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JUSTIFICACION

El NiAl es un compuesto intermetdlico ordenado con estructura
cristalina tipo Bi. Posee densidad de 5.90 g/cm?®, buena resistencia
a la corrosion y alta conductividad térmica. Estas propiedades han
hecho del intermetalico NiAl un material atractivo para una amplia
variedad de aplicaciones en ingenieria, incluyendo para
recubrimientos en ambientes a altas temperaturas y catalizadores.
Sin embargo, la mayor actividad que se desarrolla en este momento
se enfoca a entender y desarrollar este compuesto intermetalico
para aplicaciones a alta temperatura como sistemas de propulsion,
estructuras aeroespaciales y automotrices avanzadas. Las
actividades de desarrollo e investigacion se han enfocado al
procesamiento y al control microestructural para meodificar vy
mejorar el comportamiento mecanico del NiAl en estas aplicaciones.
El presente trabajo se propuso como una forma de caracterizacion
del intermetalico NiAl en polvo, obtenido por aleado mecanico. Con
el aleado mecanico se evitan los problemas que se tienen en el
proceso de fusion como segregacion, rechupes, gases atrapados,
etc. El tiempo resultante al cual se identificaron la mayor conversion
de intermetalico a nivel laboratorio, - podra ser propuesto a nivel

industrial como una forma de ahorro de energia.
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CAPITULO 1.
INTRODUCCION

Los origenes de la pulvimetalurgia estan practicamente perdidos
pero se cree que el procesado de los polvos fue usado primero por
civilizaciones avanzadas en el conocimiento de la fusién de
minerales de hierro y de las aleaciones del cobre. Es cierto que el
desarrollo comenzd en zonas donde los primeros hombres
aprendieron el arte de la reduccién de oxido de hierro con carbon,
asi como su uso para armas, herramientas y ornamentos. Técnicas
diferentes a las encontradas al este de los paises mediterraneos,
norte y centro de Europa y Asia. Cuando en Africa la metalurgia de
polvos daba sus inicios, en Asia y Europa la metalurgia del hierro
avanzaba con carburizacion, endurecimiento y temple, siendo
usados por Ios’egipcios y romanos afios atras durante el primer
milenio antes de cristo. En 1954 Gardi (1) publicé una parte de su
exploracion a las montafias de Mandara al norte de Camerun, donde
encontré una cultura del hierro primitiva usando técnicas de
metalurgia de polvos. La fuente del polvo fue magnetita obtenida de
los depdsitos de arcilla cercanos a los rios. Esta magnetita fue
reducida con carbon vegetal en un “*horno flecha” con ceremonias e
invocaciones del herrero de la tribu, resultando un hierro esponja, el
cual es quebradb para obtener un “polvo” libre de excesos de ganga
y carbon vegetal. El polvo de hierro fue apisonado dentro de copas

de arcilla, siendo selladas también con arcilla y calentadas en una
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atmdsfera reductora generada por carbon vegetal encendido. El
hierro sinterizado resultante fue después forjado con martillos de
piedra en una fragua con carbon vegetal, para hacer armas,
ornamentos e implementos. El hierro producido estuvo libre de
inclusiones, lo que fue una caracteristica que se observd en
micrografias de “clavijas” e insignias de hierro usadas para la junta
de bloques de marmol del Partenon de Atenas (400 a.c.);
mostrando bases en el uso de la técnica del procesado de polvos en
ese tiempo. El proceso indudablemente fue extendiendo su uso al
inicio de la era cristiana y continuando hacia el primer milenio
después de cristp, siendo una muestra sobresaliente el masivo pilar
de hierro de Delhi que data del afio 300 d.c. Al otro lado del mundo
las técnicas también fueron ocupadas por los incas en adornos de
polvo de oro. En las civilizaciones avanzadas de Europa y Asia, el
proceso alcanzd rapidamente eventualidad, pasando por avances en
la fundicion de minerales y el refinamiento de metales,
particularmente basadas en hierro y cobre. Siglos después hubo una
reanimacion en la actividad industrial de la pulvimetalurgia hacia el
fin del siglo XVIII centrada alrededor de la necesidad de un platino
maleable; esto condujo a que el trabajo clasico de Wollaston en
Bretafia y Soboleviski en Rusia (1) produjera quimicamente un
polvo fino de platino el cual fue compactado dentro un molde y
después forjado en caliente. El proceso tuvo un limitado
desempenio, siendo superado a la mitad del siglo XIX por el proceso

de fusion. Los avances en ingenieria de los siglos pasados XVIII y



XIX hicieron considerables las demandas de desarrollar materiales
superiores, fue cuando el dominio de la fundicién fue pleno ya que
la extension industrial de los materiales base incluyd aleaciones,
particularmente aceros. La reactivacion en la tecnologia de la
metalurgia de polvos al principio del siglo XX fue completamente
hecha por los productos que implican técnicas de proceso unicas. El
desarrollo de la lampara eléctrica llevo a la busqueda de un material
de alto punto ;:Ie fusion para el filamento, una baja rapidez de
evaporacion y una conductividad adecuada la cual pudo prever un
uso eficiente de la electricidad y ser rentable. El requerimiento de
las propiedades basicas del material fue encontrado en el tungsteno
el cual no pudo ser fabricado como alambre debido a su fragilidad.
Una solucién a este problema Ifue encontrada en 1910 por Coolidge
quien demostré que cuando una barra compactada de polvo de
tungsteno es sinterizada a 3000°C por resistencia eléctrica directa
calentada y trabajada se logra obtener un hilo, por ejemplo esta
ductilidad es mejorada para permitir un trabajo continuo a
temperaturas progresivamente menores hasta obtener un hilo del
diametro requerido para el filamento. Este método es el clasico
usado en todo el mundo para la manufactura de filamentos de
lamparas incandescentes. La técnica de calentamiento de
resistencia directa de polvos compactados se extendic a la
produccion de otros metales de alto punto de fusién tales como el

molibdeno, niobio y tantalo, llegando a ser superado por novedosas



técnicas de fusion como los procesos de electro-beam y arco al
vacio.

Los productos base o componentes de aluminio, obtenidos por
fusion, reforzacfos mediante la adicion de compuestos o particulas
intermetdlicas poseen las caracteristicas propias de la matriz
metalica de base, en funcion de la aleacion y de su procesamiento
posterior, mejoradas e incrementadas por el efecto reforzante y
“endurecedor” de los intermetdlicos embebidos en dicha matriz.
Este efecto positivo se manifiesta comparando la nueva aleacion
con respecto a la aieaéién sin reforzar, sobre todo en el mddulo
elastico, la resistencia al desgaste y a altas temperaturas. Tomando
como referenr;la los valores de la resistencia mecanica
correspondientes a la aleacion metalica sin refuerzo, el incremento
conseguido con los nuevos productos, sobre estos valores, es
superior al 40% (2,3,4).

El aleado mecénico es un proceso que es parte de la pulvimetalurgia
la cual es utilizada para fabricar aleaciones de aluminio sin pasar
por el proceso de fusion, obteniéndola con un tamafio de grano
nanomeétrico. La fabricacion de estas aleaciones por aleado
mecanico tiene Iventajas importantes sobre el proceso habitual de
fusion como:

La molienda permite obtener una aleacién a niveles atomicos,
debido al fendmeno de difusion.

Se obtienen aleaciones con una baja contaminacion de oxigeno y de

hierro.



Se obtiene un producto con tamafio de grano nanométrico que
beneficia al proceso de sinterizacion.

Se forman por energia mecanica, por lo tanto su mezcla no tiene
problemas de diferencia en densidad, tal como sucede en la fusion.

No se presentan segregaciones microscopicas de elementos o fases.



CAPITULO 2.
OBJETIVOS

« Caracterizar el tipo de intermetélico obtenido por medio de la
técnica de difraccion de rayos-X con ayuda de la ecuaciones
de Scherrer y Bragg, apoyado con analisis del microscopio
electronico de barrido (MEB) y el microscopio electronico de
transmision (MET).

» Determinar el tamafo de los cristales del intermetalico
obtenido por el método de aleado mecanico.

« Determinar la influencia del tiempo de aleado mecanico en la

formacion del intermetalico NiAl.



CAPITULO 3.
ANTECEDENTES

3.1- Produccion de Polvos Metalicos

Existen numerosos métodos para la produccion de polvos metél'icos,
esto influye para hacer una seleccién adecuada del método ya que
de esto dependera las propiedades finales de la pieza sinterizada.
Para cada uno de los métodos existentes para la produccion de
polvos, se tie:nen caracteristicas diferentes del polvo final,
caracteristicas que llegan a determinar el posible uso de éste, Por
ejemplo, algunas caracteristicas propias de cada método son el
tamafio de particula, la forma y la cantidad con respecto al tiempo.

Los métodos basicos para la produccion de polvos son (5,6):

3.1.1- Método de maquinado:
Este método usualmente produce un tamafio de particula

relativamente grueso de hasta algunos milimetros.

3.1.2- Método de molienda:

Este es por medio de molinos de bolas, molinos de “impacto”,
trituradoras giratorias, molinos de remolino entre otros, resultando
un polvo fino para materiales fragiles. En este método por ejemplo
para el niquel con un tiempo de molienda de 15 dias y con adicion
de un alcohol, se obtienen tamafos de particular de 0.1 hasta 2.5

pm.



3.1.3- Método de atomizacion:

El poivo se obtiene por medio un chorro de metal liquido que
“choca” abruptamente con un medio de enfriamiento, ya sea un gas
o un liquido. Para este método se tienen variables como la
temperatura del metal atomizado, la presion de atomizacion, el
diametro de salida de la boquilla y la distancia del medio de
enfriamiento a la salida de la boquilla, obteniendo tamafios de

particula a partir de 320 um hasta 64 pm.

3.1.4- Método de condensacién de vapor de un metal
Este método se logra cuando se hace que el vapor de metal se
condense en una superficie mas fria. El tamafio de particula que se

llega a obtener es de alrededor de entre 50 y 400 um.

3.1.5- Método de reduccion de componentes metalicos
El método consiste en reducir en su totalidad los polvos de oxido
por medio de un sdlido (carb6n) o un gas (CO), por ejemplo una
reaccion caracteristica como:

Fe304 + 4C > 3Fe + 4CO [1]
en donde el sistema consta de varios molinos, quemadores y
separadores magnéticos y tamafios de particula relativamente

pequeiios como de 0.1 pm.



3.1.6- Método de descomposicion de hidruros metélicos
Este es un tratamiento al vacio de los hidruros, en donde el
resultado es un polvo de tamarfio de particula fino de entre 0.5 pm

hasta 8 um.

3.1.7- Método de descomposicion de carburos metélicos.
Los carburos metalicos liquidos o gaseosos son disociados
obteniendo un polvo fino. Este método se hace regularmente para el
hierro ya sea ei;,ponja o arrabio, previamente triturado, llevando el
proceso a una temperatura de 90° C.a 200° C y una alta presién,
obteniendo un vapor el cual luego es reducido a Fe® por medio de
calor:

Feesponja + 5CO + calor + presion - Fe(CO)s =

Fe(CO)s + Patm + 150-400°C - Fepoivo + 5CO [2]

3.1.8- Método de depositacion electrolitica de sales o soluciones

En este método pocas veces se obtiene directamente polvo, ya que
comunmente es metal que se deposita, y que después tiene que ser
removido y conminucionado mecanicamente. Metales como el Fe?*
y Cu®* en solucién de S0.%, son los que se obtienen a partir de este
método y con un alto grado de pureza. En este método 1os tamafios
de particula varian desde tamafios muy grandes a tamafios
pequefios como de 5 ym y hasta 600 um, dependiendo del metal

depositado.



3.2- Aleado Mecanico

El aleado mecanico es la formacion de aleaciones mediante el uso
de una fuerza externa, es decir la combinacion a nivel atdmico de
dos o mas metales obteniendo aleaciones en estado sélido, que se
realiza por la accion de una fuerza compresiva; a diferencia del
aleado convencional que se realiza mediante la mezcla de los
metales fundidos en un crisol.
En la practica, el aleado mecanico se consigue mezclando polvos
muy finos de diferentes metales. La mezcla es introducida en un
molino de alta energia, donde las particulas de polvo se comprimen
unas con otras, hasta que practicamente se sueldan, obteniendo
una combinacién a escala atémica. El polvo aleado mecénicamente,
puede entonces ser moldeado y tratadp térmicamente para producir
piezas utiles, o bien, puede ser usado como recubrimiento,
catalizador o conductor (2). El proceso de aleado mecanico fue
desarrollado en los afos 60’s (7), buscando producir una dispersion
de Oxidos en superaleaciones base hierro y niquel con el fin de

aumentar su resistencia mecanica a altas temperaturas (1).

Se han obtenido aleaciones de base aluminio, titanio, silicio,
molibdeno, niquel entre otros; incluyendo los intermetdlicos del
sistema Ni-Al, asi como en sistemas binarios Al-Zr, Fe-Al o en

sistemas ternarios Al-Ti-Co.



Los materiales cristalinos tienen muchos granos orientados de
diferente manera, a esos materiales se les llama policristalinos. El
tamafio de estos granos influye notablemente en sus propiedades.
Por ejemplo, es tipico en los metales que mientras mas finos son
estos granos el material es mds resistente mecanicamente, e
inclusive puede ser mas ductil.

Por otra parte, el desarrollo de aleaciones de alta resistencia a
temperaturas elevadas es poco promisorio, debido a que los
precipitados de estas aleaciones, a altas tgmperaturas, tienen
tendencia a la coalescencia y/o disolucion. Con la finalidad de
superar estos inconvenientes, se han desarrollado las llamadas
aleaciones endurecidas por dispersion. Estos materiales presentan
una combinacion Unica de alta resistencia mecanica y altas
conductividades eléctrica y térmica. Adicionalmente, estas
propiedades se mantienen incluso después de exposiciones a
temperaturas cercanas al punto de fusion. Mediante la adicién de
dispersoides termodinamicamente estables, que no coalescen y no
se disuelven a temperaturas altas, producen materiales con

excelentes propiedades mecanicas (8).



3.3- Arreglos Cristalinos

Un cristal puede ser definido como un sélido compuesto por atomos
arreglados en un patrén periédico en 3 dimensiones,

La division del espacio entre los planos producird una serie de
celdas, cada una idéntica a las demds en tamafio, forma vy
orientacion. El espacio de la division entre los planos intersectara a
otro plano en una serie de lineas y estas lineas en cuestion
intersectaran por encima a una serie de puntos. Una serie de
puntos (atomos) tendran una importante propiedad: estan
constituidos por una rejilla puntual, la cual esta definida como un
arreglo de puntes en el espacio, arreglados de tal forma, que cada
punto es idéntico al punto vecino. Debido a que los alrededores son
idénticos, se entiende que los puntos de la rejilla, vistos en una
direccion en particular de la red, tendran exactamente la misma
apariencia si es vista en la misma direccion pero de otro punto de la
red.

Ya que todas las celdas en un arreglo son idénticas podemos
escoger solo una como celda unitaria como se muestra en la figura
3.4.1. El tamafio y forma de la celda puede ser descrita por los
vectores abc trazados en el origen de la celda. Esos vectores
definen la celda y son llamados ejes cristalogréficos de la misma y
pueden ser descritos en términos de sus longitudes y los angulos
entre ellos. Esas longitudes (c d y e) y angulos son las constantes

de la red o también llamados parametros de red de la celda (9).
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Figura 3.4.1. Como los arreglos en las celdas son idénticos se toma

solo una, el tamafio y forma de la celda puede ser descrita por los
vectores abc trazados en el origen de la celda.

Los vectores abc definen no solo a la celda si no que también la
totalidad de los puntos tocados por estos vectores, en otras
palabras la totalidad de los puntos en la red puede ser producida
por la accién repetida de los vectores en un punto de red localizado
en el origen o alternativamente en cualquier punto en la red.

Sistemas cristalinos: Si dividimos el espacio en 3 series de planos
podemos producir celdas de varias formas dependiendo de como
arreglemos los planos por ejemplo, si los planos son igualmente
espaciados y perpendiculares mutuamente la celda unitaria es
cubica. En este caso los vectores abc son iguales y en angulos
rectos uno de otro. Dando valores espaciales a {as longitudes
axiales y a los angulos, por lo tanto se pueden producir celdas de
varias formas, por lo tanto varios tipos de redes de puntos, ya que

estos estan localizados en las esquinas de las celdas; de tal manera



que 7 diferentes tipos de celdas son necesarias para incluir todas
las posibles redes, esto corresponde a los 7 sistemas cristalinos
dentro de los cuales todos los cristales pueden ser clasificados.

Diferentes redes pueden ser obtenidas simplemente colocando los
puntos en las esquinas de las celdas unitarias de los 7 sistemas
cristalinos sin embargo, existen otros arreglos de puntos los cuales
llenan los requerimientos de una red de puntos, esto es que cada
punto tiene vecindades idénticas. El cristaldgrafo francés Bravais
trabajo en ese problema y demostré que hay 14 posibles redes y no
mas; este resultado importante es conmemorado como las redes de
Bravais o redes de punto. De lo anterior surgieron diferentes formas
de clasificar a las estructuras cristalinas que se pueden presentar en
un solido; en la figura 3.4.2 se observan las clasificaciones de
estructuras, tipos y algunos ejemplos de dichos tipos que se pueden

encontrar (2).

Estructuras

Cubica simple BCC Hexagonal compacta



Tipos de estructuras

Estructura B2 (CsCl) Estructura B3

Estructura B4 (wurtzita) Estructura B8, (NiAs) Estructura By (BN)

Figura 3.4.2. Clasificacion de estructuras, tipos y ejemplos de los
tipos de estructuras cristalinas presentes en algunos salidos.

3.4- Aleaciones Nanoestructuradas

Hace unos afios, se propuso realizar investigaciones orientadas al

desarrollo de una nueva serie de aleaciones ligeras con propiedades
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mecanicas muy superiores a las que presentan las aleaciones
comerciales actuales. Se estudiaron aleaciones de base aluminio y
de base magnesio con estructuras de un orden micromeétrico, las
cuales han sido clasificadas en tres grandes grupos (10,11,12):

Existen dos tipos de estas aleaciones, las B1, son las que contienen
nanocristales de solucion sélida embebidos en una matriz amorfa, y
B2, estas estan compuestas por nanocuasicristales con solucién
solida reticular. Las primeras, con vistas al conformado
superplastico y su aplicaciéon a bajas temperaturas y las del tipo B2
que son aleaciones resistentes a elevada temperatura; su

estructura se muestra en algunos ejemplos en la figura 3.4.3.

3.5- Intermetalicos

La investigacion en materiales intermetalicos ha sido relativamente
poco cultivada, a pesar de la importancia de los materiales
metadlicos en el contexto industrial. Durante estos afios se han
examinado una gran variedad de materiales intermetalicos para
comprender sus estructuras y propiedades con el objeto de mejorar
éstas ultimas y dedicarlas a aplicaciones especificas del mundo
moderno.

Este tipo de investigacion es netamente pluridisciplinaria y abierto

a enfoques muy variados. Debido a sus enlaces parcialmente
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metalicos y parcialmente covalentes, los intermetalicos son
materiales intermedios entre los metdlicos y los ceramicos.
Ejemplo de materiales intermetalicos son los siguientes:

s Aleaciones basadas en TiAl (por ejemplo para valvulas vy
turbocompresores en automoviles Mitsubishi), componentes de
turbinas a gas aerospaciales y de produccién de energia (General
Electric).

e Aleaciones basadas en FeAl o en TiAl como biomateriales
resistentes al desgaste previa formacion de una capa inerte de
oxido en la superficie.
» Aleaciones basadas en MoSi para aplicaciones a muy altas
temperaturas (camaras de combustion, elementos de hornos, etc. )
* Aleaciones basadas en FeAl para aplicaciones para reemplazar
aceros inoxidables con niquel, aleaciones de este tipo con
resistencia a la corrosién para aplicaciones en la industria
alimenticia, para industrias de procesado de materiales

(equipamiento de hornos, filtros liquido-metal) (10,13,14).

Las combinaciones de los metales, unos con otros se llaman
compuestos intermetalicos, generalmente no obedecen las leyes de
valencia. Su composicion no estd ligada con la valencia de los
elementos reaccionantes. Por eso, las formulas estequiométricas de
los compuestos ‘intermetélicos tienen un aspecto bastante raro, por
ejemplo: MgZns, KCd;, NaZn,;, etc. Este mismo par de metales

puede formar con frecuencia varios productos intermetalicos, por



19

ejemplo, el sodio con el estafio dan nueve de esas formaciones
extranas.

Como la regla, los metales pueden interactuar entre ellos en estado
liquido. Pero no siempre los metales, que se mezclan al fundirse,
forman compuestos quimicos. A veces un metal simplemente se
disuelve en el otro, formandose una mezcla homogénea de
composicion indefinida que no se puede expresar con una formula

quimica precisa. Tal mezcla se denomina soluciéon sodlida (10).

3.6- intermetalico NiAl

El interés de este intermetdlico (50% atémico de Niquel y 50%
atomico de aluminio, figura 3.1) para aplicaciones estructurales a
alta temperatura se debe a que posee una estructura ordenada tipo
B2, una temperatura de fusion de 1638°C, baja densidad (5.90
gr/cm?), alto esfuerzo de fluencia de 0.2% en tensién-compresion
(192 y 265 MPa), y una elevada solubilidad para un tercer elemento
lo que le produce un reforzamiento adicional y una elevada
resistencia a la oxidacion. Este intermetdlico es el principal
constituyente de los recubrimientos resistentes a la oxidacion a
altas temperaturas. Su principal inconveniente es su escasa
ductilidad a temperatura ambiente, causa por lo que sus

aplicaciones son “limitadas”. La fragilidad de esta aleacién no esta
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relacionada con la “debilidad” de las fronteras de grano sino con el
escaso numero de sistemas de deslizamiento ya que posee
uUnicamente tres {110} en las direcciones <100>. Existen
diferentes estudios que muestran que la ductilidad crece a medida
que disminuye el tamafio de grano por debajo de 20 pm. Cuando el
material se procesa por técnicas de solidificacién rapida se produce
un aumento importante del alargamiento como consecuencia de la
disminucién de tamafo de grano y del grado de ordenamiento. La
transicion ddctil-fragil tiene lugar en el intervalo 300-600°C y la
temperatura depende de la estequiometria y del tamafio de grano.
La resistencia y ductilidad de este intermetdlico no es aln
competitiva con las de las superaleaciones de alta resistencia. Sin
embargo, el sistema NiAlTi se ha demostrado ser una aleacion muy
importante para la fabricacion de dlabes de turbinas, y en concreto
la utilizacién de la aleacion bifasica NiAl-Ni;AlTi. Esta utilidad se
debe a que las dos fases ordenadas con estructura bcc estan en
epitaxia y el parametro de red del NiAl es la mitad de la segunda
fase, las dos fases son bastante compatibles, ademas la presencia
de intercaras semicoherentes entre estas dos fases.

-Al utilizar esta aleacion en la fabricacion de alabes de turbinas en
sustitucion de las aleaciones actuales son, la menor densidad de
esta aleacion proporciona un ahorro de peso considerable vy

menores tensiones en el disco de la turbina (12).
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Figura 3.6.1: Diagrama de fases del sistema Ni-Al

3.7- Difraccion de Rayos- X

Cuando un frente de onda de rayos X golpea un atomo, los
electrones en ese &tomo interactian con los rayos X e
inmediatamente se emite la radiacion X, normalmente sin cambio
en la longitud de onda, y la radiacién X es emitida por el atomo

como un frente de onda esférico (Fig. 3.7.1).
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Figura 3.7.1

Si se observara la radiacion dispersada en el plano del haz incidente
y este recorre todos los éngulos posibles, el requerimiento para ver
un haz de intensidad aumentada es la diferencia en la longitud de’
las trayectorias entre los frentes de onda incidente que avanzan vy el
frente de onda difractada que avanza debe ser un nimero entero de
longitudes de onda.

La direccion de dispersion entonces constituye la superficie de una
serie de conos (ver Fig. 3.7.2). El mayor &ngulo de cono
corresponde a una diferencia de una longitud de onda entre la
radiacion incidente y la difractada. El angulo de desviacion se
incrementa y el angulo del cono disminuye conforme el entero se
vuelve 1, 2, 3 y numeros mayores. Entonces para que

Coseno¢ sea=1y a=n=*A

esta condicion da el maximo numero de conos que se observaran



J
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desde una linea de atomos espaciados a una distancia d para una
radiacion de longitud de onda ). Si se considera una segunda linea
de atomos a cierto angulo de la primera haciendo una red
bidimensional, la segunda linea de atomos se considerara
independiente de la primera linea y es obvio que la segunda linea
de atomos al ser irradiada por los rayos X generara una serie de
conos también obedeciendo los mismos criterios antes planteados.
Entonces, la red bidimensional se comportarda como si fuera
simplemente dos lineas de atomos y produce dos familias de conos

que ' se cruzan.

¢ d

d=a Cosheloualdebe ser =2
{(a)

0

sl . ®
Diferenci de trayectoriass = 04 -FB =
=g Cosd - a CosB , Esto debe ser =2

Figura 3.7.2
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En tres dimensiones es muy dificil dibujar lo que sucede. En 1913
Bragg vio que las condiciones para la interferencia constructiva de
los rayos X eran equivalentes a aquellas para un plano simple
reflejando radiacion de rayos X con la condicion de que el plano
pudiera ser descrito por una tripleta de los llamados indices de
Miller. Podemos tomar cualquier plano en 3D (hk/) en nuestro cristal
y considerar ahora no los espaciamientos entre los atomos o puntos

de la red, sino los espaciamientos entre los planos.

3.7.1- Ley de Bragg

En la figura 3.7.1 La radiacion X incidente golpea el plano (hk/) a
un angulo 6 dado. El espaciamiento entre estos planos es d. Si se
supone que los rayos X se reflejan exactamente en la misma forma
que la luz serd reflejada desde un espejo de tal forma que los

haces reflejados dejan el plano a un angulo 6.



Figura 3.7.1 muestra la condiciéon de "reflexion" por una red
cristalina. ‘La diferencia de trayectorias es igual a GY + YH =
2*d * sen 6, el cual deber ser = nA.

La diferencia de trayectorias entre los haces que llegan y salen debe
ser un numero entero de longitudes de onda. Ahora es muy facil
demostrar que la diferencia de trayectorias es:
2*d*send, [3]

y el resultado final es:

nA=_2*d*sené, [4]
Esto se conoce como la ley de Bl_'agg y es importante en la
cristalografia de rayos X. El maximo valor que puede tener sen @ es
1. Para send =1, 6=90° y los rayos X inciden en forma perpendicular
la cara del cristal y son reflejados hacia atras a lo largo de la
trayectoria incidente. En este caso,

nA=2%d (5]
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el espaciamiento minimo d que puede observarse con los rayos X
en cualquier cristal sera igual a un medio de la longitud de onda de
los rayos X incidentes. Lo que es interesante en este punto es que
Bragg incluyé el valor numérico n (el entero) debido a que él
selecciono los planos cuyos indices de Miller (hk/) fueran nimeros
primos. En otras palabras, los planos de Bragg serian designados
como (111) pero nunca (222) o (333). Esto siguiendo las
convenciones normales usadas en gedlogia. Para un cristalografista
de monocristales de rayos X el valor numérico de n se dice que es
normalmente igual a 1 y entonces simplemente usariamos la
ecuacion
2#d*send =\ [6]
pero d en la ecuacidn seria para un plano cuyos indices de Miller
pueden ser ya sea nUmeros primos o no primos. Notese algo mas
acerca de la ecuacion de Bragg. Theta es una variable, en otras
palabras es el angulo que se puede elegir simplemente rotando el
cristal en relacion al haz de rayos X. La longitud de onda tiene un
valor fijo y d es obviamente un valor fijo determinado por el tamafio
de la celda unitaria y por los indices de Miller. Si escribimos la
ecuacion como:
2*send=>\/d [7]
y se fija A en nuestro experimento, vemos que el valor observado
experimentalmente de send es un medida directa no de el
espaciamiento d sino del reciproco del espaciamiento de los planos

d. Hay que ver que de una manera u otra, se observan en lineas



[
~J

perpendiculares a estos planos debido a que este espaciamiento d
es la distancia perpendicular entre planos del cristal.

En esta etapa cualquier conjunto de planos en un cristal causara
una reflexion del haz de rayos X si el conjunto de planos es
colocado en el angulo correcto con respecto al haz incidente de
rayos X. La intensidad del haz reflejado es proporcional al producto
de las intensidades del haz incidente y de la concentracion o
densidad de electrones en el plano que estd reflejando el haz.
Entonces: Es la concentracion de electrones, no de los atomos,
debido a que son los electrones que rodean a los atomos los que
causan la dispersién de los rayos X. Debe ser obvio que se conoce
el tamafio de la celda unitaria y si se sabe exactamente donde se
encuentran todos los atomos en la celda unitaria y si se conoce el
nimero atémico de cada uno de esos atomos (en otras palabras, si
conocemos cuantos electrones estan asociados con cada atomo en
la celda), se debe ser capaz de calcular para cada plano
seleccionado con indices de Miller (hk/) cual serd la concentracion
de electrones en ese plano. En otras palabras, si se conoce la
estructura de la celda unitaria, se debe ser capaz de calcular la
intensidad con la cual cualquier plano seleccionado en esa celda
unitaria dispersard los rayos X. De hecho, esto es muy facil de
efectuar y el nombre dado a tal valor calculado es Factor de
Estructura.

Los compuestos cuyas formulas son diferentes, o cuyas celdas

unitarias son diferentes, deben tener una coleccion diferente de
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espaciamientos posibles d y de intensidades diferentes de reflexion.
La combinacion de diferentes espaciamientos d y de diferentes
intensidades es caracteristica de cualquier material cristalino y
podemos usar el patron observado de espaciamientos e
intensidades de las reflexiones como una forma de identificar un
compuesto desconocido en una fase cristalina especifica. Sera tan
caracteristico de una estructura cristalina especifica como la huella

digital de una persona (6,9,11,15).

3.7.2- Ecuacion de Scherrer
El incremento en el ancho de la curva de difraccion como se ve en la
figura 3.7.2, se debe a que disminuye el tamafio de los cristales
(16), este ancho, es usualmente, medido en radianes, 6 a una
intensidad igual a la mitad de la intensidad maxima. Como una
medida “burda” de B, podemos tomar la mitad de la diferencia entre
los dos extremos de los angulos a la cual la intensidad es cero, o
dicho de otra forma:
B=1%v*(20,-20,)=0,-6, [8]

La forma para las ecuaciones para estos dos angulos son:

2t sen 6, = (M + 1A, 9]

2t sen 6, =(m + 1A, [10]
y por sustraccion se encuentra que:

t(send, - send;) = A [11]

2t cos (6, +6,/2) sen (0, -0,/2)=1 [12]
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Pero si 0, y 8, son casi del mismo valor que 6g para que se cumpla

0,+6,=20g (aprox.) [13]
Y
sen (8, -0:/2) = (6, -6:/2) (aprox.) [14]
por lo tanto
2t (0, -8,/2) cos B =2 [15]
t=1/Bcos6g [16]

Y para una mejor aproximaciéon a los problemas reales se incluye
una constante:

t=0.9. / B cos 0g [17]
en donde t es el tamafio aparente del grano, B es el ancho del pico
a la mitad del punto maximo (full width at half maximum, FWHM),
K es una constante que depende de B, t y de la forma de la
particula con valor de 0.9, A es la longitud de onda, y por ultimo 8

es el angulo de incidencia del haz difractado.
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Figura 3.7.2. muestra el ancho de la curva de difraccion producto de
la disminucién en el tamafio de los cristales.
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Esta ecuacion es conocida como la ecuacion de Scherrer. Esta
ecuacion es usada para estimar el tamafo de las particulas de
cristales muy pequefos, a partir de la medicion del ancho de su

curva de difraccion.

3.8- Microscopio Electrénico

Los microscopios electrénicos ya sean SEM o TEM cuentan con
varios elementos basicos. Disponen de un cafén de electrones que
emite los electrones que al chocar contra la probeta, crean la
imagen aumentada. Utilizan lentes magnéticas para crear campos
que dirigen y enfocan el haz de electrones. El sistema de vacio es
una parte importante del microscopio electréonico ya que los
electrones pueden ser desviados por las moléculas del aire, de
forma que tiene que hacerse un vacio casi total en el interior de un
microscopio. Ademas de contar con un sistema que registra y

muestra la imagen que producen los electrones.

Ahora, el microscopio electronico de transmision (Transmission
Electron Microscope, TEM) dirige el haz de electrones hacia el objeto
que se desea aumentar. Una parte de los electrones rebotan o son
absorbidos por el objeto y otros lo atraviesan formando una imagen

aumentada de la probeta. Para utilizar un TEM debe cortarse la



muestra en capas finas, no mayores de un par de miles de
angstroms. En el caso de tener una muestra en polvo, esta es
colocada en una solucidon de alcohol (por ejemplo) pero sdlo se
toman las pequenas particulas que “flotan” en la superficie y una
vez secas se colocan en el porta muestras. Se coloca una placa
fotografica o una pantalla fluorescente detras del objeto para

registrar la imagen aumentada.

Un microscopio electrénico de barrido (Scanning Electron
Microscope, SEM). crea una imagen ampliada de la superficie de un
objeto. El SEM explora la superficie de la imagen punto por punto,
al contrario que el TEM, que examina una gran parte de la muestra
cada vez. Su funcionamiento se basa en recorrer la muestra con un
haz muy concentrado de electrones, de forma parecida al barrido de
un haz de electrones por la pantalla de una television. Los
electrones del haz pueden dispersarse de la muestra o provocar la
aparicion de electrones secundarios. Los electrones perdidos y los
secundarios son recogidos y contados por un dispositivo electrénico
situado a los lados de la muestra. Cada punto leido de la muestra
corresponde a un pixel en un monitor de television. Cuanto mayor
sea el nimero de electrones contados por el dispositivo, mayor sera
el brillo del pixel en la pantalla. A medida que el haz de electrones
barre la muestra, se presenta toda la imagen de la misma en el
monitor. Los microscopios electronicos de barrido pueden ampliar

los objetos 100.000 veces o mas. Este tipo de microscopio es muy



util porque, al contrario que los TEM, produce imagenes
tridimensionales realistas de la superficie del objeto. El
microanalizador de sonda de electrones, con el que cuentan estos
microscopios analizan por éspectro de rayos X de alta energia
producida por el objeto al ser bombardeado con electrones. Dado
que la identidad de los diferentes atomos y moléculas de un
material se puede conocer utilizando sus emisiones de rayos X, los
analizadores de sonda de electrones no sdélo proporcionan una
imagen ampliada de la muestra, como hace un microscopio
electrénico, sino que suministra también informacién sobre la

composicién quimica del material (17).



CAPITULO 4.
DESARROLLO EXPERIMENTAL

4.1- Materiales y Equipo

Para esta experimentaciéon se utilizo un molino/mezclador Spex
8000D con cilindro rotatorio inclinado con un volumen de 64 cm® y
12 bolas de acero grado herramienta con un peso aproximado por
cada bola de 3.37g y un radio de cada bola de 0.5 cm, polvos
metdlicos cuyos tamafos de particula son para el niquel de entre
45-150 pm y para el aluminio de entre 45-75 um, con pureza para
el niquel y el aluminio de 99.9% y etanol como agente de control en

las moliendas.

4.2- Condicion de molienda

Se prepararon’ muestras a partir de los polvos metdlicos,
considerando el volumen del contenedor, ya que si se excede la
cantidad de polvo, la eficiencia de la molienda comienza a reducirse,
sin llegar a obtener la aleacion, esto es una relacion de peso de
bolas/polvo de 14:1, siendo un peso de polvo metalico de niquel y
aluminio de 1.893g (69% en peso) y 0.870g (31% en peso)
respectivamente teniendo un peso total de polvo de 2.763g,

mantenidos en atmosfera al vacio antes y después de la molienda,
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para evitar una oxidacion. Se agreg6 4.5% en peso de etanol como
agente de control, esto para evitar que los polvos se soldaran al

recipiente durante el proceso de aleado mecanico.

4.3- Tiempos de molienda

Se sabe que la reaccion entre los polvos elementales de aluminio y
niquel (sin ninguna sefial de oxidacién) es espontdanea al ser
introducidos en un molino de alta energia (11,18,12), lo que hace
un dificil llegar a determinar el momento (tiempo) exacto al cual se
lleva a cabo la formacion del intermetalico de estudio. La
determinacién del tiempo exacto llega a ser posible gracias a
diferentes factores que intervienen en la formacion de dicha
aleacion; por ejemplo las propiedades exotérmicas que presentan
dichos polvos (18), la reactividad que presentan debido al grado de
pureza, a la energia mecanica y térmica suministrada por el sistema

y a la rapidez de difusion del niquel en el aluminio, entre otros

mecanismos causantes de la formacion de la aleacion (10).

Por lo antes mencionado, se decidié hacer moliendas a partir de
tiempos cortos y posteriormente ir incrementandolo (tabla 4.3), ya
que con el analisis por difraccion y la posterior caracterizacion, se
puede conocer si es necesario incrémentar el tiempo o hacer

moliendas intermedias de los tiempos primeramente planteados.



La secuencia que se hizo para llevar a cabo las moliendas a los

distintos tiempos, es la que se indica en |a tabla 4.3:

Molienda | Tiempo
(min)
15
30
35
40
45
60
120
180
240
300
360

RI5lo|eN|o|n|swin|=

Tabla 4.3: En la tabla se muestran las moliendas con sus
respectivos tiempos.

4.4- Difraccion de rayos X

Después del proceso de aleado mecanico de los polvos elementales
de Ni y Al, se extrajeron muestras de 2 gramos de cada molienda, a
las que se les realizé analisis por difraccion de rayos X con el objeto
de evaluar el efecto del tiempo de molienda para la obtencion del
intermetalico NiAl (110).

El andlisis se realizé en el Instituto en Investigaciones de
Materiales, en un equipo Siemens D-5000, con una fuente de

radiacion de CuK, y monocromador de grafito. Se les hizo un
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“barrido” a las muestras en un rango de 2-120 grados (20) con una
longitud de paso de 0.02 grados, un tiempo de control de 0.6
segundos, una longitud de onda de 1.5406 A y a temperatura
ambiente, obteniendo un patrén de difraccion (difractograma) por

cada muestra.

4.5- Determinacion de la distancia interplanar

Para conocer cada una de la “fases” que se presentan en las
muestras después de ser sometidas a molienda, se aplico la ley de
Bragg [7], para calcular la distancia interplanar de los cristales
formados, identificar y caracterizar la aleacion formada con la

molienda utilizando los difractogramas.

4.6-Calculo del tamafio de grano

Una de las propiedades que se obtienen al utilizar el método de
aleado mecanico para la obtencidon de una aleacion, es la capacidad
de obtener materiales con un tamafo de grano nanométrico, lo cual
como en el capitulo 1 se menciond, brinda excelentes propiedades
mecanicas al material. Por medio de la ecuaciéon de Scherrer [17],
se calculé el tamafio de grano a las muestras después de haber

cumplido su tiempo de molienda, y ademas de conocer cuanto
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puede llegar a disminuir el tamafio de grano con los tiempos

planteados, utilizando el molino Spex 8000D.

4.7- Microscopia Electronica

La técnica de microscopia electrénica (MEB y MET) se utilizé como
un método alterno para la comprobacion de la existencia del
intermetdlico de estudio, el tamafo de la cristales y la forma que
presentaban los.polvos al salir de cada molienda.

El primero de los analisis de apoyo que se realizaron en el Instituto
de Investigaciones en Materiales, UNAM, fue el del microscopio
electrénico de barrido, el cual se llevo a cabo, usando un equipo
marca JEOL modelo JSM-6300, equipado con espectrometria de
estado sélido de rayos-X (ERX), marca Noran Instruments vy
software Voyager II. Para evaluar la exactitud de los resultados
obtenidos por DRX de los polvos molidos de composicion inicial
NispAlsg, seran analizados por EDS, asi mismo se analizara la forma

de los polvos después de la molienda.

El segundo de los andlisis que se realizé fue con el microscopio
electronico de transmision, para obtener imagenes de campo oscuro

y conocer el tamafio de grano.
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La muestra por ser un polvo, se vacio en etanol, recolectando solo
las particulas que quedan en la superficie debida a la tension
superficial.

El microscopio empleado fue un Jeol 120 trabajando a 120 Kv vy
utilizando filamento de tungsteno. Obteniendo patrones de
difraccion electrén de area selecta del material, para determinar las

fases presentes en la mezcla.
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CAPITULO 5.
RESULTADOS

En la figura 5.1 se muestran los resultados obtenidos del analisis de
difraccion de rayos X, donde las graficas fueron editadas para poder
observar esquematicamente la transformacion de la aleacion de

interés conforme se incrementa el tiempo de aleado.

DIFRACTOGRAMA NiAl (Cps vs 26)

Ni(111)
Al(200)

. Ni(220)
Ni(200,
Al(111) e A2y Al(311)

15 min A o N, Al22)

NiAl
(110)
NiAl NiAl NiAl NiAl  NiAl
comin (100 (111) (200) (2100 (21D)
s VAN
120 min S J ‘ s
180.min “ —
o N\ il
300 min A N
360 min JA\ .y
20 30 40 50 60 70 80 90

20°

Figura 5.1: En la grafica (de arriba hacia abajo), los difractogramas
de 15,60,120,180,240,300 y 360 minutos de aleado
mecanico, en donde se muestran las especies que son
obtenidas.
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Al realizar cada una de las moliendas como se establecio, se
determina que a partir de los 60 minutos de aleado mecanico se
obtiene el intermetalico NiAl fase B2. Tomando como base valores
de las distancias entre los planos “indexados” de este intermetalico
(apéndice), y calculando previamente la distancia entre planos de la
aleacion que se obtenia después de las moliendas, se logra
identificar los picos obtenidos en los difractogramas, los cuales son
del intermetalico NiAl, validando de esta forma los resultados
obtenidos por DRX, donde el tiempo de 60 minutos es necesario

para obtener la aleacion de interés.

Por medio de los difractogramas, en la tabla 5.1 se plantea la
transformacion de los polvos elementales de niquel y aluminio
terminando con la formacién de la fase del intermetalico de estudio.
Cabe sefialar que la secuencia de transformacién de los polvos
metalicos, solo es seguida 6 considerada desde 30 hasta los 60
minutos, debido a que se supone que las transformaciones
fundamentales que se llevan a cabo para formar este intermetalico,
son durante un intervalo de tiempo “corto” (recordando que se esta
trabajando con un molino de alta energia). Como se puede apreciar
en dicha tabla, la afirmacion antes mencionada es cierta.

Después de los 60 minutos de aleado, las transformaciones son
minimas reduciéndose a solo cambios en el tamafio de los granos y

a la transformacion a NiAl de los polvos de Al y Ni residuales.
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. Distancia 30 35 40 45 60

interplanar (d) 5 " . . .

y/o picos DRX | Minutos | minutos| minutos | minutos | minutos
2.864 NiAl NiAl NiAl NiAl NiAl
2.332 Al Al Al Al Al
2.031 NiAl NiAl NiAl NiAl NiAl
1.759 Ni Ni Ni Ni Ni
1.658 -=- -— NiAl NiAl NiAl
1.429 Al Al Al NiAl NiAl
1.286 --- -—— === NiAl NiAl
1.245 Ni Ni Ni Ni Ni
1.221 Al Al -—- — ---
1.175 Al Al NiAl NiAl NiAl
1:171 --- o — --- NiAl
1.061 Ni Ni Ni Ni Ni
1.017 Ni Ni NiAl NiAl NiAl
0.908 - = Al Al Al

Tabla 5.1 mostrando la transformacion que sufren los polvos
metalicos con el incremento del tiempo de aleado.

En un difractograma, se grafican las Cps (cuentas por segundo) vs
el angulo 26, donde los picos ubicados en dichos angulos, se
revisaron en cada analisis de difraccion. Utilizando estos angulos
propios de cada pico, se calculo la distancia interplanar, que es de
la especie que se va presentando a cada molienda. Estas especies
son las mostradas en la tabla 5.1, observando como es la
conversion de los polvos iniciales a intermetalico conforme el tiempo

de molienda se incrementa.

Para el calculo de la distancia interplanar se tomaron los valores
conocidos de los angulos con los que se difracta el haz (20) vy la

longitud de onda para sustituirlos en la ecuacion [7]:
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d=L/2 *sen(8),
obteniendo los siguientes valores de d (distancia interplanar),

representados en la tabla 5.2:

Angulo (8)| Longitud de onda Distancia
(%) interplanar (d)
19.29 1.54060 2.33178
22.32 1.54060 2.02828
25.99 1.54060 1.75781
32.60 1.54060 1.42973
38.23 1.54060 1.24479
39.23 1.54060 1.21799
46.55 1.54060 1.06105
49,27 1.54060 1.01650

Tabla 5.2, donde se muestran los angulos con sus respectivas
distancias interplanares de la muestra con 15 minutos de
aleado.

De esta forma con las distancias se logro caracterizar en las cartas

del apéndice a las especies presentes después de cada molienda.

Por otra parte se observa en los difractogramas que existe un
ensanchamiento de los picos (también llamado B o anchos totales a
la mitad de la intensidad méaxima, y por sus siglas en ingles, FWHM)
al aumentar el tiempo de aleado. Este ensanchamiento se debe al
reduccion en el tamafo del grano, causada por la constante
deformacion y endurecimiento, de los polvos aglomerados que se
sueldan y “desintegran” a la vez en finas particulas, cientos de
veces en los cristales, resultando en un tamafo nanocristalino

(18,20,21).



43
La afirmacion respecto al tamafio nanocristalino y a las
deformaciones sufridas por los polvos debido a la molienda, fue
sostenida por los analisis hechos con microscopia electronica. La
figura 5.1 realizada con el MEB muestra la condicion de los granos

de polvo al salir del molino, que demuestra el proceso de

aglomerado y soldadura-fractura.

Figura 5.1 muestra particulas con 60 minutos de aleado mecanico
con aglomerados de particulas debido al mecanismo de
soldadura-fractura y las deformaciones.
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El andlisis de apoyo con el MET (microscopio electrénico de
transmision), consiste en imagenes de campo oscuro como la
mostrada en la figura 5.2, donde se observa que cada particula
(representada en un color mas claro), es un cristal de intermetalico,
ya que en las imagenes de campo oscuro, las formas mas claras
indican la presencia de un arreglo cristalino (bcc, para este
intermetalico), ademas muestra el grado de densidad que se ha
alcanzado con 60 minutos de aleado. Por lo tanto, a este tiempo el
intermetalico obtenido, tendra una composicion del 100 % de la
fase NiAl, debido al grado de densidad que presentan las particulas.
Esta afirmacion es comprobada al aplicar la ley de Bragg y conocer
que las distancias entre los planos dadas por la muestra
correspondiente a la imagen, son ca.racteristicos del intermetalico
de interés.

Los polvos estan compuestoé de una gran cantidad de nanocristales
de tamafo menor a 50nm aproximadamente y que llegan a ser tan

pequenfos como 5 nm como lo muestra la figura 5.2.
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Figura 5.2: Imagen de campo oscuro, obtenidas mediante el MET, a
partir de las particulas de polvo NiAl aleadas durante 60
minutos.

En la figura 5.3 se muestra el patron de difraccion electron obtenida
por el MET de una muestra 60 minutos de aleado. Este patrén
confirma la existencia del intermetalico NiAl (110) a los 60 minutos
de aleado. El resultado se obtiene midiendo la distancia del haz
emitido con mayor intensidad hacia los demas puntos, lo cual nos
da la distancia entre los planos y conociendo el valor del angulo,
son comparados con patrones indexados, donde a partir de los
valores que se obtienen de las distancias, se conocen los planos y

por lo tanto el material que se tiene.
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Figura 5.3. En la figura se observa el patron de difraccion de area
selecta del polvo mostrado en la figura 5.1, que confirma la
presencia del intermetalico NiAl.
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CAPITULO 6.
DISCUSION DE RESULTADOS

6.1- Difraccion de rayos x

Los resultados obtenidos por la difraccion de rayos X, por el método
de polvos, son reflejados en un difractograma, en el cual se
muestran las reflexiones de los planos caracteristicos de la aleacion
de interés, mostrados en la grafica como picos, mismos que estan
graficados en Cps (cuentas por seguﬁdo) ¢ intensidad vs el angulo
26, donde dicho angulo es con el que se difractan los rayos a partir
de los planos de los cuales es emitido. Precisamente cada plano
difracta los rayos en un determinado angulo, por lo que se tendran
diferentes angulos para una misma muestra de polvo. Al tener una
serie de planos se puede caracterizar una muestra de polvo al
identificar cada reflexion, dicho de otra forma, identificar cada pico
en un difractograma.

En la figura 6.1 se observan los piahos caracteristicos de la red
cristalina del intermetdlico NiAl en fase B2 ¢ indices (110); Estos
planos (111, 100, 110) daran una reflexion en el difractograma,
representado en forma de picos. Identificando estos planos en la

muestra se caracteriza dicha muestra como intermetalico.
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<kl1>

<100> Al

<110>

Figura 6.1 Estructura cristalina caracteristica del intermetalico NiAl.

Para analizar parte de los resultados obtenidos por difraccion, se
decidié comparar solo las graficas (difractogramas) de los tiempos
de molienda de 15, 35 y 45 minutos representadas con las figuras
6.1.1, 6.1.2 y 6.1.3, con el fin de hacer mas evidente la
transformacion de los polvos iniciales de niquel y aluminio a polvo
de intermetdlico, donde al compararlas es notorio observar que al
aumentar el tiempo de molienda existen cambios en los graficas,
por ejemplo: en los picos (reflexiones) ubicados en los angulos
20=38 y 20 = 52, se van reduciendo considerablemente de tamafio,
en cambio la reflexion ubicada en el angulo 20=82, va

incrementando su tamafio.

Por lo tanto es necesario conocer que especies (refiriéendose al
intermetdlico o polvos elementales), se encuentran después de cada
molienda y determinar partir de tiempo se obtiene el intermetalico

de NiAl.
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Grafica 6.1.1 Patron de difraccion de una muestra de polvos de
niquel y aluminio aleados mecanicamente durante 15 minutos
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Grafica 6.1.2: Obtenida de una muestras de polvo de 35 minutos de
molienda.
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Grafica 6.1.3: Difractograma obtenido de analizar por difraccion

rayos X una muestra de polvo con 45 minutos de aleado.

Para los difractogramas con tiempos de molienda de 2,3,4,5 y 6

horas, se les puso principal atencion a los picos que ya estan

definidos, en los que se observan cambios como la disminucion en

el caso de unos y el ensanchamiento de picos que persisten

conforme el tiempo de molienda se incrementa. El ensanchamiento

en las reflexiones, es indicativo de que hay una reduccion en el

tamafio de grano (24), manteniéndose la especie NiAl con arreglos

(111), (110), (220), etc. Dichos cambios fueron revisados solo en

los difractogramas de 1, 3 y 6 horas, para observar como el cambio

es evidente y que a continuacion es presentado en las graficas

6.1.4.
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Graficas 6.1.4: En estas graficas se muestran la reduccion de
algunos picos con el aumento del tiempo de aleado (1,3, y 6
horas) y el ensanchamiento de algunos otros, como por
ejemplo el NiAl (110), ubicado en el angulo 26 = 44.5.

Si comparamos el difractograma de 1 hora de aleado con los de 3 y
6 horas, se puede apreciar que los picos ubicados en @ngulo 26 =
74, 93, 39 y 52 (este ultimo llegando al minimo) se reducen hasta
desaparecer. Por el contrario un pico muy pequefio ubicado en el
angulo 26 =70 es una nueva reflexion que de acuerdo a su distancia
interplanar corresponderia al NiAl con indices (201), el cual se
presenta al llegar a un tiempo de molienda de 6 horas. El
ensanchamiento es evidente en el pico ubicado en 26 = 44 debido al

incremento del tiempo de molienda (20,26).



Las influencias mas importantes que se tienen cuando se aumenta
el tiempo de aleado mecénico, es la reduccién del tamafio del

cristal y la conversion de los polvos elementales restantes.

6.2- Determinacion de la Distancia Interplanar

Para conocer las especies presentes después de cada tiempo de
molienda (tabla 4.3), es necesario calcular la distancia interplanar
en los cristales, con datos obtenidos de los rayos X, por medio de la
ley de Bragg [7].

Para el difractograma obtenido de la muestra de 15 minutos de
aleado, es necesario conocer los indices de los planos difractados
que se presentan después de este tiempo. Por tal motivo por medio
de la ley de Bragg (6,22) se 'determino cuales son las fases que aun
se tienen a este tiempo. Esto es posible porque se tienen datos
como el angulo de Bragg y la longitud de onda, con los que se
puede conocer las distancias interplanares caracteristicas en dichos
cristales y buscando estos valores en los que se encuentran ya
indexados se identifica cada fase presente en la mezcla. Por
ejemplo, con el calculo de las distancias se conoce si los picos que
se observan en la grafica 6.1 son del intermetdlico de interés o
cualquiera de las formas polimarficas que se pueden presentar en la

aleacion.
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Con los valores obtenidos del calculo de las distancias interplanares
(tabla 5.2), es muy probable que las fases que estan presentes en
la muestra con 15 minutos de molienda son las mostradas en la

tabla 6.2.2:

Distancia inierplanar (d) | Fases presentes con sus indices de Miller
2.3318 Al(111)
2.0283 Al(200),Ni(111), NiAl(110), Ni;Al5(110)
1.7578 Ni(200), NiAl3(321), Ni>Als(200)
1.4297 Al(220), NiAI(200), NiAl; (202)
1.2448 Ni(220), Al;05 (107)
1.2180 NizAl; (004), Al(311), Al03(133),
1.0610 Ni(311), Al;05 (404)
1.0165 NiAI(220), Al(400), Ni(400), Ni

Tabla 6.2.2: Posibles fases presentes en la muestra con 15 minutos
de molienda, de acuerdo a su distancia interplanar.

En esta tabla se representan todas las especies encontradas en
tablas (apéndice) donde el valor de d es muy cercano al obtenido
por la ley de Bragg, aunque por la relacion estequiométrica (50%
atomico) a la cual estdn los polvos de niquel-aluminio y por la
reflexion que se obteniendo de la muestra, las especies como NizAl;
y NiAl; no son posibles de obtener (16). Aun no estando claramente
definida la presencia del intermetdlico de interés, hace necesario
repetir el mismo andlisis a la siguiente molienda (correspondiente a
la de 30 minutos) para observar la evolucién de la aleacion con el

incremento del tiempo.
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Para la primera molienda, se observa como se comporta la aleacion
cuando es sometida a un aleado mecanico de 15 minutos, por
mencionar el polimorfismo presente, como se habia descrito con
anterioridad (23).

Aunque se sabe que la reaccion de los polvos es espontanea (247,
se descarta la presencia de especies como NiAl, Ni;Alz y NiAlz a un
tiempo de molienda tan corto, aunque sus distancias interplanares
sean parecidas a los polvos elementales de Ni y Al, solo puede
existir una sola especie por cada pico en el difractograma es decir
por cada reflexion, por lo que se debe asumir que si existen mas de
una especies para una misma d entonces esos dos materiales
tienen la misma red cristalina, tamafo de atomos, distancia entre
planos y el mismo coeficiente de absorciéon de rayos-x (22}, lo cual
no puede ser. Esto fue confirmado al comparar las distancias
interplanares con las patrones indexados de dicha aleacion en el
que se obtuvieron las posibles fases presentes (tabla 6.2.2), asi
mismo la formacion de la fase oxidada de aluminio (Al;03), de la
cual se estima que se encuentre en una minima cantidad debido a
la reactividad del aluminio cuando se encuentra en su estado

elemental, pero dicha cantidad es despreciable.
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Entonces, se concluye que para la primera molienda, se tienen las
fases de Ni y Al con sus distintos arreglos de red, debido a la
constante compactacion que sufren las particulas de polvo al quedar
atrapadas entre las bolas (2), aunque la distancia interplanar de
cualquier de los tipos de intermetalico (sistema Ni-Al) sea muy

semejante a la de los polvos elementales.

Para la molienda de 30 minutos, representada por la grafica 6.2.2,
se repite el mismo analisis, para conocer el avance que se tiene de
la aleacion hasta este tiempo, aplicando una vez mas la ley de

Bragg.

30 minutos de aleado |

T T T T T T T T

T T 7 T M
1@ 28 38 48 S8 =1 7a =15] 98 1e8 11e 12¢
20

Grafica 6.2.2: Patron de difraccion obtenido para {a muestra con 30
minutos de aleado mecanico.
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Después de aplicar la ley de Bragg, es de suponerse que el valor de
la distancia interplanar tendra ligeras variaciones como se muestra
en la tabla 6.2.3, si se comparan estos valores de d con los de la
tabla 6.2.2. Esto se debe a que todos los valores son obtenidos
experimentalmente, y por esta razén en dicha tabla se colocan las

posibles especies en base al valor de d que pueden tener.

Distancia inteArplanar (d) |Fases presentes con sus indices de Miller
en
2.8733 NiAI(100)
2.3316 Al(111),
2.0339 NiAl(110), Ni(111), Al(200)
1.7579 Ni(200)
1.4310 NiAI(200),A1(220)
1.2447 Ni(220), NiO(015), Al,O3 (107),
1.1702 NiAl(211),A1(222), Al,O5 (402),
1.0598 Ni(311), Al,03(217),
1.0164 NiAI(220), Al(400), Ni(222) Al,05(412)

Tabla 6.2.3: posibles fases obtenidas después de 30 minutos de
aleado mecanico, de acuerdo a su distancia interplanar.

Para la grafica 6.2.2 (molienda 2), tan solo por el incremento de 15
minutos, se observan algunos cambios importantes, como la
aparicion de un pequefio pico en el dngulo 26 = 31, indicando que
se tiene la “formacion” de otro plano; en cambio en los angulos
ubicados en 20 = 48.5 y 20 = 52 se tiene la disminucion de dos

reflexiones. Para la molienda de 30 minutos algunos de estos picos
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comienzan a disminuir, esto es indicio de que se esta formando el

intermetalico de interés.

Para validar los resultados de las distancias entre planos se recurrio
al analisis quimico, que se realizé, por medio de un microscopio
electrénico de barrido (MEB), con sistema EDS, logrando conocer la
composicion elemental de las particulas de la muestra.

Primeramente se observd la forma del polvo y su tamafio,

resultando en imdgenes como la que se muestra en la figura 6.2.3.

Figura 6.2.3: Micrografia obtenida a partir del MEB para una
muestra de polvo aleado mecanicamente durante 30 minutos.
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En la micrografia aproximadamente un 60% del tamafo de las
particulas alcanzaron tamafios de varios micrones, en donde las
imagenes también mostraron heterogeneidad en el tamafio de las
particulas, debido a que estas son aglomerados de particulas con
dimensiones de hasta 20 um vy las mas pequefias con tamafos de
entre 3 y 8 um. Esta diferencia es mostrada en la micrografia por
medio de las flechas. Con esta imageﬁ (figura 6.2.3), se tiene una
vision de como se comporta el polvo durante la molienda, en donde
conforme se va incrementando el tiempo, también aumenta el
tiempo para que el mecanismo de formacién de la aleacién se lleve
a cabo (soldadura y fractura de las particulas que se aglomeran),
resultando en la formacion de la aleacion y una reduccion del
tamafo de grano.

Otra forma de ver “graficamente” la disminucion del tamafio de
grano, es el ensanchamiento de los picos en los difractogramas

conforme el tiempo de aleado aumenta (14,16).

Con el analisis quimico se determina la especie formada asi como
su composicion. Se analizaron algunas particulas, ya que por ser un
polvo heterogéneo y no tener una superficie definida, no se puede
hacer un mapeo para conocer la composicion de la muestra, por lo
que solo se limitd a algunas particulas que mostraron la

composicion que se indica en la siguiente tabla 6.2.4:
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Fase composicion
(% en masa)

Aluminio 99,15
Niquel 98.86
NiAl 99.09

Tabla 6.2.4, mostrando la composicion de algunas particulas de
polvo con 30 minutos de aleado

El analisis quimico solo ayuda a conocer la composicion de las
algunas particulas y suponemos que la presencia de particulas de
los polvos iniciales nos indica que aln no se tiene la transformacion
total de la cantidad inicial de polvos de niquel y aluminio introducida
al molino, por lo que al tiempo de 30 minutos, se tiene el
intermetalico NispAlso plenamente conformado pero en una pequefia
cantidad junto con trazas de algunos éxidos (se supone NiO vy
Al,03), ya que en el andlisis los polvos elementales de Al y Ni no

presentan la pureza inicial de 99.998 %.

El analisis quimico demostré que en la molienda 2, se obtiene el
intermetalico de estudio, pero ahora se debe conocer en que
proporcion se encuentra. En la tabla 6.2.5 se muestra los resultados
obtenidos después de analizar el difractograma de 30 minutos de
molienda. En donde se toma al pico mas alto como el 100 %
(método de polvos) y de ahi se saca la relacion con los picos de
menor tamafo obteniendo la conversion que tienen los polvos,
entonces, apoyados con las especies indexadas por su distancia
entre planos, se observa que aun la mayoria de las especies

presentes en la muestra son polvos elementales de niquel y
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aluminio, y en menor cantidad el intermetdlico. Por lo tanto con
este analisis se pretende observar como las especies elementales

van disminuyendo en su concentracion para formar intermetalico.

Distancia Fases Relacién de
interplanar (d) A presentes | pesos (%)
2.8733 NiAl (100) 4.21
2.3316 Al (111) 16.84
2.0339 NiAl (110) 100.00
1.7579 Ni (200) 28.12
1.4310 Al (220) 5.34
1.2447 Ni (220) 11.98
1.2187 Al (311) 5.26
1.1702 Al (222) 5.71
1.0598 Ni (311) 4.56
1.0164 Ni (222) 5.78

Tabla 6.2.5: Especies presentes en la muestra de 30 minutos de
molienda, a partir de su valor de d .i

Con el motivo de hacer el andlisis quimico comparativo, este
mismo analisis se realizd simultdneamente a muestras de 35, 40,
45 y 60 minutos de molienda, para observar el avance de la
aleacion y a su vez identificar por completo las especies presentes;
obteniendo los resultados mostrados en siguientes tablas 6.2.6 y

6.2.7.



Distancia 30 35 40 45 60
interplanar | minutos | minutos| minutos | minutos | minutos
d

2.864 NiAl NiAl NiAl NiAl NiAl
2.332 Al Al Al Al Al
2.031 NiAl NiAl NiAl NiAl NiAl
1.759 Ni Ni Ni Ni Ni
1.658 i == NiAl NiAl NiAl
1.429 Al Al Al NiAl NiAl
1.286 i e e NiAl NiAl
1.245 Ni Ni Ni Ni Ni
1.221 Al Al === === ---
1.175 Al Al NiAl NiAl NiAl
1.171 === o ab === NiAl
1.061 Ni Ni Ni Ni Ni
1.017 Ni Ni NiAl NiAl NiAl
0.908 == g Al Al Al

Tabla 6.2.6: Tabla de fases presentes en moliendas de 30,35,40,45
y 60 minutos junto con la distancia interplanar caracteristica
de cada fase.

Distancia 30 35 40 45 60
interplanar |minutos|minutos| minutos | minutos | minutos
d
2.864 2.30 4.21 11.03 12.48 13.08
2.332 16.84 | 14.74 7.90 6.07 4.60
2.031 85.63 93.1 100 100 100
1.759 28.12 | 24.59 11.46 8.67 6.94
1.658 === === 4.57 4.70 5.44
1.429 5.34 5.41 7.68 7.01 7.40
1.286 s o == 5.08 5.10
1.245 11,98 | 14.46 6.24 6.03 5.25
1.221 5.26 4.03 === —=== e
1.175 5.71 5.00 11.16 12.77 14.20
1.171 s = === ==== 13.20
1.061 4.56 10.25 5.50 5.11 4.72
1.017 5.78 6.71 5.53 5.34 5.44
0.908 === === 4.85 5.06 5.87

Tabla 6.2.7: Tabla de composiciones (en %) de las fases de las
moliendas de 30,35,40,45 y 60 minutos con su distancia
interplanar caracteristica.



Se observa en la tabla 6.2.6 que independientemente del tipo de
indices de Miller que tenga cada uno de los polvos de aluminio y
niquel, se aprecia como paulatinamente se transforman los polvos
elementales a intermetalico en cualquiera de las arreglos de red;
esto se reafirma con la tabla 6.2.7 de las composiciones en la cual
cuantitativamente se observa la disminucion de unas especies, el

aumento de otras y la formacion de otras nuevas.

Para mostrar ilustrar esquematicamente, como es que la aleacion se
va formando conforme el tiempo de molienda se incrementa en la
grafica 5.1 (capitulo 5), se observa de arriba hacia abajo como los
picos de los polvos elementales de Ni y Al, van disminuyendo para
formar el intermetalico NiAl, con una conversion casi total a partir
de los polvos iniciales, después de los 45 minutos de molienda, en
donde se muestran las especies que se forman cuando aumenta el

tiempo de aleado.

Por otra parte al definir la especie responsable de cada reflexion en
el difractograma, se toman como datos, el valor del angulo 26 y los
valores de las distancias interplanares calculadas y se comparan los
datos experimentales con los tedricos “indexados” en tablas, para
los elementos puros como el Ni y el Al (10), logrando coincidir en
los mismos valores (como se observa en las tablas del apéndice).

Al revisar estos resultados, se concluye, que el tiempo de aleado

mecanico al cual se dice que se logra obtener el intermetélico NiAl
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fase B2 con indices de Miller (110), es a partir de los 45 minutos de
molienda (ver tabla 6.2.6, pero sobre todo hay que recordar que
desde los 30 minutos de molienda ya se tiene la presencia del
intermetalico de interés). Posteriormente se considerara el tiempo
de 60 minutos como al que se obtiene la aleacion; con el fin de
tener la maxima conversion de los polvos introducidos inicialmente,
pero sin llegar a afectar el tamafo del grano o una posible
contaminacion de particulas de hierro provenientes del contenedor,

ademas de un mayor consumo de energia innecesario.

6.3- Calculo del tamario de grano

El tamafio de grano es un parametro muy importante en la
manufactura de aleaciones nanométricas, ya que ésta es una de sus
propiedades que hace de estas aleaciones extrémadamente
resistentes a los esfuerzos mecanicos, por lo que es necesario
conocer el tamafio del cristal después de salir de la molienda para
poder determinar sus propiedades mecanicas posteriormente. Este
calculo se realizd en base a la ecuacién de Scherrer [17] (10),
t=0.9\ / B cos 0g

Para medir el tamafio del grano obtenido, se tomé como referencia
los valores de la muestra con 60 minutos de aleado mecanico, esto
con la finalidad de tener en su mayoria la transformacion de los

polvos elementales de Ni y Al, sin llegar a una reduccion “excesiva”
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del tamafio de grano, influenciada por el constante proceso de
molienda

Al utilizar la ecuacion de Scherrer y haciendo los calculos
correspondientes, se obtienen los tamafios de grano mostrados en
la tabla 6.3.1:

donde en la ecuacién K = 0.9, 1 =1.5406 y 6 = angulo incidente

20 | B6FWHM] cos (8) 20 |BOFWHM]| cos(8) |t (R) | t(nm)
(grados) | (grados) | (grados) | radianes | (radianes) | (radianes)

31.147 | 0.7879 | 0.9633 | 0.2718 | 0.0137 | 0.99985 | 101.2|10.12

38.547 | 0.5609 | 0.9440 | 0.3364 | 0.0097 | 0.99986 | 142.9 | 14.2

44.544 | 0.7927 | 0.9254 [ 0.3887 | 0.0138 | 0.99986 | 100.5| 10.0

51.914 | 0.7038 | 0.8991 | 0.4530 | 0.0122 | 0.99987 |113.6 | 11.3

55.337 | 0.5798 | 0.8856 | 0.4829 | 0.0101 | 0.99988 |137.3| 13.7

65.016 | 1.2341 | 0.8433 | 0.5674 | 0.0215 | 0.99989 | 64.5 | 6.4

73.665| 0.3559 | 0.8004 | 0.6428 | 0.0062 | 0.99990 | 223.6 | 22.3

76.416 | 0.5126 | 0.7858 | 0.6668 | 0.0089 | 0.99990 | 155.8| 15.5

81.760 | 1.4510 | 0.7561 | 0.7135 | 0.0253 | 0.99991 | 54.8 | 5.4

82.258 | 0.3405 | 0.7532 | 0.7178 | 0.0059 | 0.99991 | 235 | 23.5

93.023 | 1.2292 | 0.6882 | 0.8112 | 0.0214 | 0.99992 | 64.8 | 6.4

98.583 | 0.9538 | 0.6522 | 0.8603 | 0.0166 | 0.99993 | 83.5 | 8.3

116.29 | 1.2092 | 0.5277 | 1.0148 | 0.0211 | 0.99995 | 65.7 | 6.5

Tabla 6.3.1: Datos obtenidos en los que se observa el tamafio de
grano en el polvo con una hora de molienda

Cabe sefialar que en la ecuacion de Scherrer, se tiene una
desviacion debido al equipo (para la variable B), por la apertura de
los rayos que inciden (€,12,25) por lo que se decidio utilizar el
microscopio electrdénico de transmision (MET) para medir el tamafio
de grano y comparar estos resultados con los obtenidos en la

ecuacion de Scherrer.
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6.4- Microscopio Electronico

La imagen de campo obscuro (figura 6.4.1) corresponde a particulas
de la mezcla molida durante 60 minutos. En la imagen se aprecia
que las particulas son cristales de intermetdlico que estan
compuestas en su mayoria de nanocristales, con una densidad de
hasta del 100%, de tamafios entre 5 y 20 nm, aunque llega a haber
aglomerados de 50 nm. Esta imagen de area selecta es posterior al
analisis por DRX de la molienda de 1 hora, donde se reafirma la
existencia de cristales del intermetdlico de estudio. Ademas se
confirma la Unica presencia de reflexiones provenientes de los
planos formados por el intermetdlico NiAl en el analisis por

difraccion electron.



67

Figura 6.4.1: Imagen de campo oscuro del TEM de particulas de
NiAl, después de 60 minutos de aleado mecanico con un
tamafio de grano nanometrico.

Al observar imagenes como esta, en donde el tamano de los granos

es del orden de 20 nm (o mas en particulas aglomeradas) y el

menor es de 5 nm aprox., son aglomerados que anteriormente ya
se habian presentado, como se observa en la figura (sefialado por la
flecha de la derecha). En este grano se pueden observar de arriba
hacia abajo, lineas horizontales y paralelas, mostrando claramente
el proceso de aleado mecanico (constante fractura-soldadura en la
molienda), ademas que muestra como es el proceso para que se
lleven a cabo las reacciones en estado sélido, como la difusion, que
es uno de los mecanismos por el cual se logra obtener este

intermetalico a “temperatura ambiente”.



68

El intermetdlico obtenido en la molienda de los polvos fue
confirmada por las imagenes del TEM, porque muestra la presencia

de cristales representadas por las zonas blancas en la figura 6.4.1.

El tamafio de los granos determinado por las imagenes del TEM
para la muestra de 60 minutos de aleado, es de 5 a 50 nm. La
variacion en el tamafio promedio de las particulas se muestra en las

micrografias obtenidas (figura 6.4.1).

Los valores del tamaifio de grano presente en el polvo de 1 hora de
molienda vistas en el TEM, es muy semejantes al tamafio calculado
por la ecuacion de Scherrer, asi mismo se identifica al intermetalico

NiAl por los cristales presente en la muestra.
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CAPITULO 7.
CONCLUSIONES

El intermetdlico NiAl obtenido a partir de sus polvos elementales
consolidados por la técnica de aleado mecanico, se obtuvo a partir
de los 45 minutos, donde este tiempo de molienda obtenido en
condiciones de laboratorio puede ser propuesto posteriormente

como una forma de ahorro de energia.

Con la molienda de 60 minutos se calcula el tamafio de grano, con
el fin de trabajar con la maxima conversion de los polvos
inicialmente introducidos de aluminio y niquel sin afectar el tamafio
de grano debido a un tiempo de molienda excesivo, logrando
determinar que los tamafios de grano a este tiempo oscila entre los
5 hasta los 25 nm, despreciando las particulas aglomeradas, que

son de mayor tamafio (50 nm).

Durante el andlisis de tamafo de grano, la reduccion se debe al
aumento en el tiempo de aleado, como se observa en los diferentes
difractogramas. La disminucién en el tamafio de grano se le
atribuye al constante mecanismo que prevalece dentro del
contenedor, soldadura-fractura, aglomeracion-difusion, eliminacion
de vacancias-deformacion y a la presencia de particulas
dispersoides en la matriz y el limite de grano, con especies como
Alz03 (7,27).
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Las influencias mas importantes que se tienen cuando se aumenta
el tiempo de aleado mecanico, son la reduccion del tamafio de
grano, la conversion de los polvos elementales restantes y la

formacion de nuevas fases.
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APENDICE
d .34 .02 | L2 .M (A1)4F
Vi | 100 a7 24, | 100 | Aluminum

Rad. CukayA 1.5405 Filter N Dia. dA [ /] W

Cur off I/l; Diffractoseter 1/l cor. 2.338 | 100 11
Ref. Swanson and Tatge, NBS Circular 539, Vel. 1, 11 | 2.024 47 200
(253 1.43 | 22 | 220
Sys. Cubic 5.G. Fmla (225) 1.221 | 24 | 31
ag  4.0494 bp co A c 1.16%0 ) 12
= ¥ Z4 Dx 2.687 |1.0124| 2 400
Ref. Tbid. 0.5289| 8 | 331
o055 -8 | 420
P 8266 B | 422
fa nw oy Si m
v D wp Color Tin white

Rel. Merck Index

The materiel used for the NBS sample was a melting-
point Standard Sample of alumi prepared in the
chemistry laboratories of the Bureau. The chemical
analysis (4): Si 0.011, Cu 0,006, Fe 0.007, Ti 0.0001,
2r 0.003,-Ga 0,004, Mo 0.00002, S 0.6001, A1'99.9 + (by
difference). At 25°C.

Merek Index, 8th Ed., p. 42.

Tabla A con la especie Aluminio en la que se muestran los datos
indexados de las distancias interplanares con las que se logra
identificar a esta especie en una muestra (35).

07 :
d 2,02 1.17 2,87 | © 287 | ()i
e z
Vi 100 0 L L) Atvwimy Nickee
2-1241
Red OK T 2 Filter dA [, [ wa k|15 | Ba
Dia Cut off Coll, ner| 0| 100
L deorr.aba? 202 | w00 10
Ral ICI-N 1,655 20 1
L43% 20 200
Sy Cumic &G Pudu (221) 1.285 10 210
e 2,88 by I A Cc
St e Tarih, Pros.Aosnc. Looon 10 1013 20 | 26
E av| ROC . . o
) RetBraoey ano Tavion, e
‘il' nef iy Slgn
w D mp Color
Ral. .
J G4CL srructune Type. HowocEwEiTy AANGE OF BETA
sk 4560 at. Fo Rr. Rarip DEcACase OF DEN-
1T AND LATTIGE PARAMETER THHARDS THE AL AICH.
aioe or THE puase Due TO DEFECT LATTIDE. AT 43
AT, Fo N1, A=2.86, 21,84 (Bramuey awo Tavion,
for.c17.)
Inoexeq v NS

Tabla B con la especie Ni-Al en donde se pueden identificar los
valores de las parametros de red junto con las distancias
interplanares caracteristicos de este intermetalico, con los que se
puede identificar a esta aleacion (35).



¢ | 205 | 176 | L5 | 208 (HE)4F *
1y | 00 4 n 100 Nickel (Hickel)
Rud Okay & 1565 Fiker M . pia, da |1 | ki da [y bk
Cutoff 171, Diffractometer || .o, 2,054 [100 | 111
Ref. Swanson and Tatge, NBS Circular $39, Vol. I, 13 1.762 | 42 200

(1953) Lae| n | 220
Sy, Cubic 5. Fata (225) e ) 0
ag 3.5238 by co A C .

@ ; ¥ 24 Dasoor |oeminl 4 | a0

Rel. Ibid. G084 14 | 3m

860 15 | ez

ta nwf o Sign
v o mp Color White
Rel. Merck Index
Sample cbtzined from Johnson, Matthey and Co.

Spectrographic analysis shows <0.01% each of Mg, Si and
At 26°C.

Merck Index, £th Ed., p. 727,

i

Tabla C con la especie niquel mostrando datos indexados de sus
distancias entre los planos de su rejilla cristalina y sus indices de
Miller, con los cuales se puede identificar esta especie en una

mezcla (35).

206 289 118 100 27 22 dn |1y vk | da | UIg|nxd
[AINi)2C 833 3 2
a .801 7 320
% Aluminum Nickel
Jational Buresu of Standards, Mono. 25, Sec. 6
(1968)
Sys. Cubic 5.G, Pmle (221) Dx 5.913 1 1
ag 2.887 by cp
a ] Y
Ref. Backer and Ebert, Z. Physik., 16 165-69 (1923) -
Scale factor (Integrated Intensities)
A 1,5405
d A 1/1, hkl d A gl bkl
2.89 27 100 1.179 22 211
2.04 100 110 1.021 T 120
1.667 5 m 0.962 2 300
1.444 13 200 913 10 310
1.291 5 210 270 1 3
Tabla D muestra los datos obtenidos por difraccion de rayos-X

caracteristicos de

la especie Ni-Al

reportados,

en donde se

muestran los valores de las distancias interplanares y sus indices de

Miller (35).
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