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Resumen

En el presente articulo se reportan los resultados relativos a la mecano sintesis de carburo de titanio (TiC), partiendo de
polvos de dioxido de titanio, aluminio y grafito. Se utiliz6 un molino de bolas tipo Atritor, con una relaciéon de masa de
bolas a masa de polvos de 40:1, y tiempos de molienda de 18 y 36 horas. El material en polvo obtenido se caracterizo
mediante analisis de difraccion de rayos x y microscopia electronica de barrido. Se comprobé la sintesis del TiC por la
presencia de los picos caracteristicos del compuesto, en los difractogramas de rayos x. Los polvos obtenidos en la
molienda de 36 horas se compactaron y se sinterizaron para producir blancos de TiC. El material se caracterizo después de
sinterizado mediante microscopia electronica de barrido (SEM).

Palabras claves: Aleacion mecanica, carburo de titanio, molino Atritor, rayos x, microscopia electrénica de barrido.

Abstract

In this paper, the TiC synthesis achieved in a high energy ball mill, atritor type, is reported. The material was
synthesized from titanium dioxide, aluminum and graphite powders with a milling intensity represented in a ball mass to
powder mass 40 to 1 ratio. The selected milling times were 18 and 36h. The obtained material was characterized by x-ray
diffraction and Scanning electron microscopy. The TiC compound synthesis was corroborated because of the presence of
the characteristic peaks in the x-ray diffractograms. The material yielded at 36 h. was used to produce targets once they
were compacted and sinterized, SEM characterization was used again to evaluate the degree of sinterization. The particle
size average was of about 5 pm.

Keywords: Mechanical alloying, titanium carbide, Atritor mill, x- ray, electron scanning microscopy

1. INTRODUCCION.

Hoy en dia se requieren materiales, que cumplan
con exigencias cada vez mas rigurosas, como
elevada rigidez, alta resistencia mecanica y baja
densidad.

mecanico, etc. que reemplazan procesos cuyas
limitaciones inherentes deben superarse. Por
ejemplo en algunas ocasiones, el método de
producir aleaciones a partir del proceso de
fundicion [1] no es viable debido a temperaturas de
fusion de los materiales muy disimiles, limites de
solubilidad pequefios, costos de manufactura por
consumo elevado de energia y problemas de

En la busqueda soluciones se hace imprescindible
la sinergia entre nuevos procesos productivos, las

propiedades de los materiales y las aplicaciones
especificas. Es asi como surgen procesos tales
como las tecnologias de polvos, el aleamiento
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impacto ambiental. La soluciéon a este problema
plantea el uso de una técnica no tradicional,
competitiva industrialmente en la obtencion de
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materiales compuestos, que sea de facil manejo,
bajo costo y amigable con el ecosistema; el método
que cumple estas caracteristicas, es el proceso de
aleacion mecanica [2]. Este proceso se lleva a cabo
utilizando energia de impacto para producir
aleaciones en estado solido a partir de polvos
elementales de cualquier tipo de material [3].

La técnica de aleacion mecanica fue estudiada y
desarrollada por primera vez en el afio de 1966, por
John S. Benjamin, en el Ilaboratorio de
investigacion INCO (Laboratory of the
International Nickel Company) [4]. El primer
intento realizado, fue para desarrollar una aleacion
endurecida por dispersion de oOxidos, con una
precipitacion gama primaria en una superaleacion
de base niquel para una turbina de gas y otros
productos resistentes al calor [5].

La aleacion mecanica se lleva a cabo en molinos de
alta energia, que son maquinas que agitan en su
interior bolas de acero o ceramica para producir la
soldadura y fractura en frio de los materiales a alear
que se encuentran en forma de polvo [2]. La
sintesis de carburos se obtiene moliendo polvos del
metal en cuestion con polvos de grafito, de esta
manera se han obtenido carburos de SiC, TiC, WC,
ZI'C, VC, MOC, RCC, CI'3C2, Fe3C, FC7C3, A14C3.
De la misma manera se han obtenido siliciuros y
otros tipos de carburos [6].

En este proyecto se obtuvo carburo de titanio, a
partir de polvos de didxido de titanio, aluminio y
grafito mediante la técnica de aleamiento
mecanico,

1. DETALLES EXPERIMENTALES.

Para la obtencion de TiC por molienda mecanica se
parti6 de polvos de dioxido de titanio (TiO,),
aluminio (Al) y grafito (C); el material en polvo se
deposito en el tazon de molienda, de un molino tipo
Atritor que contiene elementos moledores o bolas,
para realizar la aleacion mecénica; el molino
Atritor utilizado fue disefiado y construido como
trabajo de tesis[7] en el grupo GCIM, de la
Universidad Auténoma de Occidente. El tazon del
molino tiene 14,7 cm de didmetro y capacidad de
4500 cm’; la molienda del material en polvo se
realiz6 a velocidad de 500 rpm, presion de 1,7%10
torr; se utilizd una relacidon masa bolas a masa
polvos  (MpolasMpoves: 40 a 1); los cuerpos
moledores son de acero al cromo niquel de 4 mm
de diametro; el tiempo de molienda fue de 36h con
una parada a las 18h, para tomar una muestra que
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se llevo a analisis mediante difraccion de rayos x.

2.1 Caracterizacion de los polvos.

A 36 horas de molienda del material, se tomd una
segunda muestra de los polvos aleados y se les
realizo analisis de rayos x, durante 70 minutos, con
velocidad de escaneo de 5 y 1 grados/min., paso de
0.020 grados, con rango entre 10 a 100 grados. Se
observo la intensidad del pico caracteristico de TiC
a 36° es de 350 ua, corroborando la formacion del
compuesto, como se observa en el difractograma de
la figura 1.

A 18 horas practicamente la presencia del TiC fue
imperceptible.
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Figura 1. Difractograma de material en polvo de TiC
con 36 horas de molienda

2.2 Compactacion de Blancos.

Para la etapa de compactacion del material en
polvo, se emple6 una prensa hidraulica, marca
“Carver” accionada por palanca y con una
capacidad de carga méaxima de 12 toneladas, el
equipo posee una matriz de 25,4 mm de didmetro,
un punzoén, dos blancos de compactacion y un
sistema de vacio, el sistema de matrices se muestra
en la figura 2.

Figura 2. Matriz para compactacion de polvos
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En la figura 3 se muestran algunos blancos
obtenidos después del proceso de compactacion de
los polvos.

I3

Figura 3. Material en polvo después de compactado

2.3 Sinterizacién de Blancos.

Para la etapa de sinterizacion del material
compactado, se tomaron blancos de 5,0 mm de
espesor y se sometieron a diferentes temperaturas
de sinterizacion para observar su aspecto fisico.

En una primera exploracion y con base en el
trabajo de L. Lu et al [8], se llevo el horno a
temperatura de 700 °C, una vez alcanzada esta
temperatura se procedid a introducir el blanco
compactado al horno como se muestra en la figura
4. Con un tiempo de sostenimiento dentro del
horno de una hora, después de transcurrido este
tiempo se apagd el horno y se dejo enfriar el
material dentro del horno con la puerta cerrada
hasta temperatura ambiente.

Figura 4. Proceso de sinterizacion de blancos a 700 °C

Simultdneamente a la sinterizacion del material a
700 °C, en otro horno de tratamiento térmico a
temperatura de 1000 °C se introdujo otro blanco de
material TiC, se sostuvo dentro del horno por una
hora, se dejo enfriar dentro del horno con las
mismas condiciones.

Después de llevar los blancos hasta temperatura
ambiente dentro del horno, se procedi6 a retirar las
muestras y se realizd un examen visual de las
mismas. Se observé que el blanco sometido a
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temperatura de 700 °C, tom6 un color gris claro,
indicando ausencia de consolidacion.

El blanco sometido a temperatura de 1000 °C
presentd un color amarillo claro, este cambio de
color posiblemente se debe a que en el comienzo
los poros estan llenos de aire y esta en condiciones
oxidantes, al abrir el horno se decolora o ataca la
superficie[8]. Este blanco presentd6 mayor
consistencia que el sinterizado a 700°C.

3. RESULTADOS

3.1 Microscopia electrénica de barrido (SEM).
Se realizaron pruebas de microscopia electronica de
barrido, mediante un equipo JSM-5910LV
Scanning electréon microscope, al material en polvo
con un tiempo de molienda de 36 horas, y al
material sinterizado a 1000 °C, para determinar
tamafio, distribucion, forma de particulas, y
composicion quimica local, en la figura 5 se
presenta una fotografia de equipo

Figura 5. Microscopio electronico de barrido SEM

Las muestras de material se colocaron en el porta
muestras del equipo Desk II, se realiz6é vacio hasta
5 mTorr, para retirar humedad de las muestras, esta
operacion se realizd durante una hora.
Posteriormente se depositd, durante 180 segundos,
una capa de oro con espesor de 6 a 8§ nm sobre las
dos muestras, para que presentaran propiedades
conductoras.

Después de aplicar la capa de oro, las muestras se

" Equipo SEM del laboratorio de Superficies,
Universidad Nacional, sede Medellin.
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pasaron a la cdmara de analisis del microscopio, las
micrografias obtenidas se presentan en la figura 6.
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Figura 6 Micrografias de material en polvo a) a 5000X
y b) a 10.000X.

En las micrografias de la figura 6 se observo la
presencia de dos tipos de particulas, la primera de
forma esférica y tamafios de aproximadamente 4
pm, la segunda presenta una forma alargada y
tamafios aproximado de 1 pm; en general se
presenta una distribucion de particulas irregular.
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Figura 7 Micrografias de material compactado y
sinterizado a) a 5000X y b) a 10.000X.

En las micrografias de la figura 7 del material
compactado y sinterizado se aprecia una forma
regular de tamafio de grano promedio de 5 um; y la
distribucion del mismo es mas uniforme que la del
material en polvo. Al observar la distribucion de
granos se aprecia crecimiento de algunos granos a
expensas de otros, significa que se presentd proceso
de difusion entre particulas; lo que evidencia que se
realizd una sinterizacion efectiva, a temperatura de
1000°C durante una hora.
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4. CONCLUSIONES

Mediante la utilizacion de un molino de bolas
Atritor de alta energia se logro realizar la
mecanosintesis de carburos de titanio utilizando la
técnica de aleamiento mecénico a partir de didxido
de titanio, aluminio y grafito comercial, los
precursores que se utilizaron son de bajo costo,
comparados con los polvos de alta pureza
normalmente utilizados para este fin; el método
potencia la posibilidad de un proceso industrial.

Las micrografias SEM, de las muestras en polvo
mostraron una amplia distribucion de particulas
para la molienda de 36 horas desde
aproximadamente unos 200 nm hasta 1 pm.

Al observar la distribucion de granos, en las
muestras sinterizadas se aprecia crecimiento de
algunos granos a expensas de otros, donde se
evidencia que se presentd proceso de difusion;
dandose una sinterizacion efectiva, a temperatura
de 1000°C durante una hora de proceso.

Esta investigacion permitira generar en el grupo
Ciencia e Ingenieria de Materiales, GCIM de la
Universidad Auténoma de Occidente, una nueva
linea de investigacion en materiales
nanocompuestos y novedosos obtenidos por el
técnica de aleamiento mecanico.
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