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INTRODUCCION

En las Ultimas décadas se han desarrollado nuevas aleaciones de Al-Zn.
Recientemente en la Universidad Nacional Auténoma de México se desarrollé la
aleacion Zn-22A1-2Cu (% peso). Dicha alcacién es pricticamente la aleacién
eutectoide del sistema Al-Zn modificada con cobre, esta aleacién esta siendo
objeto de amplios estudios encaminados a un conocimiento profundo de la misma
para su aplicacién. Tomando en cuenta que en México se encuentran grandes
yacimientos del mineral con alto cont-iiido de zinc, es menester hacer uso racional
de dicho recurso natural mediante la explotacidn y aleacidén con otros metales con
su consecuente desarrollo de tecnologia para cada aplicacién especifica. '

La aleacion Zn-22A1.2Cu (2% peso) solidificada por los métodos
convencionales posee buena resistencia mecanica y gran ductilidad en piezas
directamente obtenidas de fundicién. Ademsds, los tratamientos mecénicos y
térmicos en dichas piezas amplian la gama de caracteristicas mecdnicas segiin los
estudios realizados. Admitiendo que dichas cualidades dependen de la distribucién
de los aleantes y del tamailo y forma de los granos es de esperar que mediante el
empleo de técnicas de solidificacién rdpida la composicidén quimica sea més
homogénea y el tamaiio del grano se reduzca en varios 6rdenes, lo que conllevaria
a la superacion de los parametros que de otra forma son alcanzados mediante las
técnicas convencionales de solidificacién. Mediante la técnica de colada continua
puede alcanzarse una rapidez de solidificacion de 10° KJs. Luego, empleando dicha
técnica para esta aleacién se mejoraron substancialmente las propiedades
mecénicas, obteniéndose valores como: E = 197.5 GPa; op.2 = 395 MPa; Cuer =

497 MPa; € = 24 + 4% . Adicionalmente, también los sélidos de esta aleacién
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obtenidos mediante colada continua son susceptibles de ser sometidos a
tratamientos térmicos, ampliando aiin mas el rango de posibilidades y por ende el
de aplicaciones.

La solidificacién dec la aleaciéon Zn-22A1-2Cu (% peso) se realizd en un
sistema de colada semicontinua industrial. Dicho sistema fue disciiado para
obtener diez barras circulares a la vez de 18 centimetros de diametro y 5 metros de
longitud. Posteriormente, las barras fueron cortadas en tramos de un metro para
alimentar con cada tramo a la cdmara de extrusién. Como resultado, se obtuvieron
barras circulares de 0.9 centimetros de didAmetro. Finalmente, 1as barras obtenidas
por extrusién fueron trefiladas obteniéndose el alambre materia del presente
estudio.

Luego, ¢l objetivo de este trabajo es el de presentar un estudio del alambre
de Zn-22A1-2Cu (% peso) el cual fue tratado térmicamente enfocéndose en las
transformaciones de fase en estado sélido. Las técnicas que se utilizaron para el
estudio fueron: microscopia optica, microscopia electrénica de barrido, medidas

de dureza y difraccién de rayos X.
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-7 CAPITULO 1
ANTECEDENTES

1.1.- Propiedades del Zinalco
El Zinalco es basicamente la aleacién eutectoide del sistema Al-Zn

modificada con cobre. Sus propiedades principales se muestran en la Tabla 1 [1].

Tablal
Propledades del Zinalco obtenido mediante colada semicontinua

PROPIEDAD
Temperatura de fusién . 421481 °C
Densidad 4.04-5.% g/cm’
Médulo elastico 166.5-197.5 GPa
Caonductividad !énpic- 37% del cobre
Dureza €63-71 Ry
Coefick de exp i6on térmica * 24.1310°7/K
Color Blanco grisaceo

¢.- Colndo en molde de arena [2)

Se puede notar que la densidad de la aleacién tiene una posicidén intermedia
entre la del aluminio y la del acero. Compa.raﬁva.rhente es 18 % mas ligera que el
Zamak que se utiliza en fundicién a presién, 30 % mas ligera que el hierro de
-fundicion, 40 % més ligera que el latdn y pesa el doble que el aluminio. Su
coeficiente de expansion térmica, ¢l cual reviste importancia en situaciones como
ajustes de ventanas o fundiciones de precisién, es muy similar al que presenta el
aluminio ( 25 x 10° K™ ). Por ultimo, su color es muy agradable pero tiende a

obscurecerse con el tiempo.



1.2.- Metalurgia del Zinalco

La composicién del Zinalco es aproximadamente Zn-22Al-2Cu (% peso)
por lo que el zinc es €l solvente y el aluminio ¥y el cobre son los solutos. Tanto el
zinc como el aluminio y el cobre tienen radios covalentes semejantes (0.125 nm,
0.118 nm, 0.117 nm respectivamente) por lo que al entrar en alcacién propician la
formacion de soluciones sélidas substitucionales.

Recurriendo al diagrama de equilibrio termodindmico que se encuentra en el
Apéndice B [3], se pueden determinar las reacciones que se presentan en la

solidificacién de aleaciones de Al-Zn y quc estan resumidas en la Tabla II.

Tabla i i
Reacclones que aparecsn en el dlagrama de fases del sistema Al-Zn
- . REACCION COMPOSICION TEMP. TIPO DE
(% peso Zn) (=] REACCION
Lo>n+p 94 3.1 98.5 381 Eutéctica
f > a+n 7.7 32 ° 993 277 Eutectoide
a > o+ at 62 3ISLS Critica
L—o>a [ £60.4 Congruente
L7 100 419.58 Congruente

Las diferentes estructuras cristalinas que pueden adoptar las alcaciones de
Al-Zn segin su composicién y temperatura son:

Fase o .- Es una solucién sélida de zinc en aluminio con estructura cibica
centrada en las caras (CF) que tiene una solubilidad minima de 1.5 % peso Zn a

temperatura ambiente y una solubilidad méaxima de 83.1 % peso Zn a 381 °C.
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@ Fasc o’. Fase ordenada rica en Al con estructura cristalina ciibica centrada en

las caras (CF), aunque no sc¢ ha comprobado del todo su ‘existencia como fase

Unica.

& Fase P . Fase de estructura cristalina ciibica centrada en las caras (CF) rica en
zinc, altamente deformable e inestable a temperatura ambiente.

@ Fase n . Es una solucién sélida de aluminio en zinc con estructura cristalina
hexagonal compacta (HC) que puede disolver hasta 1.5 % peso Al a una
temperatura de 381 °C, siendo despreciable su solubilidad a temperatura
ambiente.

El'cobre agregado a la aleacién tiene los siguientes efectos [4]. En pequeiias
cantidades (del 1 al 2 %6 peso) el cobre se encuentra en solucién sélida en las fases
@ y i aumentando su resistencia y plasticidad formando algunas veces zonas G.P.
(Gu.inier & Preston). También el cobre parece influir de manera determinante en

las propiedades superplasticas del Zinalco.
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CAPITULO 1T
PROCESOS DE MANUFACTURA

2.1 Colada semicontinua

El proceso de colada semicontinua involucra un rapido enfriamiento del

metal vaciado (10° K/s). En la Figura 2.1 se muestra de mancra simplificada el
dispositivo para obtener barras de seccién circular mediante este proceso.

WRYAL ZOLISIFICANC

AZIEMTYD PEL LINCOYE

MNOUINIEMNYO DESCENDEMTE

Figura 2.1. E del pr de lad.

semicontinua.
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Al iniciar el w;aciado, el metal fundido se vierte a velocidad constante dentro

del molde (que da forma al perfil obtenido). Al ponerse en contacto con la base y
el faldon del molde enfriado por agus, se forma una concavidad poco profunda
que solidifica en forma de casco. En el momento en que ¢l nivel del metal se
acerca ala parte mas alta del molde se pone en marcha el mecanismo descendente
que soposta a la base a una velocidad predeterminada, ajustindose a su vez la
velocidad de vaciado para mantener un nivel constante de mectal dentro del molde.
El casco solidificado se somete a un enfriamiento brusco mediante chorros de

agua que se dirigen contra el lingote que emerge. Asi, se continua vaciando metal
hasta que el liﬁgotc tenga 1a longitud deseada.

2.2 Trabajo mecanico

Los metales que han sido sometidos a operaciones que involucran

deformaciones plasticas generalmente  muestran propiedades superiores a

aquellos que han sido colados o vaciados. Cuando se efectiia dicha deformacién

plastica por debajo de la temperatura de recristalizacidn se conoce como

endurccimiento por deformacidn, lo cual mejora las propiedades mecinicas de los
metales y contribuye al desarrollo de una microestructura mas tenaz que la
obtenida mediante fundicién. La deformacidén plastica de los metales puede
realizarse mediante procesos tales como la forja, el laminado, la extrusiéon, el
trefilado, el estampado, etc.

A nivel de la estructura atémica la deformacion plastica es consecuencia del
deslizamiento de los planos atémicos (a través del movimiento de dislocaciones) y
del deslizamiento entre granos. Ya que los metales CF tienen una alta simetriay 12

sisternas de deslizamiento, existen amplias posibilidades de deslizamiento y por lo

—7-
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tanto después de que actlia un sistema no pasard mucho tiempo antes de que el
esfuerzo cortante critico resuelto alcance un maximo en otro sistema de la familia

{111}<110>, por lo que esta estructura cd:talina es altamente deformable (ver
Figura 2.2). :

1?

FPlanos €111}

C .

ireccionecs <118>

x

Figura 2. 2. Esqema que muestra los sistemas de deslizamliento en la celda CF

Por su parte, la estructura HC sélo posee tres sistemas de deslizamiento del
tipo {0001}<11Z0> como se muestra en la Figura 2.3; sin embargo, en algunos
casos cobra importancia otro mecanismo de deformacién en esta estructura

conocido como macla que actia en los sistemas {1012}=<1011==.
. - Planos {0001}
- . .
Direcciones (1130)

Figura 2.3. Esquema que muestra los sistemas de desllzamlento enla celda HC



2.3 Extrusién

El proceso de extrusidn consiste en forzar un pistén .sobre un bloque de
metal a través de un orificio o dado. Durante la extrusién se desarrollan tanto
fuerzas de compresidon como de corte (no se presentan fuerzas de tensién), por lo
que es posible deformar el material tanto en frio como en caliente sin que se
presente fractura. Bajo el efecto de la fuerza aplicada, el metal es deformado de
manera continua empujandolo a través de un dado obteniéndose una barra o perfil
de longitud variable con la seccién transversal requerida. Son dos los principales
procesos de extrusidon; a saber:
a) Extrusion directa
b) Extrusidn indirecta

En el proceso de extrusion directa el pistén se hace av hacia adel con

respecto a la boquilla. En el proceso de extrusién indirecta el pistén y la boquilla
son’uno mismo y se hacen avanzar hacia adelante con respecto a la matriz como se

muestra en la Figura 2.4,

SIENTRUS IO 100 LB TR

Figura 2.4. Esquema del proceso de extrusién

-9- -
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2.4 Trefilado

El proceso de trefilado & estirado consiste en forzar al metal a través de un
dado por medio de una fuerza de traccién que se aplica al producto que emerge
(alambre, barra, tubo, etc.) a la salida del dado (ver Figura 2.5). La mayor parte de
la deformacién plistica es producida por un esfuerzo de compresién, el cual es el
resultado de la interaccién que existe entre cl metal y el dado. Usualmente, el
producto obtenido mediante éste proceso tiene una seccién circular, pero se puede

obtener cualquier otro perfil.

Figura 2.8.- Eaq del pr de tr o

-10-
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CAPITULO I
EXPERIMENTACION

3.1 Obtencién de los alambres

Inicialmente barras de la aleacién Zn-22AI1-2Cu (% peso) de 18 centimetros
de didmetro y 5 metros de longitud fueron preparadas por colada semicontinua.
Posteriormente, tramos de un metro de tales barras (previamente recocidas) fueron

sometidas a extrusion en caliente obteniéndose alambrén de 9 milimetros de

didmetro. Antes de continuar con el proceso de conformado, el alambréon fue

sometido a tratamiento térmico con objeto de climinar parcialmente los esfuerzos
intermos (formacién de vacancias y atomos fuera de su posicidon de equilibrio,
formacion de dislocaciones y anclaje de las mismas, deslizamiento de fronteras de
grano, rcfinamiento de grano en amplias regiones o en toda la pieza con.su
consecuente aumento de la encrgﬁ libre superficial) originados por el proceso de

extrusién. Enseguida, el alambrén recocido fue trefilado en frio obteniéndose
alambre de 3.1 milimetros de didmetro.

3.2 Corte de 1as muestras -

Del alambre obtenido se cortaron tramos de 15 milimetros

aproximadamente (ver Figura 3.1), ya que dicho tamaifio fue el adecuado para el

posterior montaje y preparacion de las muestras. También fue el apropiado para el
analisis por difraccion de r.syos X

-11-
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Figura 3.1 Esquema que muestra las dimensiones de los alambres preparados para

tratamlento térmico

3.3 Tratamiento Térmico

Para el tratamiento térmico se utilizé un hormo eléctrico marca Thermolyne
modelo EC2025P, con un espacio ftil de 2800 em® que disipa una potencia de
2240 Watts, Cabe destacar que previamente con la ayuda de un termopar externo
se verifico la precision del homo, encontrandose ésta dentro de una tolerancia de +
5 K. A continuacién, los trozos de alarmnbre fueron introducidos dentro del homo
previamente calentado a la temperatura preestablecida (523 K) colocindolos lo
maés cercano posible al termopar. Luego, se extrajeron del horno dichos trozos

cada media hora dejandolos enfriar en aire quieto; ésta operacién se realizé
durante un periodo de 6 horas.

3.4 Anilisis metalogrifico mediante microscopia éptica

Las muestras de alambre tratadas térnmicamente y aquellas sin tratar fueron
encapsuladas en resina para una mejor manipulacién como se muestra en la Figura
3.2. Cabe aclarar que no las r as se

psularon, ya que algunas se
destinaron para andlisis por rayos X

—-12-



TUESTRA

A e RESINA

Figura 3.2.- ésquema que muestra el montaje de fos trozos de alambre en resina

A continuacidn, las probetas montadas se desbastaron de mancn; sucesiva
con papeles abrasivos con la aspereza en orden decreciente y usando agua como
lubricante. Se pulieron mecanicamente utilizando paffo de lana y alGimina con
tamafto de particula de S y 0.05 micras. Las probetas pulidas se Iavar.on con
alcohol metilico y se secaron con aire a presién. Por 1iltimo, se procedid al ataque
quimico, para lo cual se utilizé una solucién con la siguiente composicién: 40 g de
CrO; + 3 g de Na;SO,4 + 200 ml de agua. El ataque se realizé por un lapso de 30 :
scgundds; se enjuagaron con una solucién de 40 g de CrO; + 200 ml de agua; se

lavaron con metanol y se secaron con chorro de aire. La observacion de la

estructura grenular a 100 y 400. aumentos se realizé con la ayuda de un
microscopio dptico marca Olympus modelo MG. Una buena nitidez y contraste
de la imagen fueron alcanzados mediante una adecuada combinacién de la
intensidad de la luz y polarizacién de ésta en el microscopio. La impresion de la

imagen se realizé en una camara fotografica integrada al microscopio mediante el
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empleo de pelicula de color con formato de 24 x 36 milimetros y una sensibilidad
de 200 ASA.

3.8 Anilisis metalogrifico mediante microscopia por barrido electrénico

Las probetas usadas en la seccién anterior fueron pulidas nuevamente
utilizando un paifio de lana y altimina con tamaiio de particula de S y 0.5 micras.
Las probetas ya pulidas se lavaron con metanol y se secaron con aire. A
continuaciéon se procedié con a desmontarlas mucho cuidado para no rayarlas,
utilizdndose guantes de plastico para evitar la contaminacién de las probetas, ya
que se sabe que la grasa humana es dificil de evaporar presentando dificultades
para obtener el vacio adecuado en la cAmara portamuestras del microscopio. La
obscrvaciéon de la microestructura a 1500 y 2000 aumentos se realizd en un
microscopio ¢lectrénico de barrido marca *“Leica-Cambridge™ modeclo Steroscan
440. La impresién de la imagen se realizé en un cimara fotografica integrada al
microscopio, mediante el empleo de pelicula en blanco y negro con formato de 47

x 62 milimetros especial para microscopio electrénico.

3.6 Medidas de dureza

Las medidas de dureza se realizaron en las muestras preparadas como se
menciond en la seccién anterior, ya. que como consecuencia misma del desbaste y
el pulido se contaba con unalsupcrﬁciic suﬁcicntcm.cntc plana para la medicién de
la misma. Tomando en cuenta el diametro del alambre, se decidié practicar la
medida de dureza Vickers utilizando un durémetro marca Wolpert con penetrador
de piramide. Se realizaron diez medidas a cada probeta empleando una carga de
10Kg.

-14-



3.7 Analisis por difracciéon de Rayos X

A los trozos de alambre tratados térmicamente y que no se montaron en resina se
les maquiné un plano (Figura 3.3) cuidando de no calentarlos para no alterar la
microestructura. Las muestras obtenidas se colocaron sobre el portamuestras del
difractémetro con el plano maquinado en la parte superior y paralelo a la
superficie del portamuestras. Para el angulo 20 se seleccioné el intervalo de 35° a
85°. El difractémetro utilizado fue de la marca Siemens modelo D5000, el cual
tiene acoplado una computadora PC con un programa que permite controlar al

difractémetro y capturar la informacidén proporcionada por éste.

Obtencion de una
superficie plana,
paralela al eje
longitudinal

Figura 3.3.- Esq de la a utilizada para el anilisls por rayos X
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Para la determinacién de los planos de difraccién hubo de recurrirse

primeramente a la Ley de Bragg [5.6] cuya ecuacién establece que:
d= ( A)/ (2 sen ©) 1)

donde: A = longitud de onda de los rayos X empleados; d = distancia entre planos;

0 == dngulo de difraccidn. Por otra parte, de la geometria de la celda cibica se tiene
que

d=a/ @+, +&HV? @)
mientras que de la geometria de la celda hexagonal compacta [6] se tiene que

d = a/ (1333 (b?+hk+k*)+¢ X(a?/c))? (3)-
donde: &, e son los parametros de red y (hkd) los indices de Miller de los planos
donde ocurre la difraccion. Luego, combinando las ecuaciones (2) y (3) con la

ecuacion (1) los planos difractantes pueden ser determinados conociendo
previamente los parametros de red correspondientes a cada fase,

-16- -




CAPITULO IV

RESULTADOS

4.1 Microscopia éptica

Las micrografias que se muestran en la Figura 4.1(pdgina siguiente) dejan
ver que la estructura de los alambres tratados térmicamente y aquellos sin tratar
consiste fundamentalmente de zonas alargadas en la direccién de trefilado asi
como de granos equiaxiados, variando el tamailo de estos Ultimos en funcién del
tiempo de tratamiento. El tamafio de los granos equiaxiados en el alambre tal como
sale del trefilado fue de aproximadamente 0.6 pm y se mantuvo invariable
durante 0.5 hora. A una hora de recocido el tamaiio de los granos se incrementd a
1 pm (conllevando un aumento de la energia libre superficial y volumétrica [7]) .
manteniéndose asi hasta las 4 horas. Finalmente, con 5 horas de recocido el
tamaito de los granos nuevamente se incrementd hasta 1.2 pum permaneciendo de
esta talla por el resto del tratamiento (Figura 4.2).

e '
I . A
- 7

s. [ T LI R ¥

3 e
Timwe camme >

Figura 4.2.-Tamafto promedio de los granos equiaxiados en funcién del tempo de
tratamiento.
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Figura 4.1 .- Micrografias obtenidas con microscopio 6ptico que muestran ia estructura det
alambre de Zn-22Al-2Cu (% peso) recocido a 523 K por diferentes periodos: a) sin
tratamiento; b) 0.5 hora; c) 1 hora; d) 2 horas; e) 3 horas; f) 4 horas; g) 5 horas;h) 6 horas

-18-



4.2 Microscopia clectréonica de barrido

La estructura de los alambres sin recocer y la de los alambres recocidos a
523 K durante 0.5 hora, 3 horas y 5.5 horas fue observada por medio de un
microscopio electrénico de barrido. Luego, a consecuencia del trefilado y previa
extrusién los granos tanto de zinc como de aluminio coalescen, dando la apariencia
de “bandas™ orientadas en la direccién de trefilado en las imagenes observadas.

La imagen en la Figura 4.3 muestra granos de la fase 7'y (zona clara) y
granos de la fase a (zona oscura). En esta Figura también se puede observar que
algunas bandas finas ricas en aluminio estin seccionadas total o parcialmente a
consecuencia del esfuerzo de tensién aplicado. Ademas, dentro de los granos ricos
en zinc se observan manchas grises; dichas manchas son atribuibles al precipitado
<’ (Al4CuysZn).

En la Figura 4.4, se tiene una estructura compuesta por bandas de aluminio
de entre 3 y 4 um y una mezcla de granos de zinc y aluminio orientados
uniaxialmente en la direccidn de trefilado. Los granos de aluminio en realidad son -
segmentos de bandas finas que resultan a consecuencia de la recristalizacién.
También en esta Figura pueden notarse pequeflas manchas grises atribuibles al .
precipitado t’. .

La micrografia de la Figura 4.5 muestra aspcc.tos similares a la micrografia
de la Figura 2, aunque las amplificaciones son distintas. Cabe resaltar que la
imagen mostrada en la Figu-ra 3 corrésponde ala o;structum. del alambre recocido a
523 K durante 3 horas.

Finalmente, 1a imagen mostrada en la Figura 4.6 corresponde a la estructura
del alambre recocido a 523 K durante 5.5 horas. Esta micrografia muestra

-19-
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claramente los granos ricos en zinc (zonas claras) conteniendo en su interior los

precipitados t’ (pequefias manchas grises).

Figura 4.3 Micrografia ida con mi pio electronico de barrido
del alambre de Zn-22A1-2Cu (% peso) recién trefilado. La imagen muestrs
granos estremadamente deformados en la direccion de trefilado a manera
de “bandas™. Las bandas claras son ricas en zinc y las bandas oscuras son
ricas en aluminio. No6tese que Ilas bandas delgadas de aluminio estan

gmentad como ia de Ia plicada. Ademds, las
manchas grises al interior ds los granos de zinc se atribuyen al precipitado
T’ (AlCusZn).
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Figura 4.4.- Micrografia obtenida con microscapio electrénico de barrido
del alambre de Zn-22A1-2Cu (% peso) recocido a 523 K durante 0.5 hors.

. La imagen muestra similaridad con la estructura del alambre recién

trefilado; sin embargo, algunas bandas oscuras ricas en alurninio son mas
anchas mientras que otras estén pl a debid

g al
P de recri cié
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Figura 4.5.- Micrografia obtenida con microscopio electrénico de barrido
del alambre de Zn-22A1-2Cu (% pesa) recocido a 523 K durante 3 horas.
La imagen muestra granos alargados en Ia direccién de trefilado ricos en
xine claras), al; bandas ricas en sluminiao de entre 2 y 6 pm de
ancho (zonas oscuras), y ién de band

en ¢l resto del campo
abservado como cansecuencia de s recristalizacién.

—-22-




Figura 4.6.- Micrografia obtenida con microscopio electronico de barride
del alambre de Zn-22A1-2Cu (% peso) recocido a 523 K durante 3.5 horas.

La imagen muestrs granos alargados en La direccién del esfuerzo aplicado
ricos en zinc (zonas claras) y ricos en

oscuras). Al
granos de aluminio tienden a esfervidizarse y Ins manchas grises al interior

de los granos de zinc atribuibles a Lla fase ' (AL Cu;Zn) son muy clarass.

-23-
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4.3 Durcza

Laﬁ medidas de dureza realizadas en los alambres se muestran en la Tabla
M. Con los valores promedio de las medidas de dureza sé obtuvo la grafica que
aparece en la Figura 4.7. Como se puede ver, la dureza disminuyé durante la

primera media hora de recocido debido a la recuperacion del material [7,8].

Tabla )
Lecturas de dureza en el alamhbre de Zn-22A1-2Cu (% peso) tratado
a 523 K por diferentes periodos.

TIEMPO DUREZA VICKERS PROM
| (hovas)
e e 772 772 T8 A8 0.5 . 8.5 7.8 ;.S 8.7 TS
LX) 727 e 6.0 v [ 713 TR 742 772 742 7.7
1.e T2 =»s ”»s 7732 ] 772 -»|.s 22 741 RS e
2.0 3.9 3.9 8.9 a3.e 3.9 ass 3.9 5.9 3.9 57.6 4.5
3e 3.9 <X s 3.9 as.8 858 =.9 3.9 [ X7 3.9 845
4 .9 7.6 asse ass ass .6 ass 7.6 .6 - X ] 4.5
e 0.6 so.s ”n.6 ”n.e *..e .6 7.6 ”.e 3.6 ”1.S ”nl.e
«0 3.6 ”~s 1003 1003 1003 102.7 1003 100.3 1003 1003 ”.6

Posteriormente, a 1 hora de tratamiento térmico la dureza comenzé a
incrementarse; esto es, la recuperacién del material y consecuente perdida de
dureza se vio alterada por algiin otro factor como puede ser la formacién de una

) nueva fase [9~11]. Finalmente, la dureza se incr & casi ial

P

atribuyendo éste hecho a que continuéd el proceso de formacién de la nueva fase

con un consecuente apilamiento de dislocaciones.
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Figura 4.7.- Dureza en fu 16n del po devr 1do del alambre de Zn-22A1-2Cu
{% psso). .
4.4 Rayos X

Los difractogramas obtenidos (Apéndice D ) muestran que efectivamente las

_fases @, m ¥ M'r constituyen de manera fundamental la estructura atémica del
alambre. Ademas, aparece la fase <’ del sistema ternario Al-Zn-Cu. En el intervalo
de 35 a 85° considerado para el éng\ilo 20, los planos (111), (200). (220) y (311)

confirmaron la presencia de la fase ao; mientras que, los planos (0002), (1010),
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(10i1),. (1072), (1120), (1013), (1122), (20Z0) y (2021) confirmaron la
presencia de las fases 1, n'r. Los planos mencionados y el angulo 268 donde
ocurren se muestran en la Tabla IV.

La fase a se identificé como una fase rica en aluminio con una estructura cubica
centrada en las caras con un parametro de red a = 4.032 A . La fase n se identificéd
como la fase estable rica en zinc con estructura hexagonal compacta con
parametros a = 2.66 A y ¢ = 4.92 A; mientras que, la fase 1’y se identificé como
una fase metaestable también rica en zinc con cstrucn;:.ra hexdgonal compacta y
parametros & = 2.667 A y ¢ = 4.87 A . La fase 't se observo estar presente en el
alambre recién trefilado y en todos los demads; mientras que, la fase 1} se observd
en el difractograma del alambre recocido durante 1 hora y posteriormente en todos

los correspondientes a alambres recocidos por periodos mayores.

Finalmente, un pico de baja intensidad localizado a un dngulo de 44.2° se
identificéd como el correspondiente a la difraccion producida por el plano compacto
(110) de la fase ordenada t° de estructura cibica centrada en el interior con
pardmetro de red calculado a = 2.893 A . Esta fase t' aparecié en todos los

difractogramas.
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Tabla IV
Planos de difraccién determinados en ol analisis de los difractogramas

[[PICO | ANGULGz20 DISTANCIA d FASE ESTRUCTURA | FLANO
(mrados) (]
1 36.5 2.461 n HC (0002)
2 365 2.435 nr HC (0002)
3 38.7 2326 = CF ain
D EXNY 2308 T HC 1010)
B 434 2.086 T HC aoin |
s a4z 2.047 g (=] a1
7 4 2,015 @ CF 200)
0 3473 1652 n HC aol2)
] Sas 1.67¢ nT HE aolsz) |
6 X} 1426 Py CF 02y
11 70.6 1338 n HC aizo
12 708 1.329 nr HC 1120)
13 785 1.217 a CF [=3333
14 522 1171 n HC Qaizz)y
15 825 1169 nr HC aixz)
I3 o) 1156 o't HC | aoZoy
17 865 1.128 n - HC @221)
I e 1) 867 11 nr HC ©2Z1) |
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Con objeto de dar mayor sustento a los resultados anteriores, alambres de Zn-
22Al1-2Cu (% en peso) fuecron recocidos a 443 K (170 °C) por periodos de: 10
min, 0.5 hora, 1 hora y 2 horas. Los difractogramas correspondientes a los dichos
alambres se muestran en el Apéndice E y con la informacién proporcionada por

éstos se construyd la Tabla V.

TABLA YV
Angulo de difraccién 26 y distancia interplanar d (0ooz) para fos alambres tratados a
170 °C.

TIEMPO DE T n'r

RECOCIDO 20 (grados) dooozy A 20(gradas) | deoen A
O horas - - 36.6 2.453
10 min 36.4 2,465 - =
30 min 36.42 3.464 - -
1 hora 36.42 2.46S - =
2 horas 36.4 2.466 - -

Se puede apreciar que efectivamente en el alambre sin tratar aparece la fase n*rla
cual produce un pico de difraccién a un dngulo 28 = 36.6° con una distancia
interplanar 2.453 A . A los 10 minutos de tratamiento, la fase metaestable n‘r se
transforma en la fase m, la cual posee una distancia interplanar igual a 2.465 A

produciendo un pico de difraccién a un’ angulo 20 = 36.4°, esto es, se produce un

alargamiento en el parimetro ¢ de la celda unitaria Pa.ra-ticmpos mayores de

tratamiento, la distancia interplanar y ¢l angulo 26 permanecen pricticamente sin
cambio 10 que confirma 1a estabilidad de la fase n .
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CAPITULO V
DISCUSION

Las imégenes en las micrografias, obtenidas con ayuda del microscopio éptico,
mucstran que la estructura del alambre es una mezcla de granos equiaxiados y de
granos alargados en la direccién de trefilado como puede ser observado en las
Figuras 4.1a y 4.1b; dichas imdgenes corresponden al alambre sin recocido y al
alambre recocido a 523 K durante media hora indicando que las huellas del proceso
de conformado estian ain presentes durante dicho periodo aunque la dureza
disminuyé en un 8.6 %. Por lo anterior, dado que la estructura a simple vista no
reflejé cambio alguno se puede establecer a priori que el ablandamiento observado
fué a consecuencia de la liberacién de esfuerzos internos principalmente.
Postcnormentc. para periodos de recocidos mayores, los granos alargados (zonas
claras) ex}uben crecimiento por coalescencia y una fuerte tendencia a globulizarse
(contornos curvos por el desplazamiento de fronteras de grano) a causa de la difusion
atémica entre fases para alcanzar el equilibrio quimico mediante segregaciéon y
aumento de la energia libre superficial (Figuras dela4.1c ala 4.1h). -
Por otra parte, las imagenes proporcionadas por el microscopio clectrénico de
barrido muestran que en el alambre recién trefilado (Figura 4.3), la fase a rica en
aluminio (zona obscura) se encuentra cn forma de *bandas” finas seccionadas parcial
) 1| ite a de la tension mecédnica aplicada durante el trefilado.
Posteriormente, como consecuencia del recocido, 1a estructura observada en las

imagenes de las Figuras 4.4, 4.5 y 4.6 muestra una segmentacion total de las

“bandas™ ricas en aluminio en amplias regiones; sie_ndo clara la tendencia a la
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esferoidizacion de tales segmentos en la estructura del alambre recocido a 523 K
durante 5.5 horas (Figura 4.6) . Finalmente, comparando las imagenes de las Figuras
4.3y 4.6 en cuanto a la formna de los granos ricos en zinc (zonas claras) la tendencia a
la globulizacién de éstos con el tiempo de recocido es clara. Concluyendo que
mediante el aumento de energia libre superficial a través de la globulizacién y
esferoidizacion de los granos se disminuye la energia libre total de la estructura y hay
una franca tendencia hacia estados maés estables de la misma.

El analisis por difraccidén de rayos x revelé resultados interesantes y concluyentes. En
el alambre recién trefilado se determiné la presencia de las fases n'yr.,a y t'. En
alambres recocidos a 443 K (170°C) y 523 K (250 °C) el andlisis por rayos X mostrd
la transformacién de la fase metaestable Mm'r en la fase estable mn. Dicha
transformacién de fase fué total para los alambres vrecocidos a443 K y parcial para
los alambres recocidos a 523 K . La aparicién de la fase § para los alambres
recocidos 2 443 K se observd a los 10 minutos de tratamiento; mientras que, para los
alambres recocidos a 523 K, la fase 7 aparecid dmpués de una hora. Del anélisis de
intensidad de los picos de difraccién en los intervalos mencionados la reaccion celular
N'r—> n+a + T pudo determinarse como responsable de dicha transformacién.
Finalmente, el hecho de que la transformacion de fase en los alambres recocidos a
523 K se llevé a cabo parcialmente, puede ser consecucncia de la alta difusidn
atémica que se tiene a tal temperatura; pues siendo tan alta la energia térmica y
amnd;) préoxima a la temperatura de transformacion eutectoide es dificil y, desde
l;xeﬁo, mas tardado que el material alcance las estructuras atémica y granular mas
estables.
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En lo que sc reficre a la dureza del material recocido a 523 K, pudo determinarse
que a la média hora de recocido 1a dureza disminuyé; atribuyendo lo anterior a que
durante dicho periodo actia la recuperacién del material primordialmente.
Enseguida, en el intervalo de 0.5 a 6 horas, el alambre presentd endurecimiento en

dos etapas; la primera en el intervalo de 0.5 a 3 horas y la segunda en el intervalo de

3 a 6 horas. Puesto que ¢l endurecimiento fué a consccuencia del tratamiento
térmico, se asume que ocurrieron dos mecanismos durante el proceso que podrian
ser los responsables; a saber,

transformacion de fase y recristalizacion. La
recristalizacidn por su parte sabemos que produce granos bastos libres de defectos y
va acompaflada de un efecto de ablandamiento, por lo que se descarta la
recristalizacién como mecanismo de endurecimiento del alambre recocido; luego,
queda la transformacion de fase como la Gnica responsable de la dureza adquirida
por el alambre tratado térmicamente. Esta hipotesis se fundamenta en el anilisis por
difraccion de rayos x, el cual mostrd la presencia de la fase metaestable n_’-g en el
alambre recién trefilado y la aparicion de la fase estable 1y después de una hora de |
recocido. Cabe destacar que la fase T’ estuvo ‘presente durante todo ¢l tratamiento
térmico segun lo reveld el estudio por difraccion de rayos x; sin embargo, puesto que
el contenido de cobre en la aleacién es tan bajo, ¢l efecto de dicha fase se estima fué
minimo en la propiedad mecénica observada. Por 16 tanto se concluye que el
endurecimiento del alambre en la primer ctapa es debido a la presencia de las fases n
Y M'tenlos grax;os de zinc, pues €l movimiento de las dislocaciones a través de la
interface entre éstas debe ser dificil. Ademds, admitiendo que tanto n; como v’y son
soluciones de zinc con ¢l aluminio y el cobre como solutos y considerando los radios
covalentes, es probable que la introduccidn de cobre en la red produzca una

reduccién del parametro de celda ¢; hecho que explicaria la notoria reduccion de 1a
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distancia interplanar de los planos (0002) en la fase M’y observada cn los patrones de
difraccién. Luego, si lo anterior fuese vilido la fase m°p tendria mayor cantidad de
solutos y, recurriendo a la literatura, se sabe que cuando se introducen atomos de
soluto en la red de un metal solvente y se forma una solucién sélida de manera
invariable la aleacién resultante serd mds dura que el metal puro [18]. Entonces, el
movimiento de las dislocaciones podria ser mas dificil a través de 1a fase 1n’r que a
través de la fase 1) . Para la segunda etapa, se considerd que ademas de lo anterior, el
aumento de dureza del alambre se debié al apilamiento de dislocaciones causado por
la presencia constante de las fases M’r y 1 en los granos de zinc.

Es importarite recalcar la importancia del andlisis por difraccién de rayos x realizado
a 443 K (170 °C); ya que, a partir de los resultados obtenidos, la transformacién de

la fase 7'y en la fase i es una prueba clara de 1a tend ia de los & a
estados termodindmicos mas estables en la red con el tratamiento térmico. La
relativamente ripida transformacién ( 10 minutos) da idea de cuanta es la eniergia
requerida para reducir la energia libre total en el alambre recién trefilado.

Finalmente, los resultados obtenidos con el recocido a 523 K (250 °C) reviste una
particular |mportancl%tecn016pc& pues a través de un recocido a ésta temperatura,
pueden mcremcntarsc 1as propicdades mecanicas de ésta aleaclén asf conformada

" haciéndola mas tenaz.
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CAPITULO VI
CONCLUSIONES

A partir de los resultados obtenidos del analisis metalografico, medidas de dureza y
analisis de rayos X, se llega a las siguientes conclusiones:
1.- La estructura del alambre sin tratarmiento térmico esta constituida por las fases

a,t' 'y n'r, tratandose estd (ltima de una fase metaestable.

2.- En el material con tratamiento mecanico previo (trefilado) la aparicién de la fase
7 es propiciada con un tratamiento térmico a 523 K (250 °C).

3.- La presencia de la fase n dentro del sélido tratatado térmicamente a 523 K se
observd a partir de 1 hora de tratamiento térmico y hasta las 6 horas que duré el

mismo.
4.- En el alambre tratado térmicamente a 443 K (170 °C) la presencia de la fase n
se observd a partir de los 10 minutos de tratamiento y hasta las 2 horas que duré el

mismo

S.- El mecanismo de formacién de la fase 7 es posible se deba a la descomposicién

delafasen'r;estoes, 'y > N +-a + ¥

6.- La presencia simultinca de las fases 1y m’r endurecié al material a partir de 1

hora de tratamiento térmico.
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APENDICE A

Diagrama de equilibrio Al-Zn
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APENDICE B

Diagrama de equilibrio Al-Zn (segin Presnyakow et.al)

PORCENTAJE EN PESO
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APENDICE C

Indices de los planos de difraccién para las estructuras ciibica y hexagonal.

ESTRUCTURA Cl | ESTRUCTURA CF | ESTRUCTURA_HC
i0) _ ) {0002}
20} 200 1010}
} 220} 1011}
— {220 311) 012}
310} ) %0
2 400} b1
3 331} 2020
40C 420) {0231
33¢
4
420
332
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APENDICE D
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu (% en peso) de 3.1 mm de

didmetro recocido durante 0,5 hora a 523 K.
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu (% en peso) de 3.1 mm de

didmetro recocido durante 1 hora a 523 K,
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Difractograma de alambre de In-2221-2Cu {% en peso} de 3.1 mm de

didmetro recocido durante 1,5 horas ~a 523 K.
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu {% en peso) de 3.1 mm de

diimetro recocido durante 2 horas a 523 K.
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Difractograma de alambre de 2n-22A1-2Cu (% en peso) de 3.1 mn de

didmetro recocido durante 2.5 horas a 523 K.
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Difractograma de alambre de 2n-22a1-2Cu (% en peso)} de 3.1 mm de

didmetro recocido durante 3 horas a 523 K.
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu (% en peso) de 3,1 mm de
didnetro recocido durante 3.5 horas a 523 K.
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu {% en peso)} de 3.1 mm de

didmetro recocido durante 4 horas a 523 K,
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pifractograma de alambre de 2n-22A1-2Cu (% en peso) de 3.1 um de

didmetro recocido durante 5 horas a'523 K.
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Difractograma de alambre de Zn-22A1-2Cu (% en peso) de 3,1 mm de
didmetro recocido durante 5.5 horas a 523 K. '
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didmetro recocido durante 6 horas a 523 K.
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pifractyograma de alambre de Zn-22a1-2Cu (% en peso) de 3.1 mm de

didnetro recocido durante 0.5 hora a 443 K,
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