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Simbologia.

T,  Temperatura inicial

T,  Temperatura ambiental

T,  Temperatura final

T, Temperatura de solidificacion

AT  Incremento de temperatura

RX  Rayos X

A Longitud de onda

U Velocidad de colada

p  Densidad

EDS Espectrometro de flourescencia de rayos X

WDS Espectrometro de flourescencia de rayos X de energia dispersiva

D Diametro de grano promedio
D1 Nuamero de granos por linea
& Factor tamafo

mm  Micras

o Esfuerzo de tension

£ Elongacion

RA  Reduccion de area

0.q Esfuerzo decedencia

ours  Esfuerzo maximo de tension
E Modulo de Young

e Deformacion lineal



INTRODUCCION

En esta investigacion se hace un estudio de las barras de la aleacion Al-1.4Li-0.88Hf
% en peso, obtenidas por colada continua en una maquina experimental.

En principio este procedimiento para la solidificacion de materiales metalicos, ha
sido hasta la fecha, un proceso por el cual, se mejoran las propiedades estructurales
y como consecuencia, las mecanicas; la elevada extraccion de calor a traves de las
paredes de la lingotera, produce un enfriamiento cuya solidificacion se lleva a cabo
cuando la resistencia en la interfase molde-metal es dominante y la temperatura
decae a través de esta, considerandose como un sumidero infinito que permanece en
la pared de la lingotera a la temperatura original T,=T,.

Cuando el metal se vacia a la temperatura Tg+ T, provoca una nucleacion copiosa
a través del metal, lo cual producir4 una cristalizacion con tamafio de grano fino'".
La presencia de metales aleantes (Li, Hf) en una matriz de Al, contribuye a la
mejora de las propiedades de la aleacion, refinando atin mas al metal solidificado y

aumentando sus caracteristicas mecanicas, tales como dureza v tenacidad.

La fusion de la aleacion se realizé a 850°C en una atmosfera inerte de Ar para evitar
la oxidacion, todo el sistema fue aislado del aire para asegurar la obtencion de una
barra sana.

Se obtuvo una barra de prueba de 3.745 cm de diametro y 30 ¢cm de longitud.
present® buenas caracteristicas superficiales; pocos defectos visibles, una superficie
lisa, y al realizar los cortes adecuados se observo en el interior la microestructura
caracteristica de los lingotes fabricados por colada continua es decir, una estructura
muy fina; una estructura columnar radial con una ligera inclinacion con respecto a la
periferia, y en el centro una estructura equiaxial muy fina y sin defectos interiores,
tales como rechupe y porosidades.

Junto con la barra de Al-Li-Hf, se colo una barra de Al de pureza industrial, para
comparar entre si las caracteristicas de ambas.

Se fundio una aleacion ternaria de Al Li Hf con una composicion nominal Al 2Li
1Hf % en un horno de resistencia eléctrica y se colo a una temperatura de 850°C,
con un sobrecalentamiento de 50°C. La preparacion de la aleacion de Al Li Hf, se
hizo basandose en el diagrama binario de fases en equilibrio de AI-Hf”; se
selecciond este diagrama por su comportamiento durante el cambio de fase, pues
aumenta rapidamente la temperatura de liquidus con pequeiias adiciones de hatnio,
mientras que con litio, no sucede lo mismo. Al observar el comportamiento del
aluminio en presencia de este metal litio o hafnio se vio que, tiende a disminuir
ligeramente la temperatura de fusidén del aluminio. Por lo que, la combinacion Al-Hf



es la que domina la variacion de la temperatura de liquidus durante el proceso de
fusion de la aleacion.

La decision de utilizar los diagramas binarios de fases en equilibrio, Al-Liy Al-Hf
como auxiliares en la fabricacion de la aleacion ternaria, se debe a la inexistencia del
diagrama ternario que involucra a los tres metales.

La preparacion de la aleacion presenta algunos inconvenientes que se deben superar,
tales como, la gran afinidad del Li por €l oxigeno y la diferencia muy amplia de
temperatura entre los puntos de fusion de los tres metales. Esto nos llevo a disefar
un procedimiento especifico durante todo el proceso. Se mantuvo una atmosfera
inerte con gas argon para evitar la oxidacion.

Durante la fabricacion de la aleacion se colocaron termopares, con indicadores de
temperatura en los puntos estratégicos para el control del desarrollo del proceso. El
cual se divide en tres fases fundamentalmente: la primera corresponde a la zona de
fusion y preparacion del bafio liquido, la segunda es la zona de mantenimiento,
dosificacion, control de flujo y limpieza de la aleacion. La tercera es en si la zona de
solidificacion o lingotera que controla el enfriamiento y la velocidad de colada. Los
indicadores en los dos primeros casos también mantienen el control de la
temperatura de fusion de 850°C de acuerdo a las caracteristicas de la aleacion.

En las aleaciones de Al-Li se ha observado que la combinacion de estos metales
produce una aleacion que no tiene buenas propiedades mecanicas, lo que nos obliga
a agregar un tercer aleante para mejorar sus caracteristicas.

La resistencia mecanica de las aleaciones de AI-Li® se debe a la dificil
precipitacion, de la fase &' inestable de Al;Li. Sin embargo la naturaleza de esta fase
contribuye a la poca tenacidad a la fractura en las aleaciones de Al-Li. &' es una fase
ordenada en la cual se forman como precipitados esféricos coherentes retenidos en
un cubo® ® 7 la orientacion de este cubo con la matriz a-Al®. & tiene una red

pequefia negativa mal adaptada a la matriz de o, de —0.08%" ®. El movimiento de
las dislocaciones se logra por el cizallamiento de los precipitados 80,

Esta combinacion de propiedades de los metales mencionados es atractiva para la
fabricacion estructural en la industria aeroespacial®. Sin embargo, en los usos
comerciales han sido limitados, debido a la baja tenacidad a la fractura de muchas
aleaciones de Al-Li.

La mejora de las propiedades mecénicas en aleaciones de Al-Li ha sido alcanzada
por los investigadores mediante la aplicacion de nuevas técnicas rapidas de
solidificacion” v aleando con metales que coprecipitan con 8" o unen al Li en
precipitados complejos. El planteamiento de este trabajo se basa en la idea de que la



resistencia para precipitar puede ser aumentada alterando la morfologia basica del
precipitado y la composicion del mismo en Al-Li a través de adiciones de hafnio
(Hf). El actual estudio viene en parte del trabajo desarrollado por Gayie"'". que
demostré que las adiciones de Zr a una aleacion de Al-Li modifican la fase de
fortalecimiento de &' ALLi a una nueva fase ternaria Al;(LiZr) y que esta
modificacion dio lugar a mejoras significativas en resistencia v ductilidad"'”’.



OBJETIVOS.
Empleando el método de colada continua para metales no ferrosos.
1. Obtener barras de aluminio puro y de la aleacion ternaria Al-Li-Hf.

2. Caracterizacion de la aleacion ternaria Al-Li-Hf, para determinar si el hafnio
y el litio son retenidos en la aleacion asi como sus propiedades mecanicas.



CAPITULO 1

ANTECEDENTES

Las aleaciones aluminio-litio, han experimentado un gran desarrollo a partir de los
afios 70° al aprovechar su ligereza, tenacidad y resistencia mecanica, para sustituir a
las aleaciones tradicionales utilizadas hasta entonces en la industria aeronautica.

Las aleaciones de Al-Li-X, generalmente incluyen como elemento ternario a
cualquiera de los siguientes: Cu, Mgy Zr (también se incluyen el Ti v Cd)"”. Cada
uno tiene influencia sobre la combinacion Al-Li modificando las propiedades
estructurales.

El hafnio es un elemento metélico cuyas caracteristicas quimicas tienen cierta
semejanza tanto con el titanio como con el zirconio, ya que forman parte del mismo
grupo dentro de la clasificacion de la tabla periddica de los elementos?, por lo que
se espera que tenga un comportamiento semejante al de los metales mencionados.

La presencia del hafnio es posible que forme precipitados de ALHf y que se
produzca deslizamiento cruzado en la estructura metaltrgica, también se considera
como un refinador de grano (es posible que produzca un tamaifio fino de grano de
forma equiaxial y de estructura dendritica entre 50p a 100p)*> y por lo tanto
mejore las propiedades de las piezas obtenidas, tomando en cuenta el proceso de
solidificacion en la colada continua, se controlard aun mas la microestructura de los
productos obtenidos y a la vez sus propiedades mecénicas y como consecuencia €l
control de calidad.

Para realizar el estudio de las aleaciones Al-li y Al-Hf, se hizo uso de los diagramas
de fase en equilibrio binarios correspondientes a Al-Li y Al-Hf"”, figura 1y 2.

n



1.1. DIAGRAMAS DE FASES EN EQUILIBRIO.

Como se menciono en un principio, a falta de un diagrama ternario de fases en
equilibrio Al-Li-Hf, nos orientaremos con los diagramas binarios correspondientes,
para tener una idea aproximada del comportamiento de la aleacion ternaria
propuesta.

Los diagramas de fases binarios en que se apoya este trabajo (Al-Li y Al-Hf) e
presentan solubilidad parcial en el estado solido, lo cual da las condiciones
adecuadas para realizar tratamientos térmicos de solubilidad, precipitacion
(envejecimiento por precipitacion), estas zonas son las que determinan los rangos de
composicion en que se realizara la experimentacion.
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Figura 1. Diagrama de fases en el sistema Al-Li.



Fase Estructura % Peso de Compuesto
FCC 0-4
(A1) o
AlLi (B) FCC 17-24
AlLis (y) Monocristalino 36.6
Al Liy HCP 28-29
Al;Li (8") FCC Metaestable después de
Tipo Li, congruente tratamiento
(BL1) BCC 100
(ali) HCP 100

Tabla 1. Fases en equilibrio registradas en el diagrama binario, segun la composicion en %
de peso y las estructuras correspondientes.



EN PESC DE ALUMINIC
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Figura 2. Diagramas de fases en el sistema Al-Hf.
Fase Estructura % Peso de Compuesto
(Al) FCC 0-1.22
ALHf (B) Tetragonal 0.8
ALHf HCP 0.9
AIHf Ortorrémbico -
AlHf, HCP -
Al;Hf Ortorrombico -
AL Hf; Tetragonal -

Tabla I1. Fases del diagrama en equilibrio en el sistema Al-Hf.



Generacion y propiedades de los Rayos X.

Los rayos X son ondas electromagnéticas con longitudes de onda en el rango de
alrededor de 0.1 a 100 x 10™m. Se producen cuando electrones que se mueven
rapidamente golpean un blanco sdlido y su energia cinética se transforma en
radiacion. La longitud de onda de la radiacion emitida depende de la energia de los
electrones'®.

Existen tres propiedades diferentes de los rayos X que se pueden usar en la practica:
a) Absorcion

b) Fluorescencia

¢) difraccién

a) Absorcion.

La alta penetracion de los rayos X en un material v la variacion de la absorcion por
el material al cambiar el espesor conduce naturalmente a la técnica bien conocida de
radiografia, tanto médica como industrial. Las soldaduras v las fundiciones son
rutinariamente inspeccionadas por rayos X para buscara defectos como grietas.
Debido a que los resultados se registran fotograficamente, existen buenas revisiones
de las técnicas disponibles por parte de los fabricantes de pelicula de rayos X, por
ejemplo, Kodak, Ilford y Gevaert.

Esta técnica también se puede utilizar para monitorear continuamente €l espesor de
placas y hojas de papel metalico roladas y, también recubrimientos en placas de
metal. Todo lo que se requiere es una fuente de rayos X en un lado de la hoja movil
y un tubo Geiger en el otro. Cualquier variacion en el espesor se registrara
inmediatamente como una variacién en la tasa de conteo. La sefial también podria
usarse mediante un relé para corregir las fluctuaciones automaticamente sin la
intervencion de cualquier persona.

La radiografia se utiliza todos los dias en muchas industrias. Se utiliza para
examinar llantas radiales, para inspeccionar soldaduras o elementos de
calentamiento y para muchos propositos: las posibilidades son practicamente
ilimitadas.

b) Fluorescencia de Rayos X (andlisis quimico de las barras de la aleacion)

Cuando son excitados adecuadamente, los atomos de todos los elementos emitiran
radiacion caracteristica cuya longitud de onda es funcion del reciproco de la raiz
cuadrada del namero atomico Z del elemento. En principio, es posible identificar los
elementos en una muestra excitandola y midiendo la longitud de onda de los rayos X
caracteristicos que son emitidos. La eficiencia de emision —el Rendimiento



Fluorescente- depende del nimero atdmico v rapidamente decreciente conforme Z
(numero atomico) disminuye por debajo de 20.

Incrementando la concentracion de cualquier elemento en la muestra resultara en un
incremento proporcional en la intensidad de la radiacion fluorescente caracteristica
de ese elemento. Entonces, la fluorescencia de rayos X es simultaneamente una
técnica cualitativa y cuantitativa: ideal para analisis no destructivo de aleaciones.

En la practica la muestra se excita por un haz de rayos X de alta intensidad, algunas
veces monocromatico, algunas veces blanco (o continuo). La seleccion del blanco
del tubo no solo esta dictada por el tipo de analisis a efectuar, la correcta seleccion
de la corriente del tubo y del potencial es igualmente importante.

Dos arreglos tipicos para un espectrometro de rayos X se muestran en el diagrama
siguiente. El corazon del instrumento es el analizador de cristal. Este se selecciona
de tal forma que un conjunto de planos de espaciamiento d exactamente conocido
sea presentado al haz fluorescente de rayos X. El cristal se puede rotar de tal forma
que O puede variarse, y entonces la ecuacion de Bragg, 4 = 2dsen@, se aplica, d esta
fijo, © se puede medir directamente y entonces la longitud de onda A del haz
difractado de rayos X puede ser calculada. La seleccion del cristal de analisis esta
determinada por el intervalo de longitudes de onda a ser medido, la magnitud de las

tasas de conteo aceptables y por el tipo de detector a ser usado®.

detector

rmuestra oo == wSetector muestra
4 - - ’

colimador

,’-ﬂ‘l

retilla de

colimador _
la fuente cejilla del
e Seeundane Vdetector
cristal N
i
/
.
cristal

Existen al menos cuatro tipos de detectores bien definidos, disponibles
comercialmente.
1. Geiger-Muller
Proporcional
De Flujo de Gas
Centelleo

B LN
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La seleccion del contador esta determinada por la longitud de onda de los rayos X
que seran detectados, las tasas de conteo requeridas, la sensibilidad y por un ruido de
fondo aceptable.

¢) Difraccion de Rayos X.

Se aplico para determinar la presencia de las fases presentes en la muestra utilizando
la ley de Bragg, determinando los planos cristalinos en que se produce la difraccion.

Con mucho, el uso industrial méas importante de la difraccion es la técnica de polvos.
Tipicamente esta puede utilizarse para:

Analisis Cualitativo.
El patron de polvos de una muestra registra, los espaciamientos d (o los angulos 0) v
las intensidades relativas a las 10 lineas mas fuertes, se miden y estas son
comparadas con los patrones de sustancias conocidas.

Analisis Cuantitativo.
Las concentraciones relativas de cada uno de los componentes en una mezcla de dos
componentes puede obtenerse midiendo las intensidades relativas de dos lineas
fuertes que no se traslapen, una perteneciendo al componente A y la otra al
componente B, en el patron de polvos de la muestra.

Estructura de Aleaciones.
Cuando los componentes de una aleacion se encuentran distribuidos uniformemente
a través de un metal, la muestra produciré una fotografia de puntos tipica. Si el metal
es “trabajado”, o en ciertos casos, enfriado, uno de los componentes frecuentemente
“precipita”. Esto se puede observar en la fotografia como “puntos” donde
anteriormente existian lineas uniformes.

Determinacion de Esfuerzos en Metales.
Si una pieza de metal es deformada, las dimensiones de la celda unitaria se alteraran
ligeramente. Debido a que la magnitud del angulo de cono de un cono de difraccion
es funcion del espaciamiento d, cualquier pequefio cambio en el espaciamiento d
puede ser observado como un cambio correspondiente en el angulo 6 del cono de
difraccion.

Determinacion del Tamafio de Cristal.
La dispersion angular de las reflexiones desde un plano cristalino se ve afectada no
solo por la perfeccion del cristal sino también por el tamafio de cristal. Conforme el
tamafio promedio de las cristalitas decrece, la dispersion angular de las reflexiones
provenientes de un polvo se incrementaran.



Identificacion y Evaluacion de Materias Primas.
Para materiales complejos (por ejemplo, polvos de cementos, arenas y arcillas). el
patron de polvos serd complejo, pero caracteristico del material. A pesar de que el
patron no puede ser analizado para cada uno de los componentes individuales.
materiales similares siempre exhibiran patrones similares.



CAPITULO 11
DESARROLLO EXPERIMENTAL.
La experimentacion se desarrollo en dos fases:

- Optimacioén de la maquina
- Obtenciodn, estudio analitico y caracterizacion de las muestras

2.1. Descripcion de la maquina.

Para la construccion de la maquina de colada continua se realizo un estudio previo
de las partes que la componen y se puede dividir basicamente en cuatro partes que
son las siguientes, figura 3a y 3b.

- Estructura principal

- Sistema de fusién

- Sistema motriz

- Sistema de enfriamiento y Lingotera

Estructura principal.

Tiene como finalidad alojar los equipos e instrumentos del proceso de colada
semicontinua.

El material empleado en esta parte de la construccion fue de cuatro barras de acero
cilindricas de 3.81 cm de didmetro, cuatro placas de acero 1045 de 80cm x 40cm y
1.905 cm de espesor, una de las placas es movil y contiene el falso fondo.

En la elaboracion de la estructura principal fue necesario maquinar algunas partes
para poder hacer el ensamble correspondiente tales como la elaboracion de dos
husillos a traveés de los cuales se desplaza el falso fondo.

Sistema de fusion.

Este consta de dos hornos eléctricos de resistencia de 46 KW, figura 4, los cuales
pueden alcanzar una temperatura de hasta 1200°C. Ademas de dos crisoles de
carburo de silicio, para un kilogramo de aleacion cada uno. Los cuales tienen
colocado un tubo de ladrillo refractario, que sirven para comunicar el horno de
fusion con el horno de distribucién y este a su vez con la zona de colada (lingotera).
los hornos tienen sus respectivos termopares los cuales estan conectados a
controladores de temperatura marca TEYCO en un panel de control.
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Zona de colada.

Esta consta de una lingotera de cobre refrigerada por agua como enfriamiento
primario, y un falso fondo y un sistema de enfriamiento secundario que consta de
dos tubos laterales de cobre que sirven para irrigar con agua directamente a la barra
a temperatura ambiente la cual tiene como objetivo el de enfriar la barra.

Sistema motriz.

Este sistema consta de un motorreductor de velocidad variable de corriente directa
de dos caballos de potencia, a través del cual se transmite el movimiento a dos
husillos permitiendo el movimiento vertical en dos sentidos del falso fondo.

Sistema de enfriamiento.

Se basa fundamentalmente en hacer circular agua por medio de la gravedad. y
elevandola con una bomba de manera constante. El agua enfria la lingotera y rocia la
barra de metal emergente por la parte inferior.

Lingotera.

Como se indico anteriormente la parte fundamental del sistema es la lingotera

Y es en ella que se hace el mayor énfasis. Esta construida por cilindros concéntricos
a través de los cuales circula agua bafiando la pared, el material usado es cobre,
debido a su alta conductividad térmica.

Las areas de fusion v colada estan controladas por medio de un sistema de control
manual con atmosfera inerte controlada, el cual esta suministrado por medio de
tubos de cobre conectados y alimentados por un tanque de gas inerte. Este sistema es
utilizado para evitar que durante la adicion de los elementos aleantes estos se oxiden

facilmente.
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Figura 3a. Esquema del sistema de colada continua.

1. Hormo de fusion

2. Distribuidor

3. Lingotera

4. Motor de control de colada

5. Valvula de control de vaciado
6. Termopar

7. Cnisol de fusion

8. Atmosfera de argon

9. Conducto de descarga del metal fundide
10. Atmosfera de argon

11. Entrada de agua de enfnamento

12, Falso fonde

13. Atmosfera de argon

14. Tanque de argon



3b. maquina de colada continua experimental.
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2.2, Procedimiento de obtencion de las barras.
2.2.1. Fusion de la Barra de Aluminio Puro.
Se realiz6 la produccion de la barra de Aluminio puro en la maquina experimental

de colada continua descrita anteriormente, con la siguiente composicion del
Aluminio como materia prima.

Elemento % peso
Aluminio 99.985
Hierro 0.015

Tabla I1I. % de aluminio puro.

El procedimiento para el manejo de la maquina y la obtencion de la barra es el
siguiente: se debe llevar una secuencia estricta sobre todo en el manejo de los
tiempos y movimientos por ser critico su desarrollo.

a) Sello del falso fondo con la lingotera .

b) Sellar el tubo de colada con crisol del horno de fusion.
¢) Cargar el metal al crisol de fusion.

d) Encender sistema de enfriamiento.

e) Establecer velocidad de colada al sistema motriz.

f) Elevar temperatura hasta fundir metal cargado.

g) Mantener la temperatura 6ptima para colada.

h) Abrir llaves de paso y tanque de gas inerte. *

1) Destapar el crisol de fusion.

j) Arrancar sistema motor de colada e intercambiar paso de agua en el sistema
secundario de enfriamiento.

* Opcional para metales reactivos de facil oxidacion.

La obtencion de la barra de aluminio puro se realizo con el procedimiento antes
descrito, la colada se llevo a cabo a una temperatura de 715°C con un incremento de
la temperatura aproximadamente de 55°C (AT) (sobrecalentamiento para mantener
el metal liquido y asegurar que no solidifique antes del vaciado) fijado por los
diagramas de fase para garantizar la fluidez del metal liquido durante el proceso y
una velocidad de colada de 0.25 cm/seg.
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2.3. Fusion de la Barra de la Aleacion Al — Li — Hf.

En las aleaciones ternarias en que se involucra Al-Li se considera a este par de
metales como aleacion base y se modifican sus propiedades adicionando otro metal

denominado X, en este caso el elemento utilizado es el hafnio.

Para la produccion de la barra de la aleacion se establecio la siguiente composicion:

nominal para 1000 gr.

Elemento % Peso
Al 97.0
Li 2.0
Hf 1.0

Tabla IV. Composicion inicial de ola aleacion.

Materias primas utilizadas:

1.- Al con una pureza de 99.985% de peso
como impurezas Fe  0.015% de peso

2.~ Lit1o en barras con una pureza de 99.00%

3.

- Hafnio en laminas con una pureza de 97.00%
como impureza se encuentra el circonio ~ 2.00%

2.4. Caracterizacion de las barras.

2.4.1 Analisis Quimico.

El analisis quimico es una parte fundamental

finalidades:

del estudio y, se realizo con dos

a). Obtener una composicion quimica promedio, representativa de la masa total que

interviene en el proceso

b). Conocer la variacion de la composicion a través de las barras en estado de
fundicion, para determinar el comportamiento de los elementos que intervienen en la

aleacion ternaria.
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2.4.2 Difraccion de Rayos X

La técnica de la difraccion de Rayos X son de los mas usados en la caracterizacion
de matenales cristalinos, tal como metales, ceramicos, minerales, polimeros,
plasticos y compuestos organicos € inorganicos, la técnica de los Rayos X se vio en
la identificacion de las fases presentes en las muestras a través de su procesamiento
hasta la terminacion del producto y promueve informacion sobre el estado fisico de
la muestra, asi como el tamafio de grano, textura y perfeccion cristalina en las
muestras se realizo difraccion de RX a las secciones de la figura 5, con un angulo de
10a120°.

2.4.3 Determinacion de la Densidad.

Se realizo la determinacion de la densidad de las diferentes secciones de la barra de
la aleacion Al — Li — Hf. Por medio del método del picnémetro en, base al principio
de desplazamiento de volumen.

Se muestred sacando por cuarteo de las diferentes secciones
El método de medicion para el calculo de la densidad es el siguiente:

- Pesar el picnometro seco

- Pesar el material en un vidrio de reloj (entre mas material sea, mas precision
se tiene, se recomienda llenar entre un 30% a un 50%)

- Se pesa el picnometro con agua

- Se pesa el picnometro con alcohol

- Se descarga el 60% aproximadamente del alcohol y se agrega el material. El
principal problema es la eliminacién de las burbujas. Cuando esto se logra se
llena con alcohol y se pesa

La densidad se calculo con la siguiente formula:

p= T Pruesira (ppicnamm+doolnl -pP picnometro )
I'(pp lipiometro+alcohol ) * Prmuesta J (ppicmmeim +alcohol + muestra Xp picnomerro +agua ~ Ppicnomerro )
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2.4.4 Microanalisis

Este estudio fue realizado en un laboratorio exterior bajo la técnica :

Microanalisis de Hf con EDS (Espectrometro de fluorescencia de Rayos X de
Longitud de Onda) v WDS (Espectrometro de fluorescencia de Rayos X de Energia
Dispersiva) acoplado a MEB marca JEOL6300. a la aleacion proporcionada con
composicion nominal Al-1.88%Li-0.85%HT.

Preparacion de las muestras: Montaje en baquelita conductora, debaste con lijas de
diferente tamafio de grano y pulido con oxido de Magnesio (M,0); aplicandoseles
un ataque quimico con el reactivo de Keller para revelar la microestructura.

Método aplicado: Espectrometro de discriminacion de energia de rayos X y
espectrometro de discriminacion de longitud de onda acoplados a microscopio
Electronico de Barrido.

Procedimiento: Observacion con el Microscopio Electronico de Barrido (MEB) y
posterior analisis en varias areas con espectrometros de fluorescencia de RX de
longitud de onda (EDS) y espectrometro de fluorescencia de Rx de energia
dispersiva (WDS).

El analisis quimico nos permite obtener un criterio de los elementos presentes en el
aluminto como de la aleacion ternaria.

2.4.5 Macroscopia y Microscopia Optica.

Se realiz6 la metalografia a la barra de aluminio puro. asi como, también a la de la
aleacion,la cual fue seccionada de acuerdo a la figura 5.

Las macrografias se hicieron para observar la estructura de solidificacion y la
metalografia para observar las fases presentes.

Los reactivos de ataque utilizados fueron Tuker y Keller (ver anexo 1) para
macroscopia optica se hicieron observaciones a 500X en el microscopio OLIMPUS
PM 3- PV respectivamente.
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Figura 5. Secciones de la aleacién Al-Li-Hf, una mitad se utiliz ¢ para andlisiz de
macroestructura y microestructura y la otra para realizar pruebas mecanicas.

2.4.6 Calculo del tamaiio de grano.

Considerando la macrografia de la barra se hicieron las siguientes consideraciones:

a)

b)
c)

d)
€)

f)

g)
) )

Se amplifico 2.76 veces (esto fue en funcion al tamafio mas adecuado que
presenta el monitor en la pantalla) el tamafio de la foto.

se imprimi6 la imagen

Se trazaron lineas en la zona de granos equiaxiales y se midieron las
longitudes de cada linea.

Se procedié a medir o contar cuantos granos estan en cada linea

Se divide la longitud de la linea entre el niimero de granos D;=/; / n; (esto da
el diametro del grano).

Se calcula el diametro de grano promedio D = E

=1

3.62mn‘._' = 0.362mm

Se determina el factor tamafio /=
cm

Se multiplica fpor D para calcular el diametro real.



2.4.7. Ensayo a la Traccion.

Se maquinaron probetas de tension con las dimensiones que se muestran en la figura
6, de la barra de aluminio y de la aleacion se tomaron muestras de acuerdo a las
secciones de la figura 5. El ensaye de traccion se realizé en la maquina AG-10TG
SHIMADZU con una velocidad de deformacion de 500 mm/min y una carga de
1KN bajo la norma ASTM E8"'7,

35 mm
25 mm L 2omm
l' 25 mm _
e T8 a3 2
v ~L_ T >
amm ! 11 mm
3 |
S— N e |
E= 6 mm

Figura €. Esquema de la probeta de tension

2.4.8. Dureza.

Se realizo6 la prueba de dureza a las barras de aluminio y la aleacion Al-Li-Hf de la
parte superior de acuerdo a la figura S, con la maquina de pruebas de dureza Vickers
con una carga de 200 grs en la maquina Future Tech FM3249 Microhardness
Testter, previamente se pulio la superficie y se ataco con el reactivo de Keller para
revelar la microestructura.

(8]
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3.1. Obtencion de las Barras.

CAPITULO III

RESULTADOS

En la tabla V se presentan las siguientes caracteristicas dimensionales de las barras
obtenidas, tanto del aluminio puro como de la aleacion Al-Li-Hf en la maquina de

colada continua .

Barra | Peso inicial| Peso final | Peso de la | Longitud | Diametro |
| carga carga escoria | (cm) | (cm) |
| (grs) (grs) (grs) | | |

Aluminio | 1000 437.5 160 | 15 | 3743 |

Al-Li-Hf | 1000 860 140 315 | 3743 |

Tabla V. Caracteristicas de las barras Al puro y Aleacion ternaria

La barra de Aluminio puro figura 7. Presenta las siguientes

caracteristicas

superficiales, buen acabado, color gris brillante, terso, presenta ligeras ondulaciones,
la masa de la carga disminuye ya que se forma escoria y se pierde algo de aluminio.

Figura 7. Barra de aluminio puro obtenida por colada continua.

-2
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La barra de la aleacion Al-Li-Hf figura 8. Presenta las siguientes caracteristicas,
superficie ligeramente rugosa, no presenta grietas, se observan pequenas
ondulaciones periodicas color gris opaco y una pequefia porosidad en la base.

Figura 8. Barra de la aleacion (Al-Li-Hf) obtenida por colada

3.2.Analisis Quimico.

Método de Fluorescencia de Rayos X,

Se realizé el estudio en un laboratorio externo en el equipo ANALIZADOR DE
ALEACIONES, METALLURGIST-PRO SERIE 1505, FLUORESCENCIA DE
RAYOS X obteniéndose los resultados que se presentan en Ja tabla VI.

| Elemento %

Al 96.96

Ti 0.02

Hf 0.88

Cr 0.11

Mn 0.06

Fe 0.25

Ni 0.07 ;

Cu 0.06 |

Zn 0.07 _ﬁ'
-, Ta 0.04 ‘
i Li 1.48

Tabla V1. Composicion quimica de la aleacion obtenida Al-Li-Hf.

| TESISCON
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La barra de la aleacion Al-Li-Hf figura 8. Presenta las siguientes caracteristicas.
superficie ligeramente rugosa, no presenta grietas, se observan pequenas

ondulaciones perioddicas color gris opaco y una pequeila porosidad en la base.

Figura 8. Barra de la aleacion (Al-Li-Hf) obtenida por colada

3.2.Analisis Quimico.

Método de Fluorescencia de Rayos X,

Se realizo el estudio en un laboratorio externo en el equipo ANALIZADOR DE
ALEACIONES, METALLURGIST-PRO SERIE 1505, FLUORESCENCIA DE

RAYOS X obteniéndose los resultados que se presentan en la tabla VI.

Elemento %
Al 96.96
Ti 0.02
Hf 0.88
| Cr 0.11
| Mn 0.06
‘ Fe 0.25
Ni 0.07
Cu 0.06
| Zn 0.07
a Ta 0.04
| Li 1.48

Tabla VI. Composicion quimica de la aleacion obtenida Al-Li-Hf.



3.3. Difraccion de rayos X.

400
350
300 -
250 -
200
150 —
100 -
50 -
0-

Intensidad (Ua)

Al (111)

Al (200)
\4

1
—

Al (311)

Al (331)
e

Al (420)
il |

50 —
20

400
350 -
300 -
250 -
200 -
150

Intensidad (Ua)

40 60

8.0
26

A(311)

100

Al (331)

120

80
20

100

120

La figura 9. Difractogramas correspondientes de la aleacion Al-Li-Hf.
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3.4. Densidad.

La densidad que fue determinada en la barra seccionada de la aleacion Al-Li-Hf por
medio del picnometro, en base al principio de desplazamiento de volumen presenta
los siguientes resultados tabla VII.

Seccion de la Barra Densidad (g/cm”’

A 2.6580
B 2.6227
C 2.6208

Densidad Promedio 2.6338 |
Tabla VII. Densidad en las diferentes secciones de la barra Al-Li-Hf.

3.5. Microanalisis.

Las micrografias figura 10 y 11 muestran algunos precipitados ricos en Hf, mientras
que en los limites de granos se encuentran precipitados ricos en otros elementos

como Pb, Sn, Fe, Ni y Si.

Seccion superior de la aleacion Al-Li-Hf

. Amplificacion | % Al %Hf %Pb %3Sn %Fe
2500X | 9751 0.51 0.79 1.15 0.34
1000X . 98.99 0.07 0.26 0.47 0.20

Seccion central de la aleacion Al-Li-Hf
Amplificacion | % Al %Hf %Pb %Sn %Fe
2500X i 97.12 140 | —eee- 0.87 0.44
| 1000X . 98.23 078 | = - 0.65 0.33

*La incertidumbre de la técnica utilizada es de + 5% relativo.
Tabla VIII. Resultados del microanalisis en zonas con precipitados ricos en Hf.

Estos analisis se realizaron a una muestra que se obtuvo de la parte central y
superior de la barra, representa los parametros reales de trabajo.




Resultados con EDS

Hafnio promedio | Desviacion Estandar
Seccidn superior 0.367 1 0.96
Seccion central 0.587 | 0.27
Resultados con WDS
Seccion superior 3 0.502 0.219
Seccion central i[ 0.512 0.147

Tabla IX. Resultados globales en zonas de 200 um x 200 pum determinados por
microanalisis. La tabla IX presenta los resultados globales para el hafnio obtenidos
por EDS y WDS en las seccion central y superior de acuerdo a la figura 5.

Los precipitados ricos en hafnio se encuentran distribuidos heterogéneamente en el
material en ambas muestras.

La tabla VIII muestra los resultados promedio obtenidos a diferentes aumentos para
la aleacion (Al-Li-Hf). que representan las secciones media y superior de la barra
obtenida donde se encuentran los precipitados ricos en hafnio, en zonas adyacentes a
estos precipitados no se encontro el elemento de interés.

Calculo del tamaiio de grano

Rt T P R T 15 ®

Figura 13. Estructura metalografica de la seccion central de la barra de
Aleacion Al-Li-H{. obtenida por colada continua. 100X.
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En la figura 13 y 14 se desarrollaron las siguientes mediciones para calcular el
tamafio de grano.

N°de linea | Longitud de linea (mm) N° de cruces Tamario de grano
1 85 6 3.26
2 117 8 4.50
| 3 127 7 488
4 160 5 6.15
5 78 4 3.00
6 95 7 3.65
7 107 5 4.11
8 60 5 2.30

Para la figura 13 se tuvo un promedio de 3.98 um (micras)

Figura 14. Estructura metalografica de la misma zona mostrada en la foto
anterior, obtenida por microscopia electronica de barrido, 800X
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N°de linea| Longitud de linea (mm)

N° de cruces

Tamaiio de grano

con la linea

| I | 80 5 3.07
| 2 115 7 4.42
3 105 3 4.03
4 | 00000009 3 3.65
S ' 100 4 3.84

l 6 , 97 5 3.73
I 144 7 5.53
:' 8 157 5 6.03

Para la figura 14 se tuvo un promedio de 4.28 um (micras)

3.6. Macroscopia y Microscopia.

S
en elementos como Sn, Pb, Fe y Ni en al aleacion Al-Li-Hf.



o iy
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s

ricos en Hf repartidos heterogéneamente en la matriz de Al.

gﬁra 1 ual muestra pfeipitados
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Figura 12, representa el mapeo para el elemento hafnio, en donde se observa
que este elemento se encuentra en mayor cantidad en el precipitado de forma
irregular (forma caracteristica de los precipitados ricos en hafnio) por lo que
existen zonas empobrecidas del mismo elemento a su alrededor.
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Figura 15 Macroestructura de la barra Al-Li-HE, obterda por colada continua por
el método de colada directa (direc chill), seccion correspondiente a la base de la

mista. Se observa una estructura de grano columnar en la penfena y grano
equaxaal en el centro

Figura 16. Macroestructura de la barra parte media, se observa contnwdad de la
estructura de la seccion anferior

Figura 17 Se observa la contimudad de la macroestructura de la seccién
superior

(5]
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3.7. Ensayo de Tension.

La tabla X y XI muestran los resultados obtenidos y las figuras 15 muestran las
graficas o vs € de las barras de aluminio y de la aleacion en sus diferentes secciones

' Barra de | Esfuerzo de tensién | Elongacion % de reduccién
aluminio puro Maéx. o (Mpa) %€ | de area |
Probeta 7 65.3581 50.72 60.30 .
Probeta 8 64.2309 51.28 60.34 |

Tabla X. muestra el esfuerzo de tension del Aluminio puro

Barra de Esfuerzo de tension Elongacion | % de reduccion |
Al-Li-Hf Max. o (Mpa) % € de area |
Probeta 1 130.5848 39.52 32.00 |
Probeta 2 130.8418 35.24 31.44 -’
Probeta 3 137.4743 39.28 30.70 |
Probeta 4 138.9704 42 88 41.25 i
Probeta 5 135.3083 31.24 33.73 i
Tabla XI muestra el esfuerzo de tension de la aleacion Al-Li-Hf
160 ——— - -
a
120
g /
= 80
9 R
40 e
0 i T 1 I T ]
0 10 20 30 40 50 60
%¢

La figura 18 muestra la comparacién de graficas de esfuerzo-deformacion
promedio de la aleacién Al-Li-Hf (2) y del Alummnio puro (b)
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3.8 Dureza.

La tabla muestra los resultados obtenidos en la maquina Future Tech, serie FM7249
(carga a 200 gr).

Se realizaron 96 lecturas de la aleacion Al-Li-Hf divididas en seis diferentes
secciones de las muestras.

N°de prueba |  Dureza
] 48.4583
2 48.6749
3 48 8916
4 44.6580
5. | 439083 |
6 455516
Promedio 46.6904

Para el aluminio puro se realizaron 24 lecturas en dos secciones donde:

N° de prueba Dureza
] 23.3330

2 23.0163
Promedio 23.1746
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CAPITULO 1V

ANALISIS DE RESULTADOS

4.1. Obtencion de las barras.

La observacion superficial de las barras, tanto de Al como de la aleacion Al-Li-Hf
nos lleva a hacer un analisis de sus caracteristicas de acuerdo a otros productos que
se han obtenido por procesos de colada continua (C.C). Estas se situan de muy
buena calidad puesto que presentan muy leves variaciones en la superficie, sobre
todo en la seccion donde ya se mantiene una velocidad constante y, en la cuél se
desarrolla todo el estudio que da lugar a este trabajo de tesis.

Puede decirse que se observan los defectos caracteristicos de colada continua
(desgarres en caliente, reborde en frio, refusiones), sobre todo en la barra de la
aleacion Al-Li-Hf, es mas propensa a este tipo de defectos por sus caracteristicas de
solidificacion en donde hay un intervalo amplio de coexistencia de fases solida y
liquida, a diferencia de los metales puros. Por lo que la velocidad de colada
seleccionada para ambos tipos de barras son las adecuadas.

4.2. Andlisis Quimico.

Uno de los estudios que tienen mucha importancia en la caracterizacion de las
muestras es la determinacion del andlisis quimico, el cual va a determinar las
condiciones de trabajo al conocer la composicion quimica se va a encontrar en los
diagramas de fases binarios en equilibrio la temperatura de cambio de fase liquido —
solido; por lo tanto, se determina el sobrecalentamiento AT, temperatura de colada
(Tg+ AT). ).

El anélisis quimico de la aleacion nos muestra una variacion de los componentes
como se observa en la tabla 6, no se obtuvo exacto, pero se encuentra dentro de los
valores recomendados por la literatura © y por los diagramas de fases donde se
observa que el aumento de la composicion del Hf aumenta la temperatura del
liquido.



4.3. Densidad.

Uno de los objetivos también de relevancia por el uso al cual se les destina este tipo
de aleaciones (aerondutica, aeroespacial, material especial para criogenica) es
mantener la densidad en valores limitados inclusive por debajo de la densidad del
Al se encontré que disminuye en un 2.8% con esta composicion quimica.

Por cada 1% de litio disminuye 0.43%

4.4 Microanalisis

Las aleaciones de Al-Li-Hf , contienen hafnio el cual se encuentra segregado en la
matriz en forma de precipitados de forma irregular, los anélisis obtenidos muestran
que en muchas zonas existen regiones empobrecidas de hafnio en diferentes puntos
de la aleacion, mientras que en otras regiones que es la gran mayoria se carece de
este elemento en la matriz, por lo que los resultados nos indican que €l porcentaje
global de hafnio en las aleaciones es probablemente mucho menor del 1%.

4.5 Propiedades mecanicas

En las curvas de ingenieria esfuerzo contra deformacion tanto para el aluminio puro
como para la aleacion Al-1.88Li-0.85Hf se muestran en la figura 18. Se observa el
incremento en el esfuerzo de tension y baja ductilidad con respecto al aluminio
puro, asi como un incremento en el limite de fluencia. El modulo elastico también se
incrementa debido a la presencia del litio. En la tabla X y XI se muestran las
propiedades de tension, la fuerza maxima de tension Syrs, €l limite de cedencia, el
% de elongacion y el % de reduccion de area para ambos materiales.

Una mencion importante son la similitud de los valores en las tres partes
segmentadas de la barra.

4.6 Dureza

En la tabla XII se observa un incremento del doble en la aleacion con respecto del
aluminio puro ya que influye la presencia del hafnio asi como en las demas pruebas.

Muestra Dureza (kg/mm°)
Barra de Aluminio puro 23.1749
Barra aleacion Al-Li-Hf 46.6904

Tabla XII. Diferencia entre las durezas del aluminio puro y de la aleacion Al-Li-Hf.
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CAPITULO V

V. CONCLUSIONES

Se obtuvieron barras de aluminio puro y de la aleacion Al-1.88Li-0.85Hf por

medio de la maquina de colada continua para la caracterizacion de la

aleacion.

. Las barras obtenidas presentaron buenos acabados superficiales y no

presentaron problemas que se llegan a tener en este tipo de procesos como
son las grietas, rupturas y porosidades.

. El limite de tensién y la fuerza de tension de la aleacion Al-1.88Li-0.85Hf

cambia con la adicion de hafnio y litio.

. La aleacion Al-Li-Hf presentod una disminucion en la densidad de un 3% con

respecto al del aluminio puro, hubo incremento en el modulo elastico, la
dureza y el esfuerzo de tension se incrementaron con respecto al aluminio

puro.

. Las propiedades de la aleacion se mejoran aun en estado de fundicion, lo que

permite pensar en un estudio en base a tratamientos térmicos de precipitacion
y envejecimiento en una caracterizacion detallada para conocer sus
propiedades mecanicas y microestructurales de la aleacion (futuros estudios).



ANEXO 1

Reactivos utilizados para revelar la macroestructura y microestructura .

HNO; 16.25 ml
HCl 24.00 ml
HE 2.00 ml
H,O 65.75 ml

Reactivo de Keller

HNO; 2.5ml
HCI 1.5ml
HF 1.0 ml
H,O 95.0 ml
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ANEXO 2

Propiedades Fisicas de los metales.

Nombre | Densidad relativa (p) | Punto de fusion°C |  Peso Formula |
Aluminio (Al) 2.70°° 660 | 26.97
Litio (L) 0.53* 186 | 6.94 |
Hafnio  (Hf) 12.1 1700 | 178.6 |
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