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Resumen

Se someti6 un sistema Al-Mg—7Zn—Cu con la
composiciéon quimica de la aleacion AA 7075 al proceso
de Melt-Spinning (MS) variando la rapidez de proceso
para conseguir diferentes condiciones de solubilidad.

Mediante el refinamiento de Rietveld se calculé el
parametro de red y las micro-deformaciones residuales en
cada condicion de solubilidad; se encontré un posible
orden general en el que los elementos aleantes del sistema
ingresan en solucion solida con el aluminio en funcion de
la rapidez de procesos.

Una hipdtesis para la predicciéon de la textura
cristalografica generada por el proceso de MS fue
propuesta y se realizo una primera comprobacion de la
misma al obtener una textura tipo Fibra-y en la
superficie de la cinta generada a 25 m/s.

Para la evaluacién de macro-esfuerzos residuales por
difracciéon de rayos X se desarrollé un programa
computacional, él cual se validé frente a sus homdlogos
comerciales resultando una alternativa mas versatil.

Las mediciones de micro-dureza sobre las diferentes
condiciones de solubilidad tuvieron poca variacién entre
ellas, pero presentaron una mejoria respecto a las
aleaciones comerciales equivalentes AA 7075-T6 y AA
709.0.

Como una primera evaluacién de la factibilidad del
proceso de Spark Plasma Sintering (SPS) para generar
un material en bulto del sistema estudiado sin modificar
sus propiedades micro-estructurales, se realizd un
consolidado de la cinta generada a 25 m/s; se observé la
precipitacion de una posible Fase 7 tras el proceso.



1 Introduccion

El aluminio es el metal mas abundante de la corteza
terrestre siendo uno de los elementos mas abundantes en
la misma* y, desde que se consiguio extraerlo con relativa
facilidad mediante el proceso de Hall-Heroult [1], ha sido
de gran interés por sus diversas aplicaciones [2].

Las  aleaciones de aluminio han Ilamado
particularmente la atencion en el sector ingenieril debido
a que pertenecen al grupo de las llamadas “aleaciones
ligeras”, exhibiendo una versatilidad caracteristica en la
obtencion de interesantes relaciones
“propiedades/densidad” del material [3]. A su vez,
dentro de las aleaciones ligeras, las aleaciones de
aluminio tienen el costo mas bajo de produccion **.

La Aleacién 7075 de aluminio en la condicién T6 (AA
7075-T6) es una de las mas estudiadas debido a su
amplia gama de aplicaciones industriales, que van desde
el sector alimenticio, aerondutico, automotriz, llegando
inclusive a la industria de blindajes.

Si bien la AA 7075-T6 se caracteriza por su alta
resistencia mecanica debida a que es una aleacién que

*C.  Dodd. (2020, Noviembre 5). The Most
Abundant Elements In The Earth’s Crust. Tomado de:
https://www.worldatlas.com/articles/the-most-abundant-elements-
in- the-earth-s-crust.html

**D.  Kocieniewski. (2013, July 20). A shuffle
of Aluminum but to banks,pure gold. Tomado de:
https://www.nytimes.com/2013/07/21 /business/ashuffle-of-
aluminum-but-to- b anks-pure-gold.html



endurece por precipitacion, la constante demanda de
nuevas aleaciones con mejores relaciones
“propiedad /densidad /costo” exige a la ciencia de
materiales el estudio de todos los mecanismos posibles
que puedan conseguir innovar en este terreno.

En el presente trabajo se propone explorar el
comportamiento de un sistema de trabajo con la
composiciéon quimica de la AA 7075-T6 frente al
endurecimiento por soluciéon soélida y otros posibles
mecanismos que permitan aumentar la dureza de dicho
sistema.

Se estudiara la variacién en la solubilidad del sistema
al someterlo al proceso de solidificacién rapida conocido
como Hilado en Estado de Fusién o Melt Spinning (MS),
con la intencién de alcanzar condiciones de alta solucién
sélida en el mismo.

A su vez, se propone abordar el area de la relacion
“textura/propiedades” mediante el planteamiento de una
hipétesis, basada en la cristalizaciéon preferencial de
planos de minima energia superficial, que pretende
predecir la textura cristalografica que se presentara en la
aleacion resultante, asi como el impacto de ésta sobre las
propiedades mecanicas.

Finalmente, con vistas a expandir los estudios de la
aleacion generada, se comenzara a evaluar la factibilidad
de emplear el novedoso proceso de Sinterizado por Arco
Eléctrico o Spark Plasma Sintering (SPS) como una
alternativa para consolidar un material en bulto sin



modificar la micro-estructura del mismo.

Se empleara el método de refinamiento de Rietveld
para evaluar la variaciéon en el pardmetro de red y
micro-deformaciones en el sistema ante las distintas
condiciones de solubilidad.

Con el objetivo de realizar un estudio certero de los
efectos contraproducentes que pueda inducir el proceso
de MS sobre el sistema, se desarrollé un programa
computacional que permite determinar de forma precisa
los macro-esfuerzos residuales presentes en la aleacién
resultante mediante el uso de difraccién de rayos X.

Dicho programa fue validado y comparado con sus
homoélogos comerciales, posiciondndose como una
alternativa atractiva y mas versatil frente a los mismos.

Por ultimo, se realizaran ensayos de micro-dureza
Vickers para las distintas condiciones de solubilizacién
estudiadas y serdn comparadas con la aleacion AA
7075-T6 y su equivalente aleacion de fundicién AA 709.0,
con la intencién de evaluar la mejoria en las propiedades
mecanicas del material producido en contraste con sus
alternativas comerciales.



1.1 Hipotesis

En este trabajo se examinaran 4 hipotesis:

Mediante el uso del proceso de MS se pueden generar
distintas condiciones de solubilidad en funciéon de la
rapidez del proceso y propiciar la cristalizacion
preferencial de los planos de minima energia.

La geometria de las cintas producidas por el proceso
de MS limita la acumulacion de macro-esfuerzos
residuales inducidos por el mismo.

La cristalizacién del sistema de trabajo es lo
suficientemente rapida para no ser afectada por la
rapidez del proceso, generando asi poca deformacién de
la red (dislocaciones).

La micro-dureza de la aleacién se incrementard
debido a los efectos del proceso de solidificacion rapida
MS, tales como el aumento en la solubilidad quimica y la
generacion de una orientacion preferencial de los granos.



1.2

Objetivos generales

Estudiar los efectos de solubilidad y micro-estructurales
del sistema de trabajo, con la composicion elemental de
la AA 7075-T6, al ser sometido a MS, asi como el
impacto de los mismos sobre sus propiedades mecanicas.

Evaluar el impacto del SPS sobre el sistema de
trabajo a manera de una primera etapa de validacion de
este proceso como una alternativa para obtener un bulto
del material estudiado.

1.3

Objetivos particulares

Determinar el comportamiento de la solubilidad del
sistema de trabajo a distintas rapideces de proceso
y el impacto del SPS en éste.

Evaluar la posibilidad de emplear MS para la
generacién de la textura tipo fibra ~.

Evaluar los macro-esfuerzos residuales inducidos en
las cintas fabricadas a distintas rapideces de proceso,
asi como el efecto del SPS sobre éllos.

Evaluar la condicion de cristalizacién a distintas
rapideces de proceso, asi como la obtenida durante
su consolidado por SPS.

Determinar el efecto de las distintas rapideces de
proceso en la micro-dureza de las cintas.



2 Antecedentes

2.1 Aluminio

El aluminio es un metal muy versatil debido a Ila
diversidad de materiales que puede generar; desde
aluminio de alta pureza hasta complejas aleaciones con
propiedades sorprendentes [1].

La versatilidad de este metal recae en lo bien que
puede combinarse con otros elementos, asi como en los
diversos procesos térmicos y mecanicos a los que se le
puede someter [4]. Otra ventaja es su resistencia a la
oxidacién debida al proceso denominado “pasivacién”.

Gracias al estudio de los diversos fenémenos
metalirgicos presentes en el aluminio, se han llegado a
generar aleaciones base aluminio con propiedades
interesantes. Algunas de ellas pueden llegar a superar a
algunos aceros en resistencia mecanica, pero a su vez hay
sistemas con baja resistencia y gran ductilidad [1].

Adicionalmente, su relacion
propiedades/densidad/costo resulta muy atractiva, por lo
que actualmente la investigacion de diversas propiedades
en aleaciones de aluminio es de sumo interés. [5].

2.1.1 Aleaciones de aluminio

Las aleaciones de aluminio se clasifican principalmente en
dos vertientes: aleaciones de forja y aleaciones de
fundicién [1].



Si bien una aleacién de fundicién puede presentar la
misma composicion quimica que una de forja [6], la forja
genera una micro-estructura muy diferente y, en general,
otorga a la aleacién mejores propiedades mecanicas. [7].

Las aleaciones de forja involucran combinaciones de
procesos de conformado mecénico y procesos de recocido
para facilitar los primeros [1]. Estas se clasifican segiin
sus elementos aleantes mediante una nomenclatura
numérica de la forma Xxxx (Tabla 2.1).

Nomenclatura Elementos principales

Ixxx Al

2XXX Cu,Mg

3XXX Mn

4xxxX Si

DXXX Mg

6xxx Mg, Si

XXX /n, Mg, Cu, Cr, Zr
8xxx Sn, Li

Ixxx Por asignar

Tabla 2.1: Clasificacion de aleaciones de forja de aluminio
[1].

Los valores numéricos no asignados corresponden a
particularidades en composicién o procesamiento de cada

aleacion.

Adicionalmente, se puede extender la nomenclatura



para senalar los tipos de tratamientos térmicos,
mecanicos o ambos aplicados a la aleacion, esto mediante
una letra acompanada en algunas ocasiones por un
nimero. Un ejemplo es el caso de la AA 7075-T6 que se
describird a detalle en la Seccion 2.1.2.

Las aleaciones de fundicion no contemplan
precipitacion o efectos por solucién. Mayoritariamente
son aleaciones empleadas en piezas por colado directo y
pueden llegar a tener alguna modificacién térmica [1]. Su
clasificacion esta dada por la nomenclatura numérica
Xxx.x (Tabla 2.2).

Nomenclatura Elementos principales

Ixx.x > 99%Al
2XX.X Cu
3XX.X Mn,~Mg—Cu
4xx.X Si
OXX.X Mg
6xx.X Por asignar
TXX.X Zm,~Mg—Cu
8xx.X Sn
9xx.x Por asignar

Tabla 2.2: Clasificacién de aleaciones de fundicién de
aluminio [1].

Los valores numéricos previos al punto decimal son
definidos por particularidades en la composicion de cada
aleacién, mientras que el valor posterior al punto decimal
puede ser 0 si es un colado sencillo o 1 6 2 si se trata de



lingotes con especificaciones particulares.

Para este trabajo se seleccion6 la aleacién AA
7075-T6 como materia prima.

2.1.2 La aleacion AA 7075-T6

La aleacion AA 7075-T6 se caracteriza por tener la
composiciéon quimica nominal listada en la Tabla 2.3 *.

Componente wt%

Mg 2.1-2.9%
Cu 1.2-2.0%
Zn 5.1-6.1%
Fe <0.5%
Cr 0.18-0.28%
Ti <0.2%
Si <0.4%
Mn <0.3%
Al Balance

Tabla 2.3: Composiciéon nominal de la AA 7075-T6

La condicién T6 se genera al someter la aleacién a un
tratamiento de solubilidad a 471°C' por 6 horas, un
temple en agua y un envejecido a 120°C' por 24 horas [§]
(Figura 2.1).

*MatWeb (2021). Alclad Aluminum 7075-T6, T651. Tomado de:
matweb.com/search/DataSheet.aspx?MatGUID=9852e9cdc3d4466ea
9f111£3f0025¢7d&ckck=1
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Figura 2.1: Tratamiento térmico T6 en la aleacién AA
7075-T6 [8].

La aleacién AA 7075-T6 tiene una temperatura de
fusion de 635 °C.

Esta aleacion fue adquirida del proveedor en su
condiciéon T6. La composiciéon de la misma ya ha sido
estudiada por el equipo de investigacién [9].  Los
resultados del andlisis quimico elemental del material de
llegada se muestran en la Tabla 2.4.
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Componente  %wt  %at

Mg 2.227  2.58
Zn 5.341  2.29
Cu 1.805 0.8

Fe 0.35  0.17
Cr 0.285  0.15
Ti 0.06  0.03
Ni 0.01  0.04
Al 89.921 93.90

Tabla 2.4: Composicion real de la AA 7075-T6 empleada

La aleaciéon AA 7075-T6 pertenece al grupo de las
aleaciones con endurecimiento por precipitacién. Las
fases secundarias caracteristicas de esta aleaciéon son la

fase n (MgZn,) y la Fase 6 (Al,Cu) [10].

En cuanto a propiedades mecanicas, esta aleacién
presenta un esfuerzo de cedencia o, de 462 M Pa.

Adicionalmente, se identificé la presencia de 6xido de
magnesio (MgO) en esta aleacién.

El MgO posee una alta estabilidad térmica [11], una
despreciable variacién estequiométrica [12] y una
temperatura de fusion calculada alrededor de
2,700 °C' [13], por lo que se plantea usar esta fase como
un "estandar interno” (Seccién 2.9.3) para los estudios de
este trabajo.

Esta aleacion sera definida como el sistema de trabajo
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a partir de este punto.

Si bien el material inicial en este trabajo es la
aleacion AA 7075-T6, debido a que esta serd sometida a
un proceso de fundicién, ésta dejara de ser una aleacién
de forja y pasara a ser la aleacion de fundicién AA 709.0.

2.1.3 La aleacion AA 709.0

La denominacién AA 709 se le otorga a cualquier aleacion
de fundicién que tenga una composicién elemental en los
intervalos que se muestra en la Tabla 2.5 [6].

Componente wt%

Mg 2.1-2.9%
Cu 1.2-2.0%
Zn 5.1-6.1%
Fe <0.5%
Cr 0.18-0.28%
Ti <0.2%
Si <0.4%
Mn <0.3%
Al Balance

Tabla 2.5: Composiciéon nominal de la AA 709.0

La aleacion AA 709.0 es una aleacion con la
composiciéon quimica de la AA 709 pero sin ningun
acabado o presentacién especifica [14].

Considerando las propiedades mecanicas reportadas
para esta aleacién [15], se puede estimar que posee un

12



esfuerzo de cedencia o, de 96.5 M Pa *.

En contraste con la AA 7075-T6, una aleacién con las
caracteristicas de una AA 709.0 solo presenta las fases
a-Al y fase n [16].

Si bien estas aleaciones poseen propiedades térmicas,
eléctricas y quimicas de sumo interés [9], las propiedades
mecanicas de éstas siguen siendo de vital importancia.
Por la razén anterior, este trabajo se enfocard en el
estudio de dichas propiedades.

2.2 Propiedades mecanicas

Las propiedades mecéanicas de un material describen el
comportamiento del mismo al ser sometido a cargas
externas y deformaciones [17].

Si bien el comportamiento mecanico del material es
influenciado por factores como la temperatura y el
medio, en esencia se puede decir que estd regido por la
relacion entre las cargas externas que se ejercen sobre el
mismo y las fuerzas internas que se resisten a dichas
cargas. A esta relacién se le conoce como resistencia del
material [18].

Para estudiar la resistencia de un material se recurre
a los conceptos de deformacion y esfuerzo.

*MatWeb (2021).  Alclad Aluminum 7075-O. Tomado de:
http://matweb.com/search/DataSheet.aspx?MatGUID=7d7d6e4e0
bf74145800cae70bbe96314& ckck=1
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Una deformacion ¢, entendida como un cambio en la
longitud original de un material [17], es una condicién
que puede generar fuerzas al interior del material.

Para el estudio de la deformacion es necesario
convertir las fuerzas internas en externas, esto se hace al
cortar un plano imaginario a través del material en el
punto de interés, generando asi un desequilibrio de
fuerzas que da lugar a un esfuerzo o [18], entendido como
la fuerza aplicada por unidad de &area sobre el plano
trazado [17].

La relacion entre estos dos conceptos se expresa
graficamente mediante un diagrama
Esfuerzo-Deformacién [19].

Un diagrama Esfuerzo-Deformacién (Figura 2.2)
muestra dos tipos de comportamientos: Un
comportamiento  eldstico  (seccién  lineal) y un
comportamiento pléstico (seccién curva).

El comportamiento elastico del material se da cuando
la deformacién generada en el material por un esfuerzo
solo se mantiene mientras dicho esfuerzo esté siendo
ejercido, mientras que el comportamiento plastico del
material responde a una etapa en la que la deformacién
es tal que el material la retendra ain cuando el esfuerzo
deje de ser ejercido [17].

Debe notarse que para poder alcanzar una
deformacién plastica, es necesario aplicar un esfuerzo
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Figura 2.2: Diagrama Esfuerzo-Deformacién [20].

superior al esfuerzo maximo del régimen elastico; el
esfuerzo de cedencia o, [18].

Es importante mencionar que el esfuerzo de cedencia
es de suma utilidad en el diseno de piezas mecanicas,
pues este define la carga maxima que una pieza puede
tolerar sin comprometer su geometria [21].

Prestando particular atenciéon en la zona elastica del
diagrama, se puede notar que el comportamiento lineal se
puede representar mediante la ecuacién de una recta con
ordenada al origen igual a 0, a esta ecuacion se le conoce
como ley de Hooke (Ecuacion 2.1) [19].
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c=FEc¢ (2.1)

Donde E es el médulo de elasticidad, también conocido
como el médulo de Young.

Es importante notar que E es la pendiente de la recta
que define el comportamiento elastico del material. Entre
mas pronunciada sea esta pendiente, se requerird un
esfuerzo mayor para generar la deformacién necesaria
para llegar al comportamiento pléstico.

Por lo anterior, se puede definir el moédulo elastico £
como una medida de la resistencia a la deformacion en el
régimen elastico [18].

Como ya se menciond, el comportamiento mecanico
del material define las diversas propiedades mecanicas del
mismo.

Este trabajo se enfocara en la dureza.

2.2.1 Dureza

La dureza es la medida de la resistencia de un material a
una deformacion pléstica localizada [4].

Para medir la dureza se emplean técnicas que
consisten en penetrar el material utilizando un
indentador al cual se le aplica una carga de manera
controlada, posteriormente se mide la geometria de la
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marca generada por el indentador y se relaciona la misma
a un numero de dureza referente a una escala
determinada [4].

Si bien la metodologia de una prueba de dureza puede
parecer simple, conceptualmente involucra fenémenos de
deformacién tanto eldstica como plastica del material
estudiado. En el caso de los metales, el nimero de dureza
es proporcional al esfuerzo de cedencia uniaxial ante la
deformacién aplicada [22].

La determinacién de la carga a aplicar en la medicién
es muy importante y es dependiente del material.

Una regla empirica sugiere que la profundidad de
penetracion en el material no debe exceder el 10% de su
espesor [22]. Puesto que la penetracién es dependiente de
la carga aplicada, la determinacién de la carga a aplicar
es de suma importancia.

En el caso de muestras con poco espesor, como es el
caso de las cintas producidas por MS, se emplean
técnicas que consideran un rango de carga que van de
1 gf a 1000 gf. A estos ensayos se les conoce como
pruebas de dureza por micro-indentacion o pruebas de
micro-dureza [22].

2.2.2 Pruebas de micro-dureza

Las pruebas de micro-dureza mas empleadas son las
conocidas como ensayos Knoop y Vickers.
Estas consisten en el analisis por microscopio éptico
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de la huella generada por un indentador piramidal [4].
En este trabajo se empleara el ensayo Vickers.

El indentador piramidal empleado en el ensayo
Vickers (Figura 2.3) tiene un dngulo de 136° entre sus
caras, éste genera un perfil cuadrado sobre la muestra
indentada.

Figura 2.3: Esquema del indentador y la huella propios del
ensayo de microdureza Vickers [22].

Posteriormente, las diagonales d de la marca
generada son medidas y promediadas, dicho valor de
diagonal promedio D, medido en pum, es sustituido en la
Ecuacion 2.2 junto con el valor de la carga aplicada P

gf [22].
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2000 P sin(136°/2) 18544 P

HV (2.2)

Una relacién empirica importante en el ensayo de
microdureza Vickers es que, debido a la geometria del
indentador, se considera que la profundidad de
penetracién h es 1 de la diagonal promedio D [22]. Esta
relacion es importante al determinar la carga a emplear,
pues se debe respetar el criterio de no penetrar mas de
un 10% del espesor de la muestra (Seccién 2.2.1).

Las pruebas de micro-dureza, y en general las pruebas
de dureza, son los ensayos mecéanicos mas frecuentemente
usados debido a diversos factores: [4]

e Son pruebas econdmicas tanto en el tiempo de
preparaciéon de probetas como en el costo del
equipo de medicién.

e Son pruebas no destructivas, pues el tnico efecto
sobre la muestra es una pequena identacion.

e Se pueden estimar otras propiedades mecanicas a
partir de las medidas de la dureza.

Este 1ltimo factor ha sido de particular interés,
especialmente la relacién entre la dureza y el mddulo
elastico E. Si bien ya se han obtenido relaciones
empiricas al respecto [4], es de interés actual poder
determinar con mayor precision esta relacion.
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La busqueda de la relacion entre la dureza y E ha
recurrido a  simulaciones [23] 'y  ensayos de
nano-identacién [24] [25], sin embargo aun es un estudio
en proceso.

La evidencia expuesta en los trabajos mencionados
puede emplearse para corroborar que, al ser la dureza
una medicién de resistencia a la deformacion plastica, a
la cual se llega tras haber superado la deformacién
eldstica (Seccién 2.2) y el médulo eldstico una medicién
de la resistencia a la deformacién en el régimen elastico,
la dureza es proporcional al moddulo elastico E del
material.

Al determinar estas relaciones, es labor de la
ingenieria de materiales encontrar y emplear mecanismos
que modifiquen el comportamiento mecanico para
optimizar las propiedades mecanicas de un material dado.

En el caso de los poli-cristales, como el aluminio, a
estos mecanismos se les conoce como mecanismos de
endurecimiento.

2.2.3 Mecanismos de endurecimiento

La propiedades mecénicas de un material metélico
poli-cristalino estdn intimamente relacionadas con los
defectos presentes tanto en la micro-estructura como
dentro de los dominios cristalinos del mismo [18].

Particularmente, es la facilidad con la que se mueven
las dislocaciones la que determina propiedades mecanicas
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como la dureza y el esfuerzo de cendencia del material [4].

Para poder mejorar el comportamiento mecénico del
sistema de trabajo, es necesario entender los mecanismos
que limitan el movimiento de dislocaciones, estos
mecanismos reciben el nombre de mecanismos de
endurecimiento.

Existen  cuatro  principales = mecanismos  de
endurecimiento [18]:

e Por precipitacion.
e Por solucién solida.
e Por reduccion de tamano de dominio cristalino

e Por deformacion

Debido a su relevancia en este trabajo, el
endurecimiento por soluciéon solida serd abordado de
forma independiente en la Seccion 2.3.

El endurecimiento por reduccion de tamano de
dominio cristalino se genera cuando el tamano promedio
de dominio cristalino en el material se reduce. Este
endurecimiento se debe a la dificultad que genera el
limite entre dominios cristalinos para el desplazamiento
de una dislocacién (Figura 2.4).

Una dislocacién d existente en el dominio cristalino A
puede desplazarse dentro del mismo con relativa
facilidad, sin embargo, al llegar al limite entre los
dominios cristalinos A y B, el plano de deslizamiento por

21



Figura 2.4: Movimiento de dislocaciones entre dos
dominios cristalinos [4].

el que dicha dislocacién se desplazaba cambia de
direccién en funcién de la desorientacion entre los
dominios cristalinos. Este cambio, adicionado al desorden
cristalino presente en el limite [18], actia como una
barrera que limita el desplazamiento de la dislocacion [4].

Puesto que a mayor cantidad de dominios cristalinos
presentes en una muestra existird una mayor densidad de
limites en la misma, se puede decir que la densidad de
limites de dominios cristalinos aumentara al reducir el
tamano de dominio cristalinos en ella y con ésta la
dificultad  para que las  dislocaciones  puedan
desplazarse [4].

El impacto de este mecanismo sobre el esfuerzo de
cedencia o, esta determinado por la ecuacién de
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Hall-Petch [18] (Ecuacién 2.3).

o, =09+ k, d'? (2.3)

Donde oy es una constante del material relacionada
con el esfuerzo para mover las dislocaciones, k, mide la
contribucion relativa de un limite de dominio cristalino al
endurecimiento y d es el didmetro equivalente del
dominio cristalino.

La ecuacién de Hall-Petch remarca que el esfuerzo de
cendencia es inversamente proporcional al tamano de
dominio cristalino y debido a que, como ya se explicé en
la Seccién 2.2.1, el esfuerzo de cedencia tiene un gran
impacto en la dureza del material, el efecto del tamano
de dominio cristalino no puede ser despreciado al
interpretar ensayos de dureza.

2.3 Endurecimiento por solucion solida

Se conoce como soluciéon sélida al fenomeno que se da
cuando se agregan &tomos (solutos) a una matriz de
cierto elemento (solvente) y esta conserva su estructura
cristalina en el estado sdlido sin que se generen fases
secundarias con los &dtomos adicionados [4]. La
distribucién de los &tomos adicionados se considera
homogénea en la matriz.
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Existen dos tipos de solucion solida:

e Solucion sélida por sustitucion

En ésta, los dtomos adicionados remplazan a algunos
atomos de la matriz de su posicion en la red cristalina
ocupando su lugar.

e Solucion sélida intersticial

Esta se genera cuando los atomos adicionados no
desplazan ningin atomo de su posicion en la red
cristalina de la matriz y en su lugar se colocan en
espacios inter-atémicos llamados intersticios. Por lo
regular este tipo de solucion sélida se da cuando los
atomos adicionados tienen un radio atomico
pequeno como carbono, nitrogeno, oxigeno,
hidrégeno o boro.

Para el caso de la celda cristalina del aluminio, una
celda FCC, se tienen espacios intersticiales octaédricos y
tetraédricos (Figura 2.5).

Sin embargo, estos espacios solo pueden aceptar
atomos de hasta 0.05 nm para el intersticio octaédrico y
de hasta 0.038 nm para el tetraédrico, por lo que es poco
probable que los elementos aleantes del sistema de
trabajo puede entrar en solucién solida intersticial dentro
de la matriz de aluminio (Tabla 2.6)* [26].

*Los  Alamos  National Laboratory (2021, Agosto
7). Periodic Table of Elements: LANL. Tomado de:
https://periodic.lanl.gov /list.shtml
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Figura 2.5: Posiciones intersticiales en una celda FCC [4].
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Elemento Radio Atémico [nm]

Al 0.184
Mg 0.173
Cu 0.14
7n 0.139

Tabla 2.6: Radio atéomico de los principales componentes
del sistema de trabajo.

Por lo anterior, se puede concluir que para el sistema
de trabajo sélo podria alcanzar una condicién de solucién
sélida por sustitucién.

Independientemente, del tipo de solucion sélida que se
presente o el radio atémico de los atomos soluto, el efecto
sobre las propiedades mecanicas es el de endurecer el
material.

Como se muestra en la Figura 2.6 para una solucién
sélida por sustitucién, en caso de darse con un atomo de
radio atémico menor (Figura 2.6 (a)) la red cristalina de
la matriz presentara esfuerzos de tensién, mientras que
en el caso de que el radio atéomico del elemento agregado
sea mayor al de la matriz (Figura 2.6 (b)) la matriz
presentara esfuerzos de compresion.

Al presentarse los esfuerzos ya mencionados, éstos
permiten generar campos de deformaciéon locales dentro
de la red cristalina, los cuales se vuelven un obstaculo
para las dislocaciones.
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Figura 2.6: Efecto de la solucion sélida por sustitucion en
la red cristalina de la matriz [4].

Cuando wuna dislocaciéon atraviesa un campo de
deformacién al interior de la red cristalina su movimiento
se dificulta [18].

El estudio de los mecanismos para generar soluciones
solidas es un tema de interés actual dentro de la
metalurgia. Este toma como base los llamados criterios
de Hume-Rothery.

27



2.3.1 Criterios de Hume-Rothery

Los criterios de Hume-Rothery fueron propuestos en 1935
y por mucho tiempo ha fungido como referencia para el
estudio de la solucién sélida [18]. Estos establecen una
serie de requisitos entre los atomos soluto y solvente para
ser propensos a formar una solucién sélida por sustitucién

4]

1. La diferencia en el radio atémico de los atomos
adicionados respecto a los atomos de la matriz debe
de ser < 15%.

2. La estructura cristalina de los atomos adicionados y
la de la matriz debe de ser la misma.

3. La electronegatividad de los atomos adicionados
debe de ser similar a la de los atomos de la matriz.

4. La valencia de los atomos de la matriz debe de ser
menor a la de los 4tomos adicionados.

En la Tabla 2.7 se muestra la compatibilidad de los
elementos principales del sistema de trabajo respecto a
los criterios de Hume-Rothery.

Si bien lo expuesto en la Tabla 2.7 parece indicar que
la compatibilidad de los elementos aleantes con respecto
al aluminio no es éptima, al ver los diagramas binarios
del aluminio con respecto al magnesio (Figura 2.7), al
zinc (Figura 2.8) y al cobre (Figura 2.9) se puede
observar que existe una solubilidad significativa de dichos
elementos con el aluminio siendo ésta del 16% atémico a
723 K para el magnesio [27], 67% atémico a 654.15 K
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para el zinc [28] y del 2.48% atémico a 821.35 K para el
cobre [29].

Propiedad Al Mg Zn Cu
Composicién 93.9%at 2.5%at 2.2%at  0.8%at
Dif. respecto a 74 - 2.71% 24.45%  23.91%
Celda cristalina FCC SH SH FCC
Electronegatividad 1.6 1.3 1.65 1.9
Valencia +2 +3 +2 +1,4+2,4+3

Tabla 2.7: Cumplimiento de los criterios de Hume-Rothery
en el sistema de trabajo

Adicionalmente, se sabe que existen excepciones
importantes a los criterios de Hume-Rothery en ciertos
sistemas y procesos [30]. En el caso del MS se han
reportado dichas excepciones [31].

En la literatura existen modelos, como los basados en
Machine-Learning [32], que han reconocido estas
limitaciones y proponen nuevas alternativas.

Es por lo anterior que, siguiendo lo sugerido en la
literatura [33], en este trabajo se consideraran a los
criterios de Hume-Rothery como una guia meramente
empirica.

Para poder realizar un anélisis de la solubilidad en el
sistema de trabajo es necesario determinar pardmetros de
estudio que permitan cuantificar los efectos de la solucién
sélida por sustitucion sobre el mismo.
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Debido a que la solucién sélida por sustitucion afecta
la estructura cristalina de la matriz, los efectos de dicha
solucién en parametro de red de la matriz son de suma

importancia.
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Figura 2.7: Maxima solubilidad del
diagrama de fases Al—Mg [27].
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Figura 2.8: Maxima solubilidad del Zn en Al en el
diagrama de fases Al—Zn [28].
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2.3.2 Efectos de la solucion sélida por sustitucion
sobre los parametros de red

Como ya se mencion6 en la Seccion 2.3, la solucion sélida
por sustitucién genera esfuerzos al interior de la celda
cristalina de la matriz. Dichos esfuerzos son generados
por deformaciones de la misma (Seccién 2.2), lo cual se
traduce en una variaciéon en el parametro de red de la
matriz.

En 1921, Lars Vegard propuso un ley en la que se
establece que el parametro de red de una solucion sélida
binaria varia de forma linealmente proporcional al
parametro de red de cada componente en dicha solucién
en funcién de su composicién, sin embargo esta no es mas
que una aproximacion al fenémeno real ya que se sabe
que existen otros factores, como la valencia relativa y la
electronegatividad de los componentes, que juegan un
papel fundamental [34], por lo que ain se buscan
métodos mas modernos para estudiar este fenémeno.

Actualmente, uno de los métodos mas socorridos para
el modelado de interacciones atémicas en materiales
cristalinos es a partir de primeros principios, también
conocidos como ab initio [35].

Mediante éstos métodos, donde se considera una
distribucion homogénea de los atomos adicionados, se
han estudiado los efectos de los elementos aleantes sobre
el pardmetro de red promedio del aluminio.

Para el caso de los principales aleantes del sistema de
trabajo, se emple6 una regresion lineal para determinar
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la  Ecuacion 2.4 para el caso del magnesio, la
Ecuacion 2.5 para el zinc y la Ecuacion 2.6 para el cobre.

d = 0.000432356 (%at Mg) + da; (2.4)
d = —0.000128169 (%at Zn) + da (2.5)
d = —0.000505839 (%at Cu) + da, (2.6)

Donde dp es el pardmetro de red del aluminio y d el
parametro de red de la solucién sdlida.

0.407 I T
Mg teérico
0.4065 - Zn tedrico B
Cu tedrico
0.406 - Cu experimental @ |7
Mg experimental
0.4055 - Zn experimental @ |
c 0.405 - ]
=
o 0.4045
0.404Q
0.4035
0.403 | [
04025 | | | | | | |
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4

Y%at

Figura 2.10: Cambio del parametro de red del Al en
funcién de la solucion solida por sustitucion de Mg, Zn
y Cu. Tanto teérico [36] como experimental [34].
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Como se puede ver en la Figura 2.10, estas ecuaciones
obedecen a una relacion lineal, donde la tnica con
pendiente positiva, es decir que aumenta el pardmetro de
red, es la correspondiente al magnesio, mientras que las
relaciones correspondientes al zinc y al cobre reducen el
parametro de red al tener pendientes negativas.

De igual forma se pueden apreciar las limitaciones de
las aproximaciones tedricas resultando en una disparidad
entre las pendientes tedricas y las experimentales, sin
embargo ésta no impide que las pendientes calculadas
tedricamente sean consideradas en el presente trabajo ya
que solo se considerara el signo de dichas pendientes y la
relacion relativa entre la magnitud de cada componente.

Es importante remarcar que los estudios a partir de
primeros principios son meramente tedricos, sin embargo,
pueden usarse como una guia que ayude a orientar los
esfuerzos experimentales en la direccién mas conveniente
que sugiera mejorias en las propiedades mecanicas.

En este caso particular, motivan a buscar procesos
que aumenten la solubilidad del sistema de trabajo.

En la actualidad, los llamados procesos de
solidificacién rapida han sido capaces de aumentar la
solubilidad  de  diversos sistemas de  manera
significativa [31].
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2.4 Procesos de Solidificacion Rapida

La solidificacién es un proceso de cambio de estado que
se da de manera espontanea al extraer el calor de un
sistema en estado liquido llevandolo a un estado sélido,
esto mediante una disminucién en la energia libre del
sistema [37].

En los materiales metalicos, el proceso de
solidificacién es de suma importancia ya que impacta
directamente en la solubilidad y micro-estructura que
presentara el material en su estado sélido [3]. A su vez, la
solidificaciéon  puede inducir  defectos geométricos
importantes en el material si no se tiene un buen control
de los pardmetros del proceso [38].

El principal factor que impacta en el proceso de
solidificacién es la rapidez con la que se extrae el calor
del material en cuestién, a ésta se le conoce como rapidez
de enfriamiento [38].

Retomando el interés de obtener una mayor
solubilidad para mejorar las propiedades mecéanicas de un
material (Seccion 2.3), se ha encontrado que la
solubilidad entre dos sistemas aumenta a medida que
crece la rapidez de enfriamiento [39)].

A los procesos en los que la rapidez de enfriamiento es
alta, de 10* K/s a 10 K/s, se les conoce como

procesos de solidificacion rapida [40].

Es importante mencionar que los procesos de
solidificaciéon rapida someten al material a gradientes
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térmicos significativos producto del sibito cambio de
estado [41], esto puede repercutir de manera negativa en
las propiedades mecanicas del material. Por esta razén
los esfuerzos residuales, como se le conoce al fenémeno
anterior, seran abordados con mas detalle en la
Seccién 2.7.

Existen diversos procesos de solidificacién rapida con
diversas ventajas y desventajas [40]. Para este trabajo se
opté por emplear el procesos conocido como Hilado en
Estado de Fusién o Melt Spinning (MS).

2.4.1 Melt Spinning

El proceso de Hilado en Estado de Fusién o Melt
Spinning (MS) es empleado tanto en la investigacién
cientifica como en aplicaciones industriales debido a que
las muestras resultantes de dicho proceso son cintas de
un espesor del orden de las decenas de micrémetros, por
lo que se facilita su anélisis en laboratorio [42], y pueden
generarse en longitudes significativas, por lo que se puede
generar grandes cantidades de material [43].

Existen variaciones del proceso de MS, sin embargo
en este trabajo se utilizara este término para hacer
referencia a la variante llamada chill-block melt spinning.

La variante de MS empleada en este trabajo consiste
en eyectar el material fundido por un orificio en la parte
inferior del crisol al aplicar wuna sobrepresion;
posteriormente el material impacta sobre una rueda en
movimiento que extrae de forma rapida el calor del
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material (Figura 2.11).

Figura 2.11: Diagrama del proceso chill-block melt
spinning [40].

Cabe destacar que, al impactar el material sobre la
rueda, se genera una pequena acumulacion del material
liquido en la rueda llamada estanque o puddle [40] .

La rueda debe de ser de un material que propicie una
rapida extraccion de calor, pero que también genere una
condiciéon de adherencia entre el material fundido y la
superficie de la rueda. Esta condicion de adherencia,
también conocida como mojado, permite que el material
acumulado en el puddle pueda ser arrastrado por la
rueda generando asi la cinta resultante [40].

Una vez asegurada la condiciéon de “mojado” en la
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interfaz entre el material y la rueda, el siguiente
parametro a considerar en el proceso de solidificacién es
la estabilidad de dicha interfaz.

La estabilidad de la interfaz rueda/material es de
particular interés debido a que juega un papel
determinante en la morfologia de solidificacién presente
en las cintas resultantes [41].

Si bien el estudio de los factores que impactan en la
estabilidad de esta interfaz ain no es concluyente,
mediante modelado numérico se ha determinado que el
factor principal se encuentra en la estabilidad de flujo del
puddle [44].

La formacién del puddle es independiente a la
condicién de “mojado” entre la rueda y el material, sin
embargo, se ha reportado que, ante variaciones de esta
condicién, el puddle permite el ingreso de aire en él,
generando burbujas que provocan un flujo turbulento en
el material fundido [45].

En términos de proceso, una variacién de la condicién
de “mojado” puede sonar incoherente, pues ésta estd
principalmente  determinada por las propiedades
intrinsecas tanto del material fundido como del material
de la rueda. Sin embargo, se ha reportado que la
condicién de “mojado” también es dependiente de la
rapidez tangencial de giro de la rueda [46].

Mediante la compaginacién de resultados tanto
tedricos como experimentales, se ha observado como la
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estabilidad del puddle se ve comprometida conforme se
aumenta la rapidez tangencial de la rueda, inclusive
alcanzando un flujo turbulento que puede alterar la
cinética de solidificacién de la cinta [47].

Con base en lo expuesto, se puede concluir que la
rapidez tangencial de la rueda, referida como rapidez de
proceso en este trabajo, es un factor determinante en la
micro-estructura de las cintas generadas por MS.

Si bien la rapidez de enfriamiento es funcién de
diversos parametros de proceso como la aleacién
empleada, la presion y el gas de inyeccion, el material de
la rueda y la rapidez de proceso, esta iltima puede ser
considerada como proporcional, mas no equivalente, a la
rapidez de enfriamiento [48].

Un efecto esperable de someter un sistema al proceso
de MS es que la cristalizacién del mismo se vea alterada,
generando asi defectos cristalinos significativos.

El proceso de MS ha sido capaz de retener fases
estables solo presentes a altas temperaturas, producir
micro-estructuras cristalinas meta-estables e, inclusive,
vitrificar aleaciones con ciertas caracteristicas debido a
las altas rapideces de enfriamiento que puede alcanzar, de
10° K/s y 105 K/s [40]. En el caso de la aleacién AA
709.0 se han reportado micro-estructuras cristalinas en
las cintas resultantes [49].
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2.5 Solidificacién Rapida por Melt
Spinning de AA 709.0

Si bien se ha conseguido vitrificar aleaciones de aluminio
con ciertas caracteristicas [50], en general, ésta es una
condicién dificil de alcanzar [51] pues se ha calculado que
la rapidez de enfriamiento critica, es decir la rapidez
necesaria  para  vitrificar, del aluminio es de
10° K/s [52,53].

Para el caso de la AA 709.0 se ha reportado que la
micro-estructura presente es cristalina con un tamano de
grano del orden de micrémetros ain a una rapidez de
proceso de 45 m/s [49]. Inclusive, en su estado AA
7075-T6, ha sido sometida a procesos de deformacion
plastica severa (SPD) alcanzando un tamano de dominio
cristalino de 56.1 pum [9], por lo que se puede concluir que
es dificil conseguir dominios cristalinos
sub-micrométricos.

Para el caso de las cintas producidas por MS a partir
de sistemas que no consiguen vitrificarse, se sabe que
presentan una microestructura que varia a lo largo de la
seccién transversal de la cinta [36].

Como se puede ver en la Figura 212, la
microestructura puede dividirse en 3 zonas principales.

La zona marcada con una A es la mas préxima a la
superficie de la rueda. Esta esté compuesta por dominios
cristalinos significativamente mas pequenos que el resto.
A este tipo de micro-estructura se le conoce como celular
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10 mucrometer

Figura 2.12: Microestructura de una cinta cristalina
producida por MS. (A) zona de enfriamiento, (B) zona de
granos columnares y (C) zona de granos equiaxiales [36].
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o predentritica [41], esto debido a que el enfriamiento es
tan rapido que los brazos dentriticos no logran crecer mas
que una pequena distancia antes de colisionar entre si,
generando dominios cristalinos muy pequenos en los que
los brazos dentriticos no son apreciables [54]. Esta zona
recibe el nombre de zona de enfriamiento o chill-zone.
Para las aleaciones de aluminio procesadas por MS se ha
reportado que esta zona de enfriamiento puede tener un
espesor de 2 a 3 um [55].

Posteriormente se tiene la zona marcada con una B.
En esta zona se tienen dominios cristalinos con una
morfologia columnar, la cual se debe a que en esta zona
el crecimiento dentritico se da de forma completa en la
direccién del gradiente térmico. Basandose en los
resultados reportados de la aleacion AA 709.0 sometida a
MS, se espera que la aleacién resultante tenga un tamano
transversal de dominio cristalino dentro del rango de
3.4 pm [56] y 1.6 um [57] en esta zona.

Finalmente, la zona marcada con una C presenta
dominios cristalinos equiaxiales. Esta zona es la mas
alejada de la superficie de enfriamiento por lo que
solidifica al final. Aqui el crecimiento dentritico se da de
una forma mas aleatoria y con el tiempo suficiente para
que los brazos dentriticos crezcan [58].

Si bien el sistema de trabajo parece ser lo
suficientemente estable para cristalizar, al ser una
aleacién caracterizada por sus precipitados y se intenta
aumentar la solubilidad de la misma, es necesario
analizar lo que pasa con los precipitados frente a un
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enfriamiento rapido.

Basandose en calculos computacionales de las curvas
CCT (Figura 2.13) de las fases caracteristicas de la
aleaciéon AA 7075-T6 [10], equivalente al sistema de
trabajo [16], se puede esperar que ninguna de éstas se
logre formar debido a la rapidez de enfriamiento
alcanzable por MS (Seccién 2.4.1).
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Figura 2.13: Curvas CCT de las fases caracteristicas de
AA 7075-T6 [10].

Este hecho es de suma importancia pues, segun lo
establecido en la Seccién 2.3, los elementos aleantes que

no formen fases secundarias entran en solucion sélida en
la aleacién.
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El efecto de solubilidad que puede generar el proceso
de MS en el sistema de trabajo es de sumo interés. Sin
embargo conviene por igual analizar otros efectos
micro-estructurales en los que puede influir dicho
proceso, como la textura cristalografica.

2.6 Textura Cristalografica

La textura cristalografica, de manera conceptual, se
puede entender como la orientacién preferencial de los
cristales en un material poli-cristalino. Dicha orientacién
preferencial tiene efectos sobre las propiedades fisicas y
quimicas de los materiales como se vera mas adelante.

De forma mas técnica se refiere a la forma en la que
los planos atéomicos de un dominio cristalino se orientan
respecto a una orientacién relativa [59], normalmente
respecto a un sistema de referencia propio de la muestra
estudiada, cuyos ejes acunen los nombres propios de una
muestra laminada [60].

La orientacion de cada dominio cristalino, llamada
componente de textura, se describe con la notacién
{hkl} < wvw >, donde {hkl} denota a la familia de
planos a la que pertenece el plano paralelo a la superficie
de la muestra y < wvw > a la familia de direcciones a la
que pertenece la direccién contenida en {hkl} paralela a
la direccién de rolado de la muestra (Figura 2.14) [60].
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Figura 2.14: Ejemplos de componentes de textura de
laminado [60].

2.6.1 Aplicaciones de la Textura

La importancia de estudiar la textura cristalografica
consiste en que varias propiedades de los poli-cristales
son dependientes de estas orientaciones
preferenciales [59]:

e La magnetizacion de la aleacién Fe-3%Si empleada
en transformadores es éptima cuando las direcciones
cristalograficas < 100 > son paralelas a la direccion
de laminacién. A esta orientacién se le conoce como
Textura Goss.

e El transporte de la densidad de corriente critica,
propiedad importante en los superconductores
como YBa,Cusz0; ,, es dependiente de los tipos de
limites de dominio cristalino que producen ciertas
texturas, como el caso en el que las direcciones
< 100 > coinciden con los 3 ejes del sistema de
referencia [61]. A esta orientacién se le conoce
como Textura Cubo.

e El proceso de embutido en aceros se facilita cuando
las direcciones < 111 > son perpendiculares a la
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superficie de embutido. A esta orientacién se le
conoce como Textura fibra v [62].

La explicacién a estos fendémenos se encuentra en la
anisotropia de estas propiedades presente en el estado
mono-cristalino de los materiales en cuestién [63]. A
manera de ejemplo, el cual serd de utilidad mas adelante
en este trabajo (Seccién 2.6.2), se puede considerar el
caso del Modulo Eléstico E en el aluminio.

Figura 2.15: Anisotropia del moédulo elastico en el
aluminio [64].

Como se puede ver en la Figura 2.15 [64], E es
dependiente de la direccion cristalografica. Segun estos
datos *, el calculo realizado para el aluminio muestra un
valor minimo de F (43.785 GPa) en el vector definido

*ELATE (2021).ELATE: Elastic tensor analysis. Tomado de:
progs.coudert.name/elate/mp?query=mp-134
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como (1,0,0), el cual puede ser atribuido a las
direcciones de Miller de < 100 >, mientras que existe un
maximo (85.106 G'Pa) al rededor del vector (0.5,0.5,0.5)
0 < 111 > en términos de direcciones de Miller.

Por lo anterior se puede suponer que, si se tuviera un
material en bulto de aluminio donde los dominios
cristalinos estuvieran orientados con las direcciones
< 111 > paralelas a un eje dado (fibra ), la resistencia a
la deformacién eldstica en dicho eje seria 6ptima.
Empleando la notacién {hkl} < uvw > para describir la
fibra v se tiene que la familia de planos paralelos a la
superficie seria la {111} mientras que las direcciones
< wvw > podrian ser cualquier direccién coplanar en
{111} (Figura 2.16).

Y

Figura 2.16: Esquema de la textura tipo fibra ~.
La generacién de texturas particulares es de gran
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interés actualmente, sin embargo, una de las grandes
limitantes recae en la comprension de los mecanismos que
generan dichas texturas.

Debido a la naturaleza del proceso de MS, en este
trabajo se plantea una hipdtesis que sugiere que las
cintas resultantes pueden llegar a presentar la textura
tipo fibra ~ descrita en esta seccién.

2.6.2 Hipodtesis de formaciéon de textura en el
proceso de Melt-Spinning

Segun la literatura, se ha determinado que, para el caso
del aluminio, existe una tendencia de los dominios
cristalinos a presentar planos {111} en la interfaz entre
ellos, siendo el limite de dominio cristalino conocido
como %3(111), una rotacién de 60° entre planos {111}, el
mas comun [65].

Este fenémeno ha sido estudiado con anterioridad y se
ha concluido que, debido a que la energia libre superficial
de cada plano cristalino es distinta, los limites de
dominio cristalino optan por formarse entre los planos en
los que se presente un minimo de la misma energia [66].

Para calcular la energia libre superficial de cada plano
cristalino se opta por recurrir a simulaciones a partir de
primeros principios, principalmente basadas en la teoria
de funcionales de densidad [67].
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Actualmente, la base de datos Crystalium* contiene
un extenso registro de la energia libre superficial de los
planos cristalinos para cada elemento.

En la Tabla 2.8 se muestran los valores de energia libre
superficial para algunos planos cristalinos del aluminio, asi
como los valores obtenidos por otros métodos.

Planos Cristalinos {111} {100} {110}

Crystalium, 2021 [67] 077 0.91  0.98
Fiolhais et al., 2003 [68] 0.86  0.92  1.55
Rose et al., 1981 [69] 1.07 116  1.70
Monnier et al., 1978 [70]  0.88 1.64  3.38

Tabla 2.8: Energia libre superficial de algunos planos de
aluminio. Unidades en J/m?

Si bien los valores varian segin el método de
obtencidn, la constante a destacar es que los planos {111}
son los que poseen una menor energia libre superficial, lo
cual es consistente con la preferencia a formar limites de
dominio cristalino entre estos planos [65].

Como ya se menciond en la Seccion 2.4, la energia
libre de un sistema debe decaer para que se de la
solidificacién, es por esto que el material en la superficie
de enfriamiento tiende a minimizar su energia libre
superficial [71].

*Materials Virtual Lab (2021, Agosto 2). Crystalium.
An  Exploration of the Grain Boundaries, Surfaces,
and Wulff shapes of the Elements. Tomado  de:
http://crystalium.materialsvirtuallab.org/
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El estudio de este fenémeno ha encontrado que tiene
un fuerte impacto en la cristalizacién de ciertos planos
preferenciales, siendo los de menor energia libre
superficial los que cristalizan primero y con una mayor
rapidez [72]

Sin embargo, debido al fenémeno conocido como
“traslapado” (Figura 2.17), los planos cristalinos de
menor  energia  libre  superficial, eventualmente
desaparecen al ser consumidos por los planos de mayor
energia superficial [73].

Figura 2.17: Fenémeno de “traslapado” durante la
formacién de planos cristalinos [73].
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Considerando lo expuesto en esta seccion, se puede
pensar que al aumentar la rapidez de enfriamiento
mediante un  proceso de solidificacion  rapida
(Secciébn ~ 2.4), se puede conseguir solidificar
completamente el material antes de producirse el
fendmeno de traslapado anteriormente mencionado,
consiguiendo asi que los planos mayoritarios sobre la
superficie de enfriamiento sean los de menor energia
superficial.

Para el caso concreto de este trabajo, se especula que
se puede encontrar una rapidez de proceso de MS éptima
que encuentre un compromiso entre la rapidez de
enfriamiento que solidifique el material excluyendo la
cristalizacion de planos con mayor energia libre
superficial, pero que logre mantener la estabilidad de la
interfaz entre el material y la rueda (Seccién 2.4.1).

El resultado de encontrar dicho compromiso seria
obtener una abundancia preferencial de planos {111}
sobre la superficie de la cinta, por lo que se podria hablar
de la presencia de una textura tipo fibra v en la zona de
enfriamiento de la misma (Seccién 2.4.1).

La aparicion de texturas del tipo fibra ya ha sido
observada en sistemas sometidos a MS como en
aceros [74], otras aleaciones de hierro [75] y sistemas més
complejos como TisgNigsCuygs [76], NisiMnogg-5Gagg -5 [77]
y NigsTi50Cus [78].

En estos estudios los sistemas con un componente
ampliamente mayoritario presentan su textura fibra
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orientada en la direccién de su plano de minima energia
superficial. Inclusive ya se ha reportado la aparicién de
textura tipo fibra v en sistemas de base aluminio [58].

Sin embargo, no se encontrd registro en la literatura
de wuna justificacién para la generacién de dichas
texturas, por lo que la hipdtesis descrita en esta secciéon
puede ser plausible y se buscard confirmar.

Si bien el proceso de MS puede generar fenémenos
micro-estructurales  interesantes que mejoren las
propiedades mecanicas del sistema de trabajo, no se debe
de olvidar que se trata de un proceso que induce fuertes
gradientes de enfriamiento, por lo que se deben analizar
los efectos negativos que dicho proceso pueda tener sobre
el material.

Fenomenos como la presencia de esfuerzos residuales
son muy comunes en los procesos de solidificacién en
general.

2.7 Esfuerzos Residuales

Al someter un material a una carga externa, ya sea
mecanica, térmica u otra, éste sufre un cambio en sus
dimensiones. Estos cambios se dan debido a la
transmision de la carga a través del material [79)].

Si, al retirar la carga externa el material retoma su

forma original, se dice que sufri6 una deformacién
elastica, sin embargo, si el material en cuestion no
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regresa a su geometria original se dice que sufrié una
deformacién ineldstica permanente [20)].

Si bien un material que no esta sometido a ninguna
fuerza externa se encuentra en un estado estatico, al
interior del mismo pueden existir cargas internas locales
que se equilibren entre si [80]. Dichas cargas internas
reciben el mnombre de esfuerzos residuales y son
provocadas justamente por deformaciones inelasticas
permanentes [20].

Casi cualquier proceso de manufactura induce
esfuerzos residuales en un material, pero, si éste se
encuentra sometido a un ciclo de carga y descarga, éstos
también se pueden generar a lo largo de su vida util.

Los mecanismos que generan dichos esfuerzos
residuales pueden ser los siguientes [80]:

e Deformacion plastica no uniforme.
e Modificacion de la superficie del material.
e Sometimiento a fuertes gradientes térmicos.

Este 1ltimo mecanismo es de particular interés en este
trabajo ya que se empelard un proceso de enfriamiento
rapido (Seccién 2.4.1).

Como una consideraciéon general, mientras los
esfuerzos residuales presentes en un material no excedan
el 10% del esfuerzo de cedencia o, (Seccién 2.2) del
mismo, se considera que éstos no impactan de forma
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significativa en su comportamiento mecanico.

Los esfuerzos residuales se clasifican de distintas
manera. Una de las mas usadas es en relacion al rango de
escala en el que se presentan [20]:

e Macro-esfuerzos residuales o esfuerzos
residuales del tipo I

Estos se presentan a escalas ingenieriles (~ mm) y
se refieren a esfuerzos presentes en secciones
macroscopicas del material. En el caso de un
poli-cristal se encuentran en secciones como la
superficie de una pieza o en una seccién sometida a
una carga localizada.

e Esfuerzos residuales del tipo 11

Estos hacen referencia a los esfuerzos presentes a
nivel micro-estructural de una pieza (~ pum). Para
un poli-cristal se puede hacer referencia a las
interacciones entre conjuntos locales de dominios
cristalinos.

e Esfuerzos residuales del tipo III

Estos son los que se dan a wuna escala
sub-micrométrica (~ nm). Se puede pensar en
interacciones al interior de un dominio cristalino,
como distorsiones en la red cristlaina producidas
por dislocaciones, vacancias, maclas, etc.

Como ya se describi6 al inicio de la seccion, los
esfuerzos residuales se originan a partir de deformaciones
inelasticas permanentes, por lo que para determinar el
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valor de un esfuerzo a partir de una deformacion es
necesario recurrir a un modelo [20].

En el caso de los macro esfuerzos residuales se pueden
emplear modelos como la ley de Hooke (Seccién 2.2) que
contemplan constantes mecanicas isotrépicas. Esto es
valido debido a la escala en la que se encuentran dichos
esfuerzos [20], sin embargo, en el caso de los esfuerzos
residuales del tipo II y III, al tener un rango de escala
microscépico o inferior, no siempre es valido emplear las
mismas constantes mecanicas que en el caso de los tipo
I [81]. Por lo anterior, en este trabajo se denotaran los
esfuerzos residuales del tipo I como macro-esfuerzos y los
del tipo II y III como micro-deformaciones residuales.

Debido a que se espera aumentar la solubilidad del
sistema de trabajo, la presencia de micro-deformaciones
residuales provocadas por los campos de esfuerzos
caracteristicos de la solucién soélida (Seccion 2.3), es
esperable.

Sin embargo, en lo referente a los macro-esfuerzos
residuales, gracias a la geometria de las cinta
(Secciéon 2.4.1), es probable que ésta ayude a liberar
dichos esfuerzos.

Si bien la geometria de cinta que tiene el material
procesado por MS tiene sus ventajas, ésta limita la
variedad de pruebas que pueden realizarse, sobre todo en
lo referente a las pruebas mecanicas. Por ésta razon, la
opcién de consolidar dichas cintas en un material en
bulto que retenga las propiedades micro-estructurales de
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las mismas es atractiva.

Muchos procesos de consolidado involucran rapideces
de calentamiento que terminan por modificar la
micro-estructura del material precursor, sin embargo,
actualmente existe el proceso de Sinterizado por Arco
Eléctrico o Spark Plasma Sintering (SPS) el cual ha
logrado consolidar particulas reteniendo las propiedades
micro-estructurales originales [82].

2.8 Consolidado por SPS

El proceso de Sinterizado por Arco Eléctrico o Spark
Plasma Sintering (SPS) se ha empleado para consolidar
particulas de AA 7075 con distintos tamanos de dominio
cristalino sin inducir un crecimiento del mismo ni otro
tipo de cambios micro-estructurales [83].

Si bien se han reportado casos en los que el proceso
reduce la presencia de micro-deformaciones en los
materiales consolidados [84], el SPS estd proyectado
como una opcién novedosa para desarrollar materiales en
bulto a partir de particulas sin modificar la
micro-estructura de las mismas [82].

Por lo anterior, el proceso de SPS es una propuesta
interesante para generar materiales en bulto de las cintas
producidas por MS conservando sus propiedades

micro-estructurales.

El propésito de generar materiales en bulto a partir
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de las cintas es, principalmente, extender el rango de
pruebas aplicables a éstas, sobre todo las pruebas
mecanicas.

El proceso de SPS (Figura 2.18) consiste en introducir
las particulas a consolidar, en este caso cintas, en un
dado de grafito. Las particulas son contenidas dentro del
dado mediante punzones y barras de grafito que fungiran
como electrodos.

Posteriormente, se emplea una prensa hidraulica para
aplicar una carga compresiva sobre los electrodos para
consolidar las particulas de la forma mas compacta
posible.

Finalmente, se aplica una corriente directa (CD)
pulsante que circula a través del material a sinterizar.

Todo el proceso se lleva a cabo en una camara al
vacio para evitar la oxidacion [85].

La virtud de esta técnica recae en que la corriente
aumenta la temperatura de la superficie de las particulas,
o cintas, a una alta rapidez mediante el efecto Joule,
pudiendo llegar hasta a 600 K /min [85].

El resultado final es que el “sinterizado” entre las
mismas se da rapidamente y de forma superficial por lo
que se propicia que el interior de las particulas retengan
su micro-estructura original [86].
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Figura 2.18: Diagrama del proceso SPS [82].
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2.9 Difraccion de Rayos X

Existen diversos métodos para la mediciéon de los
fenémenos micro-estructurales de interés descritos hasta
este punto, sin embargo en este trabajo se optd por la
difraccién de rayos X.

La razon detréas de esta eleccién es la versatilidad que
dicha técnica posee, pues todos los fenémenos descritos
en este capitulo pueden ser medidos a partir de la misma.

Los rayos X son ondas electromagnéticas generadas
por la emisién de fotones producto de una de-excitacion
de electrones. En un laboratorio convencional, dicho
fenémeno se da al impactar un alto flujo de electrones
contra un anodo metdlico, normalmente de cobre [87].

Los rayos X emitidos tienen distintas longitudes de
onda relacionadas con los niveles de energia que los
produjeron, para el caso de la difraccién de rayos X se
emplean principalmente las ondas Koy y Kag cuyas
longitudes de onda son muy proximas.

Si bien ambas ondas suelen promediarse para generar
una longitud de onda Ka, conocida como la constante A
en un ensayo de difraccién [87], los efectos de Kag y Kas
siempre deben de ser considerados, sobre todo a angulos
altos donde se aprecia como un doble pico de difraccién.

Los ensayos de difraccién de rayos X consisten en
hacer incidir un haz de los mismos sobre el material,ésto
mediante un emisor. Los rayos X difractan sobre el
material y se coloca un detector en una posicion definida
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para medir la intensidad de los rayos X difractados.

En el caso de la difraccién en un material cristalino,
se puede llegar a la situacion en la que tanto el emisor
como el detector se encuentren a una inclinaciéon 6
reciproca con respecto a un plano cristalino
(Figura 2.19).

@@ @O —-@ @@

Figura 2.19: Difraccién de rayos X en planos atémicos
paralelos [4].

Debido a que los rayos X tienen cierta penetracion
dependiendo el material, puede darse el caso en el que la
distancia entre planos cristalinos paralelos dp sea tal
que dos ondas de rayos X emitidas en fase difracten en
planos paralelos conservando la misma fase, produciendo
asi un efecto de interferencia constructiva que genera la
difraccién de rayos X. Dicho fenémeno se observa como
un incremento sibito en la intensidad registrada por el
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detector cuando la difraccion se da en planos que
cumplan la ley de Bragg, dando origen a los picos de
difraccion [87].

Este fenémeno se debe a que la diferencia en la
distancia recorrida por las dos ondas es un maultiplo
entero de la longitud de onda de las mismas. En la
Figura 2.19 se ilustra como:

n\=95Q+ QT

La ecuacion anterior puede re-escribirse en términos
del angulo @ y la distancia interplanar dyy;, dando origen
a la ley de Bragg (Ecuacién 2.7) [4].

Si el angulo incidente y difractado es el mismo
respecto a la horizontal (Figura 2.19), entonces se tiene
la configuracion 6 — 260 o Bragg-Brentano. Esta es
fundamental para poder construir un patrén de
difraccion y realizar diversos estudios como una
identificacion de fases.

2.9.1 Patrones de difraccién e identificacién de
fases

La esencia de la identificacion de fases por rayos X es la
configuraciéon Bragg-Brentano. Al variar el valor de 6
dentro de un cierto rango de valores discretos de 26 se
pueden encontrar las distintas familias de planos de un
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material que cumplen con la ley de Bragg.

Al graficar la intensidad detectada en términos del
rango de valores 20 se obtiene un patrén de difraccién
(Figura 2.20).

(111)

(200)

Intensidad

(220)
(311)

222)

[
L.
C (400)

40 50 60 70 80 90 100
20[°]
Figura 2.20: Patrén de difraccién tedrico del aluminio con
picos indexados.

Si existieran atomos entre dos planos paralelos que
cumplen con la ley de Bragg, estos atomos pueden
provocar interferencia en las ondas difractadas llegando a
reducir o desaparecer la intensidad del pico de difraccién
en cuestién [87].

Por lo anterior se puede concluir que la posicién y
presencia de los picos en el patrén de difraccion de un
material estd en funciéon de su estructura cristalina y de
las posiciones atémicas en la misma, lo cual determina
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que cada material cristalino puede tener un patrén de
difraccién caracteristico.

Estos patrones, asi como las posiciones atémicas y
estructura cristalina, son almacenados en bases de datos.
Cuando se obtiene un patrén de difraccién experimental,
se puede acudir a dichas bases de datos y realizar un
ensayo comparativo entre dicho patrén y los registrados
en la base de datos, determinando asi las fases presentes
en el patrén experimental. A este proceso se le conoce
como identificacion de fases.

Al interpretar la ley de Bragg, se puede observar que
la distancia interplanar dpx; es inversamente proporcional
al angulo de incidencia 0, por lo que se puede concluir
que los picos de difraccion se desplazan a la izquierda del
patrén de difraccién al existir un aumento en el
parametro de red de una celda cristalina, mientras que el
desplazamiento se dara a la derecha si el parametro de
red de dicha celda se contrae.

Esto es importante a considerar tanto en la
identificacion de fases como en el estudio de los
mecanismos que modifican el parametro de red dp;; de un
material.

Es importante mencionar que la penetracion de los
rayos X, asi como el ruido generado por la interferencia
destructiva, limitan la deteccion de fases con muy baja
presencia en el material. En general se estima que el
umbral de deteccién de fases es de alrededor del 3% en
peso de la muestra.
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Si bien la identificacién de fases es un método muy
utilizado en la ciencia de materiales, este es sélo uno de
los muchos estudios que se pueden realizar.

Existen métodos, como el método de Rietveld, que
permiten extraer informacién estructural de los
materiales poli-cristalinos mediante el analisis de los
patrones de difraccion generados.

2.9.2 Meétodo de Rietveld

El método de Rietveld, o refinamiento de Rietveld, es un
proceso mediante el cual se puede “refinar” la estructura
cristalina de un material poli-cristalino a partir de su
patrén de difraccién de rayos X (Seccién 2.9.1) [88], es
decir, determinar la variacién de la estructura medida
respecto a una estructura de referencia del material
(iso-estructura).

En esencia, el refinamiento de Rietveld se basa en
minimizar un residuo S, entre el patrén medido y un
patrén calculado (Ecuacién 2.8).

(yi — yci)2
5,y ek (238)
Donde y; es la intensidad medida y y.; la intensidad
calculada para cada valor i en el rango discreto 260 del

patrén de difraccién (Seccién 2.9.1).
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Si bien existen diversas técnicas para llevar a acabo la
reduccién de S, el objetivo es determinar la posicién e
intensidad de cada pico de difraccién para calcular las
variaciones en su celda cristalina y posiciones
atémicas [88]. Este trabajo se limitara al estudio de las
variaciones en el parametro de red.

Si bien la posicién de los picos de difraccion permiten
determinar el parametro de red del material, mediante el
refinamiento de Rietveld se analiza la geometria de los
picos para calcular los factores que influyen en la
variacion del parametro de red de la celda cristalina.

En un patron de difraccion de rayos X, el
ensanchamiento de los picos de una fase se puede
interpretar como el efecto de la contribucién tanto de un
decremento en el tamano de dominio cristalino, asi como
de la presencia de micro-deformaciones residuales [89].
Esto se explicara mas a profundidad en la Seccion 2.9.8.

El refinamiento de Rietveld puede emplear un modelo
en el cual calcula tanto el tamano de dominio cristalino
como las micro-deformaciones residuales basandose en el
ensanchamiento de los picos difractados.

El perfil de cada pico de difraccién se calcula
empleando la ecuacion empirica de
Thompson-Cox-Hastings (Ecuacién 2.9) [89].

H®° = H,° +2.69269 H,* H, + 2.42843H,> H;* +

) A s (2.9)
+4.47163H,% + 0.07842 H, H,* + H,

66



Donde H, y H; son la contribuciéon Gaussiana y
Lorentziana al Ancho a media altura o Full Width at
Half Maximum (FWHM) del pico estudiado. Estas
contribuciones son calculadas por las Ecuaciones 2.10
y 2.11

1
2 _ 2 g
H,*=U tan*(9) + c052(d) (2.10)
Y
H; = X tan(0) + cos(0) (2.11)

Los coeficientes U y X son asociados con las micro-
deformaciones ya que estdn a su vez asociadas a tan(f),
factor que se relaciona con las micro-deformaciones segin
la ecuacion de Stokes-Wilson(Ecuacion 2.12). La situacion
analoga ocurre con los coeficientes I, y Y y la relacién entre
cos(f) y el tamano de dominio cristalino segin la ecuacién
de Scherrer (Ecuacion 2.13).

s
A

Donde A es la longitud de onda de los rayos X empleados
y B es el ancho integral, el cual se puede obtener mediante
la Ecuacién 2.14 [90].

_ T "
18029 + (1 —n)/7 In(2)

(2.14)

Donde 7 es un factor de mezcla entre los parametros
Gaussianos y Lorentzianos que contribuyen al perfil del
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pico.

En caso de que se tengan elementos para creer que el
tamano de dominio cristalino excede el limite maximo de
tamano que puede medir el difractémetro o que las
micro-deformaciones residuales son muy bajas, como en
le caso de un polvo, se puede optar por excluir uno de los
dos parametros, atribuyendo el ensanchamiento de los
picos exclusivamente al pardmetro restante [90].

Si se opta por excluir el tamano de dominio cristalino
se debe asumir que los coeficientes I, y Y seran cero. Si
se desea excluir las micro-deformaciones, entonces se
debe de asignar el valor de cero a U y X.

Al observar la informacién que puede ser extraida de
un patrén de difraccién de rayos X, es evidente que la
calibracion del equipo de difraccion es fundamental.

Una mala calibracion puede resultar en un pobre
refinamiento de celda cristalina o, inclusive, una mala
identificacién de fases presentes [91].

Para aumentar la certidumbre de la medicién, se
recomienda referenciar la misma a una fase que
mantenga la posicion de sus picos de difraccién entre las
distintas condiciones estudiadas, a esta fase se le conoce
como estandar.
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2.9.3 Estandar interno y externo

En difraccién de rayos X existen dos tipos de estandares:
internos y externos.

Los estdndar externos son elementos ajenos a la
muestra, como particulas de cuarzo o silicio, que tienen
un patron de difraccién bien definido.

Este tipo de estandares pueden corregir errores del
equipo de medicion como una mala alineacién o los
efectos de Koy — Kas. [91]

Los "estandares internos”, o fases de referencia, son
fases que se encuentran en el material y cuyos
parametros de red se pueden considerar como constantes
y bien conocidos.

Estos tienen las mismas ventajas de los estandares
externos con la adicién de contemplan errores intrinsecos
de las muestras, como errores por preparacion de
muestra [91].

Si bien los ”estandares internos” pueden ser mas
atractivos, éstos deben de cumplir con una serie de
caracteristicas para ser considerados como tales [91]:

e Deben mantener una composicion estequiométrica
constante.

e Los picos correspondientes al estandar no deben de
yuxtaponerse sobre los picos de otra fase presente en
la muestra.
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En este trabajo se propone emplear la fase de MgO
presente en el sistema de trabajo como un ”estandar
interno” apoyandose en su estabilidad estequiométrica y
térmica (Seccién 2.1.2).

Si bien los patrones de difraccién suelen ser las
mediciones efectuadas de forma mas rutinaria con un
difractémetro, son de lejos las tnicas. Empleando un
difractémetro, se puede realizar un analisis macroscopico
de la textura cristalografica de un material poli-cristalino.

2.9.4 Métodos de Medicion de la Textura

Se cuenta con diversos métodos para la medicién de la
orientacién preferencial o textura de una muestra
poli-cristalina. La principal variaciéon entre ellos es la
poblacién de dominios cristalinos que pueden medir.

Existen métodos muy precisos pero locales como es la
difraccién de electrones retro dispersados (EBSD) o
métodos mas globales en los que se miden poblaciones de
10® dominios cristalinos, ésto dependiendo el tamafio de
los mismos [59].

En este trabajo nos enfocaremos en los métodos mas

globales que pueden ser medidos por medio de difraccién
de rayos X.
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2.9.5 Proyeccién estereografica y figuras de polo

Como ya se defini6 al inicio de la Seccion 2.6, la textura
se fundamenta en la orientacién de los planos cristalinos,
por lo que el primer paso para su analisis es definir un
medio para la representacién de una orientacion simple,
para esto se emplea una proyeccién estereografica [59].

La proyeccion estereografica es un método para
representar una rotacién tridimensional en un espacio
bidimensional. Consiste en definir una esfera de
referencia en la que se define, a su vez, un sistema de
referencia externo respecto al cual se definira la
orientacién del plano de interés. Este sistema de
referencia suele nombrarse como RD o [100] en la
direccion z, TD o [010] en la direccion y y ND o [001] en
la direccion 2. Donde RD, TD y ND son términos
acunados del proceso de laminaciéon siendo Rolling
Direction, Transversal Direction y Normal Direction
respectivamente. El sistema de referencia externo suele
estar alineado con respecto a la muestra estudiada.

En el centro de la esfera de referencia se coloca un
elemento geométrico representativo del sistema cristalino
a estudiar. Posteriormente se escoge una familia de
planos {hkl} y se traza una perpendicular desde la
superficie de estos planos hasta que interceptan a la
superficie de la esfera de referencia; a esta intercepcion se
le conoce como polo (Figura 2.21 (a)).

Una vez marcados los polos, estos son trasladados

sobre una recta entre dichas intercepciones y el polo sur
de la esfera hasta el plano ecuatorial de la misma
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(Figura 2.21 (b)). Estos puntos son denotados con el
nombre del plano correspondiente al polo que los genero.

Es justo a este plano ecuatorial de la esfera de
referencia, ya con los puntos de intercepcién trasladado,
a lo que le conoce como proyeccion estereografica
(Figura 2.21 (c)).

Como se puede ver en la Figura 2.21 (c), se puede
definir la posicién de un polo en funcién de una diada de
angulos a y 3, donde «a es el angulo polar, la inclinacion
del polo respecto al ecuador, y 3 es el angulo azimutal, la
inclinaciéon del polo respecto a la direccién RD. Estos
angulos serdan importantes al realizar la medicion de
textura (Seccién 3.3.1).

Como ya se menciond, el estudio de textura en un
poli-cristal contempla el conjunto de orientaciones de
todos los dominios cristalinos analizados.

Una figura de polo no es mas que la sobreposicion de
las  proyecciones estereograficas de cada dominio
cristalino analizado (Figura 2.22).

Una figura de polo se etiqueta con el nombre del
plano principal de la familia planos que se esta
observando. Ya que en teoria la poblacion de dominios
cristalinos estudiados es alta, se opta por representar la
densidad de puntos mediante una escala de colores [92].
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Figura 2.21: Diagrama de la Proyeccién Estereogréfica
[59].

(111)

'5
5
4
\@ lj :
2
1

Figura 2.22: Figuras de polo correspondiente a una textura
tipo Fibra /5 [92].
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2.9.6 Figuras inversas de polo

Si bien las figuras de polo permiten visualizar la
orientacién de los dominios cristalinos de una muestra
respecto a un sistema de referencia externo, en algunas
aplicaciones suele ser mas conveniente visualizar la
orientacion de un sistema de referencia externo, como el
de la muestra estudiada, en términos de sistema
coordenado del un dominio cristalino [59], es decir,
visualizar que orientacién preferencial existe en una
direccién particular de la muestra estudiada.

Esta visualzacion en la que se invierten los sistemas de
referencia de una figura de polo recibe el nombre de figura
inversa de polo (Figura 2.23) [59].

z [in

001 [o1n 001] 011 001 [o11)

Figura 2.23: Figuras inversa de polo correspondiente a una
textura tipo Fibra /5 [92].

Lo primero que hay que notar es que en el caso de un
sistema cibico no es necesario mostrar el plano ecuatorial
completo, sino sélo una porcién triangular de éste debido
a su simetria. En el caso de estudiar un sistema con baja
simetria, la porcién del plano ecuatorial necesaria para
representar la figura inversa de polo seria mas grande; un
semi circulo en el caso monoclinico y el plano completo
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en el caso triclinico.

La secciéon triangular empleada esta delimitada por
una de cada una de las direcciones < 100 >, < 110 > y
< 111 >. Cabe destacar que, de nueva cuenta, el usar
dichas familias de direcciones, inclusive el hecho de que
sean familias y no direcciones independientes, se debe a
la simetria del sistema.

Cada figura de polo inversa se nombra de acuerdo al
eje de referencia que esté representando, x, y o z para
este caso.

El andlisis conjunto de las figuras de polo y las figuras
inversas de polo permiten tener un panorama mas
completo de la textura de una muestra [92].

2.9.7 Angulos de Euler y la funciones de
distribucién de orientacion

Si bien el analisis de las figuras de polo y figuras inversas
de polo pueden brindar una nocién de la textura presente
en el material, no se debe olvidar que ambas son
proyecciones  bidimensionales de un  fenémeno
tridimensional. Existe una forma alternativa de presentar
el fenémeno de orientacién preferencial en un poli-cristal,
para cuando se tienen multiples componentes de textura
(orientaciones a representar) [93].

El método se basa en usar las matrices de rotacién

para llevar a un grano de una orientacién particular a
otra coincidente con un sistema de referencia inicial. En
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general se necesitan tres rotaciones sobre los ejes para
llevar a cabo dicha operacién, para ello se recurren a los
angulos de Euler [59].

Los dngulos de Euler son una triada de rotaciones las
cuales se aplican sobre el sistema de referencia externo
descrito en la Seccion 2.9.5.

Existen varias notaciones para describir estos angulos.
En este trabajo se empleard la llamada convencién de
Bunge en la cual los &angulos de Euler reciben las
etiquetas ¢, ® y o. Estos angulos se aplican sobre el
sistema de referencia en el siguiente orden (Figura 2.24):

[001]4 ND

Figura 2.24: Rotaciones generadas por los angulos de
Euler.

1. ¢1 corresponde a una rotacién sobre el eje ND que
traslada RD a RD’ y TD a TD’.
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2. ® corresponde a una rotacion sobre RD’ que traslada
a ND a [001].

3. @9 corresponde a una rotacion sobre el eje [001] que
traslada RD” a [100] y TD’ a [010].

Una vez determinada las triadas de angulos de Euler
correspondientes a la orientaciéon de cada domino
cristalino estudiado se procede a graficarlas en un espacio
conocido como el espacio de Euler.

El espacio de Euler, también conocido como volumen
de Euler, es un espacio cartesiano donde cada eje
coordenado corresponde a uno de los tres angulos de
Euler [59]. Hay que destacar que éste es un espacio
periodico, es decir que contiene varias posiciones
equivalentes para algunos puntos, por lo que posee
ciertas reglas que hacen que no sea directo graficar las
triadas de &angulos de FEuler como en un espacio
cartesiano convencional [94].

Cada triada de dngulos de Euler se representa con un
conjunto de puntos en el espacio de Euler.

Al graficar todas las triadas correspondientes a los
dominios cristalinos estudiados se genera un cuerpo en
dicho espacio. El cuerpo generado recibe el nombre de
funciéon de distribucién de orientacién o ODF por sus
siglas en inglés (Figura 2.25) [93].

Mediante el analisis de la funcién ODF se puede

representar de forma mas conveniente la orientacién
preferencial de un material donde coexisten multiples
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Figura 2.25: Funcién de distribucién de orientacién (ODF)
de una textura tipo Fibra 3 en el espacio de Euler [92].

componentes de textura. Se pueden aplicar ciertos
métodos de calculo a esta funcion que permiten
cuantificar la presencia de los componentes de textura
existentes en una muestra estudiada (Seccién 3.3.2).

Los rayos X no se limitan a la medicién de efectos
micro-estructurales y estructurales de un material,
también pueden ser empleados para evaluar propiedades
mecanicas como los esfuerzos residuales de un material.

2.9.8 Evaluacién de esfuerzos residuales

Independientemente de cualquier predicciéon hecha a
partir de la geometria de las cintas producidas por MS
(Seccién 2.4.1) o la estabilidad del sistema de trabajo
(Seccién 2.5), al trabajar con un proceso de enfriamiento
rapido que produce fuertes gradientes térmicos, el estudio
de ambas categorias de esfuerzos residuales es muy
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importante (Seccién 2.7).

Existen una gran variedad de métodos para evaluar
los esfuerzos residuales en un material. Desde métodos
como el desgaste de capa y mediciéon de curvatura, la
perforacion localizada e inclusive métodos mucho mas
locales empleando un haz de iones focalizados (FIB) [20],
sin embargo uno de los métodos mas ampliamente usado
es la medicién por difraccién de rayos X [79].

El principio fisico de emplear la difraccion de rayos X
para la estimacién de esfuerzos residuales consiste en
considerar el efecto de los mismos sobre los picos de
difraccién de la fase estudiada [95].

Segun la ley de Bragg (Seccién 2.9) el pardmetro de
red dpy; determina la posicion 260 de un pico de difraccién
(Figura 2.26 a).

Si este parametro de red inicial dy se ve deformado de
forma homogénea, como en el caso de una deformacién
general en una secciéon del material (macro-esfuerzos
residuales), la posicién 20 de este pico se desplazara
(Figura 2.26 b) segun lo establecido por la ley de Bragg
(Ecuacién 2.7).

Sin embargo, si la deformacién de dy se da de forma
irregular para cada celda medida de la red cristalina,
como en el caso de distorsiones locales o en una pequena
vecindad de dominios cristalinos (micro-deformaciones
residuales), la contribucién de cada celda cristalina al
patrén de difraccién seran picos ligeramente desplazados
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entre si al rededor de la posiciéon 26 correspondiente a dy.

El patrén de difraccion final trazara la envolvente de
los picos previamente descritos, generando un aparente
ensanchamiento del pico correspondiente a dy
(Figura 2.26 c).

—>| de |4—

L

Figura 2.26: Efecto de la deformacion inelastica
permanente en los picos de difraccién por rayos X [95].

Por lo anterior, se puede concluir que para evaluar los
macro-esfuerzos residuales por medio de rayos X se debe
de medir la variaciéon en la posicion de un pico
difractado, mientras que  para  evaluar las
micro-deformaciones residuales es necesario medir el
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ensanchamiento de dicho pico (Seccién 2.9.2).

Es importante decir que en esta subseccién se
abordaron los cambios en la posicion y el ancho de los
picos desde el punto de vista de esfuerzos residuales, sin
embargo los esfuerzos residuales no son los tnicos
fenémenos que influencian dichos cambios. Por ejemplo,
el ancho del pico también es dependiente de el tamano de
dominio cristalino y la posicién del pico puede verse
afectada por cambios en el pardametro como pueden ser
efectos por solucion sélida, deformaciéon o macro
esfuerzos residuales.

2.9.9 Evaluacién de macro-esfuerzos residuales
por rayos X

Debido a que el método de evaluacién de macro-esfuerzos
residuales por difraccion de rayos X busca observar los
cambios de dpy a lo largo del material, no se puede
limitar a medir la posiciéon del pico correspondiente en
una sola direccion.

Considerando que existe una distribucién heterogénea
en las orientaciones de los planos de los distintos
dominios cristalinos observados, se puede pensar que al
variar la orientacién de la muestra con rotaciones
tridimensionales existiran siempre dominios cristalinos en
los que el plano correspondiente al pico de interés se
encuentre en condicién de Bragg [79].

Para definir estas direcciones n sobre las cuales se
medird la posicion del pico de difraccién se emplea un
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sistema de referencia fijo como el sistema (RD,TD, ND)
de la muestra.

Figura 2.27: Definicién de n en términos de ¢ y .

Como se muestra en la Figura 2.27, cada direccién n
estd definida en el sistema (RD,T D, ND) en términos de
una diada de dngulos ¥ y ¢ (Ecuacion 2.15).

7= (Sin(z/z)cos(gb)  sin(@)sin(y) | cos(w)) (2.15)

Como ya se menciond en la Secciéon 2.7, los esfuerzos
residuales no se pueden medir directamente. El objetivo
es medir las deformaciones en un material y
posteriormente emplear un modelo que permita evaluar
los esfuerzos presentes [20], es decir, para el caso
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tridimensional el objetivo es medir el tensor de
deformacién (Ecuacién 2.16).

€11 €12 €13
€ij = €21 €22 €23 (216)
€31 &£32 €33

Debido a que la variacién en la deformacién de dp; se
da en funcién de la direccién 7, es necesario proyectar ¢;;
sobre la misma para obtener la deformacién en términos
de ¥y ¢ (Ecuacién 2.17).

Sy = i Nj Eij

gy = sin*(Y)cos® (@) e11 + sin® () sin®(¢) eop + cos®(1)esz+
+5in?(1)sin(2¢) e1o + sin(2¢)sin(¢) ex3 + sin(21))-

-cos(@) €13
(2.17)

Ya con la deformaciéon ¢ determinada, es posible
recurrir  a un modelo, como la ley de Hooke
tridimensional (Ecuacién 2.18) [79], para evaluar los
macro-esfuerzos residuales.

Eej=(1+41v)oy; —vij(on + 0oy +os3)  (218)
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Donde FE es el médulo eldstico y v el coeficiente de
Poisson.

De esta forma se llega a la ecuacién que se empleara
para determinar los macro-esfuerzos residuales en funcién

de ¢ y ¢ (Ecuacion 2.19) [79].

(1+v) (011 cos*(¢) + 013 5in(20) + 09y sin*(P)+

(1+v) —v

E
—033)Sin2(w) -+ E Ugg‘Ff(O’H +O’22+O’33)+
1

( —iE_V) (013c08(¢) + oa3sin(9))sin(2¢)
(2.19)

(o, ¥) =

+

Debido a que la penetracion del material por rayos X
es, usualmente, del orden de 0.025 mm se puede
considerar que este método es meramente superficial, por
lo que o33 = 0 [80]. Esta consideracién, conocida como
condicién de esfeurzo plano, sera validada mas adelante
(Seccién 4.5.2).

Al considerar la condicién de esfeurzo plano, la
Ecuacion 2.19 es reescrita como la Ecuacién 2.20.

(1+v)

(011 cos®(¢) + 012 5in(20) + 09y siN*(P))-

-sin*(Y) + _—V(UH + 092) + u EV) (o13c08()+

E
+o9zsin(@))sin(2y)
(2.20)
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Si bien la obtenciéon del tensor de esfuerzos es posible
realizando las mediciones en las posiciones ¢ y ¥
adecuadas (Secciéon 4.5.1), en ciertas ocasiones es mas
practico realizar una unica medicién en una direccién n
de interés. Normalmente se define esta direccién fijando
un valor para ¢ [96].

La opcién de realizar una medicién unidireccional es
atractiva ya que mediante ésta se pueden generar curvas
e vs sin®(¢) (Figure 2.28). Donde ¢ es la deformacién del
parametro de red d.

0. 5 0. 5
(a) , (b)
sin“y

Figura 2.28: Curvas € vs sin*(¢). (a) un comportamiento
eliptico y (b) un comportamiento “snake” [96].
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Una curva € vs sin®(¢), también definible como
d vs sin*(1)), puede indicar diversos comportamientos en
funcién de la geometria de su curva [92]:

e Comportamiento Eliptico

Este indica la existencia de esfuerzos normales en
funcién de la pendiente del eje mayor de la elipse, a
tension si es positiva o a compresiéon si es negativa.
La apertura de la elipse indica la existencia de los
esfuerzos cortantes 013 y oo3 (Figura 2.28 (a)).

e Comportamiento Lineal

Un caso particular del comportamiento eliptico en
el que los los esfuerzos cortantes o3 y o093 son
infimos, por lo que la apertura de la elipse es casi 0.
Este comportamiento puede ser usado como una
validacién de la consideracion de esfeurzo plano ya
que indica esfuerzos cortantes despreciables en la
direccion perpendicular a la muestra.

e Comportamiento “Snake”

El comportamiento llamado “snake” hace referencia
a una curva irregular que puede no guardar
ninguna semejanza con una elipse (Figura 2.28 (b)).
Este comportamiento es indicativo de un campo de
deformacién heterogéneo, la presencia marcada de
una orientacion preferencial o una combinacion.
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3 Desarrollo Experimental

3.1 Generacion de Cintas

Para la generacion de las cintas se empleo un equipo Melt-
Spinner Edmund Biihler (Figura 3.1).

Figura 3.1: Melt Spinner marca Edmund Biihler del
Laboratorio del Tratamientos Térmicos del IPICYT.

La metodologia de este proceso se describe a
continuacion:

Antes de comenzar, se opté por una atmosfera
controlada de helio, pues, al ser el gas inerte mas ligero,
ayuda a evitar la oxidacién y opone la menor resistencia
al flujo del material.
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Primero, el material fue fundido mediante levitacién
por induccién a una temperatura de alrededor de 750 °C’
en un crisol de cuarzo con un orificio de 1120 pm de
diametro.

Posteriormente, el material fundido fue eyectado al
aplicar una sobre-presién de 0.2 bar aplicada en el lado
contrario al orificio del crisol. La sobre-presién se generd
empleando helio.

El material sali6 del crisol e impacté sobre la
superficie de la rueda de cobre en movimiento.

La rapidez que puede alcanzar el equipo Edmund
Biihler es de hasta 50 m/s, sin embargo por seguridad
del mismo, se emplearon las rapideces 15 m/s, 25 m/s,

35 m/s y 45 m/s para obtener distintas condiciones de
solubilidad.

Las cintas generadas presentaron una geometria
continua, un ancho de al rededor de 2 mm y un espesor
del orden de 40 um.

Un punto importante a destacar es que las cintas
presentan un “corrugado” a lo largo (Figura 2.6). Dicho
“corrugado” parece aumentar a la par de la rapidez de
proceso.
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Figura 3.2: Cinta producida a 45 m/s.

Con la finalidad de generar una aleacién de referencia
para este estudio, se fundié por induccién un lingote de
AA 7075-T6 a 750 °C y se dejo enfriar al ambiente
dentro del mismo crisol de cuarzo y conservando la
atmosfera de helio.
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3.2 Obtencion de los patrones de
difracciéon
Todas las mediciones que involucraron la difraccién de

rayos X fueron realizadas con un difractémetro Rigaku
UltimalV (Figura 3.3).

Figura 3.3: Difractémetro Rigaku UlitmalV del 1IM.

El ancho instrumental del equipo Rigaku UltimalV
fue determinado previamente mediante la obtencion de
las contribuciones lorentzianas y gaussianas de la
medicion de un estandar de calibracion de hexaboruro de
lantano (LaBg) [97].
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Dicha calibracion mostré que el tamano méaximo de
dominio cristalino interpretable es de ~ 150 nm.

Para la obtencién de los diversos patrones de
difracciéon se determiné un rango en 26 de 35° a 140° con
un paso de 0.02 entre cada medicién. Cada medicién se
realiz6 a una rapidez de 0.15 °/min.

Con la intenciéon de estudiar la reproducibilidad, se
realizaron entre 2 y 3 mediciones para cada cinta
tomando diferentes tramos de las mismas.

3.2.1 Analisis de los patrones de difraccién

Al comparar los picos correspondientes al plano (220) de
la fase a-Al de las distintas muestras con un pico de
LaBg préximo, se puede apreciar una definicion muy
parecida del pico secundario K, entre ellos (Figura 3.4),
esto puede llevar a pensar que el ancho de las muestras es
muy proximo al ancho instrumental del equipo.

Para corroborar la sospecha anterior se midié, con la
ayuda del software WinPLOTR, el FWHM de cada pico de
cada patrén y se graficd, en funcién de la posicién 26,
junto con la misma curva para el patron de LaBg de
calibracién y para una condicién de la misma aleacion
AA 7075-T6 sometida a 4 pasos del proceso de
Deformacién Plastica Severa (SPD) conocido como
Corrugado y Planchado Repetitivo (RCS), condicién en
la que se pueden esperar micro-deformaciones residuales
importantes, pero que sélo alcanzé un tamano de domino
cristalino de 56.1 pm [9] (Figura 3.5).
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Figura 3.4: Comparacién de la definiciéon del pico
secundario K,s en el pico (222) con respecto al estandar
LaBﬁ.

Como se puede observar en la Figura 3.5, los
ensanchamientos de los picos de las muestras estudiadas
no superan a la condiciéon sometida a SPD.

Debido a que se espera un tamano de dominio
cristalino  superior al correspondiente al ancho
instrumental del equipo (Seccién 2.5) y se sabe que el
proceso de MS puede inducir deformaciones residuales en
el material debido a los gradientes térmicos que se
generan(Seccién 2.4, Seccién 2.7), se opté por emplear un
modelo que excluya el tamano de dominio cristalino para
el refinamiento de Rietveld (Seccién 2.9.2).
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Figura 3.5: Comparacién de FWHM de las cintas y el
consolidado por SPS con respecto al estdndar LaBg y a
una muestra sometida a SPD.
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3.3 Medicion de textura cristalografica

Como se describié en la Seccién 2.6, en este trabajo se
opto por medir la textura mediante difraccion de rayos X.

Para el procesamiento de las mediciones obtenidas se
recurrio al moédulo MTEX * del programa MatLab que
permite generar la ODF de una muestra mediante las
mediciones de figuras de polo.

A forma de parametros de comparacion, se generaron
dos mediciones tedricas. Una medicién correpsondiente a
una textura tipo fibra 7 ideal y otra correspondiente a una
textura aleatoria, éstas seran empleadas en particular al
comparar los resultados obtenidos del analisis de las ODF
(Seccidn 3.3.2).

3.3.1 Obtencién de figuras de polo

Las mediciones de figuras de polo por difraccién de rayos
X se llevaron acabo con la siguiente metodologia:

Primero, se seleccion6 el polo que se queria medir.
Para este trabajo se seleccionaron los polos (111), (200) y
(220).

Posteriormente se emplearon los patrones de
difraccién obtenidos en la Seccion 3.2 para determinar la
posicién 26 del pico correspondiente al polo de interés.

*MTEX (2021, Agosto 3). MTEX Toolbox. Tomado de:
https://mtex-toolbox.github.io/index.html
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Una vez obtenida la posicion 26 se configur6 el emisor
y detector del difractémetro para que mantuvieran la
condicion de Bragg con dicho valor de 6 durante toda la
medicién (Figura 3.6). Esto permitird detectar sélo la
posicion del polo de interés.

Figura 3.6: Configuracién del difractometro para medir
figuras de polos. (A) el emisor, (B) el detector y la flecha
roja ilustra la rotacién de la muestra.

Ya configurado el emisor y el detector, se procedio a
hacer girar la muestra de tal forma que el haz incidente
barriera la misma en términos de los angulos o y S
descritos en la Seccién 2.9.5 (Figura 3.7).

El proposito de realizar este barrido es generar el
plano ecuatorial en donde se proyecta la figura de polo.
En esta proyeccién, la posicion del polo de interés es
generada por la intensidad de difraccion registrada en
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Figura 3.7: Barrido del plano ecuatorial en términos de «
y B [59].
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cada punto («, ), siendo méxima en el punto donde se
ubica dicho polo.

Figura 3.8: Mediciones de intensidad de difraccién
variante en [ a valores de « fijos.

En la Figura 3.8 se puede ver el proceso antes
descrito. El difractometro genera una curva para cada
valor determinado de a donde mide la intensidad en
funcion de el giro completo de la muestra, es decir, en un
rango de 3 de 0° a 360°.

El resultado final se grafica en una plano ecuatorial
como se muestra en la Figura 3.9. Debe notarse que la
intensidad medida estd expresada en términos de una
escala de colores.

Las mediciones son almacenadas como triadas de
valores «, (3 e intensidad medida en un archivo para cada
figura de polo. Estos archivos son empleados por MTEX
para el calculo de la ODF.
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Figura 3.9: Ejemplo de figura de polo del polo (100).

3.3.2 Calculo de ODF y fraccién de volumen

El moédulo MTEX requiere un conjunto de mediciones de
figuras de polo para poder calcular la ODF. Para el caso
de un sistema ctbico como el que se tiene, es suficiente
con tres mediciones: (111), (200) y (220).

El programa compagina las tres mediciones para
poder generar matemdaticamente una funcién ODF que
describa la textura de la muestra estudiada. Esta funcion
es representada en el espacio de Euler en forma de una
superficie como se mostrard en la Seccion 4.4.3.

Una vez obtenida la ODF, el médulo MTEX permite
realizar una variedad de calculos de utilidad para el
andlisis de la textura. Uno de gran interés para este
trabajo es el del célculo de la fraccion de volumen.
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La fraccién de volumen se puede obtener mediante el
comando volume*. Este permite generar una ODF
tedrica correspondiente a una textura de interés, en el
caso de este trabajo la textura tipo fibra v, y calcular la
fraccion de volumen de una ODF experimental que
coincide con la misma. Para lo anterior se debe definir
una tolerancia angular entre ambas ODFs, a ésta se le
conoce como, angulo de desorientacién.

Este comando tiene limitaciones, como la incapacidad
de incluir la intensidad medida en él, por lo que no debe
considerarse como una representacion fisica de la
poblacién de dominios cristalinos estudiada.

Sin embargo, esta herramienta es muy util para el
estudio de existencia de una textura dada en una
muestra [94], como es el caso de este trabajo.

3.3.3 Calculo de figuras de polo inversas

Para el calculo de las figuras inversas de polo se emple6 el
comando plotIPDF **, el cual permite generar estas figuras
a partir de la ODF calculada y referenciar las orientaciones
contenidas en ésta en términos del sistema de referencia
externo, el cual fue definido por las mediciones de figuras
de polo (Seccién 3.3.1).

*MTEX (2021, Agosto 3). volume. Tomado de: https://mtex-
toolbox.github.io/ ODF .volume.html
*MTEX (2021, Agosto 3). plotIPDF. Tomado de: https://mtex-
toolbox.github.io/orientation.plotIPDF .html
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3.4 Evaluacion de Macro-esfuerzos
residuales

Como ya se menciond en la Seccién 2.9.8, la evaluacion
de macro-esfuerzos residuales por difraccion de rayos X
consiste en medir la variacién en la posiciéon de un pico
de difraccién determinado.

En primera instancia, se debe seleccionar el pico del
cual se medira su variacién. Es recomendable optar por un
pico con una posicién alta en 26, pues, por ley de Bragg, su
posicién es mas sensible a variaciones de dpg; (Seccion 2.9).
Matematicamente ésto se puede apreciar al despejar dpy
de la ley de Bragg, en funcion de # como se muestra a
continuacion:

p nA 1
M0 sin(6)

Considerando que n y A no varian, se puede observar
que el cambio de dpy se da en funcién de sin(f), esto
indica que conforme 6 — 90°, es decir 20 — 180° un
mismo cambio dado en dj; implicard un cambio cada vez
mayor en 20 como se muestra en la Figura 3.10.

Para este trabajo se seleccioné el pico (422) del
aluminio el cual difracta aproximadamente en 26 ~ 138°.

Ya definiendo el pico a estudiar, se define un rango de
barrido en 260 al rededor de la posicién del pico. El rango
debe de ser lo suficientemente amplio para poder apreciar
cualquier corrimiento. Un rango que contemple una
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Figura 3.10: Variacién de Af en distintos puntos del rango
de 260 para un mismo Adp;.

deformacién de e = +0.001 sobre djy suele ser suficiente.

Como se mencioné en la Seccién 2.9.9, la medicién
debe de ser multi-direccional, por lo que se define un
conjunto de direcciones n definidas por los angulos ¢ y .

Debido a que se obtuvo el tensor de macro esfuerzos
residuales, se realizaron medidas con tres valores fijos de
¢ = 0°, 45° 90°. La seleccion de estos valores sera
explicada en la Seccién 4.5.1.

Al fijar un valor en ¢, las direcciones de medicion sélo
se vuelven dependientes de 1, por lo que se debe de
configurar el difractémetro de tal forma que se mantenga
la condicién de Bragg, en el rango ya determinado en 26,
mientras se efectia el desplazamiento en 1.
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Como se muestra en la Figura 3.11, se debe definir
una angulo « tal que permita inclinar la perpendicular al
plano de difraccién (S) a la posicién ¢ deseada, ésto sin
modificar la condicién de Bragg entre el haz emitido (E)
y el haz difractado (D). Esto debe conservarse para cada
valor 260 del rango definido [98].

Figura 3.11: Configuracién para mediciéon de djy; con 1
variable [98].

Debe notarse que los valores para « o  no pueden ser
negativos, pues en dado caso el emisor o el detector,
respectivamente, tendrian que posicionarse por debajo de
la muestra por lo que se deben definir los valores
permisibles de v para realizar la medicién (Figura 3.12).
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S

(a) (b)

Figura 3.12: Configuraciones no permisibles de 1. (a) «
negativa y (b) 3 negativa.

Tomando ésto en cuenta, para este trabajo se
utilizaron los valores ¢ = 0°, —10°, —20°, -30°, —40°,
—50°, 5°, 15°, 25°, 35°, 45° para cada valor de ¢.

Para cada valor de ¢ se obtienen un conjunto de
mediciones como se muestra en la Figura 3.13. Se obtiene
la posicién en 26 para cada pico mostrado y, mediante ley
de Bragg, se obtiene su valor de dp; correspondiente.

Una vez determinado el valor de cada dyy;, se genera
un archivo de dos columnas que relaciona dicho valor con
su correspondiente valor de 1.

Para cada muestra se generaron tres archivos
correspondientes a los tres valores de ¢. FEstos archivos
son procesados por un programa que permita calcular las
distintas  representaciones de los macro-esfuerzos
residuales descritas en la Seccion 2.9.8.

Para el cdlculo de macro-esfuerzos residuales existen
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Figura 3.13: Picos de difraccién obtenidos a ¢ = 0° para
la cinta producida a 35 m/s.

programas como STRESS, del proveedor Bruker, que
permiten determinar tanto las curvas sin?(y) vs d asi
como el tensor de macro-esfuerzos residuales.

Sin embargo este programa, al ser de cédigo cerrado,
s6lo puede procesar datos medidos con difractémetros de
dicho proveedor.

Para poder realizar el célculo a partir de los datos
obtenidos por el difractémetro Rigaku UltimalV, se
desaroll6 y emple6 un programa propio que se
denominara LebaER. El desarrollo y proceso de validaciéon
seran discutidos més adelante en el apartado de
Resultados en la Seccién 4.5.1.

Para la evaluacién de los macro-esfuerzos residuales
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en las cintas producidas a distintas condiciones, asi como
en el consolidado por SPS, se consideraron los valores
isotrépicos £ = 70,000 M Pa y v = 0.35 del aluminio [4].

3.5 Consolidado por SPS

Los ensayos de SPS se realizaron en el Centro de
Investigacion e Innovacién Tecnolégica (CIITEC) del
Instituto Politécnico Nacional. Se empleé el equipo de
sinterizado por arco eléctrico Dr. Sinter (Figura 3.14).

Figura 3.14: Equipo para consolidado por arco eléctrico
Dr. Sinter del CIITEC.
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Para evaluar el impacto del SPS en la
micro-estructura de las cintas se hicieron tres ensayos de
consolidacién empleando cintas producidas a 25 m/s.

Cada ensayo se realizd a una temperatura distinta,
manteniendo constantes los parametros de proceso, tal
como se muestra en la Tabla 3.1.

Parametro de proceso Valor constante
Temperatura de consolidado (7) 150 °C', 250 °C', 350 °C'
Rapidez de calentamiento (vr) 50 K /s
Carga de compresion (w) 2 kN
Vacio de la cdmara (Pyq.) 1072 bar

Tabla 3.1: Parametros de proceso fijos durante el
consolidado por SPS

De los ensayos resultantes se seleccioné el realizado a
350 °C' pues éste presentd la mejor consolidacién aparente
(Figura 3.15)

106



Figura 3.15: Consolidado por SPS (T = 350 °C").
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3.6 Refinamiento de Rietveld

Para realizar los refinamientos de Rietveld se empled la
paqueteria FullProf Suite.

Debido a que se determiné que el tamano de dominio
cristalino de las distintas muestras excedia el rango de
medicién del equipo (Seccién 3.2.1), se opté por excluir
las componentes Y y I, del modelo descrito en la
Seccion 2.9.2.

En caso de corroborarse la validez del MgO como
"estandar interno”, se realizard un primer refinamiento
con alguna de las muestras para determinar el cero del
gonibmetro a partir del pardmetro de red de dicho
estandar. Posteriormente se empleara dicho pardmetro
para ajustar las mediciones restantes.

Los resultados obtenidos fueron corroborados por un
modelo distinto que también sélo considera las
micro-deformaciones (Anexo).

3.7 Ensayos de microdureza Vickers

Los ensayos de micro-dureza Vickers se efectuaron sobre
las distintas cintas generadas y sobre las aleaciones AA
7075-T6 y AA 709.0 para tener una referencia con las
cuales comparar los resultados de las cintas. Se empled
un microdurémetro Shimadzu HMV-G.

Para determinar una carga apropiada bajo los
criterios expuestos en la Seccion 2.2.2 se empled la carga
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mas baja permisible por el equipo:  98.01 mN
correspondientes a ~ 10 g f.

Se realizaron algunos ensayos de prueba en los que se
midié el valor de la diagonal promedio D generada por la
muestra. El valor promedio de D a partir de dichos
ensayos fue 10.37 pum lo cual corresponde a una
profundidad de penetracién promedio de ~ 1.48 um
correspondiente a una dureza de ~ 17244 HV
(Seccién 2.2.2).

Debido a que el espesor de las cintas se determind
como aproximadamente 40 pum (Seccién 3.1) y los
criterios de validez del ensayo de micro-dureza Vickers
permiten una penetracion de aproximadamente 4 pum
para este caso (Seccién 2.2.1), se considera que la carga
de 98.01 um es la conveniente para los ensayos para los
ensayos.
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4 Resultados y Discusién

4.1 Identificacion de Fases

Previo a la identificacion de fases se indexaron los picos
de la fase a-Al presentes en los patrones de difraccion
correspondientes a las distintas condiciones de estudio
(Figura 4.1).

Como se puede observar en la Figura 4.2, en todas las
condiciones en las que se estudié el material se encuentra
la presencia de la fase a-Al [99] asi como el MgO [100].

A su vez, se puede apreciar en la muestra AA
7075-T6 la presencia de la fase n [101] y la Fase 6 [102],
una fase caracteristica de la aleacién (Seccién 2.1.2).

En el caso de la muestra generada por enfriamiento
convencional, se puede observar la presencia de la fase n
como unica adicién a las fases ya mencionadas. Por lo
anterior, y de acuerdo a las caracteristicas descritas en la
Seccién 2.1.3, ésta se establecié como la aleacion de
referencia para este estudio. Se le denominara AA 709.0.

Es importante destacar que como se puede ver en la
Figura 4.3, para el caso de todas las cintas generadas a
distintas rapideces de proceso, no hay fases secundarias
identificables;  corroborando lo planteado en la
Seccion 2.5.

El proceso de MS logré una solubilizaciéon significativa

de los elementos aleantes; aparentemente inhibiendo la
formacién significativa de las fases caracteristicas del
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Figura 4.1: Picos de aluminio presentes en AA 7075-T6,

AA 709.0, la cinta producida a 25 m/s y en el consolidado
por SPS.
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Figura 4.2: Fases identificadas en AA 7075-T6, AA 709.0,
la cinta producida a 25 m/s y en el consolidado por SPS.
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Figura 4.3: Fases identificadas en las cintas generadas a
distintas rapideces.

sistema.

Para el caso del SPS se puede observar la presencia de
las mismas fases presentes en las cintas con la adicion de
una fase 7 pero con algunos picos desplazados a la
izquierda. Esto puede atribuirse a una condicién
meta-estable que altera la distancia interplanar dy de
algunos planos cristalinos.

Debido a que se puede observar que ningin pico
perteneciente a ninguna de las fases se yuxtapone en este
patrén(Seccién  2.9.3) y se sabe que el MgO posee una
estabilidad térmica y estequiométrica (Seccion 2.1.2), se
corrobora la validez de emplear el mismo como una fase
de referencia adecuada en las mediciones subsecuentes.
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4.2 Analisis cualitativo de solubilidad

Al comparar los patrones de difraccion correspondientes
a las distintas condiciones tomando como referencia los
picos correspondientes al "estandar interno” MgO, se
puede apreciar un orden general en la aparicion de los
picos correspondientes a las fase a-Al.

Como se muestra en la Figura 4.4, el pico mas
desplazado a la derecha es el correspondiente a la cinta
producida a 25 m/s, posteriormente se pueden apreciar
que los picos correspondientes a las cintas generadas a las
rapideces de proceso restantes se encuentran en una
posicién similar entre ellas y, finalmente, el pico mas
desplazado a la derecha es el correspondiente a la
condicién de SPS.

700

T
45 m/s

PUAN 35 m/s
600 7o 25 m/s
/ \ 15m/s

500 | / i —

400

300

Intensidad [ua]

200

100

0 1 1 1 1 1 1 1
136.6 136.8 137 137.2 137.4 137.6 137.8 138

28[°]

Figura 4.4: Posiciones del pico de difraccion (422) de las
distintas cintas y el consolidado por SPS.

Lo anterior parece indicar que la cinta producida a
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25 m/s presenta el pardmetro de red mas expandido y el
consolidado por SPS el mas contraido. Para corroborar
estas impresiones de manera cuantitativa, se recurre al
refinamiento de Rietveld.

4.3 Refinamiento de Rietveld

Con el refinamiento de Rietveld que se describié en la
Seccién 3.6 se calcularon los valores de parametro de red

y micro-deformaciones presentes en las distintas muestras
estudiadas (Tabla 4.1).

Muestra Pardmetro de Red [nm] pe x1074

15 m/s 0.40545 6.6
25 m/s 0.40569 6.2
35 m/s 0.40552 5.5
45 m/s 0.40552 7.6
SPS 0.40526 9.3

Tabla 4.1:  Valores de pardmetro de red y micro
deformaciones calculados por el refinamiento de Rietveld

Ya que el refinamiento de Rietveld es un proceso de
ajuste por minimos cuadrados, se emplea un factor de
ajuste x? para determinar la bondad de ajuste. Un valor
x? ~ 2 es considerado como un buen ajuste.

En la Tabla 4.2 se muestran los factores y? de ajuste
asi como los factores Bragg R y R-F.

Hay que mencionar que, debido a la validacion del
MgO como "estéandar interno” (Seccién 4.1), se considerd

115



el mismo en los cdlculos mostrados.

Muestra Bragg R~ RF X2

15 m/s 1.715 1.481 2.5762
25 m/s 2.15 207 1.9187
35 m/s 1.763 1.123  2.0607
45 m/s 1.245  0.8166 1.8642
SPS 2.199 1.473  2.7671

Tabla 4.2: Valores de ajuste de los refinamientos de
Rietveld.

Como se puede observar en la Tabla 4.1, la condicién
con el parametro de red mas grande es la cinta producida
a 25 m/s, seguida de las cintas producidas a 35 m/s y
45 m/s con un pardmetro de red muy similar,
posteriormente se encuentra la cinta producida a 15 m/s
con un valor ligeramente inferior a las precedentes Yy,
finalmente, el consolidado por SPS es el que exhibe el
parametro de red mas bajo.

Es importante remarcar que los valores de
micro-deformaciones son muy bajos, pero parecen tener
una ligera tendencia a aumentar.

Debe notarse que el valor mas alto de
micro-deformaciones residuales esta presente en el
consolidado por SPS. Esto seré explicado mas adelante
en la Seccion 4.5.4.
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Tanto por el andlisis cualitativo de las posiciones de
los picos de difraccién (Seccion 4.2), asi como por el
analisis cuantitativo de los cambios en los parametros de
red obtenidos por el refinamiento de Rietveld
(Seccién 4.3), se puede observar una priorizacién en el
orden en el que los elementos entran de forma
mayoritaria en solubilizacion en funcion de la rapidez de
proceso. Esta priorizacion se explica a continuacién.

La solubilidad aumenta en el sistema generando un
crecimiento en el parametro de red, el cual alcanza un
maximo en la condicién de 25 m/s. Posteriormente se
genera un decremento visible hasta 45 m/s.

El primer aumento puede ser atribuido a la
solubilizaciéon mayoritaria del magnesio, pues éste
expande por si solo el pardmetro de red (Seccién 2.3.2) y
es el que mejor cumple los criterios de Hume-Rothery
(Seccién 2.3.1).

Al alcanzar una mayor rapidez de enfriamiento, a
35 m/s, la solubilidad aumenta a tal grado que permite
que el zinc y el cobre entren en solucién sélida a pesar de
su gran diferencia de radio atémico con respecto al
aluminio (Seccién 2.3.1), lo cual indica que éstos pueden
ser los causantes de la contraccion del parametro de red
(Seccidn 2.3.2).

Este fenémeno es consistente con algunos criterios de
Hume-Rothery (Seccién 2.3.1), como la diferencia de
radio atémico, la valencia de los elementos y la
electronegatividad de los mismos.
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Este incremento en la solubilidad puede ser
respaldado por el ligero incremento en los valores de
micro-deformaciones residuales (Seccién 4.3) atribuibles a
la generacién de campos de esfuerzos producto de la
solucién sélida (Seccion 2.3).

Se observa un decremento en los parametros de red
del consolidado por SPS con éste respecto a los
pardmetros de la cinta generada a 25 m/s. Ya que existe
una aparente formacion meta-estable de fase 7 en el
sistema (Seccidn 4.1), este decremento en le pardmetro de
red es atribuido a wuna posible desolubilizacién de
magnesio y zinc almacenado en la fase a-Al.

Como se discutié en la Seccion 2.4, es esperable que
los procesos de solidificacién rapida generen una
cristalizacion inestable que induzca defectos cristalinos en
el material, lo cual puede generar la presencia de
micro-deformaciones residuales (Seccién 2.7).

Mediante el refinamiento de Rietveld (Seccién 4.3), se
encontro que las micro-deformaciones residuales presentes
en las diversas condiciones analizadas son minimas, por
lo que se puede concluir que el sistema cristaliza de una
forma cuasi estable ante la variacion de rapideces de
proceso.

Sin embargo, al presentarse un ligero incremento en

los valores de micro-deformaciones residuales, se puede
suponer que, a pesar de darse en relativa estabilidad y
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que dichos incrementos pueden ser producto del aumento
en la solubilidad del sistema, conforme se aumente la
rapidez del proceso, la estabilidad del sistema ira
disminuyendo.

4.4 Analisis de Textura

Los resultados obtenidos a partir del desarrollo expuesto
en la Seccion 3.3 mostraron que la cinta producida a
25 m/s fue la tnica que presenté una orientacién
preferencial o textura tipo fibra ~.

4.4.1 Figuras de polo

Como se observa en la Figura 4.5, las figuras de polo
correspondientes a la cinta producida a 25 m/s presentan
una textura tipo fibra ~.

Para el caso de las cintas producidas a 15 m/s,
35m/sy 45 m/s se observé una textura aleatoria.

4.4.2 Figuras de polo inversas

Mediante el analisis de las figuras de polo inversas se
puede corroborar lo expuesto en la Seccién 4.4.1 pero
esta vez con referencia a la geometria de las cintas.

Como se puede observar en la Figura 4.6, la cinta

producida a 25 m/s presenta una intensidad méxima en
la direccién [111] de la figura 001. Dicha configuracién es
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Figura 4.5: Figuras de polo con fibra 7.

caracteristica de la fibra v e indica que existe una
poblacion significativa de dominios cristalinos con un
plano {111} paralelo a la superficie de la cinta
(Figura 2.16).

Para el caso de las cintas restantes no se observo
ninguna orientacién preferencial en ningunos de los ejes
de referencia definidos.

4.4.3 ODF y fracciénes de volumen

Los resultados obtenidos al graficar las ODF de las
distintas cintas terminan de confirmar lo ya expuesto en
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Figura 4.6: Figuras inversas de polo con fibra ~.

las Secciones 4.4.1 y 4.4.2.

Al comparar los volumenes graficados de la fibra ~
tedrica y la cinta generada a 25 m/s se puede apreciar
una buena coincidencia cualitativa entre las mismas,
considerando que una es correspondiente a un resultado
experimental (Figura 4.7).

En cuanto a las cintas restantes, se puede ver que
éstas no son cualitativamente coincidentes con una fibra
v (Figuras 4.8 y 4.9).

Al compararlas con el volumen generado de forma

aleatoria (Figura 4.8a) se tiene una coincidencia
apreciable.
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Para obtener una comparacién mas cuantitativa de
las ODF se muestran los resultados de fraccién de
volumen obtenidos por la funcién volume del moédulo
MTEX descrito en la Seccién 3.3.2.

En la Tabla 4.3 se muestran los valores de fraccion de
volumen para cada una de las cintas asi como para la
fibra v tedrica y para la medicién aleatoria.

Se puede observar que los valores de fraccién de
volumen de las cintas producidas a 15 m/s, 35 m/s y
45 m/s son muy préximos al valor correspondiente a la
muestra aleatoria.

Mediciéon  Fracciéon volumen

fibra 100%
15m/s 16.0%
25 m/s 54.3%
35 m/s 14.0%
45 m/s 16.6%
Aleatoria 12.4%

Tabla 4.3: Valores de fraccion de volumen para las ODF
obtenidas en términos de porcentajes

En cuanto al wvalor correspondiente a la cinta
producida a 25 m/s, el cual es distante del valor de la
medicion aleatoria, se puede interpretar como la
existencia de una cierta poblacién de dominios cristalinos
orientados de forma consecuente con la textura tipo fibra
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En vista de los resultados expuestos en esta seccién,
se puede concluir que el proceso de MS generé una
pequena cantidad de textura tipo fibra 7 en la cinta
producida a 25 m/s (Seccién 4.4).

Dicha rapidez de proceso se interpreta como el
compromiso entre la inhibicién de la cristalizacion de los
planos de mayor energia superficial y la estabilidad de la
interfaz entre el material fundido y la rueda, produciendo

una cristalizacién preferencial de los planos {111}
(Seccién 2.6.2).
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(a) fibra v tedrica.

(b) a 25 m/s.

Figura 4.7: Funciones ODF con fibra 7.
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360

(b) a 15 m/s.

Figura 4.8: Funciones ODF sin fibra v (Aleatoria y 15

m/s).
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(b) a 45 m/s.

Figura 4.9: Funciones ODF sin fibra v (35 m/sy 45 m/s).
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4.5 Analisis de propiedades mecanicas

4.5.1 Desarrollo y validacién del programa
LebaER

El programa LebaER fue desarrollado para este proyecto
con el objetivo de poder calcular el tensor de
macro-esfuerzos  residuales asi como las curvas
sin?(1) vs d. Este programa fue desarrollado con el
lenguaje de programacién Python.

El programa se encarga, principalmente, de resolver la
ecuacién de deformaciéon en términos del tensor de
esfuerzos, ¢ y ¢ para el consideracién de esfuerzo plano
(Ecuacion 2.20), empleando las mediciones de dpy
obtenidas en la Seccién 3.4.

Recordando la Ecuacion 2.20:

e(p,0) = (1 _gy) (011 cos*(¢) + 013 5in(20) + 099 siN*(P))-

-sin? (1) + _—V((Tn + 022) + a _gy) (o13c08(9)+

FE
+o93sin(@))sin(21))

Se puede observar que se desconocen cinco términos:
011, 022, 012, 013 V 093. Estos términos corresponden a las
componentes del tensor de macro esfuerzos residuales en
condicién de esfuerzo plano.

Para facilitar el andlisis, se puede reducir el nimero

de incégnitas al fijar el valor de ¢. Como se explico en la
Secciéon  2.9.9, el estudio se realiza en un espacio
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tridimensional, por lo que siendo ¢ el equivalente a un
angulo azimutal se pueden determinar los valores ¢ = (0°,

45° v 90° como valores representativos de todo el rango
de ¢.

Al evaluar el Ecuacion 2.20 en los valores de ¢
determinados se obtienen las Ecuaciones 4.1, 4.2 y 4.3,
que son reescritas de tal forma que se aprecian como
polinomios en términos de funciones de .

e(0°,9) = <<1 -gy) 011> sin’ () + <(1 -gy) 013> sin(2¢)+

_E(Ull+022)
(4.1)
e(45°,¢) = —<(1 —];V) (012 — E - @ )sm
(1+V) \/50'13 20’23
L N S K
& (011 + 022)
(4.2)

£(90°,¢) = <(1 ;y) 022> sin?(¢) — <(1 +v) 023> sin(2¢)+

v
—E(Un + 099)

(4.3)
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Debido a que las Ecuaciones 4.1, 4.2 y 4.3 estan en
términos de la deformacion de dpy y las mediciones
efectuadas son de valores de dy, es preciso escribir
dichas ecuaciones en términos de dpy;.

Como se menciond en la Seccion 2.2, la deformaciéon
€ es un cambio en la longitud original del material, por
lo que para el caso de dy; puede ser expresada como se
muestra en la Ecuacién 4.4

_ dpg — do
E= ——

T (4.4)

A partir de la Ecuacion 4.4, se pueden reescribir las
Ecuaciones 4.1, 4.2 y 4.3 como las Ecuaciones 4.5, 4.6 y 4.7
respectivamente.

dhkl(oo7¢) = dg 0° (<<1 ;U) 011> SZ'TLQ(’QD) + (% 013>.

sin(2¢) — 1(011 + 022)) + do oo

E
(4.5)
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it (45°, 1) = do 450 ( _ <(1 2”) (12 - 2! - %)) sin2()+
(14+v) V2013 V209 .
+< 7 )) sin(2)+
_E(UH + 022)> + do 450
(4.6)
dnii(90°,9) = do 900 (<(1 ;y) 022> sin® () — (% 023>'
-sin(24)) — E<0'11 + 022)> + dp 900
(4.7)

Donde dggo, doase v dygoe son los parametros de red
no deformados para cada condicién de ¢.

Estos pardametros dp, deberdan ser propuestos y su
valor tendrd un impacto en el calculo del tensor de
macro-esfuerzos residuales. La determinacién de estos

parametros sera abordada mas adelante.

Al observar las Ecuaciones 4.5, 4.6 y 4.7 se tiene que
todas ellas tienen la forma de la Ecuacion 4.8.

d¢ = d¢0 (CL¢ S’L?’LQ(’;Z)) + b¢ sm(Q@D) + C¢) + d¢0 (48)
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El programa LebaER emplea el moédulo NumPy* de
Pyhton para realizar un ajuste no lineal mediante el
algoritmo de Levenberg-Marquardt [103] y encontrar los
coeficientes ag, by ¥ ¢4 a partir de los datos obtenidos por
difraccién de rayos X (Seccién 3.4).

El programa LebaER toma la funcion ajustada y la
grafica en términos de dpi(sin®(1))) junto con los datos
experimentales de cada medicién para generar las curvas
sin?(1¢) vs d, esto empleando el médulo matplotlib**.

Una vez determinados los coeficientes ag, by v ¢y para
cada valor de o, se emplean las
Ecuaciones 4.9, 4.13, 4.11, 4.12 y 4.13, para obtener las
componentes del tensor de macro esfuerzos residuales. El
valor de o33 es 0 debido a la condicién de esfuerzo plano
(Seccién 2.9.9).

E

E
— 0o — - o 4]_1
o111 = Qo 1+0) (4.9) 022 = Qo 1+7) ( )
E
E == o —
013 = bge 1) (4.10) 723 = boo (1+v)
(4.12)
*NumPy (2021, Agosto 5). NumPy. Tomado de:

https://numpy.org/
“*matplotlib (2021, Agosto 5). Matplotlib: Visualization with

Python. Tomado de: https://matplotlib.org
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E o11 + 0922
= o —— — | ———— 4.1
012 Q45 (1 T 1/) ( 9 ) ( 3)

Si bien las ecuaciones ya mencionadas permiten
obtener los valores faltantes del tensor de macro-esfuerzos
residuales, es importante mencionar la existencia de
relaciones adicionales que se producen a partir del mismo
ajuste no lineal (Ecuaciones 4.14, 4.15, 4.16, 4.17,).

E E
(011 + 022) = coo | — > (011 + 022) = copo | — >

(4.14) (4.16)
(011 + 092) = Ca50 ( - %) (013—023) = V2 baso (— i f
(4.15) (4.17)

Como se puede observar, las relaciones adicionales
obtenidas estan en términos de los componentes del
tensor de macro-esfuerzos residuales previamente
calculados.

En un caso ideal, al sustituir los valores del tensor de
macro-esfuerzos residuales en dichas relaciones, el
resultado debe de ser el mismo, es decir, se pueden definir
ecuaciones que calculen el error e entre los componentes
del tensor de macro-esfuerzos residuales y las relaciones
adicionales, dichas ecuaciones deberian ser igual a 0.
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E

€go = (0’11 + 0'22) — Cpo ( — ;) (418)
)

€450 = (011 + 0'22) — Cypo ( — ;) (419)

E
€gpe = (O’ll + 0'22) — Cgoo ( — ;) (420)

€y = (013 — 023) — V2 byso ( - L) (4.21)

(1+v)

El factor €po (Ecuacién 4.18) contempla el error entre
la traza del tensor de macro-esfuerzos residuales
calculados y un factor que incluye el parametro cgo, el
cual corresponde al ajuste de los datos obtenidos a
¢ = 0° por lo que se determina que este factor es
referente al error entre el tensor calculado y el ajuste en

¢ = 0°.

De manera semejante se determina la naturaleza del
factor €450 (Ecuacion 4.19) y egpe (Ecuacién 4.20) como
referentes al error entre el tensor de macro-esfuerzos
residuales y las mediciones realizadas a ¢ = 45° y ¢ = 90°
respectivamente.

Para el caso del factor ¢, (Ecuacién 4.21) se puede ver

que relaciona la sustraccion de los componentes o3 y 093,
obtenidos mediante los ajustes no lineales a ¢ = 0° y
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¢ = 90° respectivamente, y un factor que incluye el
parametro byse obtenido mediante el ajuste de los datos
de la medicién a ¢ = 45°. Debido a lo anterior, se puede
considerar a este factor ¢, como referente a la
compatibilidad entre las tres mediciones efectuadas.

Como ya se menciond, estos factores de error e
deberian de ser 0, sin embargo, durante el desarrollo de
este trabajo se encontré que, si no se escogia un valor
adecuado de parametro de red no deformado dy 4, podian
crecer significativamente.

En este estudio, al considerar condicién de esfuerxo
plano, la variacién del pardmetro dy, no impacta de
sobremanera en los valores finales de las componentes del
tensor de macro esfuerzos residuales, sin embargo el
calculo de dicho parametro tiene gran interés cientifico no
solo por ser de importancia en otros métodos de
evaluacion de macro esfuerzos residuales, como es el caso
de difraccion de neutrones donde no se tiene la condicion
de esfuerzo plano, sino también por representar el
parametro de red no deformado.

Por lo anterior es que se desarrollé un método
iterativo de paso variable para determinar el valor
6ptimo de dy 4. Dicho método permite aumentar la gama
de célculos que ofrece el programa LebaER haciéndolo
mas llamativo.

Se debe mencionar que las cifras significativas que

calcula el programa tanto para los valores del tensor de
macro-esfuerzos residuales como para dy , pueden carecer
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de sentido fisico ya que no son significativas, por lo que
solo se deben de considerar dos cifras significativas para
los valores de los tensores de macro-esfuerzos residuales y
hasta cuatro cifras en el caso de los valores de dj 4.

Para validar este programa se emplearon archivos
generados a partir de las mediciones efectuadas con un
equipo  Bruker  pertenecientes a un  sistema
Al-20%Sn [104].

Se consideré una A = 1.54059 A para la longitud de
onda de los rayos X producidos por cobre y una posicién
de 20 = 138.482° para determinar un valor dy, inicial.

Para las constantes mecanicas se considerd
E =170,000 MPayun v =0.22 [104].

El tensor obtenido por LebaER se muestra en la
Figura 4.10 y el obtenido por STRESS en la Figura 4.11.

Para calcular el error entre los resultados obtenidos
por los dos programas es conveniente no solo evaluar la
diferencia entre los dos valores sino expresar dicha
diferencia como un porcentaje del esfuerzo de cedencia de
la aleacién estudiada, 120 MPa [104], ésto con el
propésito de considerar el impacto verdadero que podria
tener el error de calculo sobre las propiedades mecanicas
del material; éste es considerado despreciable si dicho
error es inferior al 10% del esfuerzo de cendencia. Para
calcular este porcentaje de error %e se empled la
Equacién 4.22:

e — |Uz‘j LebaER — Ojj STRESS| % 100% (4‘22)

Oy
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En la Tabla 4.4 se muestra el porcentaje de error
entre los dos programas. Si bien existen variaciones entre
los valores de ambos tensores, particularmente en las
componentes o3 y 093, V estas se pueden atribuir a que
se desconoce el método de ajuste no lineal que emplea
STRESS, la magnitud del error no supera el 10% del
esfuerzo de cedencia de esta aleacion por lo que se
pueden considerar despreciables validando asi el
resultado que genera LebaER.

011 022 012 013 023
STRESS -10 9 -2 -14 15

LebaER —9.93 10.12 —-195 —-17.93 19.05
%oe 0.06 093 0.04 3.27 3.37

Tabla 4.4: Porcentajes de error entre el calculo de LebaER
y STRESS.

Por lo expuesto en esta seccién, se puede decir que
LebaER es un programa validado que permite calcular las
grificas sin®(¢y)) vs d y el tensor de macro-esfuerzos
residuales, asi como también se logré calcular el valor dy ¢4
de forma iterativa.

Como un valor agregado, éste programa permite
emplear cualquier tipo de medicién sin importar el
equipo con el que se obtuvo, lo cual lo puede hacer mas
atractivo que STRESS.
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—-993+£3.03 —-195+£0.12 —-17.93+0.32
T=]-19+0.12 10.12+3.06 19.05£0.38 MPa

—17.93+0.32 19.05£0.38 0.0£0.0

Figura 4.10: Tensor de macro esfuerzos residuales del
sistema Al-20%Sn obtenido con LebaER.

—-10 -2 —14
T'=|1-2 9 15 MPa
-14 15 O

Figura 4.11: Tensor de macro esfuerzos residuales del
sistema Al-20%Sn obtenido con STRESS.
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Interfaz grafica del programa LebaER.
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4.5.2 Curvas sin?(¢) vs d

Al procesar las mediciones descritas en la Seccién 3.4
correspondientes a cada cinta generada, asi como el
consolidado por SPS (Seccién 3.5), empleando el
programa LebaER (Secciéon 4.5.1), se obtuvieron los
siguientes resultados.

Las curvas sin®(1)) vs d correspondientes a las cintas
generadas mostraron un comportamiento lineal en la
mayoria de los casos, lo cual puede emplearse como una
primera validacién para la consideracién de esfeurzo
plano (Seccién 3.4).

A su vez, el hecho de no presentar comportamientos
“snake”, sugiere una homogeneidad en el campo de
deformacién, asi como una relativa ausencia de textura.

Para la cinta generada a 15 m/s se puede apreciar
que tanto la medicién a ¢ = 0° (Figura 4.13) como para
¢ = 45° (Figura 4.14) la curva tiene un comportamiento
completamente lineal, si bien la condiciéon a ¢ = 90°
(Figura 4.15) puede presentar una ligera apertura similar
a un comportamiento eliptico, es demasiado pequeno
para considerarse.
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Fitted ¢=0° file

0.82875 1

0.82850 1

0.82825 1

0.82800 4

0.827751

0.827501

0.82725

0.82700 -

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
sin(yp)?

Figura 4.13: Ajuste de medicién en ¢ = 0° de la cinta
producida a 15 m/s.

Fitted p=45° file

0.82875 -

0.82850 1

0.82825 4

0.82800 4

0.827751

0.827501

0.82725 1

0.82700 -

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.14: Ajuste de medicién en ¢ = 45° de la cinta
producida a 15 m/s.
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Fitted p=90° file

0.82875 4

0.82850 -

0.82825

0.82800 a L a

0.82775

0.827501

0.827254

0.82700 4

. .
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)*

Figura 4.15: Ajuste de medicién en ¢ = 90° de la cinta
producida a 15 m/s.
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La cinta generada a 25 m/s muestra un
comportamiento muy similar a la cinta anterior. En ésta,
la apertura infima se presenta en la medicion a ¢ = 0°
(Figura 4.16), pero las condiciones a ¢ = 45°
(Figura 4.17) y ¢ = 90° (Figura 4.18) presentan un
comportamiento lineal.

Fitted g=0° file

0.82875 4

0.82850

0.82825 -

0.82800 4

0.82775 -

0.827501

0.827251

0.827001

T T . T . . T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.16: Ajuste de medicién en ¢ = 0° de la cinta
producida a 25 m/s.
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Fitted p=45° file

0.82875 -

0.82850 -

0.82825 4

0.82800 4

0.82775 1 —_—=

0.827501

0.827251

0.827004

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(yp)?

Figura 4.17: Ajuste de medicién en ¢ = 45° de la cinta
producida a 25 m/s.

Fitted p=90° file

0.82875 4

0.82850 1

0.82825 4

0.82800 - °

0.82775 -

0.827504

0.82725

0.82700 -

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.18: Ajuste de medicién en ¢ = 90° de la cinta
producida a 25 m/s.
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Para la cinta generada a 35 m/s se puede apreciar
una ligera apertura de la elipse en las condiciones ¢ = (0°
(Figura 4.19) y ¢ = 90° (Figura 4.21), sin embargo sigue
siendo demasiado pequena como para hablar de un
comportamiento eliptico, por lo que se considera como
lineal. En cuanto a la condicién a ¢ = 45° (Figura 4.20),
es significativamente mas claro el comportamiento lineal.

Fitted @=0° file

0.82850 -
0.82825 -
0.82800 -

o 0827751 "ﬁz_“:‘“‘\\.\‘-\
0.82750 1 ®
0.82725 -

0.82700 -

0.82675 1

T T . T . . T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.19: Ajuste de medicién en ¢ = 0° de la cinta
producida a 35 m/s.
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Fitted p=45° file

0.82850
0.82825
0.82800 -

5 0827751 ;'—'—-—'EQQ____‘_‘::‘_-N\
0.82750
0.82725

0.82700 1

0.82675 -

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(yp)?

Figura 4.20: Ajuste de medicién en ¢ = 45° de la cinta
producida a 35 m/s.

Fitted p=90° file

0.82850
0.82825 -
0.82800 -

—
0.82775 1 M

0.82750

0.827251

0.82700 4

0.82675 4

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.21: Ajuste de medicién en ¢ = 90° de la cinta
producida a 35 m/s.
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En cuanto a la cinta generada a 45 m/s, ésta es la que
presenta la mayor apertura en la elipse en la condicién a
¢ = 0° (Figura 4.22) pero debe remarcarse que sigue
siendo muy pequena y, considerando que las condiciones
a ¢ = 45° (Figura 4.23) y a ¢ = 90° (Figura 4.24)
presentan un comportamiento lineal, se puede despreciar
por completo la apertura de la primera condicién.

Fitted @=0° file

0.82875 4

0.82850 1

0.82825 4

0.82800

b= [ ]
— * i .
[ ]
082775 ® ©® d
0.82750 -
0.82725 -
0.82700_ . ‘ . ‘ ‘ .
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 05 0.6

sin(y)?

Figura 4.22: Ajuste de medicién en ¢ = 0° de la cinta
producida a 45 m/s.
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Fitted p=45° file

0.82900 -
0.82875 1
0.82850 4
0.82825 1
0.82800 4 e
L]
0.827751
0.82750 1

0.82725 -

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(yp)?

Figura 4.23: Ajuste de medicién en ¢ = 45° de la cinta
producida a 45 m/s.

Fitted p=90° file

0.82875
0.82850
0.82825

0.82800

]
° L]
0.82775 M’/J
]

[ ]
0.827501

0.827254

0.827001

T T
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.24: Ajuste de medicién en ¢ = 90° de la cinta
producida a 45 m/s.
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Finalmente, el consolidado por SPS presenta un
ajuste caracteristico de un comportamiento lineal en
¢ = 0° (Figura 4.25), ¢ = 45° (Figura 4.26) y a ¢ = 90°
(Figura 4.27); si bien ésta ultima presenta una ligera
apertura, sigue siendo despreciable.

Fitted ¢=0° file

0.827754
0.827501
0.827251

0.82700 1 a P
h=]

0.82675 4

0.82650 -

0.82625 4

0.82600

! ! ! ! ! ! !
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
sin(y)?

Figura 4.25: Ajuste de medicion en ¢ = 0° del consolidado
por SPS.
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Fitted p=45° file

0.82775
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Figura 4.26: Ajuste de medicion en ¢ = 45° del
consolidado por SPS.
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Figura 4.27: Ajuste de medicion en ¢ = 90° del
consolidado por SPS.
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4.5.3 Tensores de macro-esfuerzos residuales

Para el caso de los tensores se pueden apreciar valores
bajos para los componentes o3 y 093, lo cual es una
evidencia mas que valida la consideracién de esfeurzo
plano.

En general, se puede apreciar que ninguno de los
componentes de ninguno de los tensores correspondientes
a las distintas cintas o al consolidado por SPS sobrepasa
el valor de 32 M Pa, siendo la componente 055 de la cinta
producida a 45 m/s el valor mas alto (Figura 4.31). Este
valor es relevante ya que ayudard a determinar si la
contribucion de los macro-esfuerzos residuales presentes
en las muestras es de importancia.

Es importante remarcar que al comparar el tensor del
consolidado por SPS (Figura 4.32) con respecto al
correspondiente para la cinta producida a 25 m/s
(Figura 4.29), la cual es su condicién precedente, se
muestra un decremento en los ya bajos valores de todos
sus componentes. Lo anterior indica que el proceso de
SPS consigue relajar los macro-esfuerzos residuales.

Ya determinados los efectos mecanicos inducidos en
las diferentes cintas, se procede a estudiar el impacto de
éstos a partir de las pruebas de micro-dureza.
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266186 566081 —0.14=£0.34
T=1]566+081 —-484+271 1.68£0.48 MPa

—0.14+0.34 1.68+0.48 0.0£0.0

Figura 4.28: Tensor de macro-esfuerzos residuales de la
cinta producida a 15 m/s.

045£283 24.64+£0.53 1.56=+0.52
T = 124.64+053 —-23494+3.76 242+£0.70( MPa

1.56 £0.52  2.42+0.70 0.0x=0.0

Figura 4.29: Tensor de macro-esfuerzos residuales de la
cinta producida a 25 m/s.

—24.494+£3.76 2230£0.55 —2.42+0.7
T=12230£055 10.89+3.63 —-294+£0.67| MPa

—242+£07 -294+£067 0.0%0.0

Figura 4.30: Tensor de macro-esfuerzos residuales de la
cinta producida a 35 m/s.
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0.07+431 1476+1.19 —-5.20=£0.81
T=11476+t119 27.01+483 0.12+£0.89 MPa

—-5.20£0.81 0.12+£0.89 0.0£0.0

Figura 4.31: Tensor de macro-esfuerzos residuales de la
cinta producida a 45 m/s.

—0.14£6.13 211+251 —-0.03=£1.15
T=1211+£251 -333+£542 —-0.18+1.01| MPa

—0.03£1.15 —-0.18£1.01 0.0£0.0

Figura 4.32: Tensor de macro-esfuerzos residuales del
consolidado por SPS.
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4.5.4 Ensayos de micro-dureza

Para obtener valores representativos de micro-dureza
Vickers para cada muestra estudiada, se realizaron
diversos ensayos en cada una de ellas procurando abarcar
la mayor parte de la superficie de la cinta. Los resultados
obtenidos se exponen en la Tabla 4.5.

Muestra Micro-dureza HV  Numero de ensayos
AA 7075-T6 186 £ 5 15
AA 709.0 159+ 6 15
15m/s 188+7 10
25m/s 197+ 14 22
35m/s 187 £ 15 15
45 m/s 191 + 15 18

Tabla 4.5: Valores de micro-dureza de las distintas
muestras estudiadas.

Es preciso notar que los valores de micro-dureza de
las distintas cintas son mas cercanos a los de la muestra

AA 7075-T6 que a los de la muestra AA 709.0.

Si bien los cambios en la micro-dureza entre las
distintas cintas estudiadas es marginal, al graficar la
tendencia presente en las mismas (Figura 4.33) se puede
observar un ligero maximo en la micro-dureza de la cinta
producida a 25 m/s. Es importante mencionar que la
linea azul de la Figura 4.33 sélo indica una tendencia y
no un modelo de comportamiento tedrico.

También es importante mencionar que se puede
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observar un aparente incremento en la desviacién
estandar en funcién de la rapidez de proceso, por lo que
se puede suponer que existe una distribucién heterogénea
de las particulas de MgO dentro de las cintas.

200

195 - b

190 - b
AA 7075-T6

185

180 - b

HV

175 - b
170 - b

165 - b

160 - AA 709.0 7

155 | | | |
15 m/s 25 m/s 35 m/s 45 m/s

Figura 4.33: Tendencia de cambio en la micro-dureza del
sistema de trabajo.

A partir de los resultados expuestos, se puede concluir
lo siguiente:

Se observé un aumento en la dureza de las cintas
respecto a la aleacién de referencia AA 709.0
(Seccién 4.5.4), posiblemente producto de un efecto
conjunto de endurecimiento por solucién sélida
(Seccién 2.3), producto del aumento en la solubilidad de
aluminio, y endurecimiento por tamano de grano
(Seccién 2.2.3), producido por el probable cambio en el
tamano del dominio cristalino dentro del rango de los
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valores reportado en la literatura, ambos fendmenos
provocados por el MS (Seccién 2.4.1).

Se puede suponer que la aparente presencia de una
capa superficial (zona de enfriamiento) con una textura
tipo fibra v en la superficie de la cinta producida a
25 m/s (Seccién 4.4) es la responsable de un marginal
aumento en la dureza de dicha condicién, esto debido a
que la penetracion de indentador llegd a ser
aproximadamente de 1.5 yum, por lo que ain se encuentra
en el rango de la zona de enfriamiento (Seccién 3.7).

Al considerar que las mediciones de micro-dureza
mostraron que las distintas cintas producidas presentan
valores mas préximos a la aleacion AA 7075-T6 que a la
AA 709.0 (Seccién 4.5.4) y que las curvas sin?(¢) vs d no
sugieren la presencia de macro-esfuerzos residuales
significativos que provoquen este comportamiento
(Seccién 4.5.2), se puede inferir que, apoydndose en la
similitud entre la dureza de las cintas generadas y la
aleacion AA 7075-T6, el esfuerzo de cedencia de ambos
materiales debe ser similar (o0, = 462 MPa )
(Seccién 2.1.2).

Ya que ninguna de las componentes de ninguno de los
tensores de macro-esfuerzos residuales presenta un valor
que exceda el 10% del esfuerzo de cedencia considerado
para el material, se puede concluir que las cintas
producidas por MS (Seccién 3.1) no almacenan
macro-esfuerzos residuales significativos debido a su
geometria.  Por lo que éstos no influirdn de forma
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importante en las propiedades mecéanicas de las mismas.
(Seccién 2.7).

Los efectos de macro-esfuerzos residuales inducidos
por la fibra 4 no son apreciables debido a que dicha
textura esta limitada a una pequena capa de 2 a 3 um de
la cinta (zona de enfriamiento) (Seccién 2.5).

Para el caso del SPS se debe notar que, si bien los
macro-esfuerzos residuales son muy bajos (Secciénes 4.5.2
y 4.5.3), esta condicién es la que presenta el valor mas
alto de micro-deformaciones residuales (Seccién 4.3).

Este fendémeno se explica debido a un equilibrio
macroscopico generado por deformaciones locales [105],
para el caso del consolidado por SPS se le puede atribuir
el aumento presente a los esfuerzos de compresién que se
generan en las cintas al ser introducidas al dado de
consolidado y a la compresiéon propia del proceso
(Seccién 2.8), éstas pueden provocar macro-esfuerzos
residuales, pero al elevar la temperatura durante el
proceso de sinterizado, dichos macro-esfuerzos llegan a un
equilibrio macroscépico, sin embargo se inducen
micro-deformaciones residuales de manera local.
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5 Conclusiones

e Se observé un aumento en la solubilidad del
sistema en funcion de la rapidez del proceso, dicho
fenémeno puede ser explicado por una priorizacién
de los elementos aleantes compatible con algunos
criterios de Hume-Rothery como la diferencia de
radio atomico, valencia y electronegatividad.

Para el caso del proceso SPS se observd la
precipitacion de la fase n provocada por la
desolubilizacion de zinc y magnesio.

e Se encontr6 la presencia de la textura tipo fibra y
en la cinta producida a 25 m/s. La textura
posiblemente estd limitada a la zona de
enfriamiento de la cinta pudiendo interpretarse
como producto de la cristalizacion preferencial de
los planos {111} al alcanzar las condiciones
adecuadas de enfriamiento entre la rueda y el
material fundido.

e Se observd que la geometria de las cintas
producidas por MS (un cociente superficie/volumen
muy  alto) inducen el relajamiento  de
macro-esfuerzos residuales a un nivel marginal.

En el caso del proceso de SPS se observd un
decremento sobre los ya bajos macro-esfuerzos
residuales presentes en la cinta precursora.

e Se determind un ligero incremento de los valores de
micro-deformaciones en funcién de la rapidez de
proceso por lo que se puede concluir que la
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cristalizacion del sistema es tal que limité la
deformacion inter e intra granular.

Para el caso de SPS se puede atribuir el pequeno
incremento de micro-deformaciones al efecto
combinado de los esfuerzos compresivos y el
calentamiento del proceso.

Se presenté un incremento general en la dureza
correspondiente a las cintas producidas a distintas
rapideces de proceso, asi mismo se pueden apreciar
pequenas variaciones atribuibles a los efecto de la
textura tipo fibra ~ y a la distribucion de las
particulas de MgO.
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6 Contribuciones

Se ampli6 el conocimiento de los efectos del
endurecimiento por solucion solida en un sistema con la
composiciéon quimica de la aleacion AA 7075-T6,
mediante el estudio de un mecanismo de priorizacién
general en la solubilidad de los elementos aleantes de
dicho sistema. Con esto se evalia la factibilidad de
aplicar mecanismos de endurecimiento diferentes a los
caracteristicos de este sistema como una alternativa para
el mejoramiento de las propiedades mecanicas.

Se avanzo en el diseno de materiales con texturas
cristalograficas especificas mediante la propuesta y
primera confirmacién de la hipdtesis de cristalizaciéon
preferencial de planos con minima energia libre
superficial.

Se desarrollé un programa para la evaluacién de
macro-esfuerzos residuales que permite una mayor
precision de célculo por sobre las opciones comerciales y
que, adicionalmente, mno estd limitado por la
compatibilidad de formatos existente entre los equipos de
difraccion de distintos proveedores.

Se contribuyé al estudio de los limites de retencién

micro-estructural del proceso de SPS al reportar la
precipitacion de una posible fase 7.
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7

Prospectivas

Derivadas de este trabajo, se pueden plantear diversas
vertientes sobre las cuales continuar la investigacion de
los fenémenos expuestos:

Emplear microscopia electrénica para evaluar la
variacion en el tamano de dominio cristalino con el
fin de profundizar en el estudio de su efecto en las
propiedades mecanicas de las cintas generadas.

Mediante la técnica EDS, estudiar los efectos de la
solubilidad de manera mas local buscando mas
evidencia que sustente el mecanismo de priorizacién
general de solubilidad.

Obtener mapas de densidad electronica mediante las
mediciones de rayos X para profundizar en el estudio
de la distribucién de los atomos aleantes en la matriz
de aluminio de las distintas condiciones de solucién
sélida.

Evaluar la hipdtesis de cristalizacién preferencial de
planos de minima energia libre superficial en otros
sistemas con el afan de corroborar su validez como un
mecanismo general para la produccion de materiales
con texturas cristalograficas deseadas.

Optimizar los parametros del proceso de SPS para
mejorar la retencion de propiedades
micro-estructurales, incluyendo la  textura
cristalografica, con el objetivo de emplear dicho
proceso como una forma confiable de producir
materiales en bulto de las cintas generadas.
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Glosario

Puddle Acumulaciéon localizada de material fundido
sobre la superficie de la rueda. 37-39

Fase 7 Precipitado comin en la aleacién AA 7075-T6
compuesto por MgZn,. 11, 13, 106, 109, 114, 151,
153

Fibra ~ Textura representativa de la alineacién de las
direcciones < 111 > perpendicularmente a la
superficie de la muestra. ix, x, 5, 45, 46, 49, 50, 91,
95, 115-122, 149-152

Hall-Heroult Proceso electrolitico de extraccion de
Aluminio desde la Aliimina. 1

Hume-Rothery Criterios empiricos para la generacion
de Solucién Sélida. xii, 27-29, 113, 151

Rietveld Técnica empleada para determinar aspectos de
la estructura de un material a partir de la posiciéon y
morfologia de los picos de difraccion. xii, 3, 62, 63,

89, 111, 112, 114, 175

Sistema de Trabajo Sistema de interés en este estudio
con la composicién Al-Zn-Mg-Cu descrita en la
seccion 2.1. xi, xii, 2, 4, 5, 12, 21, 25, 26, 28-30, 33,
34, 42, 43, 50, 53, 67, 75, 148

Thompson-Cox-Hastings Modelo pseudo-Voight
empleado por el programa FullProf que
considerando el ensanchamiento como efecto
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conjunto del tamano de dominio cristalino y la
presencia de micro-deformaciones.. iv, 63, 173, 175

Zona de Enfriamiento También conocida como
Chill-Zone. Capa delgada de solidificacion
predentritica entre la superficie de enfriamiento y el
material resultante. 42, 49, 149-151
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Anexo

Modelo excluyendo el tamano de dominio
cristalino

Si se opta por un modelo que excluya la contribucion del
tamano del dominio cristalino, es decir, que solo
considere el ensanchamiento de los picos de difraccion
como producto de la presencia de micro-deformaciones
residuales, el programa FullProf puede sustituir el
modelo de Thompson-Cox-Hastings por el que se
describe a continuacién.

Inicialmente, se considera la forma cuadratica del
inverso de la distancia interplanar [106] como se muestra
en la Ecuacion 8.1. A esta ecuacién se le denota Mpy,.

1 a1 b2+ an k2 + as P+
My = — = ’ ’

= 8.1
dhkl + Qy kl + a5 hl + a5 hk ( )

Donde los términos hkl corresponden a los indices de
Miller de un pico difractado determinado y «; a los
parametros métricos promedio del material estudiado.

Posteriormente se asume que el aumento en el ancho
del pico estudiado esta generado por la variacién de la
distancia interplanar entre los planos que lo generan, por
lo que se obtiene la covarianza o?(Myy) [106] como se
muestra en la Ecuacion 8.2.
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(9th, athl
M E 2
hkl Czy aOéZ aC(j (8 )

Donde Cj; es la matriz de covarianza (Ecuacién 8.3)
entre los parametros métricos o; y a;:

C11 1 Cl 2 CY13 014 CV15 Cl 6
C(2 1 022 CY23 C'24 C(25 C’26
C3 1 C32 C'33 C34 C35 C36
C14 1 C’42 043 C144 C145 046
C15 1 C’52 053 054 C155 C’56
CVﬁ 1 C’62 C163 064 CV65 C’66

Debido a que My (Ecuacién 8.1) es un polinomio en el
cual cada termino contiene un factor a; multiplicando a un
producto de indices hkl, las derivadas parciales expuestas
en la Ecuacion 8.2 son iguales a dicho producto de indices.

OMpy e O Mg
8052 N 8a5

Esto permite expresar la Ecuacién 8.2 en términos de
factores Sy [107] como se muestra en la Ecuacién 8.4.

= hl

O'2<thl> == Z SHKL hH k?K lL (84)
HKL

Donde H + K + L = 4 debido a las redundancias
geométricas que existen en la Ecuacién 8.3 [107].
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El programa refinard estos factores Syxr..

Una vez determinados los valores de My v 0?( M)
se emplea la Ecuacion 8.5 para determinar la
contribucién al FWHM de cada pico [106].

1 2(M
D2(SHKL) =107%8 In(2) ( 80)2 a*( 2hkl)
T M

(8.5)

Una vez determinada esta contribucion, es sumada al
Ancho Instrumental y de esta forma se determina H, el
FWHM, para ser introducido en la Ecuacion 2.14 ya
definida. A partir de este punto se retoma el
procedimiento de la Seccién 2.9.2.

Al realizar el refinamiento de Rietveld con este
modelo alternativo, se encontré6 que los resultado
concordaban los lo ya obtenidos mediante la ecuacién
Thompson-Cox-Hastings descrita en la Seccién 2.9.2.
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