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I. INTFODUCCION

El ‘desarrollc de nuevos materiales es una necesidad-

inherente’ para afrontar los retos tecnologicos. -~ En’la
actualidad hay gran actividad en la investigacidn para
desarrollar nuevos materiales, con propiedades especificas

para su uso, especialmente para altas tecnologias.

S Las aleaciones FeAl del tipo de estructura ordenada
[o] de super-red, son consideradas como materiales
- potenciales para uso estructural a temperaturas altas,
estas . aleaciones tienen una excelente resistencia a la

oxidaciodn, alta resistencia a temperaturas elevadas,

propiedades . magnéticas y eléctricas requeridas para altas
tecnologias, ademds los elementos que la componen son de
bajo costo y de una relativa abundancia. Desafortunadamente
tienen alta fragilidad, y casi nula ductilidad a
temperatura ambiente. (1-2)

Los primeros estudios de estas aleaciones fueron
realizados a principios de siglo (1900) sin embargo hay muy
poca informaciodn de los efectos de aleacion ternaria y de
sus - propiedades mecanicas y fisicas. EL interés de estas
aleaciones principalmemte con composicidén cercanas a la
estequiometrica de Fe3Al, han sido revividas recientemente,
por los resultados encontrados en otros intermetdlicos de
proporcionar ductilidad a temperatura ambiente, como es el
caso de Titanio-aAluminio, también se tiene informacidn de
que se ha alcanzado una cierta ductilidad arriba de 9% en

estas aleaciones, pero la informacidén es de tipo
estratégica por lo dque no se encuentra en la literatura
abierta (3,4). Para el caso de intermetdlicos Fedl

metodologias similares de los otros intermetalicos han sido
puestas en practica para alcanzar los resultados de
ductilidad a temperatura ambiente, estudios tales como
adicidén de elementos ternarios en aleacidn gue proporcionan
un refinamientr de grano vy desarrollo de la ductilidad a
temperatura ambiente han sido realizados. (5,6) En nuestro
estudio proponemos los efectos de la solificacidn rapida
junto con los elementos de aleacion ternarios para mejorar
la ductilidad. Siendo el interés de esta tesis caracterizar

las estructuras obtenidas por los efectos de estos
factores, por ser medios para obtener nuevas propiedades
y estructuras. El procedimiento sera, el fabricar los



metales por la técnica .de "melt spinning"'y. caracterizar su
estructura por medio de pruebas de;  -Difracecidén de rayos X,
Microscopia ¢ptica, =~ Pruebas mecanicas,’ ‘Microscopia de
barrido y Microscopia de trasmisién.’
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II.1. LA SOLIDIFICACION RAPIDA

La-- solidificacién rapida normalmente involucra una
disminucion rapida de la temperatura, reteniendo
completamente o . parcialmente la estructura de esa-alta
temperatura, o refinando substancialmente 1la escala de
cualquier producto de transformacion que asi resulte.  Ilas
limitaciones importantes de la practica normal de templar
desde el liquido enteramente dentro del estado sdlido son:

i) La estructura inicial altamente especifica y

ii) La dificultad de alcanzar un buen contacto con
un disipador de calor efectivo, tal como la
supertificie de un blogue sdlido altamente
conductor, durante el templado.

S La solidificacidn rdpida desde la fusién (SRF), por
otro lado, retiene el merito principal de extender el rango
de composiciones iniciales (i.e Co > CMax), generando
. también un amplio rango de posibles producteos con
diferentes geometrias, a altas velocidades de produccidn y
templado (a través de ambas fases, liguida y sélida), y con
un consume de energia mucho menor al de la practica normal
de solidificacion. La alta velocidad de enfriamiento
impuesta por SRF juega un papel crucial en:

i) La promocion del superenfriamiento necesario
para obtener grandes desviaciones desde el
equilibrio,

ii) Alcanzar la solidificacidn requerida,
rapidamente, por ejemplo, para refinar 1la
estructura dendritica, y

iii) Asegurar la supresion de descomposicioén (i.e
v precipitacioen en estado sélide) durante el
enfriamiento a traveés del estado sélido.

Los requisitos basicos para ocbtener una alta
velocidad de enfriamiento en la SRF, son la formaciodn
rapida de una capa delgada © particulas peguenas de fusién
en buen contacto con un disipador de calor efectivo.



Las velocidades de enfriamiento en los procesos de
solidificacion normal, para ambos, la produccion a escala
~industrial de coladas, 1lingotes y planchones, Yy para la
solidificacién en estado estacionario a nivel laboratorio,
~estan tipicamente en el rangc de 10 E -3 a 10 E 0 K/s.
‘Especialmente las coladas grandes en moldes de arena, se
enfrian a velocidades de enfriamiento tan bajas como 10 E
-=6:k/s, mientras gque, secciones pequenas, barras y coladas
‘a presioén pueden involucrar velocidades de enfriamiento tan
‘altas "como 10 E 3 k/s. Las velocidades de enfriamiento
“involucradas en la solidificacién rapida son de al menos 10
' E5 / 10 E 6 k/s y se estiman de aproximadamente 10 E 10
k/s en regiones muy delgadas (i.e <o.1 micra).

. Con ecas altas velocidades de solidificaciodn
involucradas, es posible alcanzar (cientos de grados) altos
subenfriamientos desde la fusidén antes de gue cantidades
significantes de fase sodlida puedan formarse. Esto puede
resultar en cambios constitucionales, esto es, ‘las fases
retenidas pueden tener composiciones que estan fuera de sus
limites de equilibrio (extension de la solubilidad solida),
o gque fases gue estan fuera del equilibrio, se puedan
formar, como un resultade de que estas fases hayan sido
favorecidas cinéticamente, en lugar de las fases en
eguilibrio. La formacion del eutéctico (cementita,) en
lugar de grafito en hierros colados, son un ejemplo raro,
de tal efecto, que ocurre a subenfriamiento de tan solo
unos cuantos grados. Tales efectos se convierten en una
regla mas que una excepcidn cuando las velocidades de
enfriamiento son mayores gue 10 E 6 Kk/s. Las fases
resultantes que estan fuera del -equilibrie pueden ser
cristalinas, Cuasicristalinas o vidrios metalicos. La
retencion de una alta velocidad de enfriamiento una vez que
la fase ha sidc formada, ayuda a asegurar la retencion de
la misma a temperatura ambiente vy, debido a que las
distancias de difusion y tiempos de formacion son mas
cortos, el resultado es, un refinamiento substancial
(remorfologia de la microestructura para la matriz y fases
menores) . Esto tiene una consecuencia importante para
aleaciones convencionales, en las cuales se limita su
procesamiento y/ o servicio debide a la formacidn, en la
etapa de 1lingote, de distribuciones no uniformes, de
segregados y fases gruesas.



: Las posibilidades resultantes desde un uso mas
efectivo de la adicién de elementos aleantes y de opciones
de . procesamientoc son el corigen del esfuerzo de muchos
cientificos para establecer la sclidificacion rdpida, como
un- medio confiable de fabricacidén de productos econémicos,
de alta calidad, con combinaciones de propiedades. (1).

REFERENCIAS
1) H. Jones, Rapid Solidification of Metales and
Alloys, Institution of Metallurgists, London,
1982. :



II.2. -METODOS.

JNA. " SOLIDIFICACION
RAPTDA PR

TECNICAS DE SOLIDIFICACION RAPIDA

Las dlferentes técnicas de " solidificacidn rapida
‘han 51do rev1sadas, separando éstas en.dos grupos.

: "El. prlmer grupo abarca las tecnlcas gue inveolucran
- la formac1on de gotas,  siendo estas un estado escencial

en. el proceso de solidificacidn  rapida desde la fusion
. {SRF}. _Tales técnicas incluyen  todas la teécnicas de
. ‘atomizacidn, o depositacidn por ‘rocio.

El segundo'grUpo,labarca ‘todas las otras técnicas
del proceso. -de SRF,.due' " son “las que ~utilizan 1la
estabillzac1on . en n uperflcle ‘der un=flujo fundido y en
muchos casos se obtle : roduc o contlnuo tipo- llston.
fig 1 (1) i : L :

~ METODOS DE ATOMIZACION = -

"Estas  técnicas de S.R.F "es caracterizada por la
utilizacidon de diferentes métodos de atomizacidén los cuales
se -“pueden: subdividir de acuerdo a los mecanismos por los
cuales ‘el metal 1liquido es convertido - en pequefias gotas.

ATOMIZACION POR DOBLE FLUJO
( Twin fluid Atomization TFA )

Es este proceso, . el fluidé que es atomizado es
impactado por un segundo f1u1do a alta velocidad causando
la formacidn de gotas. :

Atomizacion por Qas'y agua; Este proceso emplea una
alta presion de trabajo en el fluido para poder desintegrar
un chorro contlnuo de metal fundldo, en la fig 2 se observa



esquematicamente un disefio de boquilla usada en atomizacidn
de flujo de metal 1liquido. E1 fluido atomizado (gas o
ligquido usualmente Agua) se impacta en el metal liquido con
lo cual es roto el chorro formande las gotas. El mecanismo
de desintegracion es un proceso de 3 estados involucrando
primero 1la formacién de una sabana u hoja, 1ligamento, ¥y
finalmente las gotas del 1liquido (2). Recientemente un
proceso llamado (close coupled) de alta eficiencia a sido
desarrollado con estudios fotogrdficos siendo este un

proceso de estado simple. (3) En el campo de produccién se
obtienen particulas de 37 micras en un exceso del 75 %, con
un correspendiente incremento de la velocidad de

enfriamiento. La presién usada varia entre 2-8 MPA
(300-1200 PSI) para el proceso de atomizacidn de gas, los
cuales producen particulas en el rango de 50-100 micras de
diametro. Algunas, veces la alta presion es usada en
atomizacidon con agua, generalmente 8-20 MPA (1 200 - 3 000
PSI) y las particulas producidas son, entre 75 y 200 Micras
de didmetro. Las particulas atomizadas, por gas solidifican

en el vuelo a una velocidad de enfriamiento de 10 2 - 10
3 k/s. (4)

Las particulas son usualmente esfericas y
homogeneas, comparadas con la atomizacion con agua, 1las
cuales son de morfologia irregular y superficial, Yy
enfriadas a una velocidad alta de 10 2 - 10 4 K/s.

Particulas de atomizacidén con gas y agua son abservadas en
la figura (3,a~b) respectivamente la atomizacion con gas y
agua son apliamente usadas para polvos de aluminio,
aceros de herramienta, superaleaciones, cobre, hierro,
estano y aceros de baja aleacion, a una escala de tonelaje,
una amplia variedad de aplicacion. Aleaciones gue tienen un
excesivo oxido por vapor y agua, son atomizadas con gas
usando argon o nitrogeno, el control de tamano vy
distribucidén de tamafio por - atomizacidén de fluidos gemelos
es dificil vy wvaria con un hnumero interrelacionado de
parametros de operacién. (4-8)
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ATOMIZACION CON GAS ULTRASONICO
( Ultrasonlc Gas Atomlzatlon‘ USGA D)

Pulsos de Velocidades altas de gas (arriba de Mach
2.5) impactandose en el flujo de metal liguido desde una
configuracion similar de bogquilla observada
esguenaticamente en 1la fig 2. Los pulsos de gas de
velocidades altas son generados por tubo de condas de chogque
multiple (Hortman) arreglado concéntricamente alrededor y
concentrado en el flujo del metal. El1 impacto del gas corta
el flujo de metal en particulas con una muy restringida
distribucion en un estado simple individual en contraste
con los mecanismos de estados convencionales subsonico de
atomizacién de gas y agua. Tamanos promedio de particulas
menores de 20 Micras han sidas reportadas por ésta técnica,
con una produccion en exceso de 90%. Las particulas son
enfriadas en el vuelo a una estimada velocidad segun los
brazos de espaciamiento dendritico de 10 6 K/s. En términos
de radios de metal/gas para un tamano dado de particula. La
UsGA es mds eficiente gue la técnica convencional de
atomizacion por gas y es particularmente usada en la
produccidén de un alto rendiniento de polve fino a una

velocidad de enfriamiento alto. Esta técnica puede ser
aplicada, con gran éxito en aluminio y superaleaciones,
(10) y es presentada en el estudio de desarrocllc muy

tempranc para la produccion de polvo de Titanioc (11) con un
numero de problemas técnicos fijos sin resolver.

CUCHARA ROTATORIA RAPIDA
( RAPID SPINING CUP RSP )

Originalmente desarrollada para hacer filamentos de

seccidn transversal circular, (12). Este proceso es
desarrollado para la produccion de polvos en una produccidn
continua  {( 13) en -la figura (4) se observa un diagrama

esquematico del equipo. Un chorro de metal liguido es
expulsado dentro de un liquido de temple dentro de una
cuchara rotatoria, en el impacto con el liguido (agua
hidrocarburos, fluidos, ".etc...), el chorro liquido de
metal es roto y por fuerza es arrojado ala periferia de la
cuchara.  La alta velocidad de rotacion de la cuchara {(en

Sigg



el rango de 8,000-16,000) sirve para dos funciones, primero
para aumentar la velocidad de enfriamiento:; después de la
desintegracion del metal liguido las gotas formadas tiene
una aceleracidn a través del medio de tenmple, de las cuales
se tiene el cuidade de evitar la envoltura de vapor
alrededor de la gota caliente del metal y segundo es creada
una prision hidroestatica alta en el temple en la cual se
pone en marcha el punto de ebullicion y se cuida de inhibir
la formacioén de vapor alrededor. Esta teécnica puede
producir una distribucion restringida de tamano de
particulas de polvo con morfeorlogia clasificada desde
esferas a elongadas de forma irregular. La velocidad de
enfriamiento para particulas de una aleacidén de hierro, de
50 micras de diametro es menor de 10 6 K/5. Alparecer
este proceso es operado en lotes de 0.5 kg de metal por
corrida. Una amplia variedad  de acero, superaleaciones,
aluminio, cehre y otras aleaciones se pueden procesar por
este metedo.

PROCESO DE.'GOTAS. EN TAMBOR
( Drum Splat Process  DSP )

Este proceso produce hojuelas de solidificacion
rapida por direccién de un rocio de gas atomizado, las
gotas de metal son dirigidas a la periferia de un tambor
rotatorio gque sirve como substrato. Cada gota solidifica
individualmente y son removidas del tambor después de que
otras gotas han cubierto las primeras, (14) las gotas son
alargadas por el impacto y 1la velocidad de rotaciodn del
tambor, hojuelas tipicas de 1-3 micras de diametro y 100
micras de espesor o menos son producidas. En la figura
(3,c) se observa un producto tipico. La solidificacion
ocurre en contacto con un substrato frio, las velocidades,
de enfriamiento son altas en el rango de 10 E 8 - 10 E 5
K/s un amplio rango de aleaciones pueden ser procesadas por
esta técnica de producciodn, tiene un gran éxito en aluminio
(15) Y en principio puede ser usada para cualquier metal,
utilizado en atomizacion por gas.

11



ATOMIZACION' CENTRIFUGA

-~ Hay “diferentes .‘variantes de este proceso todos
involucran la ‘desintegracion del metal 1liguido en el
contorno’ o filo’de un-disco rotatorio, cuchara o barra, el
cual’ " puede  ser..plano '© concavo. E1l metal 1ligquido es

"suministrado "-a’la parte rotatoria para su colada desde un
crizol, . o' por fundicién del final de una barra, las gotas,
del " metal liguido son lanzadas, por la fuerza centrifuga,
produciendo una  .solidificacion en el vuelo. Hay tres
variaciones < principales de estos procesos todos ellos con
una produccidén industrial, con un rango de capacidad entre
"10 E-5.-:10 ‘E' 6 kibras por ano,

PROCESO DEL ELECTRODO ROTATORIO
(" Rotating Electrole Process REP )

, En ‘la fig. -5 observamos un diagrama esquematico de
el proceso donde un-electrodo consumible usualmente de 50
mm- de didmetro de la aleacidn gue serd convertida a polvo.
Esta es rotada en direccidén al eje longitudinal de alta
velocidad. El final de 1la barra proyectada dentro de la
camara es fundida por una arco eléctrico con un electrodo
de tuwsteno, las gotas del metal liquido son emitidas
tangencialmente, (16) las gotas formadas tienen tiempo de
esferoidizarse en el vuelo antes de solidificarse, en la
fig. 3-d observamos un producto tipico del proceso de
electrodo rotatorio (REP), 1las velocidades de enfriamiento
en este proceso son relativamente bajas aproximadanmente
alrededor de 10 E 3 K/s, variantes de éste proceso
involucran la fusion de la barra por medio de un de plasma
(PREP) fusidén Lazer (LREP) o© haz de electrones, todos los
cuales reducen los medios de contaminacion por tuwteno por
el meétodo de arco eléctrico. De acuerdo con el metodo de
fusién la atmosfera en la camara puede ser un gas inerte
(Argon, Helium o vacio) el rango de particulas producidas
es facilmente reproducible controlando la distribucion del
tamano. De acuerdo a los metodos de fusidn involucrados, es

posible obtener bajos niveles de contaminacion. Este
‘procesc es por lo tanto muy usado para preparar polvos con

alta pureza de metales reactivos tales

12
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como titanio, superaleapidnes, niobiun, tantalium,:vanadio,"
y . atros metales donde la‘’ baja contaminacioén. son - un
problema. ' :

Un método similar es la pulverizacién (vease)PSV
proceso en los cuales 1los electredos consumibles son
girados alrededor de un eje vertical y una baja velocidad
(1,000,4500 rijpm) que el REP proceso, éste proceso genera
un  tamano de particula (>90% +125 micras) fundicidén por
energia de haz de electrones, en adicion con una pantalla
pueden ser usadas, para prevenir gue las gotas del metal,
ligquido sean impactadas dentro de la superficie de la
camara (radio = im). Una cubierta protectora es usada para
prevenir particula adheridas a la pantalla. Esto puede
causar un deslizamiento de contaminacién en las aleaciones
de titanio procesadas por este metodo. (18).

RAPIDA SOLIDIFICACION.
( Rapid Solidificacidén Rate RSR )

El nombre es de naturaleza genérica para este
proceso especifico, Este proceso es observado
esquematicamente en la figura (6). La atomizacidn
centrifuga es bajo un disco concavo con una velocidades
bajo arriba de 350000 RPM donde el metal liguido es llevado
sobre el disco desde el fondo del crisol: La atomizaciodn es
cerrada por ura cortina de gas helium a alta velocidad
atravez de las gotas en vuelo. La velocidad de
enfriamiento es estimada en 10.5 k/s obtenida en polvos de
superaleaciones por (RSR). (19) El tamanoc y la distribucién
de tamano de los polvos esféricos pueden ser controlada por
variaciones de las caracteristicas del atomizador,
velocidad de flujo del metal, etc... Los polvos tienen una
medida tipica entre el rango de 25 -80 micras de didmetro
para aleaciones hechas de niguel y aluminio. Una
consecuencia de esta técnica es la erosidn del orificio del
crizol y la deformacion del disco atomizado, especialmente
cuando las operaciones son a altas temperaturas o con
aleaciones reactivas, la atmdsfera de helium mantiene una
oxidacidén minimizada en los aparatos los productos los
cuales tienen especialmente un uso para procesos de
materiales de superaleaciones. (20) Dos técnicas
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relacionadas ‘son (centrifugal shot: castins = (CSC) )y ¥
{electron beam rototing disc (EBRD):.. alimentado el disco
“rotatorio o crizol con wmetal liguido desde los electrodos
consumibles por arco eléctrico (21) . .y por una . haz de
electrones, (22) respectivamente. o : o

ATOMIZACION MECANICA

. Esta subseccidén ‘incluye . una amplia variedad de
_técnicas  de rotura de metal " liquido en peguehas gotas por
medios puramente mecanicos.

ATOMIZACION POR DISCOS GEMELOS
( TWIN ROLL ATOMIZATION TRA )}

Este g un nuevo proceso el cual produce pelvo de
metal por atomizacidn de una fuerza en el metal fundido
directamente entre un rotar envolvente con alta velocidad,
-(23). Un esquena es visto en la fig. (7). La transferencia
de calor de los rotores es controlada cerradamente. Para

ajustar el proceso en, la cual un camino promete una
transferencia de calor eficiente, Productos tipicos de
hojuelas alargadas puedan ser hechas a velocidades
estimadas de 10 E 3 -~ 10 E 6 K/s para 200 micras de

espesor. (24-25}) La desintegracion de el chorro del metal
ocurre por cavitaciodn (26) y el tamano de las particulas
puedan ser controladas por variacidén de los rotores y la
velocidad de rotacidén. Una awplia variedad de aleaciones
pueden ser producidas en la forma de hojuelas acicular,
irregular o particulas esféricas o polvo amorfo puede ser
producido. (27)

15



ATOMIZACION POR ELECTRODO VIBRATORIO
( Vibrating Electrode Atomization VEA }

Este es un meétodo especialmente aplicable para
hacer polvo de alta pureza de metales reactivos. Un
eléctrodo con un movimiento 1libre es continuamente movido
atravez de un electrodo no consumible enfriado por agua en
una c¢amara o con gas inerte. La parte final del eléctrodo
movible es fundido por un arceo eléctrico al vacio y las
gotas son hechas a causa de la resonancia de un trasductor,
(28) particulas esfericas son formadas, las cuales se
obtienen a bajas velocidades de enfriamiento debkido a gque
las gotas tienen muy poca velocidad. La dimensidn del polvo
Yy su tamanRo de distribucidn puede cambiar cambiando la
longitud del electrodo. El tamano estrecho de la
distribucion es obtenida con la frecuencia de resocnancia
del electrodo. Este metodo no es muy ampliante usado y se
observa un bajo potencial para una escala mayor.

LA TECNICA DE DUWEZ
( Duwez Gun Technique DFT )

Esta técnica fue 1la primera reconocida en los
procesos de solidificacidn rapida y es esguematizada en la
fig (8). Una pequena carga de aleacidn, usualmente menos
de 500 mg es fundida en un crisol por induccidén. (29) Un
chogue de ondas es generado por la rotura de un diafragma,
usualmente por un gas a presion de 2-3 MPA. (200, 350 PSI)
o por una peguena carga explosiva. La cual atomiza el
metal fundido y acelera las gotas a velocidades de miles de
metros por segundo, En un impacte con un frio substrato

estacionario, las gotas atomizadas se extienden fuera
formando pegquenas hojuelas, de un no uniforme espesor,
variando entre 0.1 - 10 micras esta técnica es capas de

proporcionar una dran velocidad de enfriamiento, alrededor
de 10 9 K/s debido a la extrema velocidad de impacto y al
pegqueno tamano de las gotas al impacto. La teécnica es
limitada al uso de laboratorio para hojuelas de espesor
irregular, la técnica es aplicable cuando tiene gue ser
usadas para numerosos metales y aleaciones.
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OTROS METODOS

ATOMIZACION POR GAS SOLUBLE
( Soluble Gas Atomization SGA )

s Este método es conocido como atomizacion al vacio.
Un crisol, de metal 1liquido es supersaturado con un gas
bajo presion. El metal es subitamente expuesto al vacio por
via de un tubo de transferencia y el gas sale de la

solucion, expandiendose, y causando dgue el metal se
desintegre en gotas, (30,21) diferentes gases incluyendo
nitrogeno, argon o hidrogeno son usados, el proceso de
atomizacidn tiene un bajo control, y produce polovos con
una gran amplia distribucion, el enfriamiento ocurre
primeramente por radiaciones en un vacio, la velocidad, de

enfriamiento es baja alrededor de 10 - 10 E 2 K/s. Polvos
hecho por esta técnica son excepcionalmente limpios y libre
de oxidos y contienen muy pocas particulas satelites. La
reproductibilidad de distribucién de tamano con alta
densida que un polvo normal producido por (Gas Atumized
Powdars) GAD lo cual puede producir 2000 Lb por corrida en
plantas de operacién muchas aleaciones se pueden ser
procesadas por esta teécnica si ellas son compatibles con el
refractario usado.

ATOMIZACION ELECTRO HYDRO DINAMICA
( Electrohydrodynamic Atomization EHDA )

Este meétodo fue desarrollado para producir polvo
por solidificacion (8.R) 3% para estudios - de
caracterizacion, (32,33) En la fig. (9) observamos un
diagrama esquematico de este aparato. En operacién un campo
eléctrico intensivo, tipicamente de 10 4/ VM es aplicado a
la superficie del nmetal liquido contenido en un ducto
capilar. Un campo de esta magnitud es suficiente para
producir fuerzas de  tensién superficial y causar goteo
siendo emitido. Por la variacion de la tension del campo
eléctrico, controla ‘'la geometria, y la temperatura del
metal, el tamafio de las gotas puede variar. Las gotas
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cargadas son aceleradas hacila un colector Y pueden
impactarse para producir hojuelas, filamentos o enfriarse

en vuelo produciendo polvo esférico, particulas desde
submicrones hasta 100 micras de diametro (34) pueden ser
producidas, con velocidades de enfriamiento de 10 E 7 K/s

reportadas, para gotas de 0.01 micras de didametro, amorfos
o polvos micro cristalinos son fabricados por ésta teécnica
con velocidades de produccion de pocos gramos por dia esta

técnica es especialmente usada para producir polvo
submicron ~ con un control cerrado en tamano y distribucién
de particulas metales de Cu, §Si, Al, Fe, Pb y aleaciones

han sido hechas por este metodo.

MAQUINA DE DESCARGA ELECTRICA
( Spark Erosion Technique )

Esta es una antiqua técnica wusada en 1902 la cual

ha sido revivida por investigadores Japoneses, (35) Yy los
E.U.A. (36) para producir polvo magnético amorfo.
Conocida como Maguina de Descarga Eléctrica (EDM). Esta

técnica involucra ahora repetidas chispas de descarga
eléctrica entre 2 electrodos inmensos en un fluido
dieléctrico. Los electrodos son huecos con el material de
interés, cada chispa funde o vaporiza por minuto cantidades
de metal. Lzs cuales imediatamente son enfriadas o
condesadas en particulas de polvo. Los polvos son altamente
contaminados, con productos del colapso de el fluido
dieléctrico vy por esta razén gas inerte fluido (cryogenic)
puede ser usado, (37) El mecanismo de erosion de chispas es
contraversial (38) y se tiene pequeno control en tamano y
distribucion de tamanoc de el polvo. Amorfo y del
microcristales son producidos por esta téenica una
velocidad de 1-20 gram por 6 hrs. de corrida.
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TECNICAS DE PISTON, YURQUEO/MARTILLO Y YUNQUE/DO
BLE PISTON S ‘

{ Piston and Anuil / Hommer - and Anvil Twin Piston
Techniques )

Estas tres técnicas, son - muy similares en su
operacion y son wmétodos populares de individuales en
laboratorios para hacer hojuelas. El principic comun es una
fina gotita de metal comprimida entre dos superficies de
alta conductividad. En pistén y yungque y doble pistdn
respectivamente una pequena carga (menos de un gramo) es
fundida frecuentemente por calentamiento de induccidn y se
deja caer entre el yunque estacionario y un pistdén movil,
(39) o entre dos pistones méviles. (40) Una técnica comun
el dejar caer gotitas de metal en un interruptor del haz de
una photo celda, el cual dispara el mecanismo del piston
gque pueda ser neumatico, eléctrico o mecanico. En la
técnica, del martilleo y yungue el metal cargado es puesto
en el crisol y fundido por arco electrico, plasma o haz de
electrodos, cuando la carga es fundida un martillo es
dejarlo caer en la carga. (41) Una ventaja de la técnica en
la carga, una ventaja de la técnica de doble piston sobre
la del piston y yungue y la técnica del martillo y yungue
es la solidificacién desde la cara de la gotita, las
hojuelas producidas son generalmente circulares al rededor
de 25 micras en diametro y un uniforme espesor del orden de
5 - 300 micras la fig. 3 (observamos hojuelas tipicas ). La
velocidad de enfriamiento ésta en el rango 10 E 6
dependiendo del espesor. Para evitar la contaminacién desde
los crisoles, fundicién por elevitacion en vacio o
atmdésferas especlales pueden ser usadas.

DEPOSITACION POR ASPERCION DE PLASMA
( Plasma Spray Depositation PSD )

Este es un método de depositacién en una superficie
tratada con revestimiento revestida permanentemente para un

componente final o semifinal, usualmente, como  un
tratamiento superficial de proteccidn para disminuir la
oxidacion o desgaste. Recientemente éste proceso a sido

extendido a componentes completos para ser construidos por
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depositacién en un mandril vy otros (42, 43) . Porque el
revestimiento es construide por solidificacidn consecutiva
de gotitas de positadas en un substrato relativamente frio,
altas velocidades de enfriamieto pueden ser alcanzados
arriva de 10 7 k/s. El revestimiento aplicado es alimentado
dentro de un arco eléctrico o flama de gas) con un polvo

prealeado o listdn. (44) La alimentacioén funde vy es
proyectada hacia el substrato, en un paso de rocio una capa
tipica 100 micras pueden ser dopositada, aungue capas

gruesa puden ser construidas por consecutivas pasadas, hay
una tendencia por los gases calientes desde 1la pistola a
recoser la capa implicita. Preveniendo esto con un ahorro
de gas inerte, este uso ha sido repostado exictosamente el
cual aleja los gases calientes a lo lejos del substrato
(45) . Gotitas de metal con velocidades entre 35 m/s Para
atomizacién con flama y 1000 mn/s para atomizacidén con
plasma. Para cambios de la composicién del suministro
durante el proceso un depdsito del grado de composicion
deseado es suministrado. la Atomizacion por plasma causa
menos oxidacion en los depdsitos que la atomizacidn por

flama. Microestructuras caracteristicas de soluclones
s6lidas extendidas, fases metaestables (incluyendo capas
amorfas) y un refinado tamano de grano caracteristico de la
RS han sido producidos por la atomizacidén termica. En

adicidn a sistemas metdlicos © no metdlicos como son oxidos
¥y ceramicos pueden ser depositados por atomizacion teérmica.

TEMPLADO DE GOTAS PPOR HAZ DE ELECTRONES
( Electron Beam Splat Quenching EBSQ )

Esta teécnica es especilalmente adecuada para
solidificacion rapida de metales reactivos y aleaciones
"desde el calentamiento por haz de electrones el proceso

necesita de un adecuado vacio. Un haz de electrones es
enfocado sobre el final de una varilla vertical del metal
de interes. Cuando la varilla se funde 1las gotas caen y

golpean un disco de cobre rotatorio sobre un eje vertical.
la fuerza centrifuga y la angular alargan las gotas donde
la solidificacidn es realizada desde el disco. El tamalio de
las hojuelas son controladas por variacion, de la velocidad
de rotacién  del disco de cobre. Esparcimiento de
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:'los,bfaZOSJdendtitidos;ééLl3§E;0 Micras han sido reportados

‘por - EBSQ ..y ialeaciones de. titanio: con: .velocidades de
enfriamiento:de-10-E.7,. 110 E-10 k/s.:(11,46) "

_METODOS NO:ATOMIZADOS

Estrusién fundida e e DR e .
{ Melt Extrusion, Free-Flight Melt Spinning, FFMS )

Este proceso es una parte - esencial ~de muchas
técnicas de no atomizacién en “R.S y - es observada
esquematicamente en la fig. 10 como una parte integral de
el procese - (chill block melt spinning) process (ver la
siguiente seccidn). - La La carga de metal 1liguido es
expulsado por una sobre presion de gas inerte atravez de un
orificio en el fondo del crisol, formando un continuo
flujo. Un tapon pueden ser usado para prevenir el vaciado
hasta gque 1la fusidn sea completa. A causa de la baja
viscosidad y alta tension superficial caracteristica de los
metales 1liquidos el  flujo continuo pueda ser inestable a
una corta distancia y romperse en pequenas gotitas. (47).

Son deseables continuidad de alambres, filamentos o
listones, la solidificacidén debe ocurrir antes de la
desintegracion. La sclidificacion puede ocurrir por

enfriamiento de conversion o conduccidn del flujo del metal
liquido que involucra directamente el metal liquido sobre
un substrato rotatorio frio. El1 enfriamiento convectido
puede ser aumentado por un chorro de gas (48) inerte
fluyendo contra el flujo del metal o por el proceso
inventade por Kavesh en el cual el metal fundido es
templado por un liguido, tal como una salmuera nitrogeno
liguido, paralelamente con el flujo de metal. (49)
Velocidades del liquido de temple son del orden de 2 m/s y
las velocidades del gas de - temple son al rededor de 10
veces mas. Secciones circulares de alambre son producidas
desde 20 - 600 Micras de diametro alrededor de 100 - 200
Micras son tipicas. Velocidades de enfriamiento son
tipicas de el orden de 10 2, 10 E 4 K/s dependiendo del
tamano del producto y tipo de temple y velogcidad. Alambres
de cobre y base aluminio son hechos por este proceso el
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lenfrlamlento :conductlvo ‘del flu]o de metal es- por varios
métodos;. <los cuales.w1 Involucran al metal- enun.
:substrato rotatorlo como en- el caso del CBMS. -

HILADORA DE FUNDICION POR BLOQUE FRIO
~f(.Chill‘Block Melt Spinning CBMS )

La técnica de Melt Spinning, emplea un chorro
”_c111ndr1co de metal liguido, que es extruido atravez de un
“orificio el cual choca contra un substrato frio rotatorio

donde ocurre la solidificacion. El de mas amplio uso,
dirige a el metal ligquido a chocar en la periferia concava
de un substrato de un disco rotatorio. {(50,51) Filamentos

arriba de 3mm de ancho y espesor de 10 micras pueden ser
producidos. En la figura (3-g) podemos ver un listén tipico
producido por esta técnica. La produccién de una buena
calidad en listones uniformes, reguieren de un control
estricto en el flujo de metal el cual debe ser estable.
Variaciones en el proceso pueden ser hechas y productos
tales como hojuelas y polvos puden ser obtenidos. Un
esquema del aparato es observado en la figura 10. ILa
técnica de Melt Spinning es ampliamente usada a escala de
laboratorio para obtener materiales de investigaciodn
cuantitativa y se puede extender también a una escala de
produccicén Industrial. El maxime ancho de listén que puede
ser hecho con un chorro simple es de alrededor de 3mm,
procesos alternos de flujo planar para producir materiales,
mas anchos han sido desarrollados. Las velocidades tipicas
de enfriamiento en la técnica de Melt Spinning son entre 10
ES5 - 10 E 7 K/s de acuerdo con las condiciones de
operacion, Una disminucidn de la velocidad del flujo de
metal y un incremento de la velocidad del disco rotatorio
incrementara la velocidad de enfriamiento por una reducciodn
en el espesor del producto. Esta teécnica es la mas
ampliamente usada en los laboratorios y investigacidn es
utilizada en aleacion de Aluminio, Fierro, Niguel, Cobre,
Intermetalicos, Superaleaciones y muchas otras, son usadas
también a escala industrial en aleaciones de Fe y base
Nigquel.
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VACIADO DE FLUJO PLANAR Y PROCESOS DE FUNDICION DRAG
2(..Planar.Flow Casting and Melt Drag Processer )

" La - técnica de flujo planar PFC es un desarrollo de
la - técnica ‘de ' Melt Spinning (CBMS) desarrollada para
producir. ‘cinta ancha gque no es posible por CBMS. Una
boguilla  gue es igual al ancho de el producto deseado es
acercada 1lo mas cerca posible a el substrato del disco
rotatorio, (52,53) o banda. El metal fundido es sumnistrado
a la boguilla por presion desde el criso. El mecanismo de
la teécnica PFC es algo diferente a la de CBMS. En la
técnica PFC. La fundicién es confinada entre el substrato y
la parte final de la bogquilla segln la fig. 11. La rapide:z
del flujo de el metal liquido y -el espesor de la cinta es
controlada por el flujo viscoso entre el borde de la
bogquilla y el sélido formado (solidificado). Las ventajas
del PFC comparadas con los de la técnica CBMS son:

i} El .-movimiento ' de 1la boguilla cerrada a el
substrato, incrementando ‘la uniformida de
velocidad en el templado.

1i) La fundicidén es estabilizada y sufre menos
perturbaciones, los datos de espesores de
cintas. . reportan que cintas.arriba de 15 cm de
ancho se -han producido por PFC, el espesor
tipico  -es ‘igual a la  .-técnica CBMS en el rango
de 20 - 100 micras y las velocidades de
enfriamiento =~ también  similares, segun el
espesor ‘del producto.

El Melt Dray process MDP es capas de producir una
cinta a  la técnica similar de PFC con respecto a su
~anchura, pero es algo mas delgada debido a la alta

velocidad-de-vaciado. Un diagrama esquematico es dado en la
figura 12. El procesco inveolucra el contacto del menisco del
metal liquido desde una boquilla abierta con un substrato
rotatorio donde solidifica y es removido. (54) El1 ancho del
producto es igual al ancho de la abortura de la boquilla y
los datos exceden de 25cm de ancho, cintas pueden ser
vaciadas en range de 25 - 1000 micras de espesor y
velocidad arriba de 18 m/s. Con velocidades de enfriamiento
entre 10 E 3 y 10 E 6 K/s. E! producto puede ser identico
que el producido por 1la técnica PFC la unica variacién
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significativa entre estos 2 procesos es que en PFC el metal
ligquido es presurizado y el metal liquido es:confiado. entre
la . boqguilla y el substrato mientras . gue_en Melt- Dray el
metal es alimentado por gravedad. La tecnica Melt Dray a
sido extensivamente investigada en . aleaciones:de. Aluminio
.pero se puede aplicar a <cualquier metal’ compatible con el
refractario usado. . SRR A

EXTRACION FUNDIDA

Hay ' dos variacionaes de éste proceso distinguidos
por el metodo en el cudl el metal liquido es alimentado al

substracto de temple. En la fig. (13) observamos los
.arreglos esquemdticos del Crucible Melt Extration (CME) Y
Pendent Drop Melt Extraction (PDME). En ambos meétodos el

metal solidifica en el filo del disco en contacto con una
superficie del metal fundido. Donde es adherido por un
corto tiempo y soltado. (55,56) Esta técnica supera algunos
de 1los problemas inherentes a Melt spinning tales como
orificios obstruidos e inestabilidad del metal liquido. A
causa de la introduccidn de muescas en el filo del disco de
extraccion, 1la continuidad de el vaciado es interrumpido y
diversas fibras pueden ser vaciadas. La longitud dependera
del esparcimiento de las muescas. La fig 3 (H) observamos
una fibra tipica de Melt extraction. Cuando el radio
longitud / diametro de éstas fibras son de 20% & menos, las
particulas fluyen formandose un polvo. Si el filo tiene muy
cerradas las muescas un polvo de tamaho y forma controlada

pueda ser producido. Velocidades de enfriamiento
comparables a espesores de productos en CBMS han sido
reportadas. Aungue las variantes de Melt Extraction tienen
una mayor ventajas sobre muchos otros procesos de

solidificacidén rapida en los metales reactivos pueden ser
vaciados con fpequenas dificultades. En PDME no existe

problema en los (contenedores) recipientes y en CME puede
ser empleada para eliminar la reaccidn entre el contenedor
y la fusion, los metales reactivos pueden ser facilmente

producidos usando el proceso normal. (57)
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DEPOSITACION POR ROCIO Y ROLADO
( Spray Deposition / Rolling )

En este proceso la creacidn de gotas de aleaciones
fundidas por ejemplo la atomizacion por gas. Son rociadas
en un substratoc de un tambor rotatorio. (58,59). Las gotas
de 1ligquido rociade salen y solidifican rapidamente al
impactarse con la superficie de substracto el cual es
deliberadamente dspero para aumentar la adhesidén. E1l
substracto es internamente enfriado Yy rotado lentamente
para gue muchas gotas se impacten consecutivamente,
construyendo una capa la cual puede tener varios mm de
espesor. La extraccion de calor es primordialmente via
conduccion. las velocidades de enfriamiento tipicas son
entre 10 E 3 y 10 E 6 K/s. Una variacion de éste método es
la técnica Centrifugal Spray Deposition (CSD) donde el
metal 1liquido vaciado a un disco horizontal es atomizado
como en el proceso en el lado de un substracto largo
cilindrico (60,) de RSR e impactado. Después de 1la
depositacion, la capa es guitada del tambor y rolada
cerrando cualguier porosidad interna. Este proceso tiene
un numero de ventajas relativo, el corto tiempo de proceso
entre liguido metalico y la chapa final, o polvo y el
resultado de una atmdsfera inerte desde la atomizaciodn de
gas.

La ruta a un producto enteramente denso puede ser
reducido por incorporacién de un disparador de martillo
simultaneamente, con la depositacicén atomizada. (61) Esto
es sostener, cerrada y continuamente cualquier porosidad y
por lo tanto eliminaria la necesidad de rolar y la suma de
las +tensiones residuales las tensiones residuales en el
deposito varian desde tensiles a compresivas en una manera
controlada. Materiales compositos pueden sacarse por la
adiccion de particulas incorporada a la matriz durante la
atomizacion y el grado de variacion en la composicién puede
ser facilmente producida, En La técnica Spray deposition /
rolling puede aplicarse a muchos sistemas de aleaciédn,
incluyendo Aluminio, Fierro y aleaciones base Niguel.
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PROCESOS CON ENERGIA DIRECTA / FUSION SUPERFICIAL Y ALEADA
( Directed Energy Proceses / Surface Melting and Alloying )

Relieves fundidos superficiales por una fuente
intensa de energia directa (laser, plasma o haz de
electrones), al fundir la superficie de un material de una
longitud el cual puede variar tipicamente entre 10 micras y
1 000 micras. El haz de energia es registrado atraves de el
material y cubre la superficie totalmente en una serie de

pasos sucesivos(62). La capa liquida ésta en contacto
termico perfecto con el cuerpo de material el cual actua
como un extracto de calor, muy altas velocidades de

enfriamiento pueden ser realizadas, datos de velocidades de
enfriamiento entre 10 3 y 10 8 k/s han sido reportados.
(63) En suma una fusion de la superficie, con adicién de
aleaciones pueden ser hechas por filamentos alambres o
.polvo dentro de la zona fundida o por un pre-revestimiento
de . la. superficie con un polvo. (64) Especialm4ente
apropiado para éste método es el revestimiento superficial
" para incrementar la resistencia al desgaste, resistencia a
+ la‘corrosion o adicidn de un campo de material mds caro.

e La - transferencia de energia a la superficie pueden
.variar entre 10-25% por calentamiento de rayos laser y de
80" =~ 95% por calentamiento de haz de electrones. Amorfos y
‘especimenes microcristalinos han sido preparados por fusidn
. ’superficial algunos materiales pueden ser procesados por
‘este meétodo.

PROCESO DE ALAMBRE TAYIOR
( Taylor Wire Process )

G Este_ proceso produce un fino alambre de seccidn
transversal circular con~ una - velocidad de enfriamiento
tlplcamente entre 10 E '3 - 10 E 5 K/s. Alambre con didmetro
menorfa“z mlcras puede ser producido por este proceso en la

‘liquido y vidrio son arrastrados hacia abajo

. alambre embutido en una funda de
; El - enfriamiento es predominantemente por
k conducc1on.u,fE1 proceso es continuc y el producto es en

-rollado:con un. cilindro. Un mayor problema es asegurar gue

28



el metal liquido y el vidrio’sean compatibles en términos
guimicos: viscosidos y temperatura de :fusidn. Es muy dificil
.evitar1a.. contaminacidén: del metal : por reaccidén con el
covidriossoio ‘ _— S :

METODO DE MOLDE
{ Die Methods )

Diferentes métodos han sido desarrollados, la
fuerza del metal liquido en una cavidad de un molde “CHILL"
de cobre de pequena seccidn (transversal). La penetracidn

fundida es severamente limitada por el enfriamiento fuera
de la entrada del molde, pero ésta técnica son entre pocas
de las que el espesor del especimen a sido determinado
predeterminadamente. Una combinacidon de un molde evacuado
y la fundicion presurizada han sido usados para hacer
especimenes paralelos de seccidén transversal para pruevas
tensiles directas (67) y diferentes trabajos han empleado
un filo de molde para obtener cambios controlados de
velocidades de enfriamiento por variacidn de la
seccion. (68) Medidas de velocidades de enfriamiento han
sido de 10 E 5 K/S o mayores y 2 micras de espesor han sido
obtenidas por este camino. Este método es muy usado en
laboratoric como un trabajo preliminar en una gran gama de
aleaciones.,
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4II;3.‘ PFECTO DE LA"SOLIDIFICACION RAPIDA SOBRE LA

MICROESTRUCTURA.

' DISMINUCION:DE’LA sEGREéAcION"'

e Ea nalr "‘'se tienen todos los elementos
del - entendimiento en- los beneficios -que -proporciona la
eliminacisén!’ ‘gradual® de la segregacién llevada acabo con el
incremento dela velocidad de enfriamiento. Se entiende un
poco.. mejor: . la .instancia especial en .el. punto de la
eliminacidn total de 1la segregacion como resultado de la
retencién del estado vitrio el cual es restringido a
i-condiciones especiales de . composicidn, por ejemplo la
presencia de un eutéctico en el sistema de aleacidén o el
:amplio uso de elementos. no:metalicos.::

Si 10 E 5 K/s ellmlha “1a éegregac1on de carbbn'en'

los -limites de granos:en: ‘un“aceroiinoxidable austenitico sy i

garantiza la ausenc1a‘ de.. carburos.;subsecuentes -en’ 105::;
limites. (1) T R R R

iCual es - el beneficio -'de:la ve1001dad' del
solidificacion’ de 10 B! 2" K/s o. '10 E 8" K/s? iCudlies la
corrosion relatlva deilos:resultados de un- acero.- 1nox1dab1e
304 o 316 para dlversas veloc1dades de enfrlamlento.

REF{NAmeNTb“DEL TAMANO DE GRANO

Estamos’ totalmente acostumbrades a producir un
extenso - rango -de: aleaciones, con tamanos de dJranos
frecuentes de alrededor de 1 micra y rutinariamente
alrededor de 1-20 micras. Estos son frecuentes para
producir piezas de uso especifico de los cuales se tiene la
experiencia en sus velocidades de enfriamiento de 10 E 4 -
16 E 6 K/s usando una temperatura clentos de grados abajo
que la usada para la misma composicidén en la técnologia de
fundicién con lingotes. Actualmente estamos unicamente
llegando a la produccion de tamano de grano abajo de 0.1
micras. Donde propiedades significativas y nuevas son
perfeccionadas. En este aspecto hay hoy grandes intereses
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- para-obtener el control de un tamafio de grano fino. Obtener

desde " un.. estado - vitrio . (completamente homogéneo) Yy
‘'cristallizados una estructura altamente refinada. (2) Esto

““gg:-'obviamente un acercamiento altamente provechoso pero
~tiene. ‘sus: limitaciones, 'en términos de la composicidn gue
‘pueda ser utilizada.

o La recristalizacién de 1la estructura dendritica
---inicial merece un estudio mucho mas amplio. :Puede el uso

'de- una segunda fase precipitada desde una estructura
inicialmente templada o desde una condicidn supersaturada
intensificar el refinamiento de grano? ¢Qué modificaciones
en el proceso de consolidacion del calor pueden sexr hechas
~para intensificar el control del tamafo de grano? y ¢Cudles
son los efectos especificos en las propiedades de tension,
ductilidad, corrosioén para una aleacidén sin segregacién
producida por una rapida solidificacidén? (Cudles son los
beneficios para algunos tamahos de granos de 1 micra contra
10 micras ¢ 0.1 micras en una situacion especifica de
corrosion?

El1 1llevar a cabo la super plasticida en muchas
aleaciones por medio de la solidificaciodn rapida desde una
estructura de grano fino es un descubrimiento
particularmente exitante, pero ¢Cudles son sus propiedades
de tensidén en una intermedia vy alta temperatura en rotura
{Creep) o© cual es la ganancia en requerir una energia baja
de deformacidn a diferentes velocidades de tensidén? Por
ejemplo la comparacion de un acero ilnoxidable 316 obtenido
desde un lingote convencional y uno por solidificacidn
Rapida a 10 5 K/s a 650 grados C. en la prueba de rotura
Creep, el mayor tamanc de grano en el lingote convencional,
65 micras contra 5 nmicras para el producido por
solidificacidén rapida es importante la mayor fortaleza en
una prueba de tiempo largo. (3)

Una aleacidén similar 316 modificada con una pegueha

adiccidn de Ti. (0.3% Ti y 0.05% C) y procesada a producir
una muy fina dispersion de TiC con un promedioc de 160
amnstrons, es significativamente fuerte a la mnisma

temperatura de 650 C. en las condiciones de 5 micras por
solidificacion rapida gque el de 60 micras del lingote
convencional. ¢Es el beneficio debido a la dispersion del
carburo o es el beneficio debido a la estabilizacidn del
tamano de grano.
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INCREMENTO DE IA SOLUBILIDAD

"Esta es un area de un extremo interes, importantes
beneficios han sido reportados, ampliando totalmente el
campo para numerosos sistemas de aleaciones, por ejemplo El
incremento de litio en aleaciones de Aluminio (4,5) al
~igual que el Fierro, Cobalto, Nigquel, Zirconio, y Cerio
entre otros nos proporciona un gran potencial para el uso
de alta resistencia, alta temperatura, y aleaciones mas
ligeras, en las aleaciones de aluminio (6,7). El incremento
de Zirconio, Cromo Yy otros elementos insolubles en
cobre(8,9), el beneficio a la tension para baja y alta
temperatura debido a un incremento significativo en el
contenido de carbodn, en aleaciones tales como Mar M-509
(10) con una plasticida en caliente. Estos son algunos
ejemplos de el potencial existente en el 1logro de la
supersaturacion, de elementos insolubles o probablemente
solubles, vy de el control de tamafo, forma y distribuciodn
de la fase.

Hay sin - embargo, problemas asociados con 1la
supersaturacion, por ejemplo el exceso de fase qgue
precipita, un calentamiento incontrolable para consolidar
el calor. Por 1o que hay necesidad de estudios mas

detallados en el control de los procesos de precipitaciédn.
Desde la supersaturacion ¢Cuales precipitados son formados,
no hay una resolucidén general en los tratamientos térmicos,
curvas del tipo T,T,T (Tiempo, Temperatura, Transformaciodn)
de las transformaciones clasicas, son requeridas. ;Como se
puede beneficiar el trabajo en fric de las particulas?, ¢(El
polvo atomizado puede tener una deformacion en frio?,
ccomo tener filamentos, hojuelas, liston con los efectos de
beneficios en el resultado de precipitacion desde 1la
solucidn supersaturada, realizada en el proceso de
solidificacion rapida? : -

ELIMINACION DE LAS FASES SEGREGADAS.

Este es un trabajo igualmén#é__ihteresahte en las
propiedades de las aleaclones, .por ejemplo:la-eliminacidn
de fases masivas segregadas en 20241(11)%y'1075 (12) por-un
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enfriamiento rapido de alrededor de 10 E 4 K/s. Domalavege
(10) reporta para la técnica (twin-roll splat) gue en una
aleacion modificada de Mar M-509 conteniendo aleantes de
Cadmio y Carbono uUnicamente la forma HFC aparecid, los

carburos de cromo o MGC no aparecieron, los cuales son
~regularmente formados en el enfriamiento 1lento o en el
vaciado a presion. La ausencia de Carburos de Cromo

usualmente en los limites de grano tiene como resultado un
incremento en la temperatura de fusidon de 75 grados K,
mas perfeccionamiento en las propiedades de resistencia.
para altas y bajas temperaturas en la ductilidad son
. proporcionadas.

Esta es una importante area de estudio. Con ‘un:
fuerte potencial para muchas aleaciones, con.altos™
contenidos de elementos aleantes frecuentemente usando
elementos aleantes no convencicnales, podrian concluir,
frecuentemente fragiles los componentes intermetalicos al
menos ‘que la velocidad de solidificacidén sea mantenida-.a
un  nivel suficientemente alta para minimizar y evitar la:
formacion de conponentes segregados Y la fragilidad.

Algunas aleaciones de aluminio, son interesantes
por lo formacidén de las fases de equilibrio Al3M, AlGM;

Al9M2 especialmente para una fuerte adicidén de Fe, 2n, Ti,
Ni, Co vy otros elementos. En adicion a 1los reportes
extensivos, de las excelentes estructuras vy propledades

de 1la aleaccion RS X7091 hecha por ALCOA, datos recientes
para una modificacion de la aleacidén 7075 que contiene 0.7%
Zr m&s 1% Ni son reportadas (7).
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II.4. El INTERES DE LOS INTERMETALICOS

El interés en el estudio de 1los intermetalicos es
gue son materiales muy valiosos para el uso a altas

temperaturas. Los componentes intermetalicos ocupan una
posicidn intermedia entre las aleaciones metdlicas
(desordenadas) en solucion soélida o con una 2a fase y los

ceramicos en el otro. Las propiedades de los componentes
intermetalicos contrastan con las aleaciones metdlicas
desordenadas al ser posible producir altas resistencias, y
aleaciones de uso para altas temperaturas. Los componentes
intermetalicos tienen un numero de propiedades que los
hacen intrinsecamente mds importantes que 1las aleaclones
desordenadas para alta temperatura. Siendo entre lo mas
importante gue son intrisecamente muy fuerte (alto limite
eldastico) y la resistencia tiende a ser mantenida a altas
temperaturas por ejemplo: La resistencia de TiAl es 450 MPA
arriba de 1los 600 grados centigrados, disminuyendo
relativamente muy poco con el incremento de la temperatura.
(1) Otros componentes intermetalicos, muchos con una
estructura L2, actualmete se les ha observado un incremento
en el limite eldstico con el incremento de la temperatura
(Ni3AL). (2) No unicamente es 1la resistencia en los
componentes intermetalicos la gque se mantiene a alta
temperatura, el modulo de Young tiende a ser alto y
decrece mas lentamente con el incremento de la temperatura
que las aleaciones de tipos desordenados, por ejemplo
Raynt al {(3) compararon la dependencia de la temperatura
contra el modulo de Young de una aleacion Fe3AL con una
aleacion desordenada de FeAl en solucidén sdélida vy
observaron gue el médulo de la aleacidn Fe3Al fue mas largo

entre la temperatura ambiente y 800 grados C. Esta
inflexibilidad es 1la propiedad de control para muchas
aplicaciones en sistemas sujetos a vibraciones, un alto

modulo es un beneficio importante. En adicion a dque tienen
una alta resistencia y una alta estabilidad con 1los
componentes basicos de elementos ligeros, tales como Ti3AL
tienen densidades extremadamente bajas. Estas combinaciones
de propiedades tienen especial importancia para maquinaria
rotatoria, rotores de turbina Y aplicaciones
aeroespaciales. (4)
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: Las = estructuras ordenadas, de componentes
intermetdlicos tienen un coeficiente de difusidn mucho
~menor - dque -las aleaciones desordenadas. Esto puede ser
demostrado en los sistemas que sufren una transicidén
‘orden-desorden como CuZn que tiene la estructura bcc-baja.
B2 (5). En la pendiente de el log D VS 1/T, observamos un
incremento discontinuo cuando la temperatura es reducida
abajo de Tc, indicando gque la energia de activacion para el
coeficiente de difusidn es mucho mas alta para la aleacidn
ordenada gque para las desordenadas, como resultado, el
coeficiente de difusidn de una aleacion ordenada puede ser
menor en varias ordenes de magnitud que para una aleacion
de tipo desordenada, para una misma temperatura. La baja
difusidn proporciona ventajas an el uso de altas
temperaturas proporcionando una mayor estabilidad
microestructural y en vista que 1la velocidad creep es
proporcional a el coeficiente de difusidn, perfeccionande
la Resistencia Creep. Esto fue visto muy dramaticamente por
Liuy Coworker (6) en una aleacion Fe-Ni-v-Ti L12 donde se
observé que hay una discontinuidad en la velocidad el Creep
arriba de dos ordenes de magnitud cuando el material es
enfriado a traveés de Tc.

Claro la ventajas de perfeccion en la Resistencia,
Médulo, Densidad, Estabilidad Microestructural y Velocidad
Creep de los componentes intermetdalicos no pueden aislarse
de sus desventajas. La mayor desventaja de estos materiales
es su baja ductilidad, muchos componentes intermetalicos
tienden a ser completamente fragiles, especialmete a bajas
temperaturas. Por ejemplo. La aleacion TiAl(1l) referida
anteriormente gue tiene una alta resistencia a 600 C. es
muy fragil a esa temperatura y la ductilidad principia a
incrementarse unicamente en el rango de temperaturas donde
la resistencia decrece rapidamente. Al igual la ductilidad
de la aleacion Fe-Al a temperatura ambiente tiende a cero
cuandc el contenido de aluminio es incrementado a 25%
produciendo Fe3AL (7). de hecho una baja de ductilidad es
comunmente la primera indicacidn de 1la presencia de un
componente intermetalico en una aleacidn. (8)
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11.5. TIPOS DE REDES ORDENADAS

“En las v soluciones sdlidas  substitucionales, 1las
aleaclones:  son . llamadas desordenadas cuando los diferentes
.dtomos ..se ‘encuentran formandoc la ~red al azar. Hay muchas
soluciones  sdlidas en que termodinamicamente se favorece a
los 'diferentes atomos a ocupar sitios especificos dentro de
la red abajo de cierta temperatura critica Tc, formando
compuestos como A3B y AB. Consideraciones elementales son
observadas en estas aleaciones ordenadas, como su baja
simetria en comparacion con las aleaciones desordenadas.

! Las aleaciones ordenadas tienen una extra
reflexion, llamada ‘'reflexidn de super-redes" dque se
presenta en el patron de difraccién de aleaciones
ordenadas. La: presencia de una ' super-red fué por primera

vez - determinada experimentalmente en Cu3Au por medio de
rayos X por Bain (1).

: Los 4 tipos mas comunes de soluciones sdlidas
-.ordenadas, son vistas en la figura 1 (a-d) en éstas
-aleaciones 1la formacion de una super-red no tiene cambios
en  la estructura cristalina, sin embargo presentan baja
simetria, ejemplos de cada tipo de arreglos son listados en
la tabla 1 (1). l.a red ordenada mds frecuentemente
observada en aleaciones es 1la del tipo AB L2o
(frencuentemente referida como tipo B2), 1la cual en estade
desordenado es una b.c.c, un ejemplo de ésta estructura es
la. .fase FeAl Fig l-a, los siguientes 3 prototipos de
super—-redes, son representadas por; b.c.c. Fe3al, f.c.c.
Cu3Au y hcp Mg3cd y son vistos en las (Fig 1 b-d
respectivamente.

BRI - La.  mas conmpleja de las super-redes es del tipo DO3

en la cual el cuerpo es " compuesto por 8 unidades del tipo
b.c.c. Fig 1-4d. ‘La super-red ordenada tipo L1 2 es
frecuentemente referida como de primer orden, reaccidn de
nucleacion 'y crecimiento y el tipo L2o es nombrado de
segundo orden o reaccidn de orden homogénea nucleacién y
crecimiento se refiere a un modelo donde una peqguena regioén
altamente -ordenada, nuclea y crece por medio de la matriz
desordenada, la reaccion de orden homogénea es la otra cara
de la moneda, ésta se desarrolla por un gradual incremento
en el  numero de enlaces diferentes en la red, por el
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decenso de la temperatura. Mas rigidamente categorizada ”
~ ‘seria por ejemplo, el ordenamiento de ' Fe3aAl, la.cual'se”
- ordena homogéneamente con el enfriamiento-continuo; yiel

Cu3Au es un cldsico ejemplo de primer orden, gque reacciona’ = 7

isotérmicamente por nucleacion y crecimiento cuando S=0.8 a:"
S=1 donde S es el parametro de ‘medida para -'la reaccidn
ordenada de rango largo. (1) : B R

DOMINTOS DE- ANTIFASES

Desviaciones . locales desde el equilibrio ordenado
aparecen durante‘la formacion de super-redes. Considerando
la ordenacidén ‘po¥ nucleacidn y crecimiento, tomando como
ejemplo una aleacidn AB, ‘con el atomo A en algun nucleo
dentro de una subred, y otro nmicleo donde el atomo A se
encuentra . en una subred 2, en el cristal por lo tanto hay
regiones 1llamadas donminios en la cual los atomos A son
‘ocupados por las diferentes subredes. Cuando estos dominios
entran en contacto, el plano de contacto es conocido como
un limite del dominio de antifase, que denota el cambio en
la subred através de un limite como es visto en la Fig 2.
Con el recocido continuo algunos dominios de antifases
crecen a expensas de otros a tiempos infinitos, un grano
puede encerrar a un dominio simple. En la estructura L2o de
reaccion de ordenada homdégenea, consiste de unicamente dos
subredes el crecimiento del dominio puede ser muy rdpido
desde la estructura no estable. Para aleacidnes A3B, la gue
consiste de 4 subredes, una estructura estable puede ser
formada y el crecimiente del dominio es relativamente
lento.

La existencia de dominios de antifases fueron
inicialmente deducidos por rayos X y por medidas de
resistivida (1). Recientemente, sin embargo, el poder y
las técnicas del microscopio de transmisidn hizo posible
abservar por primera vez la evidencia de dominios en 1958,
Ogawa et Al (1) fueron los primeros en observar un limite
de antifases directamente en la super red CuAu II y Fisher
¥ Marcinkowski (4) explicaron en detalle el mecanismo de
contraste por lo cual los limites de antifases son
revelados. Fig 3 (antifases).
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ESTRUCTURA DE DISLOCACIONES EN:SUPER-REDES

Koehler y Sertz (1) fueron los punteros en las
investigaciones de movimiento de dislocaciones crdinarias
en super-redes, éstas resultan en forma de limites de
antifases. En aleaciones ordenadas la eliminacioén de la
energia extra crea los limites de antifases. Las
dislocaciones de super-redes tienden a moverse en grupo
conectadas por una banda de limites de antifases, este
grupo, que consiste de dos o mas unidades de dislocaciones
es llamado dislocaciones de super-redes.

Bell y Al (1) presentaron por primera vez cuando
hay un movimiento coplanar de dislocaciones, gue son
dificiles de distinguirlas en un nicroscopio de
transmision, entre dislocaciones de super-redes y dipolos
(limites de pares, dislocaciones de senales opuestas en
planos de deslizamientos paralelos cerrados) al menos gue
se tenga un cuicadoso contraste experimental. Estos autores
usaron la teoria de contraste de dislocaciones (8) para
probar la inambigiedad de superdislocaciones con los
factores existentes en aleaciones ordenadas.
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‘IT.6.. INTERMETALICOS5 FeAl

Las aleaciones Fe-Al son un sistema de solucién
sdlida  substitucional 1las cuales son ordenadas a bajas
temperaturas y desordenadas a altas temperaturas. En 1932
Bradley y Jay (2) encontraron la presencia de dos tipos de
estructuras ordenadas B2 y Do3 en las aleaciones binarias
Fe-Al, y fu¢é hasta 1961 por Marcinhowski y Brown (4} gque se
observaron directamente en un microscopio de transmisiodn.

Al revisar 1la literatura encontramos dgue hay cierta
discrepancia en referencia al equilibrio de las fases,
encontrande diferentes diagramas propuestos (5), el mas

aceptado es el de Allen y Cahn (3) Fig 4. En el presente
diagrama encontramos gue a temperatura ambiente, aleaclones
con menos de 18.5%, Al tienen una red del tipo b.c.c. con
. una. estructura de solucion solida desordenada fase alfa,
mientras que alcaciones con 183.5% Al a 35% Al forman una
estructura ordenada f.c.c., correspondiente a la super-red
.del tipo DO3 Fe3hl, y en porcentajes mayores a 35% Al
tienen una estructura cubica simple del tipo de orden B2
que corresponde a FeAl,

- La distribucion de los &atomos de Fierro vy de
Aluminio la podemos representar en 4 subredes que
nombraremos alfa 1, alfa 2, beta, y gama en una estructura
D03, Fig. 5 ésta representa los 3 tipos de estructura.

Es generalmente aceptado que las transformacidn de
orden es iniciada por 1la formacidn de peqguenos nucleos
ordenados. Estcs nucleos eventualmente crecen hasta ocupar

el volumen total del cristal. En la estructura resultante

se forman estructuras conocidas como dominios de antifases.
En  particular, el orden de arreglo de cada dominio es
basado en una diferencia de las subredes que son cercanas
al dominio adyacente, muchas de las propiedades fisicas son
sensibles al tamano de este dominico, especialmente cuando
éste tiene el orden de aproximadamente 50 A (4).

Las aleaciones Fe-Al son similares a otras
super-redes, tales como CulAu y NiMn gue contienen una muy
baja energia en los limites de antifases, consecuentemente,
la estructura de dominio de antifases no puede ser revelada
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- Fig.)4.'DIAGRAMAfDE:FASES DE“LA ALEACION" Fe Al
LR %:-INTERMETALICOS POR (Allen Y Cahn)

Fig.. 5 'UNIDAD DE CELDA DO3 Fe3Al, EL ALUMINIO OCUPA LOS
. SITIOS ({gama) . PARA LA ESTRUCTURA B2 FeAl EL.HIERRO
Y EL ALUMINIO OCUPAN LOS SITIOS (beta) y (gama) CON

IGUAL PROBABILIDAD.
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LIMITES DE ANTIFASES EN FE-AL

;. = La ..presente discusion se realizé en aleaciocnes con
composiciones: ‘cercanas. estegeomeétricamente a Fe3Al. En la
Fig: (5a) modificacion de la Fig (5) observamos la unidad de
.celda compuesta por 4 subredes f.c.c. gue dara la super-red
B2 el parametro de red ao es observado en la figura , es
conveniente referirnos a esta super-red como B 2 en Fe3-Al.

Con el enfriamiento pequenos nucleos son formados a
800 grados C, los nucleos ordenados pueden ser de tal
modo dque todos los tipos I y I1I o todos los tipos III y IV
contengan atomos de Fe, hay solamente dos distintas
subredes en esta super-red. Durante el crecimiento, los
nicleos tienen contacto unos con otros, los cuales tienen
una ordenacion diferente en su subred, formando por
consiguiente los 1limites de antifases {APB) cuatro
dominios son vistos en la Filg (6-a) (estos limites son
inestables) . Es facil describir los limites de antifases
(APB) en términcs de un simple desplazamiento del vertor R
dado por 1/2 ao (111}, esto representa el traslado
seleccicnado de la subred del 1limite de antifases (APB)
cruzada, podemos asumir que el APB esta situado en algun
plano y es suficiente con describir los limites en términos
de R. Fig {(7), Taylor y Jones (4) observaron, que el tipo
ordenadec B2 se transforma muy rapidamente, no es posible
estabilizar 1la red desordenada por medio del temple, con
enfriamientos a bajo de 560 grados C, la configuracién tipo
B2 se transforma en la super-red tipo PO3 dque corresponde
particularmente al Fe3Al DO3.

Consideramos el estado donde los sitios I y II en
la Fig 5 fueron ocupados unicamente por atomos de Fe en la

estructura B2. Durante el curso de la transformacion
ordenada de Do3 los atomos de Fe y Al tienen un arreglo al
azar en los sitios III y IV, ahora tomaremos la posicidn

tal gue los sitios 1III son ocupados por atomos de Al por
consiguiente los sitios IV son ocupados por atomos de Fe.
La unidad de celda para la estructura DO3 es ahora ocho
veces el volumen de 1la red B2 y la longitud del cubo
compuesto del parametro de red aoc es representado en la
Fig. (5a)
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Es importante enfatizar que el tipo DO3 comienza
con la nucleacion de peguenos dominios. Estos dominiecs son
nucleados dentro y alrededor de 1los dominios tipo B2
existentes observados en 1la Fig (6). Los dominios son
formados a temperaturas mas bajas gue las utilizadas para
los tipos B2. El dominio tipo DO3 es totalmente interesante
en la medida gque hay una dependencia, en la manera en que
el tipo B2 ccurrid.

En particular, considere el dominio tipo B2 en el
segundo cuadrante de la Fig (6), dtomos de Fe ocupan los
sitios TII y IV los atomos de Al originalmente arreglados
al azar en los sitios I y II donde ocupan todos los sitios
I 6 los I1I, el pequeno dominio tipo D)3 es visto en la Fig
(3) y es caracterizado por el desplazamiento R de 1/2 a
<100> a través de la antifase (APB). Estas antifases (APB)
tipo DO3 son indicadas por 1las flechas verticales vy
horizontales en la Fig 6-b. las antifases (APB) tipo B2
vistas por las flechas diagonales, pueden definirse en
términc de la unidad de celda tal que R es ahora 1/4 ao
<111> Fig (8). Aqui hay gque hacer notar gue en cada dominio
tipo B2 solamente dos subredes son validas para los atomos
de Aluminio, y consecuentemente solamente un género de
antifases (APB) tipo Do3 es permitida dentro del dominio
tipo B2.

Finalmente es de interés mencionar que el tipo Do3
de la estructura formada desde la forma desordenada es
mucho mds complicada gue la vista en la Fig (6), en resumen
podemos decir gue las antifases (APB) para el tipo B2 son
caracterizadas por desplazamientos del tipo 1/2 ao <1l1l1> o©
1/4 ad <111> dependiendo del tipo de super-red B2 o Do3
presentada Yy que el tipo D03 puede ser caracterizada por
desplazamiento del tipo 1/2 ao <100>.
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FIG. .8 ESQUEMA DEL VECTOR 1/4 ao EN LA. RED
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II.7. APLICACIONES .

Aungue fue' la curiosidad acadeémica evidentemente la
gque motivo a' Duwez ‘a descubrir hace dos décadas (en los
anos sesentas) la formacidn de  nucleos producidos por
solidificacion rapida (1) el principio de muchos de los
procesos de solidificacion rapida de nuestros dias fueron
establecidos en el transcurso del siglo con el impulso de
la aplicacion industrial. ' La invencidn del metal atomizado
es usualmente atribuida a Marriot (2) guien patentd en 1872
un métode para producir polvo por conversioén de oxido o sal
por 1lluvia atomizada dirigida por un inyector. Un proceso
para producir gotas no adherente por medio de un rocio
rotatorio fue patentado en 1906 (3). La depositacion de
gotitas de metal atomizado, para formar un continuo
deposite adherente, fue usado por mas de un siglo, para
reparar danos a piezas, revestir partes de maquinaria, para
proporcionar resistencia a la corrosion o resistencia al

desgaste requerida en servicio. La extrucciéon fundida a
través de un orificio para realizar 1la soldadura fue
patentado en 1882 (4), también tiene tiempo gque el

(chill-block Melt-Spinning) fué patentado por un proceso
parecido al Melt Drag en 1908 y 1909 (5). Desarrollos de
procesos de energla directa, se han realizado como parte de
la busqueda para posibles aplicaciones del rayo laser o de
haz de electrones.

Las concentraciones por 1la comunidad cientifica
durante los anos 60, para explorar la identificacién de los
efectos constituides por Duwes no fueron totalmente

excluidos, con atencidén a aplicaciones gque incluyen, 1la
inductancia en termometros (6} basada en diversos
materiales que fueron producidos por un proceso de
solidificacién rapida para incrementar sus propiedades
magneéticas, las aleaciones Fe, Co V que disminuyen la
tenperatura a 14 ), son usadas en muestras en

"Splat-Cooled" como estandares homogeéneos para el sondeo de
la activacion de electrones y neutrones en el analisis y
monitoreo atmosferico de contaminacioén por $02.(7) Algunas
aplicaciones importantes dados en el potencial nuclear
(8,9) y aplicaciones del proceso de solidificacion rdpida
en automoviles. Los principales estimulos para desarrollar
aplicaciones en los setentas y a 1la fecha, fueron los
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esfuerzos pioneros de Allied en los E.U.A, que establecid
la aplicacion de los Vidrios Metalicos como una nueva clase
de materiales tales como crisoles en los EUA y . ASED en
Suecia gue desarrollce el - proceso Hip  (Hot  isostatif

pressing) de polvos prealeados como altas rutas para el
desarrollo de materiales aeroespaciales, Yy partes de
herramientas.

La primera de las aplicaciones .  de proceso S.R. a
desarrollar material estructural fué la huella en los afios
30 de un reporte por Busk y Leontis.(ll) para mejorar las
propiedades en una aleacion de magnesio obtenido por
estrucion desde una prealeacion de polvo atomizado. Metales
ingenieriles no transitivos tales como Mg, Al, 2n, Sn y Pb
fueron los primeros candidatos para desarrollar
aleaciones via solidificacidn rapida (S R), en 1la posicidén
de la tabla periddica hay restricciones impuestas en el
equilibrio de solubilidad sdélida de elementos adyacentes.
El Aluminio es un ejemplo extremo en esta limitaciodn,
solamente 8 o0 9 elementos (Li, Mg, Cu, 2Zn, Gl, Gc, Ag Y
posiblemente Hg) exceden 1la solubilidad solidad en 1%
atomico. Como un resultado de desarrollos de aleaciones de
aluminio para procesos de trabajado, son utiles
~esencialmente 4 Mg Si,CcU, Zn. Esto contrasta con la
situacion para alear Ti, Fe, Co, Ni, Cu y Ag para los
cuales se tienen 49, 29, 31, 21, y 18 y elementos de
aleacidn gque respectivamente son solubles en estado solido
en equilibrio en nds del uno por ciento atomico.
Consecuentemente las aleaciones convencionales de aluminio
para trabajado, fueron limitadas especialmente en 1la
resistencia, elasticidad, solubilidad, y resistencia a la
corrosion bajo tensidn, en relacioén a su formabilidad y
baja densidad.

El desarrcllo de 1la Metalurgia de polvos de

aleaciones de aluminio via consolidacicén de polvos
prealeados atomizados fueron iniciados por Alcoa y Kaiser
en los E.U.A., en los anos de 1950. El programa inicial
(12-13) incluyen incrementos de 1los niveles de las

aleaciones convencionales con adicién de (Mg, Si, Cu, 2Zn,)
Yy simultdaneamente exploracion de composiciones basados en
adiciones de metales de transicidn tales come Cr, Mn, Fe,
Co, y Ni gue normalmente habian sido limitados a bajos
niveles en las aleaciones convencionales, pero los cuales
hacen mejorar su resistencia y la estabilidad térmica. El
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 limite eléstico dlc¢anzado (14) ‘después.
“de -un” tratamiento térmico, con una extension de la
composicion ‘de 'Al-Zn-Mg 'y Cu, . mas alta que las utilizadas
en “aleaciones de alta resistencia -tales como 7001 y 7075
trabajadas desde lingotes. Programas continuos han

desarrollado composiciones, observando la desaparicion de
defectos ‘"“pit blistering" o . exfoliacién a 1los niveles de
resistencia aproximados de 700 mpa siendo que en lingotes
trabajados’ 7001 se observa una exfoliacion extensiva y con
resistencia a 1la corrosién y resistencia a 1la fatiga
superior que las aleacliones 7075 (15).

' MATERTALES PARA ALTA TEMPERATURA (INTERMETALICOS)

= El perfeccionamiento . de las propiedades a altas
temperaturas es una meta presente para desarrollar el
potencial que se tiene en los procesos de solidificacidn
rapida. El trabajo pionero de Alcoa y Kaiser referido
anteriormente, establecid que la resistencia en caliente de
polvos- aleados de aluminio producido por atomizacion con
adiciones sustanciales de metales de transicion, fueron
notablemente superiores a las convencionales aleaciones de
aluminio, a temperaturas arriba de 200 grados centigrados:
estas son atribuibles al incremento de la estabilidad
térmica por la dispersion submicron de baja solubilidad, vy
baja difusion de soluto de intermetadlicos de aluminios
generados por solidificacion rapida, comparada con la
relativa solubilidad y alta difusion de solutos
precipitados en aleaciones convencionales., La composicion
basica de Aluminio-8% Fierro establecida en estos estudios
fueron el puntoc de partida para subsecuentes desarrollos.

La resistencia a temperatura ambiente puede ser
incrementada por la primera generacion de soluciones
solidas super-saturadas (16} preferentemente por una
dispersion del intermetalicos, en el estado de
solidificacion rapida, S.R. Esta combinacioén con una baja
temperatura de consolidacion, dié como resultado una
resistencia de 570 MPA a temperatura ambiente, la

resistencia puede ser mantenida arriba de 400 grados
centigrados los beneficios de adiciones ternarias tales
como: Zr, Ce, Mo y Cr, proporcionan una estabilidad
termica. (17)
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) Una diferente aproximacion es el desarrollo de la
solubilidad de aleaciones con .ampliacion de adicciones
tales comoc Cr, Zr, conocemos la baja difusidn en aluminio
por ejemplo: en los solutos Fe, Co o Ni. La descomposicion
de la temperatura por la extencion de 1la solucidn sdélida
puede alcanzar temperaturas altas de 490 grados centigrados
para Al Cr (18), un avance marcado en aproximadamente 150
grados centigrados de soluciones tipicas convencionales. El
beneficio de esta alta estabilidad puede verse en la
aleacidn Al-6%Cr-1% Fe, fabricado por vapor depositado
(19), ejemplos de aplicaciones potenciales gue pueden hacer
uso de estas propiedades superiores para alta temperatura

son: materiales para turbinas, elises, pistones. Procesos
de fabricacioén de Solidificacion Rapida de Aleaciones de
Al-B8%Fe-2%Mo, es utilizada (20) por tener una resistencia

especifica a la aleacidn convencicnal Ti-6%A1-4%V que es
utilizada en compresores,

Aleaciones para secciones calientes de turbinas de
gas son tipicamente de super-aleaciones, base Ni,
incluyende relativamente simples composiciones por rolado
de camisas, aleaciones mas complejas, para forjas en
discos, Yy las composiciones de alta aleacion para colada
baja presion de élises. (21) El primer desarrollo via SR
ha sido directamente los discos de turbina principalmente
involucrados en Hip (Alta presion en caliente), y
aleaciones de polvo atomizado en paralelo con el
correspondiente desarrollo para aceros de herramienta. Los
correspondientes avances sobre los procesos de lingotes
son: (22) .

i) La habilidad para formar una parte de la forma
final por wuna ruta corta con economia de
‘material y maguinado final, resultando un
costo de entre 50 y 60%. mas econdmico.

ii) . La_- desaparicion de'. proporcionar  trabajo en
caliente = debido “iraverslarssfausencia ~de
macrosegregacion Yy = Uprescendia- de una
microestructura fina e uniforme al igual gque
el tamano de grano. . e
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iiiy Proporc1onar maqu;nabllldad”
- ..las; herramientas.débido: :
--;carburos masivos.,

iv) Insen51b111dadg~'“

.- .propiedades’ finales.y: desaparlc s)
_ascciados’ conlas’ largas coladas
‘de . super-aleaciones.:

gﬁ_lingotes
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IIT. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

ITIT.1. FABRICACION DE LOS INTERMETALICOS Y
ANALISIS QUIMICO

Las aleaciones fueron preparadas primeramente en un

horno de induccién al vacio, utilizando gas Argon como
atmosfera, posteriormente se analizaron cada una de las
aleaciones.

ITI.Z2. FABRICACION A DE LOS INTERMETALICOS FE-AL
POR-SOLIDIFICACION RAPIDA, POR EL METODO DE
MELT SPINNING ’

 Posteriormente se fabricaron los listones por la
técnica de Chill Block Melt Spinning CBMS, la cual esta
constituida por el siguiente equipo:

i) Una camara atmosférica, donde se encuentra todo
el otro equipo utilizado para la fabricacidén de
los listones,

ii) . Una beobina de induccién para el calentamienteo y
fusidén de la carga,

"iii} El1 «crizol con su boguilla conectados a una
linea de gas,
:iv) El1 disco utilizado como substrato conectado a

un motor de velocidad variable que se encuentra
fuera de la camara.

En esta técnica primeramente se introdujeron los

botones "de Fe-Al con sus aleantes, se continué poniendo a
‘punto la camara atmosférica con gas Argon, e inmediatamente
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~Atemperatura de fus

se & llevo‘
i sobrecalentamlento

d g g
Posterlormente fue 1nyectado el gas

(Argon) a través del -conducto gque va al crizol sobre el
" metal liquido, 1la presidn utilizada fue de alrededor de 10
psi. 8Se realizd la solidificacidn rapida sobre el disco de
cobre, controlando la veleocidad alrededor de 30 m/s, hasta
obtener una estabilizacion y obtencion de listdén continuo.
Se controldé igualmente para su estabilizacion la distancia
entre la boquilla y el disco gue fue de aproximadamente de
5 mm. El ancho del 1liston fue determinado por el didmetro
de salida de la bogquilla que fue de 1 mm.

Las cargas utilizadas fueron de 20g. El crizol fue
escogido de Al1302 en base a la compatibilidad guimica con
el metal fundido, vy su alta resistencia a la temperatura
requerida . La boquilla debe ser maguinada con abrasivo y
tener una forma adecuada y sin filos, la estabilidad del
chorro del metal ligquido va ha depender de los filos y de
la uniformidaad de salida. El disco debe de tener un
enfriamiento vy tener una superficie pulida , ya que la
textura de 1la superficie y su limpieza influyen en la
calidad y forma del producto, se observa una replica exacta
de la superficie del disco en el liston producido.

III.3. CARACTERIZACION DE LA MICROESTRUCTURA POR:
III.3.1. DIFRACCION DE RAYOS X

La caracterizacion quimica de las muestras. fue
~realizado por-la difraccién de rayos X, para lo cual se
utilizée un equipo de disfraccion de rayos X Siemens 5000
operado a 30Kv y 20 microamperes, con un paso en el barrido
de 2 grades con radiaciones de cobre las graficas fueron
analizadas en las tablas: (33-20), (6-0695), (6-0696), que
corresponden a las fases FeAl, Fe3Al, y Fe alfa,
respectivamente.
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IIX.3.2. METALOGRAFIA OPTICA

lLa metalognafia optica se realizo en un microscopio
Olimpus PMG 3 con una resoluciodn de 2000 x. la preparacidén
de la muestra fue un procesc clasico de desbaste con.un
doble pulido y atague, para la que se utilizd una soluc1on
de 33% HNO3 17% HCl y 50% de Alcohol Etilico.

III.3.3. PRUEBAS MECANICAS

- La - resistencia a la tension fue realizada a
temperatura ambiente sobre los listones, para la cual se
fabricaron unas mordazas especiales, esta prueba fue
realizada en una maguina de pruebas mecdnicas INSTRON 4206
de 30000 Lb.

TII.3.4. MICROSCOPIA DE BARRIDO

Las fracturas . obtenldas fueron “observadas. en un
microscopio- de barrido “JOEL.:T-200 “con ‘un ~voltaje .de
aceleracién deVBS]KVVquanoderkde resolucion de 100 000.

II1I.3.5. MICROSCOPIA DE TRANSMISION

Las muestras fueron preparadas con desbaste "y
atacadas por medio de un electro pulido, utilizando 1la
técnica de doble chorro (twin jet polishing), la solucidn
utilizada fue una parte de HNO3 por dos parte de metanol a
una temperatura de -28 grados centigrades y una diferencia
de potencial de 8 milivoltios. Posteriormente fueron
observadas en un microscopio Jow 100 cx Joel.
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IV.. RESULTADOS Y DISCUSION -

.+ Las 'aleaciones fabricadas por la ‘técnica de "melt
spinning’. fueron;:'la 'MS1'Fe-28% Al, la MS2 Fe-28 Al-4% Cr y
la'MS3* Fe=28% 'A)-2% Mo.. - Ay S

" METALOGRAFIA-OPTICA =

En la aleacidn wsl figura 1, encontramos una
estructura compuesta, en la zona de contacto se oktuvo una
estructura equiaxial tipo "chill", gue abarca un 30% de la
seccién total, esta evoluciona a una estructura columnar,
que ocupa un 70% de la longitud total. también se observan
dos contrastes uno obscuro gue se encuentra en los limites
de grano intersegregado, sin embargo también lo
encontramos en la zona de la primera fase {contraste claro)
como precipitados de una segunda fase. en la aleaciodn ms2
figura 2, la gue contiene un 4% cr, se obtuvo una
estructura columnar, los granos ocupan entre un 50 y 70% de
la longitud total, en esta se observa también dos fases
pero en este caso las fases se encuentran en un mismo
grano. con respecto a la aleacion ms3 fig. 3 gue contiene
2% mo encontramos una estructura granular del tipo columnar
ocupando los granos el 100% de la longitud total de la
secclion, en esta aleaciodon se encuentran también dos fases
en un mismo grano.

Observando las diferentes metalografia, en
contramos en primer termino una diferencia en las fases
formadas, mientras en la aleacidn MS1 las fases se forman

en los limites de grano en forma intersegregada, en las
otras dos aleaciones desaparece la fase precipitada
intersegregada, evolucionando la estructura gracias a los
elementos de aleacion, a una aleacion de dos fases
interrelacionadas en un mismo grano. Otro cambio encontrado
es gue en estas fases se afina la estructura, en la
aleacidn gue contiene Mo. Por otro lado en la estructura
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kgranular_ de la muestras ‘se observan cambios en. la forma,
‘pasando’’ de una estructura granular compuesta figura 1, ‘a
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FIG. 3 METALOGRAFIA-OPTICA DE LA MUESTRA
MS3 Fe-28%Al-2%Mo.
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DIFRACCION DE RAYOS X

De acuerdo a las graficas de difraccion, para la
“muestra - "MS 1 figura 4 encontrames que los pices (1,2,3,4,)
:corresponden a la fase de Fe (alfa) en la aleacion Fe-AL,

aparte de la fase alfa se detectaron las fases ordenadas

Fepl vy Fe3al en los picos (5,6,7,). Con respecto a la
muestra MS2 figura 5 se encontro gque los picos (1,2)
corresponden a la fase ordenada Fe3Al, vy los picos (3,4)

concuerdan con la fase ordenada FeAl. Finalmente en la
muestra MS3 figura 6 se identifico la fase FeAl ordenada en
forma clara, los 5 picos de la grafica de difracciodn

correspondieron a esta fase.

MICROSCOPIA DE BARRIDO

Para este caso se realizaron las pruebas de
tensién-deformacion y se revisaron sus fracturas
correspondientes. En la aleacion MS1 Fig 7 encontramos una
fractura intergranular, la cual revela 1la estructura
granular original, en la aleacion MS2 Fig 8 hay una
evolucion de la fractura mixta intergranular con de
formacidén del tipo transgranular. Por ultimo en la aleaciodn
MS3 Fig 9 1la fractura evoluciona hasta una fractura del
tipoc transgranular, presentando una estructura granular
con maclas, las cuales tienen una direccidn
cuasiperpendicular a los granos columnares.

De acuerdo a estudios procedentes (1), el cambic en
las propiedades mecanicas en relacidén al tipo de fractura,
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“como en-este caso se presenta, ‘la eliminacidn:de la fase Fe
alfa, - traé como conseguencia. la. _evolucién de la fractura
intergranular a‘ una mixta o transgranular (1) la cual es
caracteristica de  las  aleaciones ~ ordenadas en Fe-Al
intermetéalicos (2), esta fractura del tipo transgranular es
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obtenida al desaparecer completamente una segunda fase La
fase Fe alfa desaparece completamente con un 26% de
aluminio encontrando unicamente a estos porcentages la

fase ordenada Fe3Al. esto se antepone a los resultados de
la muestra MS1 la cual presenta la fase Fe alfa en
porcentages de 28% de Al, fué detectada por difraccion de

rayos X pero no hay evidencia en nmicroscopia optica para
afirmar gue se trata de esta fase, tales efectos se pueden
atribuir a 1la solificacién rapida la cual anmplifica el
campo estable de la zona, presentando las fases ( Fe(alfa),
Fe3Al, FeAl,). Estudios realizados de los efectos del Cr en
intermetalicos FeAl (3) con respecto a su ductilidad y
fractura a temperatura ambiente, encontraron gue para una
aleacion Fe-28% Al recocida a 850 grados C por una hora y
mas de 7 dias a 500 grados C para estabilizar la estructura
ordenada D03 Fe3Al fué del tipo transgranular, que es el
tipo de fractura normal para la estructura ordenada DO3
Fe3Al (2,4), este estudio reporta un tipo de fractura mixta
de 50% intergranular y 50% transgranular para una aleacion
Fe-28 Al-4% Cr muy paresida a la fractura mixta obtenida en
nuestra aleacién MS2, la cual tambien coenside con la
composicion quimica, de estos estudios deducimos gue un
tipo de fractura transgranular o mixta es caracteristica
de las estructuras ordenadas DO3 o B2,yque la fractura
mixta es favorecida por los efectos del Cr (3), mientras
una estructura intergranular es producida por una segunda
fase como puede ser la fase Fe alfa (1) u otras (5,6) como
se observa en la muestra MS1 Fig 7. Con respecto al efecto
del molibdeno como es el caso de la muestra MS3 estudios
realizados por McKumey y Horton (7) encontraron un tipo de
factura mixta la gue no cambia con el incremento del Mo,
estos resultados representan una oposicidn con respecto a
los resultados gque obtubimos, presentando una fractura
transgranular Fig-9 por 1o gque este cambio es atribuible
como consecuencia del efecto de la solidificasiodn réapida.

Microscopia-electrénica de Transmision
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: SoLestl resultados .obtenldos sen 3 campo son
diversos, - son localizados. .dominios-de- anplfases, Iimites de
“antifases, dislocacciones, pre51p1tados y segundas fases.
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. Para la muestra MS1 presentamos la figura 10 en la
gue identificamos los dominios de la fase ordenada del tipo
B2 FeAl, dentro de la zona <clara encontramos diferentes

contrastes que nos indican los dominios de antifase(D), vy
las lineas de contraste obscuro que coresponden a los
limites de antifases (L), resultados afines fuercn
encontrados por Marcinkowski y N.Brown (8) donde 1la

microscopia consistid de una estructura de dominic muy
fina, realizada en una muestra templada desde 900 grados C,
(100 grados C arriba de la temperatura critica de la
transformacion de B2). En la figura 11 observamos la
estructura fina de la fase ordenada tipo B2 FeAl (D) con
limites de antifases creados posiblemente por los efectos
de ‘la solidificacion rapida, también observamos un limite
de grano, encontrando en el grano de la izquierda parte
inferior 1limites de dominios de antifases creados por la
formacion de la fase ordenada, Yy a la derecha encontramos
limites de antifases creados por ambos origenes,
posiblemente los cambios de contraste corresponde a
diferentes dominios(9). Por otro lado presentamos la figura
12 donde encontramos una zona dris de una estructura
finamente ordenada, con limites de antifases y
dislocaciones formados por las efectos causados por la
solidificacién rapida. Con respecto a la aleacidén MS 2
encontramos en la figura 13 una estructura clasica de
dominios de antifases para las estructuras ordenadas B2 -
DO3 (1-7-8-9-14). En la figura 14 observamos un limite de 3
granos donde encontramos la estructura fina ordenada B2 y
diferentes zonas de dominios de antifases (D) representados
por los cambios de contraste. (8,10), encontramos tambien
pares de dislocaciones(P) (13) como se pueden ver
claramente, posiblemente conectadas a un defecto tipo
"tube" (11), en el grano cbscuro observamos estos cambios
de contraste de antifases mas marcado logrando distinguir
un pequeno limite de antifase (L), en las zonas mas
obscuras encontramos limites de antifases creados por
dislocaciones, gque nos puedée representar las zonas
ordenadas tipo D03, ‘En la figura 15 observamos claramente
un tipo de segunda fase-que puedé representar la estructura
ordenada DO3.. - En la figura 16 presentamos peguenas
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la

por

de una segunda fase
tipos de

por la

transﬁormaci¢h $g75;p0§i; en. presencia
presipitada .y’ jen :la’ - figura 17 presentamos
dislocaciones - provocados:. por. ‘dislocaciones

dislécacionés | . presentadas. . posiblemente
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b o am e s A

. . ; v gl . ..
FIG. 11 LIMITES D ANTIFASES CREADOS
DISLOCACIONES D) Y TRANSFORMA
CIONES DE FASES (t) EN LA ESTRUC
TURA ORDENADA B2 FeAl = 66,000
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FIG. 13 ESTRUCTURA CLASICA DE LOS LIMI-—
PES  DE ANTIFASES FeAl, Fe3Al,
% 66,000

FIG. 14 UN LIMLTE DE 3 GRANOS DONDE
SERVAMOS 1.0s DOMINTOS DE
ANTIFASES B2 (D) ¥ DISLOCACIONES

TIPO PARES (P) = 66,000
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F1G. 15 TIPO DE UNA SEGUNDA FASE ENCON
TRADA EN LA ALEACION MS2.
Fe-28%A1-4%Cr x 66,000

FIG. 16 DPRECIPITACION DI SEGUNDA FASE
CON PEQUERAS DISLOCACIONES

» 66,000
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FIG. 17 LIMEPPES DB ANTIFASES POR EFECIOS
DI SOLIDIFTCACLION RAPI DA
¥ 66,000

82



LIMITES DE ANTIFASES DISMINUIDOS
NOTABLEMENTY POR  EFECTO  DEL
MOLIBDENO Y  DOMINIOS DE FASES
B2-DO3 (D) ¥ 33,000 y 66,000
RESPECTIVAMENTE
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solidificacidén rapida. Finalmente en la aleacion MS 3

encontramos los limites de antifases disminuidos
notablemente de tamano como se observa claramente en la
figura 18, este cambio en el tamano de los limites de

antifases es muy importante y es atribuido al Molibdeno,
tambien encontramos un limite de fase posiblemente de B2
~DO3 (L). En la figura 19 encontramos nuevamente este tipo
de limite de fase(l), observando tambien los diferentes
tipos de limites de antifases formados por la solidicacidn
¥y la transformacidén B2 - D03, con peqguenos precipitados. en
la figura 20 presentamos otre tipo de precipitados
encontrados en esta aleacicn.

Analizando los resultados en una forma general,
determinamos que las nmuestras presentan diferentes fases,
mientras que en la muestra MS 1 encontramos la fase
descordenada Fe alfa come dominante, en las muestras MS2 y
"MS3 no la encontramos, este efecto de desaparicidn de la
fase alfa lo atribuimos a los elementos aleantes Cr y Mo,
el encontrar la fase alfa desordenada en la muestra MSl1l lo
consideramos un efectoc de la velocidad de enfriamiento
debido a la solidificacidn rapida (12) , como un efecto de
amplitud de los caunpos de las fases alfa B2 D03 , y no povr
efecto de temple ya gque en estudios presedentes el templado
no permite estabkilizar la fase alfa a temperatura ambiente

{8}

Por otro lado las wmuestras MS2 MS3 la estructura B2
es la fase dominante lo gque concuerda con diferentes
estudies donde por efecto de temple se estabiliza la
estructura B2 a temperatura ambiente (10-15), 1la cual se
observa acompanada siempre de la estructura ordenada DO3,
ésto concuerda con nuestros resultados obtenidos por
solidificacidn rapida, lo interesante en estos resultados
es que dentro dse estas estructuras se encontraron
dislocaciones parecidas a las obtenidas en estudios de
fatiga (13)., 1lo qgue permite eliminar la energia por los
defectos en la trasfomacion de fase, muchos de este tipo de

dislocaciones aparecen en las fronteras de dominios de
antifases.
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FiG. 19 DOMINTO 137 IS 12-D073 CON
PEQUETION PRECIPITADOS Y DISTOCA
ClLones POR EFECTO DE LA SOLIDI-
FICACION RAPLIDA = 33,000

Sy 5
SR B2

FIG. 20 TIPO DE PRECIPITADO ENCONTRADO
EN LA MUESTRA MS3 Fe-283%A1- 2%Mo
X 66,000 .
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: . -=i:Con’ srespecto-a=:los -limites = de rantifases’ “se ha

encontrado ™’ que’-en’ general  son -difusos(8-9), - en 1la
literatura: no se: . encontro.”un - :limite  'de ‘“antifase bien
definido como el presentado en:la-figura.(19); el cual esta

completamente definido, vy consideramos que se trata de un
limite de antifase del tipo B2-DO3, en esta misma
estructura encontramos limites de antifases disminuidos
considerablemente de tamano, lo cual lo podemos atribuir al
efecto del Mo en combinacicdn con el efecto de la
solidificacién rapida.
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V. ‘Conclusiocnes

1ii)

iv)
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