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RESUMEN

Se esindiaron las transformaciones de fase asi como los cambios microestrucuirales para
uner alpacidn swtectnide T 769 A1L22% 'y fon noenl caluhilizoada duramte Ine nracocnc 1érmire
Y termo-mecdnice (lension) a una temperatura de 150 °C, para lo cual se utilizaron técnicas de

difracciin de rayos-X y microscopia de barrido.

La muestra tuvo una deformacion de 51.81% con un esfuerzo instantaneo de 48.17 MPa.
Se observa en ambos casos que la estructura perlitica gruesa de la fase B cambia a una
estructura de grano fino. Para ef caso tensil, se ve claramente que la fractura se propaga a
fravés de la estructura de grano fino mientras que la perlita fina constituida por la fase o,
permanece sin cambio. Ademds se encuentra la presencin de dos tipus de precipitdos gue
corresponden a las fases T' y n, también que la descompuosicion de la fase metaestable ¢ y la
transformacion de cuatro fases @ +& — T+ 1 ocurren durante ¢l proceso de deformacion y que

esta siftima se acelera por la aplicacion del esfuerzo.



INTRODUCCION

En el campo de la ciencia de materiales. la metatureia ha sido v continua siendn wne de
las dreas en que mayor cantidad de esfuerzo ha invertido el hombre en su afdn de conocer como
Y porque los materiales se comportan de tal o cual forma. Si en sus inicios se desarrolls
prdacticamente en torno a los compuestos del Fe, actualmente existe una diversificacion que
involucra a una amplia variedad de metales, enfre los cuales estd el Zn. En particular las
aleaciones del sistema Zn-Al adicionadas con pequeias cantidades de Cu, estin siendo
consideradas como una excelente opcion para sustituir otras aleaciones que resultan caras o

dificiles de obtener,

Con base esto, uno de los proyectos de investigacion que ha cobrado importancia es la
evolucion microestructural inducida por esfuerzo 34, particular, la aleacion entectoide Zn-
76% Al-22% Cu-2% (en peso) se ha esiudiado ampliamente  para caracterizar las
transformaciones de fase y sus propiedades durante procesos termomecdnicos. El jnterés en
estudiar el proceso de enfriamiento lento es porque esta aleacion muestra, de una manera Jacil y
clara, lo gue sucede en procesos avanzados como la atomizacion, codeposicion, colada continug,

debido a que en estos procesos se tiene un enfriamiento lento que es dificil seguir punto a punto.

Por lo tanto, el objetivo del presente trabajo es estudiar el comportamiento tensil de la
aleacion eutectoide Zn-76% Al-22% Cu-2% y las transformaciones de Jase y cambios

microestructirales inducidos por un esfuerzo de tension.



Para esta aleacion se han reportado?™ 25 334

estudios de molienda, aleacion mecanica
¥ ftension (ésia para wna aleacion extruida), en donde se obtuvieron estructuras perliticas
compuestas de las fases a y& para finalmente tener una estructura de grano fino. Ademds de
gue se establece que la transformacion o + £ — T'+ 1 se presenta durante dichas pricbas de
donde se puede ver que la transformacion es acelerada por la aplicacion de un esfuerzo, este

comporiamiento se observa, para esta misma aleacion, gue ocurre de manera mucho mas lenta

bajo tratamientos de envejecimiento a la misma temperatura.

Il
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L1 Propicdades del Zn,

El zinc es un material dictil que presenta una estructura hep” . En ésta, cada atomo de Zn
tiene 12 vecinos pero 6 estan a una distancia de 0.2665 nm y 6 a 0.2907 nm. Morgan '™ menciona
que los enlaces atémicos en el plano basal son apreciablemente mas fuertes que los enlaces entre
otros planos; esto explica el comportamiento del metal bajo deformacion y su anisotropia. El
sistema tiene una relacion tedrica c/a = 1.633, si la relacion es mayor a este valor; el deslizamiento

se {leva a cabo en el plano basal y si es menor ocurrira en otras planos.

El Zn tiene una resistencia baja a la termofluencia y es muy taleable a temperatura
ambiente, si se le adicionan pequefias cantidades de Ti y Cu, su resistencia aumenta a la
termofluencia y a fa corrosion atmosférica. Estas caracteristicas resultan extraordinariamente

ventajosas en la industria,

El Zn ¢s soluble en Al en un 80% (% peso), en Cu es de 39% y en Fe es del 20%, en otros
elementos tiene un grado menor de solubilidad, El Au y la Ag se disuelven en el Zn en un 10%, lo
que se utiliza para extraer a estos metales del Pb'*. E| Al aumenta la resistencia mecanica del Zn y
ayuda a refinar el grano en el proceso de fundicién, esto es una razén suficiente para ocuparse de

este tipo de aleaciones.

" Estructura hexagonal compacta con indices (likil)

g



1.2 Sistema Zn-Al

El diagrama de fases Zn-Al, Fig. 1.1, muestra 3 fases solidas en estado de equilibrio:
la fase o rica en Al presenta una estructura fcc en un intervalo de composiciones entre Al-90%
Zn-10% y Zn-70% Al-30% para temperaturas entre los 100°C y 105 600°C ; { es una fase rica en
Zn con estructura fec para composiciones de Zn-70% Al-30% y Zn-79-% Al-21% a temperaturas
enire los 275°C y los 430°C y la fase 7 es rica en Zn con estructura hep para composiciones Zn-

70% Al-29% Cu-1% y Zn-98% Al-1% Cu-1%.

Presenta 3 reacciones :

Una eutéctica, L <> B + 1 en una composician Zn-95% Al-5% (% peso) a 382 °C;

una eutectoide, B <> o. + 1, en esta composicion se presentan propiedades superplasticas, Zn-
78% Al-22% (% peso) a 275 °C;

y una peritéctica, L. + o <> f3, con una composicion Zn-73% Al-27% (% peso) a 470°C, esta

reaccion se utiliza actualmente en fundiciones a presién.
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Fig. 1.1 Diagrama de fases del sistema Al-Zn, tomado de F. Porter Zine Handbook (1991) pag. 51.



En la Tabla 1 se presentan las fases estables y metaestables involucradas en los procesos de

las transformaciones,

Tabla I Lista de fases en equilibrio ¥ no-equilibrio.

Equilibrio

o -fase ricaen Al
B - fase ricaen Zn
2 - face Cu7n.

n -fasc ticaen Zn
T - fase tica en Cu

o - [ase rica en Si

No equilibrio

a', - fase supersaturada
B, - fase supersaturada
a'r - fase tenininal culectoide rica en Al derivada desde o’y o %, por descomposicion cspinodal

v

@’ - la primera transicion de fase

o - 1a fase de 1a matriz rica en Al en equilibrio con [ A,

a'm - lasegunda transicion de fase

o’ -fase de la matriz rica cn Al en equilibrio con o',
o - fase cstable final rica en Al

1 - fase rica en Zn

£ - fase CuZn,

T - fase ricaen Cu

a - fase rica en Si




L3 Propiedudes Mecinicas del Sistema

J. Hallen er al'™ realizaron un estudio sobre las propiedades mecanicas (resistencia y
clongacién) en una aleacion Zn-Al-Cu. En las Fig. 1.2a y 1.2b se muestra el cambio de estas
propiedades para microestructuras globular o grano fino y perlitica. De aqui se observa que la
estructura globular es mas resistente a temperatura ambiente que la perlitica ; conforme aumenta la
temperatura disminuye la resistencia de la globular llegando alrededor de 15.7 MPa a 200 °C yla

perlitica a 86 MPa,

Los autores reportan que, la estructura globular presenta una elongacion pequeda a bajas
temperaturas que se va incrementando con la temperatura teniendo valores de alrededor del 90% a
una temperatura de cercana a los 500 °C. A bajas temperaturas, la estructura perlitica presenta una
mayor elongacidn que la globular. Sin embargo al aumentar fa temperatura, la estructura perlitica

s0lo alcanza una elongacién maxima de casi el 40%.

De aqui se puede observar que para una misma aleacién que presenta dos microestructuras

diferentes, se obtienen propiedades mecanicas totalmente diferentes ¢

100 5 1000
Globulor [%) . @) =z 800 (®)

& ®T X Lominor [3) 2
40+ £ e00 L
e @ g
g 2 40 |
8 w7 o .
& 2 o 1 ¥ Globular
w o2T ] " | aminor

o : ; } g o0 t ; t t

0 200 400 600 o 0 W0 W0 300 400 0
Termperatura {(*C} Temperatura (°C)

Fig. 1.2 ) Elongaci6n vs. Temperatura , b) Resistencin vs. Temperatura .
Para pruebas de tension en una aleacién Zn-Al-Cu con estructuras globular y perlitica .
J. Hallen er af. Recent Advances in Science , Technology and Applicntir'ms of Zn-Al Alloys
(1994} pig. 51



L4 Transformaciones de Fases

1% para los sistemas Zn-Al-Cu y Zn-Al-Cu-Si que las relaciones de fase

Se ha reportado

en estado sélido son las siguientes:
B+T oa+e en285°C
Breeo+n en2?6°C

atee T +n en268°C

I'a mirraactnictiira Aue ca nreacenta decrinde Aol anunisrida tdreminn ae ootartrida Ann

e : M pree del enveianidn tdrmicn er autestnida oon

laminillas alternadas de las fases a y n. Hay dos tipos de estructuras perliticas en esta aleacion :
perlitica fina y perlitica gruesa. La primera se debe a la reaccidn eutectoide de la fase B, la

segunda se debe a la precipitacidn discontinua de la fase o', aunque ocurren a la misma

temperatura, la gruesa presenta una mayor difusion de Zn en Al

En la Fig. 1.3 se presenta el diagrama ternario Zn-AMCu a 350 °C de donde se puede
observar la zona trifasica @, T' y n que son las fases en estado de equilibrio vy debido a la
composicion de nuestra aleacion, Zn-76% Al-22% Cu-2%, son las fases que se presentan en

AUEesiro caso . Cu

L) ' By
WAVAVIVAYA
80,
30, /

VAVANAVAN
\\/\ \/ \\/&\\v/\\/\ Y
YAVAVE S A VAVA

£ 1 20 30 <0 50 60 70/ 80 _ %0 :»
Y%epesodaCine = TNA T

Fig. 1.3 Diagrama ternario Zn-Al-Cu , isoterma a 350 "C, Zhu and Murphy, Chin. J.
Met. Sci.Technol. Vol 2 (1986) 105.



L5 Estado Extruido

En un trabajo previo'™

se encontrd para esta aleacion, Zn-76% Al-22% Cu-2%, que en el
estado extruido (después de la extrusion) se presentan 3 fases ¢, T" y ng”” . En la tabla II se dan
los datos de los picos de difraccion de las fases mencionadas y en la figura 1.4 se muestran los

difractogramas que se obtuvieron en este proceso.

La composicion de la aleacion eutectoide esta dentro de un campo de tres fases abajo de
los 268 °C, de acuerdo al diagrama de fases del sistema. por o tanto la fase # es el resultadn dela
fase descompuesta Bs’ y de la fase ng’ que “desaparecio” abajo de los 250 °C de extrusion, esto

porque se presento una transformacion de 4 fases, o+ e < T + 1.

Tabla H Caracteristicas de las fases o y Ne’ en ¢l estado extruido.

(200) 2.0163 44,90
ne' (0002) 2.4330 36.9°
(1010) 23010 39.1°
(1011) 2.0870 43.3°

" La comifla se usari para indicar que s una fase metaestable y el subindice nos indica cl tipo de proceso que s¢
utilizd, en este caso 1a E corresponde a extruido y el subindice S indica una fase saturada
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Fig. 1.4 Difractogramas de rayos-x de la aleacin Zn-Al eutectoide extruida
durante envejecimientos a 150°C, Zhu, Recent Advances in Science , Technology and Applications of

Zn-Al Alloys (1994) pag. 77.

La microestructura que se presenta en este caso'” permite observar a las particulas
oscuras aisladas de la fase o, la fase ng’ aparece dispersada en la region de la descomposicidn de
la fase Bs’. Los diferentes tratamientos térmicos y termo-mecanicos inducen varias fases
supersaturadas con diferente composicién quimica. En otras palabras, disolviendo Al y Cu en Zn,
la fase v cambia las dimensiones de ta celda unitaria de la estructura cristalina. La tabla III

contiene los datos de los parametros de red de las fases &, ng', ng’ y N presentes en el proceso de

extrusion, asi como la relacion ¢/a.




Tabla 11l Parimetros de red de las fases ENsLNE YN

Fase a (nm) ¢ (nm) c/a
£ (estable) 0.2767 0.4289 1.550
s’ (metaestable) 0.2668 0.4842 1.815
ne’ (inetaestable) 0.2663 0.4872 1.829
1 (estable) 0.2671 0.4946 1.852

1.6 Transformaciones de Fase inducidas por Deformacin

Se sabe que la deformacidon mecanica puede inducir cambios estructurales en aleaciones
metalicas, tal es el caso de las transformaciones martensiticas en Jos aceros. Para las aleaciones
con base Zn-Al, se han llevado a cabo estudios recientes de tension en una aleacion extruida,
molienda mecénica y aleacion por procesos mecanicos M 2% M en donde se reporta que la
estructura perlitica pasa a una estructura de grano fino y que la descomposicion de la fase n’ y la
reaccion & + € — T° + 1 ocurren durante el proceso que se esté lievando a cabo. Estas reacciones

se ven aceleradas por la aplicacion del esfuerzo mecénico aplicado.

En el proceso de aleado mecanico, se ha observado que se tienen las fases de equilibrio .,
T"y n, y la fase £ precede a la formacion de la fase T°. En este caso se han obtenido estructuras
nanométricas pero sin llegar a obtenerse amorfos. En el caso de la molienda mecanica se observa
un cambio de estructura peritica a grano fino después de 100 h de molienda. Finalmente se
obtiene una nanoestructura constituida por las fases de equilibrio o, T" y n. También se reporta
que la descomposicion de las fases N'rc y e a la fase de equilibric n vy la transformacién de
cuatro fases o + & — T’ + 1 ocurren durante el proceso, de una manera mas rapida que por un

. o 25 1,
tratamiento térmigo [F 35333



A - ' . 3 bl
Experimentos de tension en una aleacion eutectoide Zn-6% Al-22% Cu-2% extruidal !

revelan que en la zona del cuello, la microestructura perlitica cambia parcialmente a grano fino

este cambio disminuye conforme nos alejamos de la zona del cuello. La microestructura se

muestra en las figuras 1 5a, antes de la prucba de tension y 1.5b después del ensayo en tension,

La estructura de grano fino permite la propagacion de fisuras mas que la estructura

perlitica ya que permanece sin cambio,

Y LR T
Ny 1}‘2""“{.’;-'??:3—":"--

o 3;*""\“"
‘*ﬂ‘:;‘-'- R"\‘-w:é
L Ca i SN2 .n
O PRETERELATY £

Fig. 1.5 Microestructura de la aleacion eutectoide Zn-76'%, Al-22% Cu-2% extruida

a}antes y b} después de un ensayo de tension, Zhu, J.. Mat. Sci. Let. (1996} 1888.
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En la figura 1.6 se muestra el patron de difraccion de esta aleacian en la etapa antes de la

prueba 1.6a y después de realizado el experimento, figura 1.6b.

{1011)q",.c

(0002)°,

(!Oio)r,v',
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33 36 37 33 38 0 41 42 43 44 45 45

Fig. 1.5 Difractogramas de la aleacion eutectoide Zn-76% Al-22% Cu-2% extruida

a)antes y b} después de un ensayo de tension, Zhu, J. Mat. Sci. Let. (1996) 1888.
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En este trabajo se seleccionan materiales para diversos componentes y aplicaciones,
tratando de hacer compatibles las propiedades del material a las condiciones de servicio
requeridas. El primer paso en el proceso de seleccion es analizar la aplicacion de las caracteristicas
mis importantes que el material debe poseer ya que durante la aplicacion. El material puede estar
sujeto a todo tipo de esfuerzos, tension, compresion o torsion. El comportamiento mecanico de
un material refleja la relacion esfuerzo-deformacion del materia. Las propiedades mecanicas

importantes son la resistencia, la dureza, la ductilidad y la rigidez ",

IL1. Esfuerio y Deformacion.

Si una carga se encuentra estitica o cambia lentamente con el tiempo y es aplicada
uniformemente sobre una seccién transversal de un componente, el comportamiento mecanico
puede ser descrito de manera simple por una prueba de esfuerzo-deformacion, Principalmente hay

tres maneras de aplicar una carga; tension, compresion y corte.

Una de las pruebas mecénicas mas comunes ¥y que es de nuestro particular interés es la de
tension. Esta mide la resistencia de un material a una fuerza estitica o aplicada lentamente.
Usualmente una muestra es deformada hasta la fractura, con un incremento gradual en la carga de
tension que esta aplicada uniaxialmente a lo largo de la muestra. La maquina disefiada para las

pruebas de tenston, alarga la muestra con velocidad constante, ademas de que mide continua y



.21

simultineamente la carga instantanea aplicada " . En 1a figura 2.1 se ilustra una muestra tipica

sujeta a una prueba de tensién,

F
' 32
I

A2

3
L

Fig. 2.1 Una carga tensil produce un alargamiento y una deformacioén lineal positiva
Las lineas punteadas representan la forma antes de la deformacion,

las lineas sélidas después de la deformacién. 1"

Los datos que se obtienen en este tipo de pruebas son el esfuerzo aplicado, la deformacion
del material y la velocidad de la deformacion. La fuerza aplicada dividida entre el area transversal

nos da ef esfuerzo ingenieril y del incremento en el alargamiento obtenemos fa deformacion

ingenicril,
Esfuerzo Ingenieril =5 = F/A;. Donde A, es ¢l irea transversal antes de la prueba.

Deformacion Ingenieril =g = (/- 4o )/ /. Con /y, la longitud inicial y / la longitud final.

Con estos datos se obtiene la curva de esfuerzo-deformacion '

14



En la figura 2.2 se resumen las caracteristicas mas importantes de un ensayo de tensién. En
este esquema se ilustran las diferentes etapas de la curva esfuerzo-deformacion utilizando un
empacuetamiento compacto de 4tomos en la etapa tnicial. En la etapa elastica, el arreglo atdmico
permaneceria invariante al retirar el esfuerzo aplicado. Mientras que sobreviene la deformacion

plastica y eventualmente la fractura si el esfuerzo continua aplicandose . Adelante se explicara un

poco mas la fenomenologia involucrada,

10.000 F Reslstenc‘la _—
Lensil \ -—
35 000 + Resistencin a... Registencia a 1a fractim
la cedencia 0000 0
30000 |- - - 00000
—_ ~— 00QQ0
B 00000
&, 25.000 . ="
E Alarg'amlenm Deformacion pléstica
5 z0.000 cldstico
u'a‘ Ag
AT _ ..
W 15,000 - ae = Mddulo de elasticidad
10,000 .
5,000
& L ) Ar 1 X ! 1 1
¢ 0.002 0.004 * 0.020 0.060 0.100

Deformacion (in./in.)

Fig. 2.2 La curva Esfuerzo-Deformacién parn una aleacion de Al &,

En estas expresiones utilizamos el area original A,. Sin embargo, el calculo no es preciso
ya que el drea continuamente cambia, por lo que definimos esfuerzo verdadero y deformacion

verdadera como sigue;

Esfuerzo verdadero = 6,= F/A ; donde A es el area en cada momento.

Deformacion verdadera = € = [ di/l = In (/ly) = In (Ay/A)



Estas expresiones rara vez se utilizan, ya que la diferencia entre las curvas se manifiesta
cuando  se presenta el cuello y en este punto el material ya esta deformado, por lo que para

efectos pricticos podemos utilizar las ecuaciones anteriores.

1.2 Deformacién Eldstica

El grado de la deformacion depende de la magnitud del esfuerzo aplicado. En la mayoria
de los metales probados a bajos niveles de tension, el esfuerzo y la deformaciéon son
pronorcinnales a travie de la rolasifn.

o=Ee
que es conocida como la ley de Hooke, donde E es el madulo de elasticidad 0 mddulo de Young,

Para metales tipicos, este valor esta entre 4.5 x 10 MPa para el Mg y 40.7 x 10° MPa parael W.

La aplicacion de un esfuerzo a un metal puede causar cualquiera de los siguientes

cambios®!:

M Deformacion Elastica, en la cual, la deformacion aparece o desaparece, cuando se aplica
0 se retira el esfuerzo, respectivamente, ie., no es permanente. Dado que la
deformacion es proporcional al esfuerzo, se tiene una relacion lineal cuya pendiente

corresponde al modulo elastico.

Deformacion Anelastica, es la componente de la deformacion elastica que depende del
tiempo; y se caracteriza en que la deformacién continia después de que el esfuerzo es
aplicado y cuando se libera la carga, se reqauiere un tiempo para la recuperacion total,
lo cual se debe a procesos atomisticos ¥ microscopicos dependientes del tiempo que
acompafian a la deformacién, para metales normalmente es lan pequefia que se
desprecia. En materiales poliméricos, el comportamiento esta relacionado con el término

de comportamicnio viscoeldstico
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B Deformacion Plastica, ocurre simultineamente con la aplicacion del esfuerzo, pero no

desaparece si el esfuerzo es retirado.
Este es el contenido fisico descrito en la figura 2.2.

11.3 Deformacién Plistica

Para la mayoria de los materiales metilicos, la deformacion elastica persiste solo para
deformaciones menores al 0,005. Cuando el material se deforma mas alld de este punto, el
esfuerzo deja de ser proporcional a fa deformacién y entonces la ley de Hooke deja de ser vilida,
ocurre fa deformacion plastica. Esto se ilustra en la figura 2.3 . La transicion de la zona clastica a

|a plastica es gradual para la mayoria de los metales.

Elastica ,Plastica

*———1—-——-—

-4 .__.__T____

Esfuerzo

I
] le0.002 Deformacion

Fig. 2.3 Comportamiento tipico esfuerzo-deformacién para un metal que muestra las deformaciones

elastica y plastica; el limite P y el esfuerzo de cedencia Oy s¢ determinan con el método de 0.2 %

de deformacion, "




Desde el punto de vista atomico, la deformacion plastica tiene que ver con ¢l rompimiento
de enlaces entre los dtomos o grupos de atomos vecinos originales y se establecen con nuevos
conglomerados vecinos. Asi cuando el esfuerzo se retira, los atomos no regresan a sus posiciones
iniciales ",

El mecanismo de deformacion es diferente para materiales cristalinos y para amorfos; para
tos cristalinos el proceso tiene lugar por deslizamiento, que involucra el movimiento de
dislocaciones; en cambio para los amorfos (asi como liquidos), el fenémeno es por medio del

movimiento de flujos viscosos ',

H 4 Cedencia

En general, en este trabajo es conveniente asegurarnos de que sélo ocurra la deformacion
elastica, por lo que es importante conocer el nivel de esfuerzo en el que la deformacion plastica

comienza, en otras palabras, cuindo inicia el fendmeno de cedencia,

Este punto sc puede determinar en la curva esfuerzo-deformacién, como la desviacion de
la linealidad. No siempre es facil obtener el punto donde se observa que el material cambia de la
zona elastica a la plastica, como en el caso de | afigura 2.3. Se determina un intervalo de cedencia
por convencion; seguidamente se construye una linea paralela a la porcion elastica y considerando
un 0.2% de deformacion permanente; el esfuerzo correspondiente a la interseccion de esta linea

con la curva, en la region plastica, se le llama limite de cedencia o, Fig 2.3,

Después de la cedencia, el esfuerzo necesario para continuar la deformacion plastica en
metales se incrementa hasta un maximo, punto M, Fig. 2.4. que después decrece eventualmente

hasta llegar a la fractura, punto F. La resistencia tensil es el esfuerzo maximo que puede soportar

una estructura en tension, si este esfuerzo se aplica ¥y se manticne, viene la fractura; en este punto

de maximo esfuerzo comienza la formacion del cuello. Debido a que hay concenlracion de



esfuerzos, la fractura se da en este punto. La fractura o resistencia a la ruptura corresponde al

esfuerzo de fractura.

En la figura 2.4 se ilustra un experimento de tension en una probeta tipica, notese el

proceso de formacion de cuello en la etapa de altas deformaciones.

Esfucrzo

Deformacion

Fig. 2.4 Comportamiento esfuerzo-deformacién ingenieril tipico para fractura, punto F,
el punto M es la resistencia tensil TS. Se ve la geometria de la muestra deformada

en varios puntos de la curva, !'!

IL5 Ductilidad

Esta propiedad mecanica estd asociada con la medida del grado de deformacion plastica

que soporta una muestra en la fractura. Un material que casi no presenta deformacion plastica se




llama frdgil. La ductilidad se puede expresar como el porcentaje de alargamiento o porcentaje de

rednccion de drea.
YEL=[(l- 1)/ I} x 100y %AR ={[(Ay- A)/Ay ] x 100 respectivamente.

La importancia de la ductilidad radica en dos razones:
1) Indica el grado de deformacion plastica de una estructura, antes de la fractura.

2) Especifica el grado de deformacion permitida durante las operaciones de fabricacion.

La figura 2.5 muestra un esquema de la curva esfuerzo-deformacién de materiales fragiles
y ductiles que son ilevados hasta la fractura, en donde se puede ver que para un material dictil se

presenta una zona plastica grande mientras que para el fragil la zona plastica es pequedia '\

Dactir

N\

Esfuerzo

a

Deformacion

Fig. 2.5 Esquema del comportamiento esfuerzo-deformacién para materiales

fragiles y dactiles, llevados hasta la fractura, "

116 Dislacaciones

La deformacion plastica corresponde al movimiento neto de un gran nimero de atomos

como respuesta 2 la aplicacion de un esfuerzo. Durante este proceso, los enlaces interatémicos se
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rompen y los atomos se reacomodan. Sin embargo, otros fenémenos involucrados son los

movimientos de las dislocaciones y los defectos cristalinos,

Existen fundamentaimente, dos tipos de dislocaciones: de borde y de tornillo. La primera
se debe a un plano de atomos extra en la red, lo cual define la linea de dislocacion. La segunda se
deba al resultado de un esfuerzo de corte y la linea de distocacion pasa a través del centro de una

espiral. En muchos casos se puede tener la combinacion de ambas.

El proceso para producir la deformacion plastica por el movimiento de dislocaciones se
llama deslizamiento, el plano por donde atraviesa la linea de dislocacién se llama plano de

destizamiento M.

Generalmente, todos los materiales cuasi-cristalinos contienen algunas dislocaciones que se
generan durante alguna de las ctapas de solidificacion, deformacion plastica o como una
consecuencia de los esfuerzos térmicos que se producen durante la solidificacion rapida, Es
posible también eliminar las disiocaciones sometiendo el material a tratamientos térmicos, una

muestra de metal deformado puede disminuir su densidad de dislocaciones de 10° a 108 mm? 1441

IL 7 Fractura

La fractura simple es la separacidn en dos o mas piezas como respuesta a un esfuerzo
estitico aplicado, es decir constante o con una variacion muy pequefiz en el tiempo y a

temperaturas relativamente bajas respecto de la temperatura de fusion del material !

Los esfuerzos aplicados pueden ser tensiles, compresivos, de corte o de torsion. En el
presente trabajo se utiliza el esfuerzo tensil, para el cual los modos posibles de fractura son fragil
y dactil. Lo cual depende de la habilidad del material para sufrir una deformacion plastica. Los
materiales dictiles presentan, tipicamente, un gran intervalo de deformacion plastica substancial

con una gran absorcién de energia antes de !a fractura, en cambio, un material fragil, presenta
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una deformacion plastica pequeiia y en algunos casos nula, ademas de que se tiene una baja

absorcion de energia.

La ductilidad de un material se mide en términos del porcentaje de alargamiento y el
porcentaje de area reducida, y es funcion de la temperatura del material, la velocidad de

deformacion y del esfuerzo aplicado.

Cualquier fractura involucra los pasos de la formacion y la propagacion de fisuras.. Para
un material dictil, la propagacién de fisuras ocurre muv lentamente v se dice ane la fienra ac
estable; en un material fragil las fisuras pueden propagarse extremadamente rapido, por lo que se
dice que la fisura es inestable y la propagacion de éstas, una vez iniciada, continuara
espontaneamente sin necesidad de incrementar el esfuerzo aplicado. El modo de fractura depende

fuertemente del mecanismo de propagacion de fisuras .

En los casos de aplicacién se prefiere |a fractura dictil sobre la fragil por dos razones:
[) La fractura fragil ocurre de manera repentina y catastrofica; en cambio, en la fractura ductil la
presencia de la deformacion plastica permite conocer que la fractura es inminente, por o que se
pueden tomar medidas preventivas.
2) Se requiere una mayor cantidad de energia para la deformacion e inducir la fractura, en vista de
que los materiales dilctiles generalmente son mas resistentes. Bajo la accién de un esfuerzo de
tension, la mayoria de las aleaciones metalicas son dictiles, mientras que los ceramicos son

notablemente fragiles y los polimeros pueden exhibir los dos tipos de fractura.

La figura 2.6 ilustra los tipos de fractura que dependen del material ya sea fragil o ductil.
La fractura dictil se caracteriza por la presencia de un cuello, la cual en los materiales altamente
ductiles la reduccion de area transversal puede ser del 100% . Fig. 2.6a y b. Después de que se
forma el cuello, el proceso ocurre en varias etapas; formandose en el interior microcavidades, las

cuales se extienden mientras continta la deformacion. Posteriormente dichas cavidades se juntan
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hasta formar una fisura eliptica cuyo eje es perpendicular a la direccion del esfuerzo y finalmente

ocurre la fractura.

La fractura conocida como faza y cono entra en este tipo de fractura. La figura 2.7 ilustra
el proceso de propagacion de las fisuras hasta la fractura. Ademas de que en la fractura fragil, la
propagacion de fisuras es muy rapida, ésta ocurre perpendicular al esfuerzo aplicado y se produce
una fractura relativamente plana fig. 2.6c. Para la mayoria de los materiales cristalinos fragiles, la
propagacion de fisuras corresponde al rompimiento sucesivo y repetido de enlaces atomicos a lo
largo de planos cristalograficos especificos. Este proceso se lama ¢fivaje. Este tino de fisura se
dice que es frausgranular porque las fisuras pasan a través de los granos. En algunas aleaciones, la

propagacion de fisuras ocurre a lo largo de las fronteras de grano, por lo que se le llama

fa) (b} (]

imtergramiar ",

Fig. 2.6 a) Fractura altamente dictil, el cuello de la muestra termina en punta, b) Fractura

maderadamente dictil, presenta poco cuello, ¢) Fractura fragit sin deformacién plastica ",
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rb)
Corte
Fibras
{d)

Fig. 2.7 Etapas dc 1a fractura taza-cono. a} Inicio del cuello, b} Formacién de una pequeiia cavidad,

¢} Coalescencia de cavidades para formar la fisura, d) Propagacidn de fisuras, e) Fractura final .

24



nTLO

TELNEAS FOBSARROLLD EXPERIMENTHL




Tadne Ine ramhine micrnastrictiralar mia neacanta ol awntacinl doranta o

de investigacion son analizados mediante técnicas estandares como son la difraccion de rayos X y

la  microscopia electronica, lo cual nos permite explicar y entender el comportamiento del

material.
Il I Difraccion de Rayos X

La difraccion de rayos X es una técnica de analisis que permite caracterizar y determinar la
estructura de un material. Esta técnica, en el presente estudio, se usa con el objeto de conocer y
determinar la evolucion de las fases presentes en el material al ser sometido a un proceso mecanico

y a tratamientos térmicos.

Y2 que un cristal es un arreglo regular tridimensional de celdas unitarias, éste puede ser
considerado por los rayos X como una rejilla tridimensional. Las direcciones de los rayos
difractados dependen de las dimensiones de la celda unitaria y sus intensidades son funcion de Ia

naturaleza y disposicion de los dtomos dentra de ella.

Por analogia con los elementos de una rejilla es posible tomar puntos correspondientes,
uno en cada celda unitaria del cristal y obtener de esta manera una fila de puntos de red y analizar

la disposicidon angular de los rayos difractados.
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Laue establecié que si tenemos un haz incidente de rayos X el cual forma un angulo ¢ y el
rayo difractado forma un angulo y con la fila de puntos de la red, lo cual se muestra en la figura
3.1; 1a condicion para la interferencia constructiva debe ser que la diferencia en la trayectoria
recorrida por los rayos sea un miltiplo de entero de la longitud de enda A utilizada; ademis, si
consideramos una red tridimensional con ejes no-coplanares, las ecuaciones para cada una de las
tres traslaciones de la red se expresan como

hi = a (cos ¢, - cos y.)
kA = a (cos ¢y - cos Wy}

IA=a (cos ¢ - cos y.)

Donde a, b, ¢ son las distancias de repeticién dentro de la red y h, k, 1 son los numeros
enteros de longitudes de onda que determinan la diferencia de recorrido entre los rayos difractados
desde puntos consecutivos de la red a lo largo de las tres filas de la misma. Estas ecuaciones deben

satisfacerse de manera simultinea.

Fig. 3.1 Disposicién angular de los rayos X incidente y difractado ™.

Bragg utilizd el método para determinar el arreglo de los atomos dentro de los cristales.
Dedujo una ecuacién que trata el fenomeno de la difraccion como equivalente a la reflexion por
los planos dentro de la red cristalina. La ecuacion de Bragg se expresa como :

nA =2d sen 6
donde n} es la diferencia de trayectoria, d es la distancia interplanar tal que A < d con lo cual, los
rayos X tendran diferentes caminos Gpticos, y 0 es el dngulo entre ¢l plano reflejante y los haces

incidente y reflejado que junto con la normal a los planos, son mutuamente coplanares.
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Para el trabajo de cristalografia de rayos X, generalmente se selecciona la radiacion K, del

Cu con longitud de onda A = 1.5418 A, la cual es monocromada por filtros de Ni,

En la figura 3.2 se puede ver que todos los planos reflejados desde cualquier plano estan en
fase y no hay diferencia de trayectoria. Sin embargo, parte del rayo incidente pasa hasta planos
mas internos de [a red, en donde suffe el mismo proceso de reflexion. Los rayos difractados de
esta manera provienen de una familia o grupo de planos (hkl) con una distancia inteplanar d(hkl).
que viajan distancias diferentes. Si estas diferencias de trayectoria no son miltiplos de nameros
enteros de la longitud de onda, estas ondas interferiran en forma destructiva al menns de manera
parcial dando por resultado una interferencia destructiva total sobre el cristal completo. Para la

interferencia constructiva aparece un pico de intensidad, mientras que la destructiva se anula,

/

o

| S,

(a) (b)

Fig. 3.2 Esquema de la Ley de Bragg.
a) Rayes X sin diferencia de trayectoria, b) Rayos X con diferencia de trayectoria

produciendo interferencia destructiva
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Existen tres métodos para determinar la estructura cristalina de un matcrial, Método de
Laue, Método del Cristal Mavil y Método de Polvos. En el presente estudio se utiliza el método

de polvos.
IIL 1.1 Método de Polvos

Enlafigura 3.3 se presenta la disposicion del difractémetro que consta de un sistema de
portamuestras plano en el que se coloca la muestra que puede ser polvo o un bloque del material
en estudio. En este estudio se usa una mustra en hloare El nortamuesiras gira cnn velncidad
angular en torno a su eje, el haz de rayos X es colimado por una rejilla y la radiacion
monocromdtica puede obtenerse utilizando laminillas de elementos metalicos apropiados, para los
cuales la frontera de absorcion caiga entre las lineas caracteristicas Ke v Kp de los rayos X
provenientes del material del blanco utilizado. El haz difractado incide sobre la ventana de un
contador de radiaciopes. La muestra recorre un angulo de ©, mientras que el detector recorre 20.
Las condiciones en las cuales se va a hacer el analisis se registran en la computadora, como. la
velocidad de barrido, el intervalo (&ngulos) de barrido, la escala de las intensidades, el nombre de
la muestra y los datos de preparacion de 1a muestra como la temperatura vy el tipo de proceso al

cual fue sometido. Foco  eemmemen .

\'[} Diafragma del detector
o K>,
Apertura de . f'|'l'tr N
diafragma radiacion dispersada "\
Diafragma

Ay

I'. Circulp de .
i cofoque

Muecstra

Fig. 3.3 Esquema del difractometro empleado en el anilisis de muestras por el métode de polvos
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Partiendo def hecho de que se sabe cuales son los componentes del material de estudio, se
observa un difractograma y se analizan los miximos de difraccion, tanto en su posicion como en
su intensidad relativa. De aqui se determina que tipo de fases estan presentes en la muestra
analizada y se limita a hacer una comparacion con las fichas JCPDS, las cuales se encuentran en un
banco de datos de la comoutadora del equipo. El andlisis se completa al establecer las distancias
interplanares del mismo difractograma utilizando ta ley de Bragg; y a partir de €stas se pueden
determinar tanto tos indices de Miller, como los parametros de la celda. Una vez que se han
determinado los paramentros de celda de 1odos los componentes de la muestra, es posible hacer un
andlisis de fa variacion de dichos parametros como fincién de la composicion de la serie de facec

presentes, para poder establecer si corresponde, dado el proceso realizado, a lo que se espera
120,22,23}

HI. 1.2 Asignacion de los Indices de Miller

Una vez que se tiene ¢! difractograma de la muestra, se procede a asignar indices de Miller,
Un programa de computadora asigna a los maximos de difraccion las distancias interplanares, una
vez con esto la grafica se compara con los patrones ya existentes de elementos, fichas JCPDS, que
posiblemente contenga el material, los cuales ya estin bien caracterizados. La comparacion se hace
entre las distancias interplanares de los maximos de difraccion, los patrones ya caracterizados se
encuentran catalogados y tienen ya asignados los indices de Miller, de tal manera que solo
tenemos que ver las distancias en nuestro difractograma y encontrar una correspondencia en los
Jpatrones ya definidos, asi, esta distancia, correspondiente a un maximo de difraccion tendra los

mismos indices, este procedimiento se hace de manera manual.

111.2 Microscopia

Los microscopios épticos y electronicos son muy comunmente utilizados en microscopia.
Estos instrumentos se usan en la investigacion de caracteristicas microestructurales de los

diferentes tipos de materiales (metales, ceramicos, y polimeros). La mayoria de estas técnicas
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emplean equipe fotografico integrado al microscopio, la imagen obtenida se le Hlama

fotomicrografia,

{H1.2.1 Microscopia Electronica

La microscopia electronica es particularmente Gtil para realizar estudios minuciosos sobre
los materiales, debido a su gran resolucion (arriba de 2000x). Esta técnica esencialmente
proporciona informacion sobre la microestructura del material como defectos, deformaciones,

inclusiones, precipitados o la presencia de diferentes fases.

Una imagen de la estructura de la muestra bajo investigacion se forma usando un haz de
electrones en lugar de luz. De acuerdo al Principio de D’Broglie, un electrén tendra una longitud
de onda asociada, la cual es inversamente proporcional a su velocidad. Cuando un electron se
acelera a través de altos voltajes, se puede lograr que los electrones tengan longitudes de onda del
orden de 0.003 nm (3 pm). Como consecuencia de la longitud de onda corta del haz de clectrones,
los microscopios electronicos tiene altas energias y alto poder de resolucion para los microscopios.
El haz de electrones se enfoca por medio de lentes magnéticas y la imagen se forma en una
pantalla fluorescente. La geometria de los componentes del microscopio electrénico es semejante

a que se tiene en los dpticos ™

H1.2.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MED)

Esta técnica consiste en que la superficie de una muestra por analizar, es barrida con un
haz de electrones, y el haz de electrones reflejado (o retrodispersado) se colecta ¥ s& muestra con
la misma velocidad de barrido en un wbo de rayos catddicos (monitor). La imagen que aparece en
la pantalla, - que puede ser fotografiada - representa la superficie caracteristica de la muestra. La
superficie de la muestra puede estar o no pulida y atacada quimicamente, dependiendo de cuales
scan los intereses (resaltar fases, fronteras de grano fractografia, etc. ademas de limpiar la

N . - 3, 20 .
superficie), pero debe ser eléctricamente conductora ™% Si la muestra no es conductora, se
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recubre con una pelicula que generalmente es oro, puede ser carbén; ya sea por evaporacion o

con pintura,

I3 Desarrolio Experimental

En este trabajo se utilizo una aleacidn base Zn-A! de composicion eutectoide. Se hicieron

pruebas de tension y de envejecimiento de manera paralela.

Para la prueba de tension, la muestra fue preparada en barras de 20 mm de diametro a 250
°C. la cual fue maquinada en probetas estandar " de 10 mm de diametro y 50 mm de longitud.
Inicialmente la muestra fue solubilizada a 350 °C por 4 dias. La prueba de tensién se llevd a cabo a
una temperatura de 150 °C en una maquina INSTRON con velocidad de cabezat de 0.7 x 10 *
mm/s hasta que se produjo la falla, despusés de lo cual, una de las partes de la probeta rota se
cortd para poder obtener muestras que se pudieran analizar por rayos X y por microscopia de

barrido.

Las muestras se tomaron de las diferentes zonas afectadas de la probeta, como son de la
base, zona de cuello y zona de la fractura. Estas muestras se obtuvieron haciendo primeramente un
corte transversal de la parte de interés, (eniendo especial cuidado de la punta. Posteriormente se
hicieron cuatro cortes mas para tener muestras pequefias de cada una de las zonas de interés,

como se muestra en la figura 3.4

#

v
H
5

Eas

Fig. 3.3 Muestras cortadas de las diferentes zonas
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1IL.3.1 Preparacion de las muestras

Inicialmente se selecciona una muestra representativa del material que se quiere analizar, la
cual sera cortada de la pieza original. La superficie elegida sera desbastada y pulida para revelar la

microestructura.

Durante el corte, la estructura de la aleacion es dafiada hasta una profundidad de 1 mm
aproximadamente, ésta dependera del tipo de cortador empleado, la velocidad de corte y la dureza
del material; esta Gltima disminuye en buena medida la profundidad del dafio. Posteriormente la

capa daiada se remueve mediante desbaste.

El desbaste se realiza mediante lijas, inicialmente del namero 320 seguido por lijas del

numero 400 y 600; cada papel disminuye la rugosidad del inmediato anterior.

El pulido de las muestras, generalmente involucra un pulido grueso y un pulido fino. En el
pulido grueso se emplea un paiio que se impregna con un abrasivo que inicialmente es alumina
disuelta en agua (HyO + Al;O de 0.5 mm apréx.), el paiio se coloca en una pulidora, la cual tiene
un motor de velocidad variable. Finalmente se hace el pulido fino con pasta de diamante de 0.5 y
0.3 um . Se coloca la muestra sobre el paiio, en lugar de usar agua o alcohol, se usa aceite para no
disolver la pasta, y se gira en sentido contrario al giro del disco, sin ejercer mucha presion y
teniendo cuidado de que el pafio no se contamine con polvo para ro rayar la superficie de la

muestra.
I11.3.2 Tratamientos térmicos
Primeramente la muestra fue solubilizada a 350 °C por 4 dias. El tratamiento de envejecrdo

se lleva a cabo térmicamente mediante un horno de alta temperatura {mufla) aplicando 150 °C

durante un cierto tiempo que inicialmente es de 10 min. Cada vez que fa muestra es expuesta
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térmicamente se extrac y se lleva a analizar a los rayos X y se le toman micrografias de barrido

para registrar el proceso.

111.3.3 Rayos-X

En cada paso del proceso de envejecimiento se obtuvo un difractograma correspondiente,
de manera que se tuvo la secuencia de la transformacion de la muestra, El equipo que se utiliza es
un Difractometro Kristalloflex D-5000 y un D-500, (ambos equipos se trabajan bajo las mismas

condiciones) los cuales cuentan con un filtro de Ni para la radiacion K, proveniente del Cu’.

Para el analisis de rayos X se utilizé una velocidad de barrido de | grad/min, para un
angulo de 28 en un intervalo de 35° a 47°, este fue el intervalo de interés por que es donde esta la
informacién representativa de las fases presentes. Como el material de estudio es cristalino, se

utilizo un voliaje de 30 KV y una corriente de 20 mA.

Para obtener los indices de Miller de nuestros patrones, se hicieron comparaciones con los
patrones de! Zn, Al y Cu de las fichas JCPDS, esta comparacion se hizo de manera manual, Este

procedimiento se describié en los puntos 111.2 y 1113,

II1.3.4 Microscopia

Para tener detalles finos de la microestrucutra se wiilizd un microscopio elctrénico de
barrido Leica 400, con el cual se abtuvieron imagenes con amplificaciones de 2500x. Se trabajo
con electrones retrodispersados (imas energéticos) para tener la informacién de la microestructura,
estos penetran la muestra y salen con un angulo apréx de 90°. Se utilizé un voltaje de 20 KeV,
variando la corriente desde 150 pA hasta 600 pA. El contraste se obtiene debido al peso atdmico

de los componentes del material; los elementos de bajo peso alémico son “mas blandos™ y

" El espectro de radiacién del Cu presenta dos méximos de difraccién Ke v K8 (que corresponden a decaimientos de
los niveles L y M respectivamente. al nivel K del atomo) y ¢l filiro de Ni elimina Ja contribucion del pico mecnos
intenso. Debido a que es un patrén muy simple s ficilineste identificable,
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dispersan menos que los que tienen un peso atomico mayor. Los elementos “blandos™ se observan
oscuros y los “duros” se observan brillantes. Para ef material de estudio solo necesita pulirse a
“espejo” , ya que presenta una buena definicién de las fases presentes. Para las micrografias se

utiliza un rollo en formato 120 con ASA 400.
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IV.1 Comportamiento Tensil.

La figura 4.1 muestra Ia curva esfuerzo-deformacion a 150 °C. El esfuerzo tensil iltimo y
el esfuerzo de prueba de 0.2% de la muestra fucron de 1445 y 109.5 MPa respectivamente. La
muestra fallé cuando se alcanzo el 51.81% de deformacion con un esfierzo tensil instantaneo de
48.17 MPa. E! desplazamiento en el pico Yy en la fractura fueron de 1.430 y 9.066 mm

respectivamente.
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Fig.4.1 Gréfica de la curva esfucrzo-deflormacidn para la aleacidn Zn-76% AJ-22% Cu-2%
dueante la prueha de tensién a 150 °C,
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IV.1.1 Difraccién de rayos-X para la prueba de tension.

En este trabajo se reportan en la figura 4.2 a, b y ¢, los difractogramas de la parte gruesa
(sin deformacién plastica), la zona del cuello y de la zona de la fractura después de la prueba de
tension a 150 °C. La parte gruesa muestra la presencia de las fases o, €, 0’y (designacion de la
fase 1 para la muestra envejecida), donde la fase « es la fase fcc rica en Al; & es la fase hep del
CuZn, y la fase n’rc es una fase metaestable rica en Zn con estructura derivada de la fase n’g que

se presenta en aleaciones eutectoides Zn-Al extruidas. La fase n'r se observa en la zona del cuello

v de la fractura v e< la face terminal (mag #cl‘ahlp) rirn an 7n

Para la prueba de tension, la intensidad de los picos de difraccion que pertenecen a los
planos cristalograficos (0002) de la fase n're se reacomodan gradualmente hacia angulos 20

mayores de 36.7 a 36.8, es decir, la distancia interplanar pasa de 2444 A a 2441 A de la zona
gruesa a la zona de la fractura. Por otro lado el plano (101 1) permanece practicamente sin cambio

en43.3°con 2.088 A vy el plano (IOI 0) pasa de 39 ° a 39.1° con unas distancias 2.309 y 2.306 A

y el pico correspondiente al plano (0002) de la fase W're decrece mientras que el {0002} de la n'y

crece. El pico de difraccion del plano (1010) de la fase & decrece hasta anularse en la zona de la
fractura mientras que el (0002) persiste a lo largo de la prueba. En la zona de! cuello se hace
evidente Ia transformacion de la fase W'y a la fase n’r debide a que se tiene la coexistencia de

ambas fases.

Se observa también que hacia la zona de la punta aparece el pico de la fase T, lo que
sugiere una reaccion del tipoa + & — T* + y. Este tipo de transformacion ocurre en esta prueba y
se ha reportado en otros trabajos de molienda, envejecido y termofluencia para este tipo de

. 10, 14, 19
aleacion! b
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IV.1.2 Microestructura Inducida por Tensién

La Fig. 4.3 muestra la microestructura de la zona de la fractura donde se puede ver que
consta de [a estructura perlitica fina y de grano fino con un tamaiio de particula menor a 3um. La
zona brillante es la fase 1’1 con pequefios precipitados de la fase T". Se puede ver que la fractura

se da a través del grano fino y no de la perlita,

Las Figs. 4.4 a, b y ¢ son micrografias tomadas de 12 zona del cuello; se observa que
cuando nos acercamos a la zona de la fractura se presenta una mayor cantidad de grano fino que
rodea a la fase g y cerca de la zona gruesa se tiene mas perlita tanto fina como gruesa ademas de

una orientacion de la fase 1’7 en la direccion del esfuerzo aplicado.

Las Figs. 4.5 a y b muestran la microestructura de la zona gruesa donde se ve la perlita
gruesa y fina sin la presencia de grano fino, también se ve que la fase £ se encuentra practicamente

libre de precipitados.
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Fig. 4.4 Micrografias de 2 zona del cuello 1500x
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Fig. 4.5 Micrografias de la zona grucsa o base n) 1500x b)2500x
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V.2 Muestra Homogeneizada a 350 °C por 4 dias.

La microestructura de [a muestra homogeneizada consiste de las estructuras petlitica fina y
gruesa, La fase a corresponde a la perlita fina y aparece en color oscuro y la fase n en color claro,
ta perlita gruesa corresponde a la fase B. La zona de la fase ¢ tiene pequefios precipitados de la

fase n que provienen de la estructura perlitica guresa. Fig. 4.6.

T PieRer G pA

LEMAENAN, | betectors om: -

Fig. 4.6 Micrografia dec la aleacién Za-76% Al-22% Cu-2% homogeneizada a 350 °C
por 4 dias, 1500x,
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IV.2.1 Difraccién de Rayos-X

Los difractogramas de la muestra homogeneizada y envejecida se presentan en la
Fig. 4.7. La etapa inicial consiste de 4 fases o, &, 0’ Yy M'r y se puede ver que se inicia con la

coexistencia de las fases N’ ¥ 't la intensidad de difraccion de los planos (0002} de ambas

fases aparecen traslapados, asi como el plano (]0]0) de las fase v’ y €. El plano (200) de la
fase o desaparece a las 15 h de tratamiento térmico mientras que el pico de la fase T' empieza a
crecer y en 30 h la fase ot ya ha desaparecido completamente y solo tenemos la fase T en 44.4

PR T )

FOT SUS Maau e witvioidad el planu (1 1) e ©sia 1ase decrece y 12 aistancia interpianar pasa de

2333223224

La intensidad del plano (0002) de la fase ¢ decrece y se espera que finalmente desaparezca

complelamente y su parametro pasa de 2.146 A a 2.136 A en angulos de 42.1° y 423°

respectivamente, mientras que el plano (IOEO) desaparece después de 310 h; sus parametros

pasan de 2.390 a 2.379 A y en angulos de 37.6 y 37.8°.

La intensidad del plano (IOi 0) de la fase 0w se mantiene practicamente sin cambio Yy sus
distanctas interplanares pasan de 2.308 a 2.379 A con angulos de 39 y 39.3°, El plano (0002) de
esta fase se presenta con una distancia de 2.438 A en un angulo de 36.9°; después de 15 h se
observa que se transforma a la fase 'y que inicialmente tiene una distancia interplanar de 2.449 A
y pasa a 2.454 A con angulos de 36.7 y 36.58°. Esto sugiere que la transformacion es del tipo o +

€ —» T" + n que se menciona anteriormente.
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Fig. 4.7 Difractogramas
eutectoide Zn-76% Al-22% Cu-2%, durante
el proceso de envejecimiento a £50°C,
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b) 40 min
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IV.2.2Tratamientos de Envejecimiento.

La microestructura obtenida de la muestra por tratamientos térmicos a 150 °C fue perlita.
A las 2 h de tratamiento, la figura 4.8 muestra la aparicion de un tipe de precipitado, que se
observan como particulas oscuras y corresponden a la fase 1 que provienen de la fase perlitica.
Para 5 h de tratamiento térmico, la figura 4.9 muestra en gris claro la presencia de precipitados
que corresponden a la fase T" que se encuentra en las orillas de Ia fases. En 30 h de tratamiento la
figura 4.1 1 muestra claramente los dos tipos de precipitadas y después de 120 h se observa que los

precipitados han crecido significativamente, como lo muestran las figuras 4.12 y 4.13,

FC 2622 198 % .
W 23w i Probe: A ps
IR TN Deteotor- Qesp

Fig. 4.8 Micrografia dc la alcacién con 2 h de tratamiento a 150 °C 1500
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Fig. 4.10 Micro

grafia de la muestra con 15
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Fig. 4.12 Micrografia de la muestra con 50 h a 150 °C, 3000x.
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Fig. 4.13 Micrprafia de la muestra con 120 h a 150 °C, 3000x
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V.1 Transformaciones de Fases Inducidas por Esfuerzo de Tensién

Durante la prueba de tensién a 150 °C, la parte gruesa de la muestra solamente sufre un
tratamiento térmico, es decir, un envejecimiento, mientras que las zonas de cuello y de fractura

sufren un tratamiento termo-mecanico, o sea, un envejecimiento con un esfuerzo.

Se observa que ocurren dos transformaciones de fase durante la pruecba. La primera
transformacion consiste en la descomposicion de la fase 0’k hacia la fase n’'r que es mas estable;
esto se ve claramente en los difractogramas de la muestra envejecida. Este tipo de transformacion
se ha observado anteriormente en aleaciones Zn-Al-Cu eutectoides en pruebas de molienda,

tension y de termofluencia I '8 25!

La transformacion de la fase n'vc se lleva a cabo por precipitacion discontinua que es
similar a la descomposicion de fa fase B’s en tratamiento de solucion y en las aleaciones base Zn-

10, 17, 18, 24)

Al eutectoides fundidas . También se determind que la descomposicion ocurre de fa

siguiente manera: )'gc > n +a + T° lo que corresponde a fa reaccion o + &8 — T* + na?268°C
na

En la literatura ™ se reporta que si fa relacion de los parimetros reticulares ¢/a es mayor a

1.633, solamente ocurre deslizamiento en el plano basal (0001). Para la fase 1 se han reportado




valores de c/a de 1.82 y 1.86 "™ _que son mayores a 1.633, por Io tanto el deslizamiento
ocurre en el plano basal. Al ocurrir esta transformacion, el eje ¢ aumenta, lo cual significa que al
perder Al de la solucion sélida, n aumenta el valor de c. Esto implica que la atraccion entre planos
basales es mas débi y por tanto el fendmeno de desiizamiento es mas facil, esto quiere decir que
posiblemente la fuerza motriz para que ocurra la transformacién es proporcionada por la facilidad

para levar a cabo la deformacién plastica en una fase mas favorable para el deslizamiento.

La segunda es la descomposicién de la fase £, comparando los difractogramas de la zona
gruesa y de la fractura, se observa que el pico de la fase & decrece en intensidad acompanado de
un incremento en e! pico de la fase T°, Esto implica que la transformacion de ¢ a T” ocurre durante
la prueba de tension por una transformacién de fases o + £ — T' + n, lo cual se ha reportado en
trabajos de envejecimiento en aleaciones base Zn-Al eutectoides y monotectoides ™ '™ Esta
transformacion se acelera en las zonas de cuello y fractura por el esfuerzo aplicado, ya que la
prueba de tension dura varios minutos y este tipo de transformacion ocurre por un proceso de

envejecimiento prolongado !

, lo cual se pudo corroborar en la muestra envejecida.

Zhu y Murphy " proponen un modelo termodinamico para explicar que a partir de la
reaccion de equilibrio o + &€ — T + 1y, se llega a las fases estables o, T’ y 1 por medio de la
disminucion de temperatura, o sea, para que la reaccion se lleve a cabo, la energia libre de la fase &

debe crecer mas que la de las otras fases. Fig. 5.1.

De esta manera se puede tratar de explicar la transformacion de fase inducida por esfuerzo,
considerando que si se deforma la muestra plasticamente, hay un incremento en la entalpia de todo
el sistema y entonces la energia libre de todas las fases, dada como G=H-TS, debe aumentar Por
10 que, la energia libre de la fase € debe incrementarse mas que la de las otras *® favoreciendo la

ocurrencia de la transformacion.
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Decremasnito da

la Temperziura

Fig. 5.1 Diagramas de cnergia libre de las fases o, T, & n, duraate la precipitacion

de ka fase T° por decremento de la temperatura ',

V.2 Cambios Microestructurales Inducidos por Deformacién

Las micrografias de la muestra fallada por tension muestran que la estructura perlitica
gruesa que se tiene en la base de la muesira, cambia a una estructura de grano fino hacia la zona
de lafractura, con un tamafo de grano menor a 3jum y en la zona de la fractura se tienen los
precipitados de la fase n'gc . La zona de cuello y de fractura sufren una gran deformacién durante
la prueba que hacen que aumente la energia interfacial y produce los cambios microestructurales
de estructura perlitica gruesa a grano fino, mientras que la estructura perlitica fina permanece sin
cambios. El grano fino contribuye a un alargamiento y mayor ductilidad del material, facilitando e}

desplazamiento individual de los granos a través de la migracion de las fronteras de grano %]
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Comparando con la muestra envejecida, los primeros precipitados de la fase o se obtienen
después de 2 h de tratamiento a 150 °C y los de la fase T" después de 5 h de tratamiento, por lo

que se puede decir que las transformaciones son aceleradas por el esfuerzo aplicado,



CONLUSIONES




1) El proceso termo-mecanico permite seguir el desarrollo de fas transformaciones de fase

inducidas por esfuerzo en la aleacion eutectoide Zn-76% Al-22% Cu-2%.

2) La fase metaestable rica en Zn n'sc se transforma por precpitacion discontinua como, N'rc —

n+eo+ T durante in nracesn terma-mecanicn romo defarmaciéon tensit a 150 °C

3) La transformacion de fases , oo + € — T’ + n, se acelera por alta deformacion durante el
proceso de tension. Esta misma transformacion se Heva a cabo, por un tiempo prolongado, en un

proceso de envejecido.

4) La estructura perlitica gruesa, fase B, se transforma a una estructura de grano fino durante la
deformacion tensil, lo que es importante en ¢! alargamiento ademas de que se tiene mayor
ductilidad en e! material. La estructura perlitica fina, fase o, permanece sin cambio durante el

proceso.
5) La mucstra envejecida a 150 °C presenta dos tipos de precipitados después de 5 h de
tratamiento; el primero proviene de la fase f, perlitica gruesa; y el segundo de la fase T' rica en

Zn. Este tipo de precipitados no se ha reportado en la literatura.

6) La fractura se propaga  través de la estructura de grano fino rodeando a la estructura perlitica.
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