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RESUMEN

El trabajo presente busca entender la relacion de las propiedades mecénicas con el
tamafo, distribucion y morfologia de los precipitados tipo ’ y 0’ en las aleaciones Al-Si-

Mg tipo A356 y A356 + 0.5Cu.

Para cumplir con los objetivos las dos tipos de aleaciones fueron sometidas a un
tratamiento térmico T6, variando la velocidad de temple, posteriormente por medio de
microscopia Optica se determind la altura de 3.5mm para la aleacion A356 y 4.5mm para
la aleacion A356 + Cu para seccionar en cada una de las muestras y un obtener un EDS
entre 25 y 26um y llevar a cabo la caracterizacién de los precipitados con microscopia
electronica de barrido y microscopia electronica de transmision, utilizando técnicas de

andlisis de imédgenes se determind las caracteristicas de los precipitados.

La estimacion cuantitativa de los precipitados en cada uno de las aleaciones
analizadas, fue determinada por medio de la técnica de estereologia, donde se aprecia que
la velocidad del temple, tiene relacion con la cantidad de precipitados en la aleacién y a

sus propiedades mecdnicas.

De la investigacion se concluye que el porcentaje de cobre en aleaciones Al-Si-
Mg, se encuentra en concordancia con las propiedades mecénicas y que la velocidad del

temple es un medio importante para conseguir mejores propiedades mecénicas.



CAPITULO 1

1.1 Introduccion

Las aleaciones de aluminio tienen aplicaciones para componentes estructurales en
la industria automotriz, aeroespacial y en la industria ingenieril, debido a su excelente
vaciabilidad, resistencia a la corrosion, y buena relacién resistencia-peso cuando esta

tratado térmicamente 2!

Las aleaciones AI-Si se usan para la fabricacion de cabezas de motores de
combustion interna debido a que poseen muy buenas propiedades mecdnicas y baja
densidad en comparacion con las aleaciones ferrosas. Una aleacion importante del sistema
Al-Si es la A356, la cual tiene como elementos principales el silicio y el magnesio. La
aleacion A356 es de uso comercial y garantiza buenas propiedades de resistencia y
ductilidad. La aleacion A356 se considera como de alto desempefio debido a que presentan

mejores propiedades mecanicas que las aleaciones comerciales A319, 319 y 356.

Las propiedades mecédnicas de la aleacion A356 dependen de varios
factores como la composicién quimica, tratamiento térmico Yy caracteristicas

microestructurales.

La aleacion A356 es sometida a tratamientos térmicos para mejorar las
propiedades mecdnicas debido a que estos generan cambios importantes en la
microestructura de la aleacién. El tratamiento que da mejores resultados para estas

aleaciones consiste de 3 etapas: solubilizado, temple y envejecido.

Un componente importante de las aleaciones A356 es el Mg debido a que
incrementa las propiedades mecédnicas con la formacién de precipitados estables y
metaestables S’-Mg>Si y S-Mg>Si durante el tratamiento térmico de envejecido. Otra
caracteristica importante de esta aleacion es el bajo contenido de Cu y Fe que disminuye

la presencia de intermetalicos en la matriz de aluminio.



CAPITULO 2
REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Aluminio y sus aleaciones

El aluminio es un metal no ferroso de mayor consumo en el mundo, un 75% este
consumo es primario (aluminio extraido de mineral) y el otro 25% es secundario (aluminio
derivado del procesamiento de chatarra). Los antiguos griegos y romanos usaban el
alumbre (sulfato de aluminio, (SO4)3Al2) en medicina como astringente y en procesos de
tefiido, ellos suponian que este compuesto estaba formado por un elemento metdlico
desconocido. En 1807, Davy propuso el nombre de aluminio para este metal [1]. El
aluminio es el tercer elemento quimico mds abundante en la Tierra (se ha estimado que un
8% en peso de la corteza terrestre estd compuesta de aluminio), sélo detrds del oxigeno y
el silicio (45.2% y 27.2% respectivamente) el aluminio no existe en la naturaleza como
metal, estd presente principalmente formando 6xidos de pureza e hidratacion variables

debido a su alta afinidad quimica por el oxigeno !

El aluminio es un material ubicado en tabla periddica en el grupo IIIA, de peso
atdmico 27, nimero atémico 13 y estructura cristalina C.C.C. (cubo centrado en caras),

de color blanco, que otras aleaciones presenta color azulado.

El aluminio puro de 99.9% presenta un punto de fusion de 660.2 °C, es un buen
conductor de calor y electricidad, de baja conductividad magnética al igual que sus
aleaciones. Ademads es resistente a la corrosion, por su alta reaccidén genera una capa de
oxidos compactados insolubles con agua o cualquier otro disolvente protegiendo al

material cubierto por éste.

Es comun en las aleaciones de este tipo que no se presente un punto bien definido

de fractura, ya que puede ocurrir en la zona eldstica o plastica e intermedia, por lo que el



andlisis requiere equipos bien sensibles que permitan detectar el porcentaje de

deformacion del material de 0.2% empleado en conceptos de diseiio, donde el esfuerzo de

compresion soportado por el material equivale al soportado por el material equivalente al

soportado por la prueba de tensidn, que se aproxima a la cuarta parte de la dureza en la

escala de Vikers diamond.

La designacién de las aleaciones de aluminio se basa en la normas de “The

Aluminum Association” separando las aleaciones en dos grupos con sistemas numéricos,

en aleaciones de trabajo con cuatro digitos y aleaciones vaciadas con tres digitos desde

1954.

Para las aleaciones de trabajadas se utiliza un sistema de cuatro digitos para

producir una lista de familias de la siguiente manera:

o ]xxX.
o 2XXX.
o 3XXX.
o 4XXX.
® 5XXX.
®  OXXX.
o 7XXX.

Aleacién pura

Aleacion en cual el cobre es su principal aleante

Aleacion en el cual es manganeso es su principal aleante

Aleacion en el cual el silicio es su principal aleante.

Aleacion el cual el magnesio es su principal aleante.

Aleacion en el cual es silicio y el magnesio son los principales aleantes.

Aleacion el cual el zinc es el principal aleante, pero puede contener otros

elementos como cobre, magnesio, cromo y zirconio.

®  8XXX.

Aleaciones con estafio y con adiciones de litio.

Las aleaciones de vaciado son descritos por un sistema de tres digitos seguido de

un valor decimal. El decimal 0.0 en todos los casos pertenece a la fundicién de aleacion

de limites. Decimales 0.1, 0.2 concierna a la composicion del lingote. Las familias para la

aleacién de vaciado es la siguiente !:



e Ixx. Aleacion pura

e 2xx. El cobre es su principal aleante

e 3xx. Elsilicio es su principal aleante, con adicién de cobre o magnesio.

e 4xx. Elsilicio es su principal aleante

e 5xx. El magnesio es su principal aleante.

e 6xxX. Sin aplicacién

e 7xxx. El zinc es su principal aleante pero otros elementos como el cobre y el
magnesio pueden agregarse.

e 8xxx. El estafio es su principal aleante.

Dependiendo si la aleacion fue endurecida por tratamiento térmico o deformacion,
lleva un grado de clasificacion T o H. Asi mismo otras clasificaciones indican si la
aleacion fue recocida (O), tratada en solucion (W) o utilizada tal y como fue fabricada (F).
Los nimeros que le siguen a la T o a la H indican el endurecimiento por deformacion, el

tipo exacto de tratamiento térmico u otros aspectos especiales en la aleacion.

La mayor diferencia entre estas aleaciones se basa en sus propiedades. Muchas
aleaciones responden al tratamiento térmico. Estos tratamientos incluyen, solucién,

temple y precipitacion por envejecido.

Los grados de tratamiento a los que se puede exponer una aleacion de aluminio

son mostrados en la siguiente Tabla 2.1.

La seleccion de las aleaciones de aluminio para vaciado depende de la composicion
quimica, debido a que ésta determina la fluidez, el rango de solidificacion, susceptibilidad

a falla en caliente, etc.

Muchas designaciones de las aleaciones también incluyen una letra de prefijo.
Diferentes letras son usadas para mismo numero de aleacidn, que se usan para distinguir

el porcentaje de impurezas o elementos menores de la aleacion, por ejemplo 356 y A356.



Tabla 2.1 Tratamiento térmico de envejecido en aleaciones de Al.

T1 |Enfriada desde la temperatura de fabricacion y envejecida naturalmente.

Enfriada desde la temperatura de fabricacidn, trabajada en frio y envejecido

T2 |naturalmente.

T3 |Tratada por solucidn, trabajada en frio y envejecida naturalmente.

T4 | Tratada por solucién y envejecida naturalmente.

TS5 |Enfriada desde la temperatura de fabricacion y envejecida artificialmente.

T6 |Tratada por solucién y envejecida artificialmente.

T7 |Tratada por solucidn, estabilizada por sobreenvejecimiento.

T8 |Tratada por solucidn, trabajada en frio y envejecida artificialmente.

T9 |Tratada por solucidn, envejecida artificialmente y trabajada en frio.

Enfriada desde la temperatura de fabricacion, trabajada en frio y envejecido

T10 | artificialmente.

2.2 Sistema aluminio-silicio

El aluminio es estado natural no posee las propiedades mecdnicas y dureza
requerida para el buen funcionamiento y ciclo de vida deseado de las piezas vaciadas. Por
esto al ser mezclado con otros componentes en el proceso de fusion, permite la

solubilizacion de los elementos adicionales que mejora las propiedades.

Las aleaciones de aluminio-silicio son de las mds utilizadas para fabricar piezas
vaciadas de uso doméstico, militar, automotriz, y para fabricar componentes espaciales.
En las aleaciones de aluminio se utiliza principalmente el silicio como elemento aleante
debido a que confiere una fluidez elevada, produce un alta resistencia a la corrosiéon y
reduce el coeficiente de expansion térmica. Sin embargo el maquinado puede presentar

dificultades, debido a la presencia de particulas de silicio en la microestructura.



Las aleaciones de aluminio mds empleadas son las que poseen entre un 5y 20%
de silicio. La microestructura caracteristica de estas aleaciones es fase primaria, aluminio
o silicio, y una mezcla eutéctica de estos elementos. La caracteristica principal de la
aleacion de aluminio—silicio es la formacién del eutéctico entre el aluminio y el silicio con
un contenido de 11.5 a 12% de silicio, como se muestra en el diagrama de Al-Si en la
figura 2.1. Dependiendo de la cantidad de silicio las aleaciones son divididas en tres
grupos: aleaciones hipoeutécticas con contenido de silicio entre 5 y 10%, aleaciones

eutécticas entre 11 y 13% y aleaciones hipereutecticas entre un 14 y 20% de silicio.

800

700
Liquido

Liquido+Si

27 7°C

Temperatura (°C)
o
=]
o

500

400AI 10 20 30

Silicio (%opeso)

Figura 2.1. Diagrama de fases en equilibrio de Al-Si. %
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2.2.1 Influencia de los elementos de aleacion

Los elementos de aleacion tienen diferentes efectos en las aleaciones de aluminio,

los que comtinmente se encuentran en el sistema de aluminio-silicio, son los siguientes:

El silicio mejora la fluidez del metal, aumenta la resistencia a la corrosién, la
resistencia mecdnica, la resistencia al agrietamiento en caliente y la resistencia al desgaste.

También disminuye la expansién térmica y la maquinabilidad.

El magnesio hace que la aleacion sea tratable térmicamente, se puede endurecer
por envejecimiento, debido a que forma un compuesto con el silicio, aumentando la
resistencia mecdnica, mejora la resistencia a la corrosion. Adicional a esto el magnesio

forma escoria y 6xidos que disminuyen la fluidez.

El hierro es unos de los elementos méas dafiinos debido a que da origen a la
precipitacion de fase AlsFeSi en aleaciones de aluminio, por lo que se trata reducir este
elemento. Tiene una morfologia de agujas alargadas que presentan alta dureza y producen
fragilidad, ademds que poseen baja adhesion con la matriz. Con contenidos mayores a
0.7% de hierro las agujas no se multiplican si no que crecen longitudinalmente siendo mas
nocivas para la aleacién, para contrarrestar este efecto se agrega manganeso, para formar

Aly5(FeMn)sSiz> que es un precipitado mas compacto y menos daiiino.

El cobre se caracteriza por aumentar la resistencia mecénica, dureza y
maquinabilidad, ademds hace a la aleacién tratable térmicamente, que puede endurecerse
por envejecimiento. Aunque el cobre reduce la resistencia a la corrosion, agrietamiento en
caliente, fluidez y contraccion, sus defectos dafiinos se minimizan con un apropiado

tratamiento en solucién y envejecimiento.

El manganeso, reduce el efecto del hierro, impidiendo formar la fase AlsFeSi, y
formando la fase Alis(FeMn)sSi2, que presenta una morfologia mas compacta tipo

estructura china, mejorando la resistencia mecénica y la ductilidad de la aleacion.
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El titanio se utiliza para mejorar las propiedades mecénicas y refinar el tamafio de

grano, para reducir el agrietamiento en caliente.

El estroncio es utilizado como modificador de la fase eutéctica Al-Si. En contenido
alto puede ocasionar porosidad en la fundicidn, especialmente en secciones gruesas con

solidificacion lenta.

2.3 Solidificacion de aleaciones hipoeutectoides.

En las aleaciones hipoeutécticas estd bien establecido que la secuencia de

solidificacion ocurre de la siguiente manera:

1. Formacion de una red dendritica de aluminio o
2. Reaccion eutéctica de aluminio-silicio

3. Precipitacion de fases post-eutécticas secundarias como Mg>Si y Al.Cu

Ademds de las reacciones principales, existe la precipitacion de fases con
contenidos de hierro y manganeso. La Tabla 2.2 muestra la secuencia de formacion de

estas fases.

Las propiedades mecdnicas de la aleaciéon de aluminio-silicio hipoeutécticas
pueden ser mejoradas con la modificacion estructural del eutéctico. La adicion de ciertos
elementos como el calcio, sodio, estroncio y antimonio a las aleaciones hipoeutécticas de
aluminio-silicio resulta una estructura fibrosa del eutéctico. También se conoce que al

incrementar la velocidad de solidificacion, se produce un efecto similar en la estructura.
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Tabla 2.2. Secuencia de la precipitacion de fases de aleaciones Al-Si hipoeutéctica

Temperatura
€0 Fases precipitadas Nombre de la reacciéon
650 Aljs(MnFe)3Siz Primario Pre-dendritico
Dendritas de aluminio Dendritico
600 Aljs(MnFe)sSi Post-dendritico
y/o AlsFeSi Pre-eutéctico
550 Al + Si eutéctico Eutéctico
AlsFeSi Co-Eutéctico
Mg,Si
500 ADCu y fases mas complejas Post-eutéctico

Los elementos modificadores del eutéctico Al-Si guardan una relacién de radio
atomico con el silicio r/rSi =1.55-1.85, en donde la relacion ideal es de 1.65. El estroncio
es un excelente modificador, su relacion de radio atéomico con el silicio es de 1.84. Es
estable en el metal liquido por tiempos prolongados, ya que tiene un bajo valor de
fugacidad y el potencial de oxidacién es moderado. Ademads, el Sr es menos agresivo con
el herramental, lo cual es conveniente cuando se utilizan moldes permanentes en el
vaciado de las piezas. El estroncio dispersa la porosidad en las piezas y provoca un
incremento en la microporosidad y una disminucién de la macroporosidad. Sin embargo,
el estroncio es dificil de disolver y es necesario un tiempo de incubacién para que su efecto

sea eficiente.

La microestructura de las aleaciones comerciales no modificadas es una mezcla
tipica de hojuelas gruesas de silicio. La adicién de estroncio como modificador refina la
estructura eutéctica que resulta en una transicion de hojuelas a fibras en la morfologia del
silicio. Las estructuras modificadas se pueden dividir en seis clases, la clase 5 es la
estructura que estd bien modificada, la clase 2-4 son con baja modificacion y la clase 2

son las estructuras laminares y algunas veces se puede encontrar una clase 6 que se le
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Ilama sobremodificada. En la Figura 2.2 se muestran las microestructuras de una aleacién

modificada con estroncio y una microestructura de una aleacién no modificada

T

(b) B 11

Figura 2.2. Estructura eutéctica tipica de aleacién aluminio-silicio: (a) sin modificar (b)

modificada con estroncio, grado de modificacién 5. [26]

2.4 Espaciamiento dendritico secundario

Una medicién de los efectos de las condiciones de solidificaciéon que es
ampliamente usado en las estructuras dendriticas es el espacio dendritico secundario.
Generalmente, los espacios medidos son las distancias perpendiculares entre los brazos de

la dendrita.

La solidificacién ocurre a través de la formaciéon de dendritas en la solucién
liquida. La separacion de los brazos primarios de las dendritas esta controlada por la
velocidad de solidificacion. Si se tiene una velocidad alta, los espaciamientos dendriticos
primarios se vuelven muy pequeios. El espaciamiento dendritico secundario no esta

relacionado directamente en ninguna forma con el tamafio de grano. La Figura 2.3
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muestra los valores de EDS obtenidos de una aleacion 356 a diferentes velocidades de

enfriamiento.

' .
A\LEACION 3586 1

FDS {micras)
J
T
7~

-

1C
10 40 100

Velocidad de enfriamicto ("C/min.)

Figura 2.3. Variacién de EDS de una aleacién 356 con la velocidad de enfriamiento. [

El mecanismo de formacion del EDS empieza con la formaciéon de un nucleo.
Posteriormente crece una esfera pre-dendrita, la cual rechaza soluto que da como resultado
un sobreenfriamiento constitucional. Finalmente la interfase esférica cambia a forma
celular y después a forma dendritica conforme las protuberancias crecen dentro de las

regiones sobreenfriadas del liquido como se muestra en la figura 2.4.

El proceso es controlado por difusién, por lo que el crecimiento es el mds répido.
Después, cuando la solidificacién procede, solo los brazos més grandes crecen y los brazos
pequeios empiezan a encogerse hasta desaparecer. A través de la solidificacion, el
espaciamiento dendritico secundario se incrementa, este crecimiento de la dendrita se

lleva a cabo por la energia de superficie.

El espaciamiento dendritico secundario puede ser usado para predecir y controlar
las propiedades tensiles de las aleaciones de aluminio. En la Figura 2.5 se muestran

algunas propiedades de tension de una aleaciéon A356 expresadas en funcién del
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espaciamiento dendritico secundario, donde se muestra la mejora substancial de estas

propiedades cuando el espaciamiento dendritico secundario es fino. (%!

Figura 2.4. Representacién esquemdtica del crecimiento dendritico **!

Figura 2.5. Propiedades en funcion del EDS de una aleacion A356-T6 para varias
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2.5 Propiedades mecanicas de aleaciones de aluminio-silicio

Las aleaciones A356 son consideradas como de alta calidad debido a que son
utilizadas en trabajos de ingenieria de alto rendimiento y se caracterizan por contener
elementos que otorgan elevadas propiedades mecénicas a la aleacion y ademds de que se

fabrican con un alto control de impurezas.

Tabla 2.3. Composiciones quimicas de aleacién 319 y 356

Composicion en peso
Aleacion Si Fe Cu Mg Zn Mn Ti
319 5.5-6.5 1.0 3.0-4.0 0.10 1.0 0.50 0.25
A319 5.5-6.6 1.0 3.0-4.0 0.10 3.0 0.50 0.25
356 6.5-7.5 0.60 0.25 0.20-0.45 0.35 0.35 0.25
A356 6.5-7.6 0.20 0.20 0.20-0.45 0.10 0.10 0.20

Las propiedades mecénicas de tension y dureza de la aleacién A356 son mayores
en relacion a las aleaciones comerciales A319, 319 y 356. En la Tabla 2.4 se muestran las
propiedades de tension y de dureza para las diferentes aleaciones, todas con un tratamiento

térmico tipo T6.

Tabla 2.4. Propiedades mecénicas de tension para aleaciones Al-Si.

Tipo de UTS Yield |Elongacion| Dureza

Aleacion (MPa) (MPa) (%) Brinell
319 250 164 2.0 80
A319 300 200 6.0 90
356 228 164 3.5 70
A356 330 280 6.0 95
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2.6 Sistema Aluminio- Silicio-Magnesio

El efecto benéfico de un espacio dendritico mds fino puede ser explicado por el
incremento en la homogeneidad del material, el cual exhibe un rango de endurecimiento
mads uniforme, defectos mds finos (microporos, inclusiones metdlicas o no metdlicas) y un
coeficiente de expansiéon térmica mds uniforme y por lo tanto, responde mas

uniformemente a los ciclos de tratamiento térmico.

Todo el grupo de aleaciones del sistema Al-Si-Mg tienen excelentes caracteristicas
de vaciado y son resistentes a la corrosion. Estas aleaciones son tratadas térmicamente
para proporcionar varias combinaciones de propiedades de tension y propiedades fisicas
que son atractivas para varias aplicaciones, incluyendo partes aeroespaciales y
automotrices. El sistema aluminio-silicio-magnesio incluye aleaciones que se designan
como 356, dentro de este sistema existen varias aleaciones que se diferencian en la
composicion quimica, la composicion quimica de las aleaciones 356 se muestra en la

Tabla 2.5 B!

Tabla 2.5. Composicién quimica de las aleaciones 356 1!

Composicion %
AA No. Si Fe Cu Mg Zn Mn Ti
356.0 6.5-7.5 < 0.6 <0.25 0.20-0.45 <0.35 <0.35 <0.25
356.1 6575 | <05 <025 |025-045 |<035 |<035 |<025
356.2 6.5-7.5 0.13-0.25 | <0.10 0.30-0.45 <0.05 <0.35 <0.20
A356.0 | 6575 <0.20 <0.20 0.25-045 | <0.10 <0.10 <0.20
B356.0 | 6575 |<0.09 <005 |025-045 |<005 |<005 |0.04-0.20
C356.0 | 6575 |<0.09 <005 | 025045 |<005 |<005 |0.04-020
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2.6.1 Solidificacion de las aleaciones aluminio-silicio-magnesio

En el caso de las aleaciones tipo A356, la precipitacion de una fase eutéctica
secundaria Mg>Si ocurre en los estados finales de la solidificacién, después de la reaccion
del eutéctico Al-Si. Mediante estudios de andlisis térmico se ha visto que la secuencia de
precipitacion de las aleaciones A356 es formacion de la red dendritica de aluminio,
seguida de la reaccidn del eutéctico Al-Si y la precipitacion de la fase Mg>Si hacia el final
de la solidificacién [5]. Hacia el final de la solidificacion, el eutéctico secundario Mg»Si
precipitados de una solucién sélida sobresaturada de Mg y Si en aluminio. Las
caracteristicas finales de la fase MgxSi son determinadas por la velocidad de
solidificacion. El precipitado Mg»>Si a bajas velocidades de solidificacion estard presente

como particulas gruesas incoherentes no endurecedoras [®"
En las aleaciones aluminio-silicio-magnesio se pueden observar también las fases a-
Ali5(FeMn)3Siz, B-AlsFeSi, n-AlsMgsFeSis, 0-AlsFeSiz, Si, Mg»Si. La Tabla 2.6 muestra

la secuencia de las fases formadas en una aleacién A356 [}

Tabla 2.6. Secuencia de las fases formadas en una aleacién A 356 7

Temperatura aprox. Fases precipitadas
e
614 Desarrollo de la red dendritica
594 Liq = Al + Ali5(Mn,Fe)3Si>
594 Liq = Al + AlisFeSi + Alis(Mn,Fe)3Si»
575 Liqg = Al + Si + AlsFeSi
555 Liq = Al + Mg»Si + Si
554 Liq = Al + Si + Mg:Si + AlgMg,FeSi¢
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2.7 Tratamiento térmico de las aleaciones aluminio-silicio-magnesio

El proceso de tratamiento térmico en las aleaciones fue descubierto por el Dr.
Alfred Wilm, quién observé que una aleacion de aluminio con pequefias cantidades de
magnesio, silicio y cobre, al ser enfriado rdpidamente desde la temperatura de la regién
de 500°C, endurecida subsecuentemente sin someterla a otro proceso, si se le permite
permanecer a temperatura ambiente durante varios dias, su resistencia aumentaba
alcanzando el maximo en poco menos de una semana. El efecto fue conocido mads tarde
como endurecimiento por envejecido natural, donde si el material es sometido a
calentamiento posterior a una temperatura menor a la empleada en el proceso de solucién,
por debajo de linea de solvus, éste obtiene mayores propiedades en un menor tiempo,

nombrandosele envejecido artificial.

El tratamiento térmico se refiere al calentamiento y enfriamiento de los metales en
estado sélido, para modificar sus propiedades mecénicas, su estructura metalografica o
eliminar tensiones residuales. El tratamiento térmico de las aleaciones aluminio-silicio-
magnesio se lleva a cabo debido a que estas aleaciones son endurecibles por precipitacion

lo que da como resultado un incremento en las propiedades de resistencia y dureza (8!

La metalurgia del aluminio y sus aleaciones ofrecen un margen amplio de
oportunidades para emplear tratamientos térmicos. La secuencia principal de los

tratamientos térmicos se compone de 3 etapas:

1. Tratamiento térmico de solucion.
2. Temple.

3. Tratamiento térmico de endurecimiento por precipitacion o envejecido.

Ademas de los cambios de morfologia asociados con los elementos solubles y
compuestos, se tienen otros efectos que acompafian los tratamientos de elevada

temperatura. Las caracteristicas de microsegregacion de todas las aleaciones son
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minimizadas, el esfuerzo residual causado por la solidificacién o por un temple anterior

son reducidos y las fases insolubles pueden ser alteradas fisicamente. !

Todas las aleaciones de alta calidad requieren un tratamiento térmico de solucién
para incrementar las propiedades mecdnicas. La temperatura de solucién puede tener
también un impacto significativo en los cambios microestructurales que ocurren durante
un tratamiento de alta temperatura. La cinética de esferoidizacién y engrosamiento del Si

eutéctico son determinados primariamente por la temperatura de solucién. [*!

A temperaturas por debajo de la temperatura de fusion, los constituyentes de la
aleacion se disuelven lentamente dentro de la matriz de aluminio. Estos pueden ser
capturados en este estado por un rdapido enfriamiento y luego precipitados por

calentamiento controlado para reforzar la estructura metdlica. ™!

Los componentes fabricados con aleaciones de Al-Si-Mg son sometidos a
tratamientos prolongados de envejecido con la finalidad de incrementar las propiedades
de resistencia en las aleaciones. Este tratamiento de envejecido incrementa el esfuerzo de
cedencia y la resistencia ultima a la tensién substancialmente, mientras que hay una

reduccién en la ductilidad. '

El incremento en las propiedades de resistencia obtenidas durante el tratamiento
de envejecido es principalmente debido a la precipitacion de fases metaestables desde la

solucién sobresaturada. '

2.7.1 Tratamiento térmico de solucion

En el tratamiento de solubilizacion se deben evitar los sobrecalentamientos que
producen una fusién parcial de las fases presentes y generan degradacion en las
propiedades mecanicas del material. Por otro lado, un calentamiento por debajo de las

temperaturas normales de tratamiento de solubilizacién genera una solucién incompleta y
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unas propiedades de resistencia mds bajas que las esperadas. Encontrdndose escasos o

nulos efectos en el envejecido de aleaciones no sobresaturadas.

El tratamiento de solucién de las aleaciones produce los siguientes efectos:

* Disuelve las particulas de Mg>Si.
* Homogeniza la aleacion.

» Cambia la morfologia del Si eutéctico.

2.7.2 Disolucion de Mg:Si

Las aleaciones de aluminio tratables térmicamente despliegan una apreciable
solubilidad en solucién sélida del Mg en la temperatura solidus. Bajo condiciones de
equilibrio, la solubilidad disminuye con la temperatura y las segundas fases precipitan
como particulas gruesas. Esta disminucion en la solubilidad es un pre-requisito para una

respuesta significante al tratamiento térmico. [!!!

Con la finalidad de obtener una méaxima concentracion de Mg y particulas de Si en
la solucidn sdlida, la temperatura de solucién debe ser tan cercana como sea posible a la
temperatura eutéctica. El control de la temperatura es muy critico debido a que si se excede
el punto de fusién, hay una fusién localizada en los limites de grano y las propiedades
mecdnicas se reducen. Ademads, algunos de los constituyentes de la aleacion pueden
formar eutécticos complejos los cuales funden a una temperatura mucho menor que la
temperatura eutéctica de equilibrio. En la mayoria de los casos, las aleaciones tipo 356
son puestas en solucidn a 540 + 5 °C. A esta temperatura, cerca del 0.6% de Mg puede ser

colocado en solucién como se muestra en la Figura 2.6. ['!!
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Figura 2.6. Solubilidad de equilibrio de Mg y Si en aluminio sélido cuando el Mg>Si y
Si estdn presentes. 3!

2.7.3 Homogenizacion

El tratamiento de solucién homogeniza las estructuras de las aleaciones y minimiza
la segregacion de los elementos de aleacion. La segregacion de elementos de soluto que
es el resultado de la solidificacion dendritica puede tener un efecto adverso en las
propiedades mecanicas. El tiempo requerido para la homogenizacion es determinado por
la temperatura de solucién y por el espaciamiento dendritico secundario. Closset y
colaboradores indican que la presencia de grandes cantidades de Si no alteran
apreciablemente la distribucién de Mg entre sélido y liquido. En otras palabras, no hay

gran segregacion de Mg y Si en las aleaciones Al-Si-Mg vaciadas. 1115

2.7.4 Cambios en la morfologia del eutéctico

La morfologia del eutéctico de silicio juega un papel importante en la
determinaciéon de las propiedades mecdnicas. El tamafio de particula, la forma y
espaciamiento, son factores que caracterizan la morfologia del silicio. Bajo condiciones
normales de enfriamiento, las particulas de Si estdn presentes como agujas gruesas

aciculares. Las agujas actian como iniciadores de fractura y disminuyen las propiedades
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mecdnicas apreciablemente. Las caracteristicas de las particulas de Si pueden ser alteradas
sometiendo a las aleaciones a tratamientos térmicos de alta temperatura por periodos

grandes o agregando elementos como Sr o Na. 1!

Los cambios microestructurales que ocurren durante el tratamiento térmico de
aleaciones A356 inician cuando las particulas de Si son rotas en pequeios fragmentos y
son gradualmente esferoidizadas. Tratamientos de solucién prolongados llevan a un
engrosamiento de las particulas. Ambos, esferoidizacién y engrosamiento son llevados a
cabo por la disminucién de la energia superficial, el sistema trata de reducir el exceso de
area superficial al minimo posible. La Figura 2.13 muestra un esquema del proceso de

esferodizacién y engrosamiento del silicio. !

La modificacién tiene una importante influencia en la esferoidizacién. En
aleaciones modificadas, se observa un alto grado de esferoidizacién después de solo una
hora de tratamiento de solucion. Cuando el tiempo de solucion se incrementa, hay un
engrosamiento de Si. En regiones que contienen alta concentracion de Si, existe una
eventual coalescencia de las particulas adyacentes. Es claro que en fibras eutécticas bien
modificadas, ocurre una ripida esferoidizacion durante la solucion a 540°C. La velocidad

de esferoidizacion y engrosamiento se incrementan con la temperatura de solucién. !

Zhu y colaboradores proponen que los cambios en la morfologia del Si ocurren en
dos etapas: separacion por disolucion y esferoidizacion. En las etapas, el Si se separa en
segmentos en esquinas o etapas de crecimiento lento, pero retienen su morfologia de
placas. En la segunda etapa, los segmentos separados esferoidizan y la relacion de aspecto

disminuye. [1%-20]
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Figura 2.7. Representacion de la evolucion de los cristales de silicio: (a) estructura

original del eutéctico de silicio, (b) etapa de rompimiento o subdivision,(c)

esferodizacién, (d) estructura final idealizada en forma de esferas. [*!]

Un mecanismo similar al anterior ha sido reportado en el caso de aleaciones
eutécticas e hipoeutécticas. Estos resultados estdn en acuerdo con las predicciones tedricas
que cuando una estructura eutéctica es sometida a tratamiento térmico a elevada
temperatura, la forma de las perturbaciones en el constituyente de segunda fase se

incrementa y las particulas son fracturadas en una serie de cristales esféricos. !

Se han utilizado sistemas de andlisis de imdgenes para estimar el tamafio de
particula, la relacién de radio, la densidad de particula y el espaciamiento entre las mismas.
La relacion de radios y la densidad de la particula disminuyen con el tiempo de solucidn,
mientras que el tamafio de la particula y el espaciamiento muestran una tendencia opuesta.
Otros parametros, tales como la fraccion de volumen del Si y del espaciamiento de brazos

dendriticos no son afectados durante el tratamiento de solucién.!'!!
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2.7.5 Temple

El efecto de velocidad de enfriamiento en el temple logra una condicién éptima
para el endurecimiento por precipitacion, la solucién sélida formada durante el
solubilizado, se templa lo suficientemente ripido para mantener una solucién
sobresaturada a temperatura ambiente. Una disminucién de velocidad del enfriamiento
genera la formacién de precipitados gruesos perdiéndose en cierto grado el efecto para el
endurecimiento por precipitacion. La mayoria de las aleaciones comerciales son
templadas con agua entre los 65 y 90°C, debido a que se retiene el mayor grado posible
de solucién con un menor grado de distorsion debido al choque térmico, permitiendo tener
un nivel bajo de esfuerzos internos residuales y siendo una cantidad menor en el temple

de aire.

Para la aplicacién correcta del temple de las piezas, se debe vigilar el tiempo de
traslado de horno, a la unidad de temple que impida el rango de temperatura, que genere
la precipitacion apreciable de los elementos, que pueda ocurrir durante su movimiento,
ademads del flujo del temple debe proveer de un alto volumen capaz de absorber calor de
las piezas y evitar casi o totalmente cualquier precipitaciéon durante su aplicacion,
cualquier interrupcion del temple que pueda permitir un recalentamiento a un rango de
temperatura donde ocurra una répida precipitacion debe ser evitada.

Varios mecanismo de descomposiciéon de solucién sdlida se activan durante el
temple, sin embargo las técnicas empleadas han sido insuficientes para describir el

comportamiento estructural preciso de la solucidn sélida durante el enfriamiento.

La amplitud de dichos mecanismos de precipitacion se relaciona con la velocidad
instantdnea de temple y la de saturacion de la solucién sélida, esta saturaciéon de soluciones
sOlidas templadas influyen en la cinética de endurecimiento de la aleacién en el
envejecimiento subsecuente. Cuando la aleacion es templada, la alta concentracion de
vacancias también es retenida. Esto genera dos efectos que son importantes en las etapas
primarias de envejecido. Primeramente, las vacancias en exceso lentamente se precipitan

formando bandas de dislocaciones o modificando la forma de las dislocaciones ya
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existentes. El segundo efecto es el de incrementar la velocidad de difusion de soluto y con
ello la formacidén de precipitados. También reducir la velocidad de enfriamiento se tiene
un tiempo mayor para que las vacancias se pierdan durante el temple en las dislocaciones

y limites de grano.

Después del tratamiento térmico de solucidn, las aleaciones usualmente son
templadas en agua. El propdsito del temple es el de suprimir la formacién de la fase de
equilibrio Mg>Si durante el enfriamiento y retener la mdxima cantidad de silicio para

formar una solucién sélida sobresaturada a baja temperatura. ']

El medio de temple y el intervalo de temple son parametros que controlan la
efectividad de este tratamiento. El medio de temple debe tener suficiente volumen y
capacidad de extraccion de calor para producir enfriamiento rdpido. Un templado rdpido
asegurard que todo el Mg>Si sea retenido en solucién sélida y las mds altas resistencias
son obtenidas con velocidades de templado rdpidas. La velocidad de templado, sin
embargo, no se puede incrementar demasiado debido a la distorsion y esfuerzo residual
que se introduce dentro de la aleacion. Las secciones gruesas que requieren una velocidad
alta de temple son normalmente templadas en agua. En la mayoria de los casos, las
muestras son templadas en agua cuya temperatura estd entre 25 y 100°C. La velocidad de
temple puede ser reducida en secciones delgadas (las cuales son mds propensas a la

distorsién) por templado en aceite o compuestos comerciales basados en polimeros. !

2.7.6 Envejecimiento

El propésito de este tratamiento es el de precipitar los constituyentes que fueron
disueltos durante el tratamiento de solucién. Las aleaciones Al-Si-Mg siguen la secuencia

de precipitacién 1!

Oss == Zonas GP == [’ ==p 3

La precipitacién comienza con la formacidon de zonas esféricas GuinerPreston

(GP). Estas zonas empiezan a formarse en la direccion [100] de la matriz y asumen una
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forma de agujas. Estas agujas crecen para convertirse en rodillos y eventualmente
plaquetas. Picos en dureza se alcanzan a medida que se forman las plaquetas. La dureza
maxima es alcanzada antes que se formen las plaquetas. La fase B’ es una fase

semicoherente. La fase de equilibrio final nuclea como p. [

El trabajo de Gustafsson y colaboradores ! indica que la precipitacién fina de
’(Mg2Si) ocurre durante el envejecido para todas las velocidades de solidificacién. Como
en el caso de las aleaciones deformadas, los precipitados fueron obtenidos en forma de
rodillos y alineados en direcciones [100]. Las dispersiones de los precipitados fueron
similares en las dendritas de Al y el eutéctico de Si y no se pueden notar diferencias con

diferentes concentraciones de elementos de aleacién o con velocidad de solidificacién. 1%

La precipitacion rdpida en las aleaciones de aluminio ha sido atribuida a la
presencia de exceso de silicio en la solucion sélida. El término “exceso de silicio” se
refiere a la cantidad de silicio que estd en exceso y que es estequiometricamente necesaria
para la formacion de Mg>Si. Incluso pequefias cantidades de exceso de silicio tienen un
efecto significante en la velocidad de precipitacion. En aleaciones A356 que contienen
cerca del 0.4% Mg, el exceso de silicio es tipicamente del orden de 1.35%. La solubilidad

de aluminio se reduce por la presencia del exceso de silicio. 1%

La velocidad de crecimiento es controlada por la ley de Fick, que define que la
precipitacion de los materiales se lleva a cabo por medio de la rapidez de los cambios
estructurales, controlada usualmente por la velocidad a la cual los 4tomos cambian de
posicion en la red, que conecta la concentracién de los elementos difundiéndose con
respecto a la distancia, a través de una ecuacion matemadtica, que establece la ley de flujo

de difusiéon como se muestra en la ecuacion [2.1].

J=-D(dc/dx) Ecuacién 2.1

Donde D es el coeficiente de difusion y x es la distancia; ¢ es la consciente de

elemento que se difunde. Cuando la difusién se realiza dentro de un material puro, se
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conoce como auto-difusion, en las aleaciones se conoce solo como difusion, este proceso
estd descrito en la figura 2.8. Ahi el precipitado contiene un 50% atémico del elemento de
la aleacién de la matriz. El tamafio de los precipitados ésta en funcion de la temperatura y
el tiempo de exposicidn, a mayor temperatura o tiempo, el tamafio de los precipitados

crece, lo cual es indeseable. El tamaiio de los precipitados se describe en la figura 2.8.
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2.8 Seleccion del tratamiento térmico de la aleacion A356 y los efectos que tiene en

las propiedades mecanicas

Muchos tratamientos térmicos se han desarrollado para las aleaciones Al-Si-Mg
Sinfield y Harris realizaron estudios sobre el efecto de varios tratamientos en las
propiedades mecanicas de aleaciones Al-7%Si refinadas y modificadas con Na que
contienen de 0.25 a 0.45% de Mg. Los tratamientos como el T6 producen resistencias
mayores debido a la gran cantidad de precipitados finos de Mg>Si que se forman durante

el envejecido. 114

Para bajos contenidos de Mg y tiempos cortos de envejecido, la ductilidad que se
obtiene con un tratamiento T6 es mayor que la que se logra con un tratamiento T7. El

tratamiento T7 exhibe alta ductilidad y el esfuerzo interno en la aleacién es minimo.

Sienfield y Harries explican que esta disminucion en el nivel de resistencia puede
ser importante si se tienen que realizar maquinados debido a que la distorsion es
minimizada. La respuesta de las aleaciones al tratamiento TS5 es determinado
principalmente por la velocidad de enfriamiento después de la solidificacién. A
velocidades de enfriamiento altas, algo de Mg se retendrd en solucion solida y serd
precipitado como Mg>Si durante el envejecido. El tratamiento T6 da una opcidn de
balance entre resistencia y ductilidad y es mas comtinmente empleado con aleaciones de
aluminio vaciadas, véase la figura 2.10 para observar la variacién de propiedades en base

a cada tratamiento térmico utilizado. (1114

La distribucién y morfologia de eutéctico de Si tiene una mayor influencia en las
propiedades mecdnicas que el espaciamiento dendritico secundario, esto debido a las
agujas formadas en la solucién solida pueden generar fragilidad en la aleacion, lo cual se
puede modificar con estroncio debida a su buena relacion atomica, anteriormente

mencionada.



30

. S
125 ‘\._ d .\\\\
: N N
x > N —————. NG ‘
S — T R 1
2
- = ~~.
s 55 - + |
.
20 " a ‘
- ;UD’"’_“ 325 03 04 _|; 5
- ,-’/)1_—1_ 5% Magnesio
VTS O
7 el 278 ®
o :
i =
g
/,g,v—ca; 1225 3
- -~ B -
z Ae——g—" =
< 280 - 75 %
2 B e % ATY
- — -
é = 5 =
3 i g E o TS
. 193 = T g s
< R e O 2 . 17
2 -9 — el
H _— — © T8,2hr a 155C
3 130 - - 4
= e TE 4hra 155C
—a—
gl b— " © T6,6h a 155C
0.2 03 04 05

% Magnesio

Figura 2.9. Propiedades mecanicas de una aleacion Al-7%Si-Mg sujeta a diferentes

tratamientos térmicos 7"

2.8.1 Precipitacion durante el envejecimiento

La formacion de un precipitado coherente en un sistema de endurecimiento por
precipitacion se produce en ciertos nimeros de pasos. Después del temple desde solucién
sOlida la aleacion contiene zonas de segregacion de soluto o apilamiento, Guiner-Preston,
detectados utilizando técnicas especiales de rayos X como apilamiento local, a estas zonas
se le conoce como GP. El apilamiento puede producir deformacion local, de manera que
la dureza continua aumentando por la ordenacién de dtomos del aleante, esta zona se le

conoce como GP 2.

El efecto de precipitacion es generalmente acelerada, por un calentamiento de
material y templado cerca de 95 y 250°C, los cambios estructurales a estas temperaturas,
a diferencia del envejecimiento natural que ocurre a bajas temperaturas. Estas diferencias

se observan en las propiedades mecanicas y fisicas de la aleacion.
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2.9 Microscopia Electrénica

La microscopia electrénica es una herramienta ttil para estudiar estructuras de

dimension reducida.

Dentro de esta existen dos principales técnicas que son:
a) Microscopia electrénica de barrido (MEB)

b) Microscopia electrénica de transmisiéon (MET)

Mediante estas técnicas se puede conocer la microestructura de los materiales, podria
decirse que son las mejores herramientas para la caracterizacion de los materiales, el
método del haz de electrones tiene la capacidad de determinar la estructura cristalina, la
orientacion, los defectos y la distribucion de los atomos dentro de los cristales por medio
de las sombras.

El principio de estos estudios es bdsicamente la penetracion del electrén a través
de los solidos, para que éste muestre una amplia imagen de la muestra gracias al rango de

energia.

Los haces de electrones pueden crecer con precision y los rayos incidentes pueden
tomar varias formas, principalmente los rayos centrados, que pueden cruzar la muestra,
dan una forma util al momento de interpretarla. El conjunto de estas formas son un mapa

de material.

2.9.1 Microscopia electrénica de barrido

El microscopio electrénico de barrido se centra en el andlisis de las

microestructuras y por lo tanto es importante para cualquier investigacion relacionada con

las propiedades y comportamiento de los materiales, definido por la microestructura.

El MEB provee informacién acerca de las caracteristicas topograficas, morfologia,

distribuciéon de fase, diferencias de composicion, estructura cristalina, orientacion
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cristalina, asi como la presencia y ubicacion de defectos eléctricos. Puede determinar la
composicion elemental de microvolimenes por la generacion de rayos X o por
espectrometro de electrones y la identificacion de fase por el andlisis a los patrones de los
electrones difractados. Tiene un rango de ampliacién de imagen desde 3x hasta mds de
150,000x.

Se puede definir el MEB en 5 partes fundamentales para su funcionamiento ver

figura 2.11:

1. Sistema de vacio

2. Fuente de iluminacion

3. Lentes electromagnéticas

4. Sistema de deflexion y control de amplificacion

5. Detector de electrones

Caién de electrones

Fuoente de alimentacrdn de
alta tension vanahle

Haz de electrones —_ |

Lentes e
condensadoras B
magnéticas

Controles de las bobenas
(e barrido (smplificacion)

Lemes objetivo 19
Magnéucas

o
Desector de rayos X

Detector de ¢~

| e—
Musstra
L= TR Pantalls
A las bombas de vacio = CTR
——

Céamara de muesira

Esquema de un SEM o de un microscopio electrénico de barrido.

Figura 2.10. Partes fundamentales de un sistema MEB !
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En el MEB, el haz de electrones es enfocado por un acelerador que modera la
intensidad y lo posiciona sobre la muestra por medio de campos electro magnético. Este
haz de electrones interactda con los atomos de la muestra, en interacciones ineldsticas la
energia es transferida a las muestras por el haz, cuando la interaccion es eldstica se

presenta como un cambio de trayectoria del haz de electrones por una pérdida de energia.

2.9.1.1 Formacion de la imagen

La construccion de la imagen por MEB es acompaifiada por un mapa donde una de
las sefiales de la muestra es vista en una pantalla. Esta informacién se transfiere paso a
paso desde el generador al mismo tiempo que conduce un haz de electrones a través de la
superficie de la muestra es visualizado por el tubo de rayos catédicos (CRT) o grabado

por el dispositivo.

La intensidad de la informacién del detector es enviada una escala gris con alta
sefal de intensidad siendo mds brillante en la muestra, de este modo el color gris es

proporcional a la intensidad de la sefial.

La imagen de MEB puede convertirse en una imagen tridimensional cuando son
analizados los electrones dispersados ya que el dngulo de incidencia da datos extra de la

estructura del material.

Dentro del MEB es importante generar un vacio para que el haz de electrones no
se vea interrumpido por la interaccién con otras moléculas que no sean los de la muestra

y asi la mayor parte del haz de electrones viaje directamente a la muestra.

Cuando el haz de electrones interactia con los atomos de la muestra, cada
interaccion causa que el electrén incidente cambie de direccién y muchas interacciones

causan una gradual pérdida de energia.
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El proceso de esta interaccion es relacionado con la forma de una pera, el volumen
de la relacién muestra-interaccion tiene una variacion directamente proporcional con la
aceleracion del voltaje y es inversamente proporcional con el nimero atémico de la

muestra, como se muestra en la figura 2.12.

Haz de electrones

_~10A Electrones de Anger
50-500A Floctroner secmdanos

Haz de electrones Augers 108 a 308

‘ ’/‘thmdspersibn ¢|=2um

WAZ S
\ /}'/

/

Electroties

Rayos X Connnnos

/ seenan secundana

por rayos X contimos ¥ '
caractensticos

’
//(/

W K

.
N Rango de rayos X L
- Rango de penetraciin de electrones

Figura 2.11 Formacién de imagen en un microscopio electrénico de barrido

2.9.1.2 Preparacion de la muestra.

Muchas muestras para MEB son colocadas en porta muestras llamados stubs de los cuales

existe una gran variedad de tamafios y disefios, y normalmente son hechos de aluminio

Las muestras son colocadas en el stub por un medio de sujecion; que debe de seguir ciertas

caracteristicas:

1y
2)

3)
4)
5)
6)

Estable ante el bombardeo del haz de electrones.

No debe interferir con la apariencia o morfologia cuando se obtenga la micrografia
del MEB.

Minima liberacién de aire o solventes (desgasificacion) en la cdmara de vacio.
Estabilidad mecénica.

Elementos quimicos aceptables usados de fondo para el andlisis de rayos X.

Tener una buena conductividad eléctrica.
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2.9.1.3 Recubrimiento para aumentar la conductividad.

Algunas muestras no conductivas son recubiertas con una delgada capa de metal
para hacer que la superficie sea conductiva y prevenir la formacién de una carga negativa.
El método mas comun es aplicar un recubrimiento de pulverizacién catddica, el cual se
hace en un pequefio aparato. Este requiere dos etapas de la bomba mecdnica, cada una es
colocada fuera de la maquina. La cdmara de vacio contiene un iman cubierto con oro en

forma de anillo. De esta manera el oro funciona como catodo y el metal como dnodo.

2.9.2 Microscopia electronica de transmision

El MET produce una imagen transmitiendo electrones a través de una delgada muestra,
amplificdndola de 100 hasta 500,000 veces su tamafo original y una resolucién de
aproximadamente 0.2 nm, como se muestra en la figura 2.13.
La calidad de la imagen del MET depende no solamente del conocimiento del
microscopio, sino también de la calidad de la muestra preparada.

El MET es utilizado para entender la microestructura interna de los materiales a nivel
nanométrico, y aunque la difraccién de rayos X brinda buena informacion cuantitativa,

se prefiere el MET por su capacidad de enfoque gracias a sus lentes electromagnéticas.

Figura 2.12 Diagrama de microscopia electrénica de transmision.
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El principio de funcién del MET es muy parecido al MEB, un haz de electrones es lanzado
hacia la muestra y el andlisis de la interaccion entre ambos muestra informacién sobre el
material, la diferencia como ya se explic6 es que el MEB provee informacién sobre
morfologia y caracteristicas de la superficie, mientras que con el MET se puede observar

la estructura interna y detalles ultra estructurales.

Una vez lanzado el haz de electrones estos son catalogados de tres maneras:

a) Electrones no desviados con cinética idéntica a la de los incidentes.
b) Electrones desviados eldsticamente.

c¢) Electrones inelésticos, que son desviados cediendo parte de su energia a la muestra.

Los electrones no desviados y los eldsticos son los tnicos que contribuyen
constructivamente a la formacion de la imagen. La fraccion ineldstica es por otra parte la
responsable del ruido de fondo presente en toda imagen de microscopia electronica.

Para evitar estos factores se utiliza un sistema de vacio el cual al igual que en el MEB
ayuda a evitar la interaccion de los electrones con otras particulas que no pertenezcan a la

muestra.

Las interferencias que se producen en un frente de onda transmitido por una muestra y
que a continuacion se ha hecho refractar por una lente, originan en el plano focal posterior
una imagen de difraccién y a continuacién una segunda imagen (imagen secundaria) que

representa al objeto y que define el plano de imagen de la citada lente.

2.9.2.1 Preparacion de la muestra

Como la imagen que se forma en el MET depende de que los electrones puedan atravesar
la muestra, ésta ha de ser suficientemente delgada para permitirlo. Todas las técnicas de
preparacion, persiguen el objetivo de adelgazar o conseguir secciones muy finas del

espécimen, menores a 100 nm, afectando al minimo su estructura original.
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Otra limitacién de la técnica MET es que muchos materiales no sobreviven a las

condiciones que existen en la cadmara del microscopio:

a) Alto vacio.

b) Impacto de electrones acelerados.

El primer paso es cortar un disco de 3 mm de didmetro con el disco de corte ultrasénico,
pues este es el tamafio de la muestra que se puede introducir en el MET. El siguiente paso
es excavar el disco por ambas caras hasta obtener una zona central de unas 20 pm, con el
dispositivo de abrasién de ampollas. Una vez conseguido, se introduce este disco en el
desbaste 16nico para que sea atacado por ambos lados con sendos haces de iones de argén
hasta que estos realizan un pequefio orificio central, alrededor del cual queda una zona

suficientemente delgada.

La preparacion de las muestras en la MET depende de la naturaleza de la muestra y de la
informacién que se desea extraer. Sin embargo existen diversas técnicas que permiten

obtener secciones muy finas de la muestra.

Seccién de piel

Pasando las muestras a través de un filo de vidrio o diamante, pueden obtenerse (de forma

répida) finas secciones de la muestra, mediante un método semiautomatizado.

Manchado de muestra

Una forma de enfatizar determinados detalles de una muestra consiste en recurrir a

tintes que aumenten la absorcion electrénica en determinadas regiones de la muestra.

Abrasion mecéanica

Para obtener muestras de alta calidad, hay que asegurarse de que el grosor de éstas sea
aproximadamente constante en la region de interés. Para ello, en las etapas finales, suele

recurrirse al nitruro de boro cubico.
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Ataque quimico

Ciertas muestras (como los metales) pueden prepararse mediante esta técnica, que consiste
en reducir el espesor de la muestra inicial recurriendo a un compuesto quimico (p. €j., a

un acido).

Ataque i6nico

Se sitda la muestra inicial "blanco" en una cdmara que consta de varios electrodos;
posteriormente, se introduce un gas inerte, que por accioén de una diferencia de potencial
establecida se 1oniza. Los iones colisionardn contra el blanco y evaporardn conjuntos de
atomos del mismo, que pasardn a depositarse sobre un sustrato. Asi se obtienen muestras

de espesor muy reducido.
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CAPITULO 3

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Preparacion de las muestras

El disefio experimental se elabor6 tomando en cuenta las siguientes variables:
e Tipo de aleacién
e Condicién de muestra, una en condicion de colada y dos con tratamiento

térmico tipo T6, temple en agua y aire.

Los pardmetros que se dejaron fijos fueron:
e Espaciamiento dendritico secundario,

e Tiempo de solucién, temple y envejecimiento

uddm‘Vﬁm*mm»Tm‘ Core
¥ ¥ ¥ Y ¥ 4

Semi- A356 A356 + T6 en T6 en Frearacin de
permanente 0.5% Cu Acua Aire =iy
Propiedades Mecanicas Caraciermadon de
Lo ]

Figura 3.1 Diagrama del proceso de experimentacion.

3.1.1 Obtencion de las muestras

Las piezas fueron vaciadas por gravedad en un molde semipermanente ver figura
3.2, por medio de un sistema de moldeo Nemak. Se utilizé una aleaciéon A356 y A356 con
0.5% de cobre obtenidas de una linea de produccién que posteriormente fue transferida a

un horno mantenedor para los ajustes de composicion quimica y desgasificado.
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Se obtuvieron seis cabezas automotrices, tres de cada aleacion, para el anélisis de

muestras por MEB. Las muestras fueron obtenidas bajo las siguientes condiciones:

e Condicién de colada
e Tratamiento térmico tipo T6, temple en agua.

e Tratamiento térmico tipo T6, temple en aire.

Figura 3.2 Fotografia de molde semi-permanente (Metal — Arena) propiedad de

NEMAK S.A

3.1.2 Corte de las muestras
Para realizar su analisis, las cabezas automotrices se seccionaron en la zona de

cadmaras, como se muestra en la figura 3.3. Para ser tratadas térmicamente.
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A356 + 0.5 Cu%

Area de camaras

Figura 3.3. Zonas seccionadas para tratar térmicamente

3.1.3 Tratamientos térmicos

El ciclo de tratamiento térmico que se llevo a cabo en este estudio se determiné de
acuerdo a la revision bibliogréfica en relacién a tratamiento térmico en aleaciéon A356
[20]. El tratamiento térmico seleccionado correspondié a un T6, el cual consiste en una
etapa inicial de solucién a temperaturas de 530°C por 5 horas, posteriormente un temple
en agua a 90°C por 5 minutos o en aire por 15 minutos y al final se utiliza un tiempo de

envejecimiento a 160°C por 4 horas.

Los tratamientos térmicos se llevaron a cabo en un horno tipo mufla ver figura
3.4, sin control de atmosfera. Cada tratamiento térmico consistié en un solubilizado,
seguido de un temple con un envejecimiento. El control de temperatura en el interior de
la mufla, se verifico con termopares tipo K acoplados a las muestras tratadas e introducidas
el tiempo de tratamiento. Las temperaturas de solucion como las de envejecimiento

tuvieron variacién de +- 5°C [16]

El temple se realiz6 de dos maneras, agua y aire, en agua se sumergieron las piezas
en un recipiente con agua a 90 °C y en aire por medio de conveccién forzada por medio

de un ventilador ver Tabla 3.1.



Figura 3.4 Mufla para tratamientos térmicos.
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Tabla 3.1 Pardmetros de tratamiento térmico aplicado a las muestras analizadas.

(0.5%Cu) aire

Temperatura| .. . Temperatura d¢ Tiempo de
Muestra de solucion Tlel.npo al2 Temple (°C)| Dt d.e envejecimiento | envejecimiento
o solucion (hrg P temple (min J o J
(O] (O] (hrs.)
A356 colada — -—- -—- -—- --- -—-
A356 temple 530 5 90 5 160 4
en agua
A356 templé] 530 5 - 15 160 4
€n aire
A356 --- --- --- --- --- ---
(0.5%Cu)
colada
A356 530 5 90 5 160 4
(0.5%Cu)
Agua
A356 530 5 - 5 160 4
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3.1.4 Propiedades Mecanicas

Para entender mejor el andlisis microestructural se busca comparar las aleaciones
en propiedades mecdnicas en ensayo de tension, utilizando la maquina universal marca
Zwick para altas temperaturas, esto con el fin de evaluar su esfuerzo dltimo a la tension,
cedencia , elongacién y poder establecer ver si existen diferencia en las aleaciones de

estudio ver figura 3.5.

Figura 3.5 Maquina universal Zwick para altas temperaturas.

3.2 Analisis del material

3.2.1. Microscopia optica

Una vez que se determind que el rango del tamafio del espaciamiento dendritico seria entre
25 y 28um se utilizé un analizador de imédgenes Clemex Vision ver figura 3.6 para la
determinacion de la distancia a seccionar en cada una de las cinco muestras para la

aleacion A356 y A356 + Cu.
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Figura 3.6 Analizador de imdgenes Clemex Vision.

3.2.2 Microscopia electronica

3.2.2.1 Preparacion de muestras para analisis por MEB y MET

Las muestras analizadas por MEB, tuvieron que ser adelgazadas a un espesor
aproximadamente 50um con un desbaste de papel abrasivo de numeracion 800, 1200 y
2400. Posteriormente se cortaron discos de 3mm de didmetro mediante un dispositivo
especial y finalmente se utiliz6 el método de electropulido (JET-POLISH), para adelgazar

las muestras a un espesor que permitiera observar los precipitados en el MEB.

El método del electropulido consiste en montar cada disco en un soporte aislante,
del cual se expone solo el centro del disco. La muestra actia como dnodo y el cdtodo lo
forma un alambre de platino. Una bomba dirige el electrolito a través de dos orificios, de
tal manera que una corriente de electrolito choca cada lado de disco. Durante el
adelgazamiento hay una corriente que fluye como 4anodo y cétodo, lo que genera una

reaccion electroquimica, removiendo la superficie de la muestra.

Se continua el adelgazamiento hasta que se perfora la muestra. El orificio formado

presenta superficies transparentes al haz de electrones, de aproximadamente
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1000 a 2000 A. El electrolito utilizado para este trabajo, esta constituida por 25%
acido nitrico y 75% metanol. Con esta soluciéon se obtuvieron mejores resultados

preferencialmente para los precipitados de Mg>Si.

Después de que se determind a qué altura de la cdmaras en las dos cabezas
automotrices con las aleaciones de A356 y A356 + 0.5%Cu se tenia un EDS de 25 pum,
se obtuvieron las muestras para obtener laminillas con 100 pm a 150 um de espeso,
desbastando las muestras con lija hasta 2400 grados y obteniendo un acabado espejo con
disco de “micro cut”, que fue lubricado con una mezcla de jabon liquido y alimina de

0.3um. Posteriormente las muestras fueron secadas con aire caliente.

Una vez que se obtuvieron las laminillas de 100 a 150 um de espesor se
seccionaron con un cortador con un didmetro de 3mm, las muestras fueron atacadas por
medio de electropolisher con una solucién de 25% 4cido nitrico y un 75% de metanol

trabajando con un flujo de 13 a 30 y 40 volts.

3.2.2.2 Método para analisis de imagenes por Microscopia electronica de barrido

(MEB)

Para el andlisis de las muestras bajo esta técnica, las imagenes fueron obtenidas por la
interaccion de electrones secundarios, se trabajé a una distancia de Smm, un tamafio de

punto (spot size) de 3.5nm y un voltaje de aceleracion de 15 kV.

Se tomaron cinco fotografias con aumentos de 10000x, de cada condicién para realizar
un conteo de precipitados de manera manual, bajo la técnica de estereologia en base al

fundamento matematico de probabilidad, como se muestra en la figura 3.7
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Fig. 3.7 Condicién de colada de la aleaciéon A356+0.5Cu obtenida por microscopia

electrénica de barrido.

3.3 Método para conteo de particulas

Para el conteo de precipitados en cada una de las condiciones, se realizé en base a la
estereologia que es procedimiento para obtener informacién cuantitativa de una
micrografia. En una imagen donde se observa el tamafio de grano de un material las figuras
vistas son representacion de una seccion plana y no se puede observar el grano como
figura tridimensional (3D). La clave del problema es como extrapolar secciones
bidimensionales (2D) a una realidad 3D. Estereologia viene de la palabra griega “stereos”
que significa s6lido, la estereologia es un cuerpo de métodos matematicos relacionado con
la determinacion de estructuras 3D a partir de mediciones 2D en las secciones de la

estructura. [25]

Bajo este método se colocé una red de puntos de un mallado de una micra por una
micra sobre las imédgenes obtenidas del microscopio 6ptico de barrido, como se muestra

en la figura 3.8
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Figura 3.8 Condicién de colada de la aleacién A356 + 0.5Cu, seccionada en cuadros en

cuadricula de una micra cuadrada
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 ANALISIS QUIMICO
Los andlisis quimicos efectuados a las cuatro muestras analizadas en este trabajo
se presentan en la tabla 4.1. Se indican los principales elementos de la aleacion, donde se

puede apreciar la diferencia del porcentaje de cobre, siendo este el principal elemento.

Tabla 4.1. Anélisis quimico de muestras analizadas

Muestra Si Cu | Mg | Mn Fe Zn Ti Cr Sr
A356 +0.2 Cu 72 10.18 [ 048 [0.06 |0.18 [0.04 |0.16 |0.01
A356 + 0.5 Cu 73 1047 |045 006 |0.18 |0.05 |0.17 0.02

4.2 ANALISIS POR MICROSCOPIO OPTICO

Las muestras analizadas fueron de una aleacién de aluminio tipo A356 y A356 + 0.5Cu,

en su estado de colada, con tratamiento térmico T6 templado en agua y aire.

De acuerdo con una investigacién precedente a esta 'l en donde mencionan que la
relaciones de EDS y precipitacion de particulas Mg>Si es Optima para entender las
propiedades mecdnicas. Se analiza la distancia requerida para cada condicién y obtener

muestras de EDS entre 25 y 28 pm como se muestra en la figura 4.1.

Para la condicién de muestra A356, la distancia requerida fue de 3 mm, mientras que
A35640.5 Cu fue de 4.5mm, esto en base a los enfriamientos utilizados para cada tipo de

cabeza automotriz.
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Figura 4.1 Gréfica de distancia minima requerida para EDS

4.3 PROPIEDADES MECANICAS EN LAS MUESTRAS ANALIZADAS

Los resultados de propiedades mecdnicas de las diferentes muestras analizadas con
las mismas condiciones a las que se llevo a cabo este andlisis, se observan en la Figura
4.2, la cual muestra los valores de esfuerzo deformacién y de cedencia a condiciones de
templado en aire y agua, a partir de probetas maquinadas de lingotes experimentales con

la composicidn quimica de las cabezas analizadas.
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Figura 4.2. Gréfica de esfuerzo deformacion de las aleaciones variando el temple y con

el mismo sistema de tratamientos de envejecido ?
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En la figura 4.2 se puede observar que las aleaciones con mejores propiedades
mecdnicas son las que llevan el proceso de temple en agua; el incremento en el contenido
cobre de 0.2 a 0.5% resulta con mejores en propiedades a cedencia y esfuerzo dltimo de

deformacion.

En la figura 4.3 se observa el comportamiento del esfuerzo de cedencia de estas
mismas muestras pero ensayadas a un intervalo de temperatura ambiente y 300°C. La
condiciones de las muestras A356 con temple en aire y agua no muestran un cambio
significativo en los resultados del esfuerzo de cedencia, se puede observar el mismo
comportamiento a diferentes temperaturas de ensayo, contrario a las muestras de
A356+0.5Cu, donde se observa que bajo condiciones de temple en agua, hay un
incremento del esfuerzo de cedencia con respecto a las condiciones de temple en aire a

temperaturas debajo de 250°C.
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Figura 4.3. Gréfica de esfuerzo de cedencia a diferentes temperaturas de aleaciones

A356 y A356 + 0.5Cu
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Es preciso mencionar que las propiedades de las aleaciones 356 tiene un
comportamiento muy similar a 4 horas de envejecido, esto se relaciona con los resultados
de la literatura '®’ en donde sus propiedades se atribuyen al precipitado B y su variacioén
desde SS hasta B (incluyendo la zona GP y B’ y B’’) argumentado esto también por
J.ZHANG!" en donde se estudié comportamientos de las particulas en porcentaje en peso
de Mg>Si sin tomar en cuenta forma la cual, en trabajos de G. LIU *! describen la forma
en que modifican los precipitados de B’ y de 0 y S en base a analisis numéricos para
obtener la cedencia del material, segtin su forma esferoidal o laminar, en la actualidad se
discute que las fases B, 0 y S’ son las encargadas de desarrollar las propiedades mecanicas

en las aleaciones de silicio de la serie 3xx B

En la literatura donde GUPTA y coautores '® mencionan en su articulo de
endurecimiento por precipitacién, que el exceso de Si incrementa las propiedades
mecdnicas en tratamientos térmicos T6, esta situacion se presenta en este trabajo dado el
exceso de Si en las aleaciones, asi como la variacidén de Cu, la cual brinda un incremento
de propiedades mecénicas al ser el material templado en agua, esto es mds claro a altas
temperatura, en donde se puede observar que las aleacién 356 con 0.2 de Cu a 200° tiene

un punto de cedencia de 70 MPa y las aleaciones 356 con 0.5 de Cu a 200° es de 150 MPa.
[21[4]
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4.4 ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Las muestras analizadas fueron de la aleaciéon A356 y A356 + 0.5 Cu, en su estado de

colada, temple en aire y temple en agua, dando como resultado seis variantes a analizar.

4.4.1 Caracteristicas de los precipitados Mg:Si en las muestras analizadas.

- Condicion colada

Estas muestras presentaron una baja cantidad de precipitados AIMg>Si, pero se observa

que esta cantidad es mayor en la aleacién de A356 + 0.5 Cu que en A356. El tamafio de

los precipitados es mayor al resto de las muestras. La morfologia tiene un aspecto acicular.

A) A356 condicién B) A356+0.5Cu condicién
colada colada

-Condicion de temple en aire

Estas muestras también presenta precipitados AIMg>Si, donde se observa que el tamafo
de los precipitados es tres veces menor a la condicion de colada. La cantidad de
precipitados en la condicién A356 + 0.5Cu es ligeramente mayor a la condicién de colada,

contrario a la condiciéon de A356 donde se puede observar que la cantidad de precipitados
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es cuatro veces mayor a la condicion de colada. La morfologia de los precipitados cambia

a un aspecto de agujas con extremidades agudas.

C) A356 condicion de temple en aire D) A356 + 0.5Cu condicion de

temple en aire

-Condicién de temple en agua

Bajo esta condicidn se puede observar una cantidad mayor de precipitados que el resto de
las muestras, siendo la longitud y el espesor de éstos menor. Para la aleacion A356 +
0.5Cu la cantidad de precipitados es tres veces mayor comparada con la aleacién A356,

donde el incremento no es muy significativo en relacién a la condicién de temple en aire.

E) A356 condicion de temple en agua F) A356 + 0.5Cu condicion de
temple en agua
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En el caso de dejar las muestras por largos periodos de envejecimiento los
precipitados de Al-Mg-Si tienden de ser mas esferoidales laminares ricos en fases f3
(pudieran ser fases B’ y B’’), y si existiera un exceso de Cu por encima del 2.0 Wt% se
generan compuesto de precipitados de Al-Cu-Mg ricas en fases 0 y S° [3-4].

Para tener una idea mds clara de los precipitados se hizo un anélisis de los

precipitados, mismo que se muestran en la Tabla 4.2.

Tabla 4.2 Anélisis de tipos de precipitados en las diferentes muestras

Muestra Longitud Espesor # particulas / Long/espesor
micrometro
cuadrado
A356 Colada 516.93 nm 284.01 nm 0.15 1.82
A356 + 0.5 705.20 nm 107.25 nm 0.41 6.57
Cu
Colada
A356 Temple 311.72 nm 53.25 nm 0.17 5.85
en aire
A356 + 0.5 309.28 nm 68.75 nm 0.54 4.49
Cu
Temple en
aire
A356 Temple 278.88 nm 62.66 nm 1.2 4.45
en agua
A356 + 0.5 289.76 nm 84.25 nm 1.7 3.43
Cu
Temple en

agua
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4.5 ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE TRANSMISION

El anélisis de las muestras de A356 + 0.5Cu en condicién colada y temple en aire
y A356 temple en agua, en imédgenes de campo claro, revelan precipitados con las mismas
condiciones como se observaron en con el microscopio electrénico de barrido, los cuales
corresponden a precipitados de MgSi, descartando precipitados AlCuz por las
dimensiones que presentan y por comparaciones micrograficas con resultados presentados

en la literatura. %

En la figura 4.4 se analiza la condicién colada de A356 + 0.5Cu, donde se confirma que

son particulas de cobre por el microandlisis quimico Fig. 4.5 y por la difraccion de rayos

X.

Figura 4.4. A356 + 0.5Cu condicién colada
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Figura 4.5. EDAX realizado a particula en aleaciéon A356 + 0.5Cu.

Figura 4.6, Fotografia de condicién de temple en aire de la aleacion A356 + 0.5Cu
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Figura 4.7 Fotografia de condicién de temple en agua de la aleacién A356
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CAPITULO 5
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

En la presente investigacion es evidente que los precipitados varian en ndmero,
distribucién y morfologia en funcién de la historia térmica del material y su composicién
quimica, existiendo una fuerte correlacion entre, el tamafio, cantidad y morfologia de
precipitacion de las aleaciones A356 y A356+0.5 Cu con las propiedades mecdnicas
obtenidas bajo las mismas condiciones de temple.

Los precipitados fueron identificados como Mg>Si y AlCu; en base a la literatura
encontrada la relacion de ésta con los resultados del tamafo del precipitado, arrojados con
el microscopio electrénico de barrido.

Las caracteristicas de precipitacion en cada condiciéon de las dos tipos de
aleaciones es: en condicion colada de la muestra A356 + 0.5Cu se observa un mayor
numero de plaquetas irregulares dos veces mayor que en la A356 y llevando de 0.21
niimero de particulas por pm? a 0.53 particulas por um? con un tamafio menor, lo que
ayuda al incremento de las propiedades mecanicas.

El andlisis por microscopia electronica de barrido es determinante para explicar el
efecto del temple sobre el tamafio, morfologia y cantidad de los precipitados que
promueven endurecimiento en las aleaciones base de aluminio.

La velocidad del temple es un factor importante para la definiciéon de las
propiedades mecénicas, aunado al tamafio de particulas que posee la aleacion, podemos
concluir que bajo condiciones de temperatura ambiente, las mejores propiedades seran
para las aleaciones A356 y A356 + 0.5Cu con temple en agua y siendo los precipitados
mads pequeiios lo que proporcionaran mejores propiedades.

Los precipitados AlCu; fueron los que mejoraron las propiedades mecdnicas a
altas temperaturas independiente de la velocidad de temple, siendo estos mayores en la

aleacion de A356 + 0.5Cu que en la A356.
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5.2 Recomendaciones

Dada las conclusiones anteriores se recomienda analizar las muestras de las
probetas expuestas por largo tiempo a altas temperaturas, para comparar cantidad, tamafo
de los precipitados en cada una de las muestras y confirmar lo descrito en las conclusiones.

El uso de equipo especializado en preparar muestras para la microscopia
electrénica de transmision seria de gran utilidad, para analizar patrones de difraccién y
confirmar, la composicién quimica y estructura de los precipitados encontrados en las

muestras.
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APENDICE A

IMAGENES DEL EDS DE LAS MUESTRAS ANALIZADAS

Muestra A356 condicién colada Muestra A356 + 0.5Cu condicién colada

IIT

Muestra A356 condicién de Muestra A356 + 0.5Cu condicién
temple en aire de temple en aire

ot pomd

Muestra A356 condicion temple Muestra A356 + 0.5Cu condicién

en agua temple en agua



APENDICE B

IMAGENES PARA DETERMINAR CANTIDAD DE PRECIPITADOS

Muestra A356 + 0.5Cu condicién colada
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Muestra A356 + 0.5Cu condicidn colada
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Muestra A356 condicion colada
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Muestra A356 condicion colada

Muestra A356 condicion colada
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Muestra A356 + 0.5 Cu condicién de temple en aire
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Muestra A356 + 0.5 Cu condicién de temple en aire

Muestra A356 + 0.5 Cu condicion de temple en aire
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Muestra A356 condicién de temple en aire

Muestra A356 condicion de temple en aire
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Badillo y Maria Sixta Gonzalez Hernandez

Educacion: Egresado de la Universidad Auténoma de Nuevo Leodn, titulado como Ingeniero en
Materiales en 2008.

Experiencia profesional: Pricticas profesionales, Nemak, Investigacion y Desarrollo (Abril 2010-
Febrero-2011), Ingenieria de Producto (Febrero 2011-Mayo-2011).

Nemak, Ingeniero de Producto (Mayo 2011- Actual)



