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RESUMEN

Los materiales compuestos de matriz metalica ¢agsti uno de los grupos de
materiales mas utilizados en la actualidad debida eaombinacion de propiedades que
poseen para aplicaciones especiales principalmentda industria aeroespacial y la
automotriz. Estas propiedades incluyen buena eesist mecanica, buen desempefio del

material a altas temperaturas, resistencia a fagién, alta dureza, entre algunas otras.

Gracias a estudios se conoce que es posible mégzrapropiedades de algunas
aleaciones mediante tratamientos térmicos; paraléasiones 7xxx de aluminio se utiliza el

envejecido.

El proyecto de estudio muestra los resultadosgrdmiento térmico realizado a un
material compuesto de matriz de aluminio (7075przzfdo con particulas de grafito. Se
muestran los efectos de la precipitacion en el madt@ediante los resultados de las técnicas
empleadas en el presente trabajo, las cuales porm@sn a calorimetria diferencial de
barrido (DSC) y micodureza Vickers, principalmeritambién se utilizaron la microscopia

Optica y la microscopia electrénica de barrido ($EbMO técnicas complementarias.

Se espera identificar la secuencia de precipitada® fases que precipitan y las
temperaturas de formacion de estas fases medialtentetria, calcular la energia de
activacion requerida para la formacion o disoluaditenlas fases, asi como determinar el
efecto que generan, tanto las particulas de graditeo la cantidad de zinc en el envejecido

del material.



Los resultados muestran un incremento en las pragées mecanicas del material, una
mejora en la dureza del mismo a un determinadoptieate envejecido, asi como la
aceleraciéon de algunas fases presentes en laipaeidp y el efecto de las particulas sobre

el material compuesto.



JUSTIFICACION

En este proyecto se realiza una caracterizaciéensixta de la evolucion de la
microestructura y envejecimiento del material coegpo: aluminio 7075 reforzado con
grafito mediante la técnica de DSC. Con este teabajpretende determinar la secuencia y
caracteristicas energéticas de la precipitaciéoydad es influenciada por la compaosicion del
aluminio, el contenido de grafito y el tratamieri&mico aplicado. De este modo sera
posible conocer el efecto que tiene el envejecida gomposicion sobre las propiedades

mecanicas del material.



OBJETIVOS

Objetivo general.

Estudiar la evolucién de la microestructura en atemal compuesto bajo diferentes
condiciones de envejecido; asi como conocer etetielas particulas de reforzamiento y el

efecto del contenido de zinc.

Objetivos especificos.

» Identificar las fases que precipitan en el matedampuesto, la secuencia y las
temperaturas a las cuales se forman estas fases.

» Determinar la energia de activacion necesaria paréormacion de las fases que
precipitan.

« Determinar de qué manera influye el contenido de yigrafito en la formacion de las
fases.

< Evaluar el efecto que tiene el envejecido naturdaerecipitacion de las fases.



HIPOTESIS

La adicion de particulas de grafito a la aleaci®i5/promueve el incremento en la
dureza del material y en general las propiedadesimizas. Ademas, el contenido de grafito
tiene influencia directa en las caracteristicagg&ieas de la precipitacion de las fases

intermetalicas en la matriz de aluminio, se esparaumento en la tasa de envejecido.



1. INTRODUCCION

El aluminio es el metal mas empleado como matriloe materiales compuestos de
matriz metalica. Las aleaciones de aluminio son attgctivas debido a su baja densidad, su
capacidad para ser endurecidas por precipitacidmusna resistencia a la corrosion, alta

conductividad térmica y eléctrica, entre otras moades.

Los materiales compuestos de matriz de aluminiodidm ampliamente estudiados
desde 1920, y actualmente son utilizados en asdaléportivos, empaque de electrénicos,
armamento y en la industria automotriz (1). Estesenales ofrecen una gran variedad de
propiedades dependiendo de la composicion quingida thatriz. Por lo general pueden ser

reforzados con AD;, SiC, C, entre otros.

La presencia de un determinado volumen del matdeatefuerzo puede generar
efectos importantes en el comportamiento de laimatuede afectar la solidificacion de la
matriz, la difusién, el envejecido de la aleaci@), (etc. Esto dependera también de la
composicion de la matriz, del tamafio, morfolog@ymen y del método de fabricacion del

material compuesto; todos estos factores afectasgoropiedades mecanicas del material.

La aleacion estudiada en este proyecto que es7la @@rresponde al grupo de las
aleaciones de forja de la serie 7xxx y es la mgwitante de esta serie, es una aleacion
tratable térmicamente y susceptible de endureqensenvejecido (3), la cual es reforzada

por particulas de grafito (C).

Un tratamiento térmico (TT) es un proceso de calai@nto y enfriamiento

controlado al que se somete un metal para varsapispiedades (4).



El principal TT aplicado a las aleaciones de aluonires el endurecimiento por
precipitacién, el cual involucra la formacion detfmalas (precipitados) que actian para

bloquear el movimiento de las dislocaciones y haw®s resistente el material (5).

El material de estudio fue analizado con este dmrtriento con la finalidad de
mejorar sus propiedades. Una vez que el materaltfatado térmicamente se analizd
utilizando calorimetria diferencial de barrido paeterminar los efectos en la secuencia de
precipitacion: evaluar el efecto del grafito, e#ab de la tasa de calentamiento y del tiempo

de envejecido de la matriz.

También se utilizaron otras técnicas como microscafptica y microscopia
electrénica de barrido (SEM) para analizar la itistrion de las particulas de grafito y de los
elementos restantes que conforman la aleacibn an&e realizaron también pruebas de

microdureza Vickers para determinar el cambio erptapiedades posteriores al TT.

El capitulo 2 de este proyecto presenta el fundsotendrico, el cual consiste en una
descripcion conceptual del material compuestoptdatla matriz como del refuerzo. Se hace
referencia al tratamiento térmico al cual fue samoetel material, la secuencia de
precipitacion correspondiente a la aleacion 7073 yos conceptos necesarios de la
calorimetria diferencial de barrido, una de lasitgas empleadas para el estudio del material

de interés.

En el capitulo 3 de este trabajo se realiza unecrigen detallada del
procedimiento experimental llevado a cabo, de leaatarizacion inicial del material
compuesto, de las técnicas empleadas: microscoptecd y electrénica de transmision),

microdureza Vickers y calorimetria diferencial dertlo (DSC).

Posteriormente, en el capitulo 4 se presenta uisianadiscusion de los resultados
obtenidos. Al final de este capitulo se realiz6 distusion general de las técnicas para

complementar los resultados finales.



Finalmente, en el capitulo 5 se enlistan una sierieonclusiones y recomendaciones

basados en el andlisis de los resultados obtenidos.



2. FUNDAMENTO TEORICO.

2.1. Material compuesto de matriz metalica.

2.1.1. Introduccioén.

El término “material compuesto”, en general, haeérencia a un sistema de
materiales, el cual es compuesto por un constiteyatiscreto (poco Vvisible): el
reforzamiento, y que se encuentra distribuido ea fase continua (la matriz) (2). Un
material compuesto presenta mejores propiedadeslagueomponentes individuales. A
diferencia de las aleaciones metdlicas cada miatgui integra el material compuesto

mantiene sus propiedades quimicas, fisicas y meiimidividuales (6).

Los materiales compuestos son generalmente cladificde acuerdo a la naturaleza
fisica o quimica de la matriz. La matriz puedeweceramico, un metal o un polimero. Asi
se obtiene un material compuesto de matriz met&ldaM), de matriz cerdmica (CMC) o

de matriz polimérica (CMP) (7).

Hoy en dia se busca la mejora de la eficienciaaderdéduccion y la reduccién de
costos. Debido a ello, la mayoria de CMM tanto rarestigacion como en desarrollo, son
base aluminio y sus aleaciones. Esto se debe al glgminio es ligero, ademas es barato en

comparacion con otros metales ligeros como elititael magnesio (8).

El interés de este proyecto se orienta hacia lderiabes compuestos de matriz de
aluminio. En éstos, la matriz es el aluminio o afeacion del mismo. El constituyente de

refuerzo es incrustado en la matriz y por lo gdresain ceramico.



Entre las ventajas que pueden ofrecer los matsriebenpuestos de matriz de
aluminio comparados con otros materiales sin refuese encuentran: mayor resistencia,
mayor rigidez, densidad reducida, mejores propiesladaltas temperaturas, entre otras. Por
ejemplo, el modulo elastico del aluminio puro puedgementar de 70 GPa a 240 GPa al

reforzarlo con 60% en volumen de fibra continualdenina.

Estos materiales compuestos han sido utilizadosnemerosas aplicaciones
estructurales, no estructurales y funcionales faratfites sectores de ingenieria, entre ellos,
el sector de transporte. Los beneficios que ofrecarste sector son menor consumo de

combustible, menor ruido y reducir las emisionegae

2.1.2. Reforzamiento de los materiales compuestos de matde aluminio.

Los materiales compuestos de matriz de aluminidgueer clasificados de acuerdo

al tipo de reforzamiento empleado:

a) Reforzados con particulas
b) Reforzados con whiskers o fibras cortas.
¢) Reforzados con fibra continua.

d) Reforzados con monofilamentos.

El presente proyecto se basa en materiales congguesforzados con particulas.
Este tipo de material compuestos por lo generaéfserzan utilizando éxidos, carburos o
boruros (A}Os, SiC, TiB,, etc.) y se utiliza un porcentaje en volumen met@0% cuando
se utilizan en aplicaciones estructurales y cuagslmecesaria una buena resistencia al

desgaste.
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Estos materiales pueden ser fabricados por pre@sestado solido (metalurgia de
polvos) o liquido (in-situ, fundicion e infiltragid. EI material compuesto de estudio fue

fabricado por proceso en estado soélido, descrita saccion 3.4.

2.1.3. Efecto del reforzamiento en los materiales compuext de matriz de

aluminio.

La presencia de un volumen mayor al 10% de refaerstim puede generar efectos
importantes en el comportamiento de la matriz, @epuede afectar significativamente la
solidificacién de algunas aleaciones de aluminioreforzamiento cerdmico puede actuar
como barrera entre la difusion de calor y el sola&talizar la nucleacion heterogénea de las

fases, y/o provocar inestabilidades morfolégicalmenterfase solido-liquido (2).

La nucleacion heterogénea de los cristales ensk fi@imaria de la superficie de
algunos reforzamientos cerdmicos puede reductarabfio de grano de la matriz. Por
ejemplo, en las aleaciones Al-4.5Cu el tamafio de@de la matriz no es afectado por el
SiC o por las fibras de alimina. Sin embargo, efiareamiento de TiC si reduce el tamafio

de grano.

El envejecido de las aleaciones de aluminio taml@énmodificado por el
reforzamiento ceramico, esto depende de la comiposide la matriz, del tamafo,

morfologia y volumen del mismo y del método de ifadmion del material compuesto (2).

Algunas de las modificaciones resultantes de dedstudios, causadas por el

reforzamiento se mencionan a continuacion.
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a) Material compuesto de matriz Al-Cu-Mg. El refuerstas comun es el SiC. Estos

materiales presentan un envejecimiento aceleradgpa@do con las aleaciones sin
reforzamiento, por lo general se debe a que ladcpks de refuerzo conducen a

aumentar los sitios de nucleacion (9, 10).

b) Material compuesto de matriz Al-Mg-Si. Los refueszzominmente utilizados pueden

incluir nitruros, SIiC, BC, Al,Os;. Estos materiales presentan en general mejores
propiedades mecanicas como la dureza. Las pagicdarefuerzo aceleran la tasa de
envejecimiento (9, 11-17). Algunos (11, 15, 16)eémamencién a que la densidad de las
dislocaciones aumenta debido a la expansién téremtee la matriz y las particulas.
También explican que estas dislocaciones actdano csitios de nucleacion para
fortalecer los precipitados. Hay casos sin embaggolos cuales los elementos de la
matriz pueden reaccionar con el material de refydazcual puede generar la inhibicion

de la precipitacion de cierta(s) fase(s) (18).

Material compuesto de matriz Al-Zn-Mg-(Cu).Los miakes de refuerzo més utilizados
son el SiIC y el AOs;. Pueden presentarse las siguientes modificaciosegin
Karthikeyan et. Al. (19) al variar la cantidad derticulas de refuerzo se obtienen
diferentes capacidades calorificas aun realizantlos®racterizacion bajo las mismas
condiciones. Otros (20) mencionan que cuando elhveh de particulas empleado es alto
(>20%) las curvas de dureza y de DSC difieren Bggtivamente de las curvas de los
materiales sin reforzar. También se menciona quangleo de estas particulas genera
una disminucion en el tamafio de grano y que esteeatard el endurecimiento del

material (21, 22) por lo cual se obtendran mejprepiedades mecanicas.
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2.1.4. Aleacién 7075

Desde el punto de vista de la estructura cristdasaaleaciones de aluminio son
cubicas centradas en caras (FCC) y no sufren canalbddrOpicos, lo que les confiere una
alta plasticidad, aunque las propiedades variaerai@ndo de los elementos aleantes y de

los tratamientos térmicos y/o mecanicos a los suzga sido sometido el aluminio (23).

La aleacion 7075 corresponde a las aleacionesridede la serie 7xxx y es la mas
importante de esta serie; contiene: aluminio (84.4%), cromo (0.18-0.28%), cobre (1.2-
2%), hierro (méx. 0.5%), magnesio (2.1-2.9%), naarego (max. 0.3%), silicio (max.0.4%),

titanio (méx.0.2%), zinc (5.1-6.1%) entre otros gaeotal suman 0.15% aprox. (3).

Debido a los elementos aleantes (Zn, Mg y Cu praloiente) se trata de una
aleacion tratable térmicamente y susceptible deregdrse por envejecimiento, proceso que

serd descrito mas adelante.

La influencia de los elementos de aleacion etuehiaio es la siguiente:

« Cobre: aumenta de manera notable la resistencia y lazaduteas aleaciones que
presentan del 4 al 6% de cobre presentan unaestspmas efectiva al tratamiento
térmico.

« Magnesia mejora notablemente la resistencia y la dureza.

* Zinc: en aleaciones que contienen Cu y/o Mg, mejoradpuesta al endurecimiento

por tratamiento térmico.

Aplicaciones de la aleacion 7075.

La excelente resistencia, ductilidad y comportatoidrente a la corrosion de los
CMM ya se conoce y puede modificarse para satisfdoe requisitos de muchas

aplicaciones distintas.
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Las aleaciones de la serie 7xxx: Al-Zn-Mg-Cu sedé&nespecial interés en este
proyecto. Las adiciones del Zn y del Mg a la dtason las que determinan el aumento de
la resistencia y la combinacién de estos elemertndas impurezas de Cu permite obtener

las aleaciones de aluminio con las mayores resisfemecanicas.

Ademas, gracias a la densidad del aluminio puealericarse vehiculos mas ligeros,

de esta manera la reduccion de peso, reducir&nsliom de combustibles.

Por lo tanto no sorprende que el uso de estasiahes haya incrementado en
diversas areas como la industria de transportectréhica, térmica y principalmente la

industria aeroespacial (24).

Las aplicaciones industriales de este tipo de @mleas se explican a partir de su
microestructura y propiedades fisico-mecéanicas)@qgue son mas usadas en componentes

aeronduticos, donde la resistencia especifica &sctor critico (25).

Las notables caracteristicas de rendimiento dedb&ulos aeroespaciales actuales
son fruto de los avances en el campo de los ralgerde alto rendimiento. Para obtener
incrementos continuos de rendimiento se buscantaesnente materiales mas ligeros,

resistentes y duraderos.

Por ejemplo, en un avién comercial solamente pudidiearse el 14% para el
transporte de pasajeros, que es lo que generaiddeseEs por esta razén que un ahorro de
peso por minimo que parezca representa una optidizg26). Esto se muestra en la

siguiente figura.
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Combustible
28%

Avion
47%

Disponible

4%

Carga ultil: ingresos
14%

Portacargas
7%

Figura 1. Distribucion del peso de un avién comerciaé)

La manera mas eficaz de reducir el peso del fesedla] avion y mejorar su

rendimiento consiste en reducir la densidad y atemdas propiedades mecéanicas (27). Tal

es el ejemplo ddBoeing 787 el cual se muestra a continuacion.

. Otros

Acero

Titasio \\ >

15% v 5 -

Ahiminio

50% Compositos avanzados

Figura 2. Composicién de materiales de un Boeing @57.

En la Figura 2 puede observarse que estas progiedsuh posibles gracias a la

aplicacion en mayor proporcion de materiales corsiose

Debido a sus propiedades esta aleacion tambiémpgleada en engranajes y ejes,

piezas de fusibles, partes de misiles, llaves, osapara bicicletas, entre otras aplicaciones,

como se muestran en la Figura 3 (3).
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Figura 3. Aplicaciones de la serie 7xxx de aluminio: a) Ripag carro. b) Rueda libre de bicicleta
hecha con Al7075. ¢) Marco para bicicleta (28, 29).

La aplicacion del aluminio en vehiculos ha incretada en los Ultimos afios debido
al interés por mejorar la eficiencia de transpoc@®o automodviles y con ello reducir las

enormes cantidades de emisiones.

Para la industria del automévil juega un papel &mental el equilibrar: un peso
menor entre el vehiculo, la reduccion de emisignelsahorro del combustible. Es a partir de
aqui que surge el empleo de las aleaciones de raturan vehiculos como el Audi A8,

Honda Acura NSX, GM EV1, entre otros.

Figura 4. Vehiculos fabricados con aleaciones de aluminio 33

Algunos modelos de vehiculos contienen un minimpeso del 10% de aluminio,

tales como: Fiat 500, Ford Escape, Honda Civitreastros.
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A continuacién se ilustran los componentes de uricuto, los cuales pueden ser

fabricados actualmente a partir de aleacionesusgiio:

Borde Carroceria

Cajas de bolsas
de aire

Parachoques

Intercambiadores

de calor Caja de frenos

Alambrado  Componentes de
la suspension

Figura 5. Componentes de un vehiculo que pueden ser faba@agartir de aleaciones de aluminio
(32).

Dado que los vehiculos mas ligeros permiten ecaaymnen combustible y reducir las
emisiones, el aluminio es ya el material lider emeator y es rapido ganando mercado. Un
estudio estima que los fabricantes de automovileseataran el uso de aleaciones de

aluminio a 550 libras en peso en el afio 2025 (32).

2.2. Tratamiento térmico

Un tratamiento térmico es, por definicibn, todoogwso de calentamiento y
enfriamiento controlado al que se somete un meial & propdsito de variar alguna o
algunas de sus propiedades. Dado que un tratamiéntico (TT) permite alterar
notablemente las propiedades fisicas y mecénisass @rocesos son de gran importancia

industrial (4).

Mediante un tratamiento térmico puede conseguinseastructura que le confiere al

material mejores caracteristicas en comparaciérecestado inicial.
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Esta mejora en las propiedades mecanicas se ddhe ateracciones entre las

dislocaciones y los constituyentes de la matrizwigerial compuesto.

El principal tratamiento térmico aplicado a las aglenes de aluminio es el

endurecimiento por precipitacion.

El endurecimiento por precipitacion involucra larnfiacion de particulas finas
(precipitados) que actian para bloquear el movitoigle las dislocaciones y hacer mas

resistente y duro el metal (5).

La condicion necesaria que determina si un sistdgnaleacion puede ser endurecido
por precipitacion es la presencia de una lineaobleis como se muestra en la Figura 6(a).
En estos sistemas, una composicion que se puedesegd por precipitacion es aquella que
contiene dos fases a temperatura ambiente, persegpeede calentar a una temperatura tal

que disuelva la segunda fase. La composicion @ &elura 6(a) satisface esta condicion.

El proceso de tratamiento térmico consiste enpasss, ilustrados en la Figura 6(b).

)
L

- a+l : Ts(1) @)

5 .

5

Tp(H
Temperatura ambiente -
A Tempo
a) b)

Figura 6. a) Diagrama de fase de una aleacion formada poBAque pueden endurecerse por
precipitacion. b) Tratamiento térmico: 1) Tratandede solubilizado, 2) templado, 3) envejecimiento
por precipitacion (5).
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(1)

(2)

®3)

Tratamiento de solubilizad@n el cual se calienta la aleacion a la tempexdts arriba
de la linea solvus dentro de la region de la fdfseyase sostiene por un periodo

suficiente para disolver la fase beta (5) y asémdat una solucion sélida homogénea.

Templadola solucion solida debe ser enfriada rapidamanéenperatura ambiente para
crear una solucion solida sobresaturada (SSSSpbfgtivo es preservar la solucion
sélida formada en el tratamiento térmico de solzdulo. Se aplica para retener los
atomos del soluto en solucién y mantener cierto exdnde sitios vacantes para
promover la difusion. El tiempo para que se llevaabo el tratamiento de solubilizado
es una funcién de la microestructura antes dedrtignto y de las dimensiones de la

pieza.

Envejecimiento por precipitacigmonsiste en mantener la muestra a cierta tempara

durante un tiempo para que precipiten los elensesdcaleacion.

Algunas aleaciones envejecen a temperatura amk{ieméejecimiento natural), pero la

mayoria requiere elevar la temperatura duranteienodiempo (envejecimiento artificial).

El tamafio de los precipitados esta en funcidraderhperatura yd el tiempo de exposicion.

La velocidad de crecimiento es controlada por ebfeeno de la difusion. El objetivo del

tratamiento es seleccionar el ciclo que produzcaanmafio de precipitado optimo y de

distribucion uniforme (33).

La mayoria de los TT se llevan a cabo por medidaddifusiéon. En un TT de

metales o aleaciones la rapidez de los cambioscéstales es controlada usualmente por la

velocidad a la cual los &tomos cambian de posiela red.
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2.2.1. Secuencia de precipitacion.

La descomposicion de soluciones solidas en lagialess ternarias Al-Zn-Mg y
cuaternarias Al-Zn-Mg-Cu ha sido estudiada y deesdo a Totten (34) y Mackenzie (35)
las siguientes fases pueden ser formadas duraate/gjecimiento: zonas Guinier-Preston 6
GP (MgZn),n’, n (MgZny) , T'y T (Al,ZnsMgs). Esta secuencia de precipitacion se

representa de la siguiente manera:

N’ 2> n (MgZn2)
SSSS > Zonas GP <
T° > T (AlZn:Mg3)

Dependiendo de la composicion de la aleacion (gspecial de la relacion Mg:Zn),
para razones desde 2:5 hasta 1.7, la secuengpigcipitacion se dirigira a través de zonas
de precipitados coherentes de la fiaseero si la relacion de Mg:Zn se encuentra enfg 0

6, la descomposicion terminara con la formaciéradase T.

Dos tipos de zonas GP se distinguen en las alezxidihZn-Mg: las zonas GP1 son
formadas durante el envejecido natural y las zdBB2 (ricas en vacancias) que son

originadas durante el temple y son precursoraka fésen’ (34).

La adicion de hasta 1% de cobre a la aleacion eotafsignificativamente el
mecanismo de precipitacion. Sin embargo altos oide de cobre contribuyen al
endurecimiento por medio del incremento de la d&tadd de las zonas GP (atomos de cobre
entran en las zonas), modificando la composiciotadasen 6 por la formacion de la fase
S’ (Al,CuMg). Algunos autores (34, 36-38) sugieren la gmem de esta fase: S

(Al,CuMg), la cual aparece sélo bajo cierto contenglgabre.
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El envejecido natural de las aleaciones Al-Zn-Mg-Geurre eficientemente y
continla por afios. La maxima resistencia es asmdad la precipitacion de las zonas
coherentes GP y con la fase semicoherghtiea temperatura de solvus de formacion de las
zonas GP incrementa con el contenido de zinc yatgesio, estas zonas son muy pequefias
(2-3.5 nm) y presentan forma esférica, mientraslgudasen’ forma particulas redondas o

planas (34).

2.3. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC).

En los dltimos veinte afos las técnicas de caldrimeéhan sido aprobadas para
utilizarse (complementariamente) como herramientxa pla caracterizacion de la
microestructura de los materiales. Ademas, estaccalorimétrica se ha colocado en el
nivel de las herramientas mas ampliamente utilizaela laboratorios metallrgicos de la

industria del aluminio (35).

En la Calorimetria Diferencial de Barrido la muasjrla referencia se colocan en el
calorimetro. Los calentadores suben la temperaturaa tasa especificada o bien, mantienen
la calorimetria a una temperatura determinadaakiecnetro mide la diferencia en el flujo

de calor entre la muestra y la referencia (39).

2.3.1. Instrumentacion y procedimiento experimental.

2.3.1.1. Calorimetro Diferencial de Barrido (DSC).

Hay tres tipos de instrumentos para medir la saktria diferencial de barrido:
DSC de potencia compensada, DSC de flujo de cdi8@ modulado. Cada uno genera una
grafica de potencia o flujo de calor en funcion ldetemperatura, que se denomina
termograma. El DSC utilizado en el presente prayeotresponde a uno de flujo de calor,

asi que se hara énfasis en éste.
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En los sistemas de DSC de flujo de calor, los depate la muestra y la referencia
son calorimetros idénticos posicionados simétricaenen el DSC (Ver Figura 7). La sefial
de flujo de calor diferencial del DSC vacio debecsxo. Los termopares del area de salida
estan acoplados directamente a las plataformassgnsor T.,, que se encuentra localizado
entre la plataforma de la muestra y la refereragiija simultaneamente como un sensor de

control para asegurar la precision de una operasidérmica del horno.

Figura 7. Soportes de la muestra y de la referencia en un@S)C

2.3.1.2. Calibracion de DSC.

Antes de realizar las mediciones cuantitativasrissumentos deben ser calibrados
para fijar la escala de temperatura y el calor dfipe de manera precisa. Se requiere
ademas una linea base para asegurar la precisiéonicas de muestreo adecuado para

obtener resultados exactos.

Linea base.

Cuando el DSC es utilizado para mediciones de ealpecifico, la desviacion de la
linea base es muy importante. El primer ajusteadénka base se realiza con los soportes
vacios para tomar en cuenta las diferencias minémtae el soporte de la muestra y el de la
referencia, los termopares, etc. Una vez que lestraug la referencia son introducidas en
sus respectivos soportes, la linea base tiene jge@@e nuevamente para neutralizar las

diferencias entre las dos, principalmente en agpecifico.
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Calibracion de la temperatura

La calibracion de la temperatura es requerida gatarminar las temperaturas de
transicion de los materiales. Esta calibracioneedizada mediante el uso de estandares de

alta pureza y materiales de referencia con temyrargitenergia de transicién conocidos.

Entalpia

La calibracion del flujo de calor es realizada grado el pico endotérmico de fusion
de un material estandar de alta pureza en fun@btiempo. Después se integra este pico

para obtener un &rea que es proporcional a lgpémidd fusion del material estandar.

Calor especifico

Para obtener medidas exactas del calor especHicecomienda que el rango de
temperatura analizado sea estable, utilizar urdgasirga de alta calidad y flujos constantes
para obtener una linea base consistente, caliblecuadamente el equipo y utilizar las
temperaturas adecuadas (bajas tasas de calentarpemat muestras grandes y altas tasas

para muestras pequefias).

2.3.1.3.  Muestras y referencia.

Es necesario tener un buen contacto entre el ofsmnsor) y la muestra (fondo del
panel) para obtener una buena resolucién y nittelos picos de DSC. El tamafio de la
muestra y el de la referencia deben ser simildEesamafio de la muestra sera elegido
dependiendo del estudio al cual serd sometido. Debsiderarse que mientras las muestras
pequefas incrementan la resolucion, las grandegrdam la sensibilidad (los pequefios
cambios son mas faciles de detectar en muestradaga Los gradientes térmicos deben ser

considerados cuando se cuenta con muestras grandes.
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El material de referencia debe tener un calor éspecimilar al de la muestra. El
aluminio puro es el material de referencia mas gonall realizar mediciones en aleaciones
de aluminio. Debe tenerse especial cuidado al pepgas muestras de DSC para evitar
introducir deformaciones cuando se trabaja corcaleas de aluminio. El método comun
para preparar muestras de DSC consiste en preissas dlesde un material delgado. De
manera alternativa, barras cilindricas pueden sgumadas y después cortarse discos como

muestras.

Magquinar y cortar pueden introducir la deformaocédnel material, lo cual generara

importantes cambios en las curvas de DSC.

2.3.1.4. Tasas de calentamiento/enfriamiento.

La sefial de DSC es directamente proporcional sada tle calentamiento. Un
incremento en la tasa de calentamiento/enfriamigeit@ra (a) desplazamiento de los picos a
temperaturas mas altas, (b) aumento de la sedsitil{los picos de reaccion son mas
grandes) permitiendo detectar reacciones débdesaslape de reacciones, que dificultan la
resolucion, (d) menor confiabilidad en la lineaebaBor el otro lado, una baja tasa de
calentamiento promueve: (@) un incremento enefmlucion, (b) una reduccion en la

sensibilidad, reduciendo el tamafio de los picQan@jora en la linea base (35).

2.3.2. Cinética de la reaccion.

Las transformaciones de fase son comunmente edasdidajo condiciones
continuas de calentamiento utilizando la calorimettiferencial de barrido (DSC) para

medir la evolucion durante el proceso (40).
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Utilizando DSC es posible obtener informacién doeétde las reacciones de
precipitacidn y disolucién de las fases de aleasppara determinar los requerimientos de
energia de las mismas. Para estudiar esta sadzidinética de la reaccion se puede utilizar

el método de Kissinger, el cual se describe acoation.

2.3.2.1. Método de Kissinger

El método de Kissinger se basa en la determinat#da variacion de la temperatura
de los picos en funcién de la velocidad de caleigiatom. Es posible obtener la energia de

activacion a partir de la siguiente ecuacion lineal

2
[T )=E vc (1
B RT
En donde T, es la temperatura del pigas la velocidad de calentamiento; E es la

energia de activacion; R es la constante univeesids gases ideales (8.314 J/mol-K) y C es

una constante.

Mediante esta ecuacién se graficar$/Ii{) en funcién de (1/T), la cual tendra una

pendiente de (E/R).

Los datos utilizados para aplicar el método deikggs fueron obtenidos a partir de
diferentes barridos de DSC que fueron realizadoss giatintas velocidades de calentamiento

(40).

2.3.3. Reglas generales para la interpretacion de DSC.

Cada aleacién tiene su propia curva caracteriskcddSC, con picos propios y

reacciones endotérmicas y exotérmicas, que poskiantilizadas para su identificacion.
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Cuando una reaccién endotérmica comienza, la teyvar de la muestra se va
alejando de la temperatura de la referencia deddidalor de reaccion, éste es el punto donde
la curva comienza a desviarse de la linea basderbperatura del pico coincide con la
temperatura a la cual la tasa de reaccion es maklmavez que la reaccion ha terminado la

difusion térmica, se obliga a la muestra a regnégadamente a la temperatura de equilibrio.

El DSC nos puede dar informacién del tipo y tamaf@o particulas que estan
precipitando o disolviendo (temperatura del pita);cantidad que precipita (area debajo de

la curva) y de la propagacion en el tamafio dequéatiancho del pico).

La siguiente tabla muestra los valores tipicosaderitalpia de reaccion para los

procesos mas comunes en las aleaciones de alu@@&)io

Tabla 1. Entalpias de reaccion tipicdbl (J/g) para varios procesos en aleaciones de ali(@h).

Proceso Tipo de pico | Forma del pico| Entalpia de reaccion (J/g)
Fusién Endotérmico Agudo Cientos (400)
Disolucién de fase Endotérmicg Ancho Decenas (15)
Solidificacion Exotérmico Agudo Cientos (400)
Precipitacion de fase Exotérmico Ancho Decenas (15)
Recristalizaciéon Exotérmico Ancho Décimas (0.8)

Muchas técnicas como: conductividad, dureza, miopis electronica y Optica y
técnicas de microanalisis como EDAX, son utilizadas el propésito de interpretar la

aparicion de los picos en las curvas.
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

3.1. Introduccidn

El presente proyecto estd basado en una serie pigireentos para determinar la
evolucién de la microestructura del material conspu@si como para evaluar el efecto de la
composicion de la aleacién en este proceso. Lactegizacion de estos materiales
compuestos se realizd mediante las técnicas deosoampia 6ptica (OM), microscopia
electrénica de barrido (SEM), ensayos de microdukéekers (HV); asi como calorimetria

diferencial de barrido (DSC), las cuales seranlideizs mas adelante.

3.2. Diagrama de experimentos.

A continuacion se presenta un breve esquema dedimentacion realizada.

27



oATIgE 5
1
OJUEMITIYED oyBmERIE
P Jopstaod exaig sapepopa H..u%}
] Fp BorToAT _ )
TOANEG0 __ a5 = onnTuu.ﬁ.
o | [T
emaumoe)
I ]
_S_h.ium_.nu_“ e soujsod
|
emuEs susanassalaanyg (f semonmed sepap
opedms g (7 [ELSTE (2 w23 m] ik swponsed 5o 3p voNGN(
S poRaqsp 4 vopsodmo
.nﬁ_aﬂm-m— AFIOCY H..._E-n_” a5 ﬁ?ﬂru—ﬁ a5 5 .
| | | “
SISO, BZAIMPOIINT (nas) opuueq sp
OO OFUIMIEIEL], OIESA 1S3.L eomonaafg eidossorangy eondg erdossor AL
| | | |
P —
1
EOsamiy

sojuaniiadse ap ooy

28



3.3. Materiales y reactivos.

En la fabricacién del material compuesto se utitimalos siguientes componentes:
zinc (Zn), magnesio (Mg), cobre (Cu), cromo (Ciigrio (Fe), manganeso (Mn), aluminio
(A, grafito (C), metanol (CKD) y argon (As). El equipo utilizado para la elaboracion del
mismo fue un molino de alta energia (SPEX-8000)limoode alta energia (Simoloyer

CMO01), balanza analitica, cronémetro y horno distexscias convencional.

En la experimentacion del proyecto se requirierdm diguientes sustancias: alcohol
etilico (GHgO), acetona (¢Hs0), resina epdxica, agua destilada, alumina enop@»0x)
0.3 um, butylcellosolve(2-butoxietanol, 97%), acido perclérico (HG)Obafio de hielo
(H20) vy nitrogeno (N). Los materiales y equipos utilizados durante Xpeeimentacion
fueron: alambre de niquel, disco de carburo deiilihorno convencional (Thermolyne
mod. F6010), cortadora (Struers Discotom-2), padora manual de acero inoxidable,
pinzas de acero inoxidable, microdurémetro (ShimgdMicroscopio Optico (Nikon
Epiphot), Microscopio Electronico de Barrido (NoManoSEM 200 FEI), cinta de grafito,
balanza analitica (Ohaus, Explorer), pulidora cooignal giratoria (Struers Labopol-1),
lijas (Struers no. 500, 800, 1200, 2400, 4000)ppgrara pulir, fuente de voltaje (Modelo D-
612T Filtered D.C. Power Supply), calibrador denteparesFluke 714),termopar tipo K
(Cromel-alumel), Calorimetro diferencial de baoriDSC 404 F3 Netzsch), termémetro,
crondmetro, vaso de precipitados (100mL), pipetam(l), propipeta, recipiente de acero
inoxidable (empleado como catodo) y cables eléxgrite conexion con pinzas tipo caiman

(para el ensamble de la celda electrolitica).
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3.4. Fabricacion del material compuesto.

A continuacién se describe el procedimiento dei¢abion del material compuesto. Se
obtuvieron barras de 10 mm de diametro y 250 mmodgitud aproximadamente. Las

cuales fueron utilizadas para este estudio.

El material compuesto de Al7075-C fue fabricado ianet@ el mezclado simultaneo de
polvos de metales puros (tamafio de particula dengflas) en porcentajes apropiados para

obtener la matriz de aleacion de aluminio 7075ntemidos especificos de grafito (C).

La composicién quimica nominal (% peso) de la aea¢Al7075) fue Zn-5.1, Mg-
2.5, Cu-1.6, Cr-0.23, Fe-0.3, Mn-0.20, Al (balanc®® emplearon 3 contenidos de Zn, 5.1,

4.1y 3.1y 4 contenidos de grafito (C): 0.0, @.B,y 1.5, todos en % peso.

La pureza de las particulas de C fue de 99.9%n®ifio promedio de particula fue de

21 um, donde el 90% de estas particulas tuvo un tammefor a 841m.

Las particulas de grafito se obtuvieron a partir gtdvo de grafito molido
mecanicamente en un molino de alta energia (SPE¥nte 8 h bajo una atmosfera de

argon.

Las combinaciones de polvos elementales y grafileron mezcladas durante 5
minutos sin medio de molienda hasta obtener un@lmépmogénea, posteriormente fueron
molidas mecanicamente en un molino de alta en€gilaoloyer) durante 5 y 10 horas bajo
una atmosfera de argon. Mediante el empleo deneStedo fue posible la formacién de la
aleacién Al7075 y la dispersion de las particulasgdafito dentro de la matriz de Al

simultdneamente, obteniéndose con ello un matrapuesto Al7075-C.

El dispositivo y el medio de molienda usados erelqeerimentos fueron de acero.
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Se empled una relacion bolas-polvo de 14, el pgabde la muestra fue de 70 g por
cada corrida.

Como agente de control de proceso (PCA) se empétéanol en una cantidad de 3
ml.

Después de la molienda los productos fueron catestitis en muestras cilindricas de
40 mm de didmetro a una presion aproximada de 988 Mediante la aplicacion de una
carga uniaxial. Las muestras consolidadas fuerategormente sinterizados en vacio

durante 3 horas a 550°C con una rampa de calemtemnde 50 °C/min.

Finalmente los productos sinterizados fueron edtésiien caliente a una temperatura
de 500°C para formar una barra de 10 mm de dianeddiante extrusion indirecta y una

relacion de extrusion de 16.

Adicionalmente como material de referencia, seatalbna muestra en la condicion
de mezclado (sin molienda) y sin adicion de pald&uae grafito, preparada por la misma

ruta de consolidacion.

3.5. Composicion de las muestras.

A continuacion se muestran las distintas compasésiade zinc y de grafito de las 12

barras de material compuesto:

Tabla 2. Composiciones de las 12 muestras del material cestpu

Muestra Contenido de zinc (%)| Contenido de grafito (%
1 51 0.0
2 51 0.5
3 51 1.0
4 51 15
5 4.1 0.0
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Tabla 2. Composiciones de las 12 muestras del matemapaesto (Continta)

6 4.1 0.5
7 4.1 1.0
8 4.1 15
9 3.1 0.0
10 3.1 0.5
11 3.1 1.0
12 3.1 15

Los contenidos del magnesio y del cobre son idésfiara cada una de las muestras,

los cuales corresponden a 2.5% y 1.6% respectii@men

3.6. Caracterizacion inicial.

Se recibieron 12 muestras en forma de barras kihwl del compdsito (AlI7075
reforzado con grafito) con un didmetro de 10 mmg longitud aproximada de 25 cm. Las
muestras corresponden a los diferentes contenidografito y de zinc y se muestran a

continuacion:

Figura 8. Las 12 muestras iniciales del material compuestacadn 7075 reforzado con grafito.
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De las 12 barras se seleccionaron 4, que fuergmak como puntos de referencia
para realizar las pruebas y corresponden al maximaimo contenido, tanto de zinc como
de grafito. Estas 4 muestras se enlistan en laiesifgu tabla con sus respectivas
composiciones, asi como con la identificacién @oual seran representadas a lo largo de

este documento:

Tabla 3. Las 4 muestras representativas del material cortppyes identificacion.

Muestra Conterzi;l:)) de zinc Contenigz)de grafito Identificacion
5.1 0.0 5.1.0.0.
4 51 15 5.1.1.5.
3.1 0.0 3.1.0.0.
12 3.1 15 3.1.1.5.

A continuacibn se hace una descripcion detallada lalemetodologia de

caracterizacion de las muestras y de cada una dédaicas utilizadas.

3.6.1. Microscopia Optica (OM) y Microscopia Electronica @& Barrido (SEM)

De cada muestra seleccionada se cortaron secctmesa altura de 10mm. y
después se realizé un corte longitudinal utilizamtodisco de carburo de silicio. En la

Figura 9 se muestra la cortadora utilizada.
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Figura 9. Cortadora utilizada para preparacion de muestras.

Las muestras se montaron en frio (en resina epéyiewitar con este método el

calentamiento de las muestras que pudiera modifisararacteristicas microestructurales.

Después del proceso de corte y montaje, las msefsteaon desbastadas y pulidas
de manera convencional utilizando lijas de tama#igrdno de 500, 800, 1200, 2400 y 4000.

En la Figura 10 se muestra la pulidora utilizada phdesbaste de las muestras.

Figura 10. Pulidora utilizada para desbastar las muestras.

Para el acabado final las muestras se pulieronodeaf manual con pafio hasta
alcanzar un acabado de pulido espejo, en esta etapailiz6 como medio de abrasion

alumina en polvo.
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Después del pulido se observaron las muestras Micedscopio Optico (OM) y en

el Microscopio Electronico de Barrido (SEM).

En el Microscopio Optico las muestras se analizaana obtener informacion de la
distribucion y el tamafio de las particulas en larimalel material compuesto que son

detectables por esta técnica.

En la Figura 11 se muestra el Microscopio Optidizatio para realizar el analisis.

Figura 11. Microscopio Optico utilizado para analizar las mites

Figura 12. SEM utilizado para andlisis de muestras.
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En el Microscopio Electrénico de Barrido (SEM) (mado en la Figura 12) las
muestras fueron colocadas en el portamuestrazamildo cinta de grafito dentro de la
cadmara, se colocé el detector para electronesdigiiersados para efectuar los analisis de

cada muestra.

Mediante el SEM fue posible observar la distribncyoel tamafio de las particulas
en la matriz del material compuesto, asi como lapusicion de las mismas mediante

Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS/EDX).

El analisis de los resultados se muestra en diutagi.

3.7. Tratamientos térmicos de envejecido natural

Se cortaron 9 piezas de cada una de las 4 muesttEspieza con un espesor de 5 mm
aproximadamente y el diametro original de 10 mmragstudiar el material compuesto en 3

tiempos de envejecido y 3 velocidades de calentamien DSC.

Todas las piezas se desbastaron en una pulidéizandio la secuencia convencional
de lijas desde 500 hasta 4000 este procedimiemtdacdinalidad de alcanzar un espesor

cercano a 1mm.

Al obtener el espesor deseado cada pieza se anrtdna perforadora para obtener un
didmetro de 6mm aproximadamente y poder ser cadacad los crisoles utilizados para el

analisis por DSC. Las muestras presentaron ungres® los 18-28 mg.

A continuacion se presentan 2 tablas en las csalédentifican las piezas de cada
muestra para facilitar la descripcion del proyett.identificacion de cada muestra consta
de 5 digitos; los primeros dos digitos (de izquaeadderecha) indican la cantidad de zinc del
material compuesto (que puede ser 3.1 6 5.1%}idpsentes 2 digitos indican el contenido

de grafito (puede contener 0.0 6 1.5%) y el Ultideo éstos, indica el nUmero de pieza
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correspondiente a cada muestra. Por ejemplo, Hifidacion 5.1.1.5.4., indica que es la

pieza numero 4 de la muestra que contiene 5.1% gelz5% de C.

Tabla 4. Identificacion de las muestras.

Muestra Pieza no| Identificacion Muestra Pieza no| Identificacion
1 5.1.0.0.1. 1 3.1.0.0.1.
2 5.1.0.0.2. 2 3.1.0.0.2.
3 5.1.0.0.3. 3 3.1.0.0.3.
4 5.1.0.0.4. 4 3.1.0.0.4.

5.1.0.0. 5 5.1.0.0.5. 3.1.0.0. 5 3.1.0.0.5.
6 5.1.0.0.6. 6 3.1.0.0.6.
7 5.1.0.0.7. 7 3.1.0.0.7.
8 5.1.0.0.8. 8 3.1.0.0.8.
9 5.1.0.0.9. 9 3.1.0.0.9.
1 51.1.5.1. 1 3.1.151
2 5.1.1.5.2. 2 3.1.1.5.2
3 51.1.5.3. 3 3.1.1.53
4 51.1.5.4. 4 3.1.154

5.1.1.5. 5 51.1.55. 3.1.1.5. 5 3.1.1.5.5
6 5.1.1.5.6. 6 3.1.1.5.6
7 51.15.7. 7 3.1.1.5.7
8 5.1.1.5.8. 8 3.1.1.5.8
9 5.1.1.5.9. 9 3.1.1.59

37



Las muestras 5.1.0.0.1., 5.1.0.0.2. y 5.1.0.0.&nselvieron con alambre de niquel
y también se coloc6é un termopar tipo K al centrb atmmodo de éstas para tener una

medicion precisa de la temperatura.

El tratamiento térmico (TT) fue realizado con lgeirtion de evaluar la respuesta al

envejecido natural de este sistema (Al7075-C).

La Figura 13 presenta un diagrama del tratami@ntoito realizado:

)
2

Temperatura

(3)

Temperatura ambiente

Tiempo

Figura 13. Diagrama que muestra las etapas del tratamientocigren donde: (1) Solubilizado por
2h a 550°C; (2) temple rapido en agua a 25°C; i8gjecimiento a temperatura ambiente.

El tratamiento se describe en 3 etapas:

» 12 Etapa: se realizo wolubilizadoa las muestras dentro del horno a una temperdéura
550°C durante 2 horas. Se realiz6 en estas condgiporque el material compuesto (Al
7075-C) debe alcanzar durante un determinado tiampaemperatura por encima de la
correspondiente al limite de solubilidad para qseclementos aleantes se disuelvan en la

matriz y pueda formarse una solucion solida homeagén
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» 22 Etapa: transcurridas las 2 horas del solubitizae realiz6 uenfriamiento rapidca
las muestras (temple) en agua a 25°C, esto peretérer los atomos de los elementos

aleantes (solutos) en solucion, formando una sousblida sobresaturada.

» 32 Etapa:envejecidode las muestras a temperatura ambiente (25°C) gmentes
tiempos. En esta etapa se formaron los precipitages modificaron las propiedades
mecanicas del material compuesto. Los tiemposdejecido natural fueron de 1 hr, 6

hrs y 5 dias, transcurrido cada tiempo las mues&asalizaron mediante DSC.

El tratamiento térmico para el resto de las mussteaefectué de la misma manera:
las muestras se colocaron de 3 en 3 en el horma, ghaandlisis por DSC, las siguientes

muestras fueron 5.1.1.0.4., 5.1.1.0.5. y la 3161y asi sucesivamente.

3.7.1. Microdureza Vickers

Para los ensayos de microdureza se cortaron msietrias 4 barras seleccionadas
con la cortadora, con un espesor de 1cm. aproximakz. Después estas 4 muestras fueron
desbastadas con lijas con un tamafio de grano deh&6ta 4000 utilizando una pulidora,
con la finalidad de obtener una superficie libreragaduras y medir adecuadamente las
diagonales de las huellas del indentador sobreukestra. La Figura 14 ilustra las muestras

preparadas para estos ensayos.

5.1.0.0. 5.1.155. 3.1.0.0. 31150

Figura 14. Las 4 muestras preparadas para el test de micaadure
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Posterior al desbaste de las primeras 4 piezaabed el ensayo de microdureza.

Este se realizé utilizando una carga de 0;2durante 15 segundos. Se realizaron 10

indentaciones a cada una de las muestras.

La Figura 15 muestra el microdurémetro utilizadoapaalizar el ensayo.

Figura 15. Microdurémetro utilizado en el ensayo de microdarez

Después los ensayos de microdureza, se sometiértmatamiento térmico: se
solubilizaron a 550°C por 2 horas, se templarorague y se envejecieron naturalmente

durante 1 hr, 5 hr., 5 dias, 10 dias y 15 dias.

Transcurridos los tiempos de envejecimiento natwsal evaludé la microdureza

nuevamente.

El objetivo de realizar estos ensayos de microdufee determinar el cambio en la
resistencia del material compuesto, asi como ewvéduavolucion de la misma después del

tratamiento térmico.

Los resultados se muestran en el capitulo 4.
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3.7.2. Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

Después del TT se realizo el andlisis por DSC a3@snuestras, pero antes, se

realiz6 a cada una de ellas un pulido electrolitico

En el pulido electrolitico las zonas de las musstran superficie mas rugosa se
disuelven a mayor velocidad que el resto de laagarbteniendo asi una superficie mas lisa
y nivelada. Este procedimiento también permite ieimla micro-deformacion remanente

del proceso de pulido previo.

La solucidn electrolitica fue preparada como sestnaeen la Tabla &1).

Tabla 5. Composicion del electrolito utilizado para electrligo.

Solucién para electropulido de aleacién 7075 caeffitgr
. 2%
Butylcellosolve (2- butoxietanol, 97%)
. 0
Acido perclorico (HCIQ) 8%
0,
Alcohol 30%
0,
Agua destilada 60%

Se prepar6 un bafio de hielo y se coloco el redpiéa acero con la solucién dentro
del bafio. Se conectaron los cables de la fuentoldgje a la celda, siendo el catodo el

recipiente de acero, y el anodo, la muestra desdrmst

La reaccion se llevo a cabo durante un tiempo demAutos con un voltaje de 8 V,
con el objetivo de igualar en lo posible los espesade las muestras y disminuir la
microdeformacion generada en la superficie porretgso de desbaste y pulido mecanico.

La Figura 16 muestra el sistema de electropulidizado.

41



Figura 16. Imagen de la celda creada para realizar el pulidrelitico a las muestras.

Después del electropulido de las muestras se aeatizlos andlisis por DSC. Se

corrieron las 36 muestras, y se utilizaron 3 velades de calentamiento, 5, 10 y 20 K/min.

En la Tabla 6 se muestran los tiempos de envejel@tid T para cada muestra, asi

como las velocidades de calentamiento a las cealesaliz6 el analisis.

Tabla 6. Tiempos de envejecido y velocidades de calentamijaesnta cada muestra.

tiempo de | velocidad de
Muestra Numero | Identificacién| envejecido| calentamientg
(TT) (K/min)

1 5.1.0.0.1. 1hr

2 5.1.0.0.2. 5.5 hr 20

3 5.1.0.0.3. 5 dias

4 5.1.0.0.4. 1hr
5.1.0.0. 5 5.1.0.0.5. 5.5 hr 10

6 5.1.0.0.6. 5 dias

7 5.1.0.0.7. 1hr

8 5.1.0.0.8. 5.5 hr 5

9 5.1.0.0.9. 5 dias
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Tabla 6. Tiempos de envejecido y velocidades de calapt@#mpara cada muestra (Continda).

1 5.1.1.5.1. 1hr
2 5.1.1.5.2. 55hr 20
3 5.1.1.5.3. 5 dias
4 5.1.1.54. 1hr

51.1.5. 5 5.1.1.5.5. 55hr 10
6 5.1.1.5.6. 5 dias
7 5.1.1.5.7. 1hr
8 5.1.1.5.8. 55hr 5
9 5.1.1.5.9. 5 dias
1 3.1.0.0.1. 1hr
2 3.1.0.0.2. 5.5 hr 20
3 3.1.0.0.3. 5 dias
4 3.1.0.0.4. 1hr

3.1.0.0. 5 3.1.0.0.5. 5.5 hr 10
6 3.1.0.0.6. 5 dias
7 3.1.0.0.7. 1hr
8 3.1.0.0.8. 55hr 5
9 3.1.0.0.9. 5 dias
1 3.1.1.5.1 1hr
2 3.1.1.5.2 55 hr 20
3 3.1.1.53 5 dias

3.1.1.5.
4 3.1.154 1hr
5 3.1.1.5.5 5.5 hr 10
6 3.1.1.5.6 5 dias
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Tabla 6. Tiempos de envejecido y velocidades de calemtatmipara cada muestra (Continda).

7 3.1.1.5.7 1 hr
8 3.1.1.5.8 5.5 hr 5
9 3.1.1.5.9 5 dias

Se obtuvieron las curvas de flujo calorifico vs.mperatura, en las cuales se
muestran las reacciones exotérmicas y/o endoté&ntce haran posible determinar la
secuencia de precipitacion del material compudd#75-C. En la Figura 17 se muestra el

calorimetro utilizado para el analisis.

Figura 17. DSC utilizado en la experimentacion.

Los resultados se muestran en el capitulo 4.
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4. ANALISIS DE RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1. Microscopia Optica (OM).

Después de haber realizado el pulido a las msedra.0.0., 5.1.1.5., 3.1.0.0. y

3.1.1.5., se analizaron por Microscopia Optica plstuvieron las siguientes imagenes:

Figura 18. Imagen de 5.1.0.0. capturada con Microscopioddmi200X
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Figura 19. Imagen de 5.1.1.5. capturada con Microscopiod®pi200X.

Figura 20. Imagen de 3.1.0.0. capturada con Microscopio Oti260X.



Figura 21. Imagen de 3.1.1.5. capturada con Microscopio O@ti260X.

La Figura 18 y Figura 19 presentan un 5.1% de zirocgntenidos de grafito de 0 y
1.5%, respectivamente. En estas, es posible apmcefecto que tiene el grafito sobre la

microestructura cuando se emplea el maximo cordetedzinc (5.1%).

En la Figura 18, se observa el tamafio de los iet#linos en la matriz, se observa
ademas que las particulas de los elementos ald@mtden a concentrarse en ciertos lugares,

gue pueden ser las lineas de flujo del material.

La Figura 19 se observa como una matriz en lalaudiferencia entre el tamafio de

los intermetalicos es menor y ademas estan mejoitdiidos.

Puede entonces decirse que cuando se agrega gradgtas muestras (5.1.0.0. y
5.1.1.5.), la matriz se aprecia mas homogéneanahfio de las particulas se asemeja mas
entre si, y se distribuyen uniformemente en laimd# la aleacion.
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En la Figura 20 y Figura 21, se presenta el matedenpuesto con la minima
cantidad de zinc: 3.1%. La primera imagen presaenméamatriz libre de grafito y la segunda
una matriz con 1.5% de grafito (C). Aqui tambiga,aprecia el efecto del grafito en la

matriz, cuando se presenta el contenido minimarae(2.1%).

En la Figura 20 se muestra una matriz con zonasir@sc que parecen ser
intermetalicos de tamafio considerable (valor ecram), que tienden a concentrarse en
ciertas regiones. En la Figura 21, se observa w@ataznton particulas mejor distribuidas, las

cuales presentan un tamafio aparentemente mas hosoogydre ellas.

El resultado de las imagenes del microscopio Opticestra que en presencia de

grafito, las particulas intermetélicas tiendenstriiuirse mas homogéneamente.

Si se realiza un analisis entre la Figura 18 yidaifa 20 las cuales se encuentran en
ausencia de grafito y presentan 5.1% y 3.1% de mspectivamente, es posible apreciar el
efecto que tiene el zinc sobre la matriz, se olasgoe la distribucion de las particulas es

mas homogénea cuando se emplea una mayor canédzacd

Si se compara entonces la Figura 19 y la Figurda®lcuales presentan 1.5% de
grafito y 3.1% y 5.1% de zinc, respectivamente pbserva el efecto que tiene el zinc sobre
las muestras cuando se presenta la maxima conciéntrde grafito (1.5%), esto es, la

distribucion de las particulas es mejor, cuandiese una menor cantidad de zinc.

Entonces, al analizar el efecto del grafito sobeerhuestras, se puede decir que sin
importar si la cantidad es minima o maxima de ght% o 5.1%) la distribucion y tamafio

de las particulas son mas homogéneos cuando eddipresencia del grafito.

Al evaluar entonces el efecto del zinc en las masstse observd que si estas no
contienen grafito, la distribucion de las partisubs mejor al emplear el contenido maximo

de zinc (5.1%).
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Si en cambio, las muestras presentan el conterido5d6 de grafito, la distribucion y
tamafio de las particulas seran mas homogéneos pdéama menor cantidad de zinc

(3.1%).
4.2. Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

Con el objetivo de analizar la distribucion deiltgrmetalicos en la matriz, su tamafio
y naturaleza quimica semi-cuantitativa, ademas delizar las muestras mediante
microscopia 6ptica, también se realizaron anatisdiante SEM y EDX (Espectroscopia de
Energia Dispersiva) para identificar los elememi@sentes en cada una de las muestras del

material compuesto, asi como las cantidades daikmos en la matriz.

A continuacion se muestran los resultados del sindlle SEM, las imagenes se
obtuvieron en modo de electrones retrodispersadonset objetivo de tener contraste por

composicién quimica:

"
A%

Figura 22. Imagen de 5.1.0.0. capturada con SEM a 200X.
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Figura 23.

Figura 24.

Imagen de 5.1.1.5. capturada con SEM a 200X.

Imagen de 3.1.0.0. capturada con SEM a 200X.
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Figura 25. Imagen de 3.1.1.5. capturada con SEM a 200X.

La muestra 5.1.0.0. (Figura 22) no contiene grafit@ntras que la muestra 5.1.1.5.
(Figura 23) contiene 1.5%, asi que es posible shs@Oomo afecta el contenido de grafito
cuando se tiene una concentracion de 5.1% de Encla Figura 22 se observan las
particulas en distintas tonalidades (claras y esjyutistribuidas en toda la matriz, en donde
puede observarse que las particulas de tono atera@eneralmente mas grandes que las

oscuras; en la Figura 23 se observan en su mgyantigulas de un tono claro.

Podria entonces decirse que cuando se agrega%!ldesgrafito a la matriz y se
cuenta con el maximo de zinc (5.1%), las particatasiras tienden a ser mas pequefias y a

distribuirse mas homogéneamente.

En la Figura 24 y la Figura 25, se aprecian lasstnag 3.1.0.0. y 3.1.1.5. Estas

fueron comparadas por su contenido de zinc, apiesentan un 3.1%.
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La muestra 3.1.0.0. (Figura 24) no contiene grafit@ntras que la muestra 3.1.1.5.
(Figura 25) contiene 1.5%. En estas se evalud edt@fdel contenido de grafito para la

cantidad minima de zinc (3.1%).

En la Figura 24 se aprecian 2 tonalidades en laplas, asi como la distribucion y

tamarfio, estas se encuentran concentradas soler&rs @onas de la matriz.

En la Figura 25redominan las particulas de tono claro, y se ghaan tamafio mas

regular, asi como una distribuciéon mas uniforme.

Después, al evaluar el efecto del contenido de, 2#ncausencia del grafito, se
compar6 la Figura 22 con la Figura 24, y se obsquéla distribucion de las particulas es

mejor cuando se emplea la cantidad maxima de zinc.

También fue evaluado el efecto del zinc, cuandiiese una concentracion de 1.5%
de grafito. Al comparar la Figura 23 y la Figurg pEdo observarse que las particulas son

mas regulares con el menor contenido de zinc.

Entonces, de acuerdo a las observaciones con el, $&EMistribucion de las
particulas y su tamafio es mejor al agregar grafitoimportar la cantidad de zinc presente

en las muestras.

Al evaluar el efecto del zinc, se determiné quel girafito esti presente en la matriz
del material compuesto, entonces la matriz se lpermdn mayor homogeneidad al emplear
el minimo de zinc (3.1%), si en cambio la matritadibre de grafito, es mejor emplear la
cantidad maxima de zinc. Estos resultados coinciden los obtenidos mediante

microscopia optica.

Posteriormente se realizo el analisis mediante BXdda una de las muestras para

determinar la composicion.
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4.2.1. Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDX/EDS)

Se realizaron andlisis mediante Espectroscopiangegia Dispersiva (EDX/EDS)
para determinar los elementos aleantes presentsnamterial y en general, la composicién

de las particulas presentes.

A cada muestra se le realizaron analisis en difesemonas de la matriz. Los

resultados se muestran a continuacion.

4.2.1.1. Muestra 5.1.0.0.

Se analizaron los tipos de particulas que preddram&n esta muestra; al analizar
las particulas oscuras (Figura 22), se demostr6 a@préenian magnesio en mayor

proporcion. (Figura 26).

Figura 26. Imagen de particulas oscuras de la muestra 5.1.0.0

El analisis reportd un contenido del 55.92% en pksmagnesio (Mg) y 36.92% de

oxigeno (O) (Tabla 7).
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Tabla 7. Porcentaje en peso de los elementos de la miestta0.

Elemento| % Peso

o) 36.92
Mg 55.92
Al 7.16

Ademas, se efectu6 el analisis en las particuagide la muestra 5.1.0.0. (Figura

27), y los resultados se muestran a continuacion:

Figura 27. Imagen de particula clara de la muestra 5.1.0.0.
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Se reportd que estas particulas estaban confornpad@gppalmente por 66.75% de
aluminio y 30.56% de hierro (Tabla 8).

Tabla 8. Composicion de particula clara de la muestra 21.0

Elemento| % Peso
Mg 0.79
Al 66.75
Fe 30.56
Cu 1.90

4.2.1.2. Muestra 5.1.1.5.

Al analizar las particulas claras de la Figura @8e se encuentran en mayor

proporcioén en la matriz (5.1.1.5.) mediante EDXobktuvo el siguiente resultado:

Figura 28.

Imagen de particula clara de 5.1.1.5.
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En la Tabla 9 se reporta el porcentaje en pesastds elementos en la muestra.

Tabla 9. Composiciéon de la muestra 5.1.1.5.

Elemento| % Peso

Al 80.75
Fe 11.63
Cu 7.62

4.2.1.3. Muestra 3.1.0.0.

En la Figura 18 se aprecian 2 tonalidades en la$cpias de los elementos. Al
realizar el analisis para particulas oscuras deuastra 3.1.0.0. (mostrado en la Figura 29)

se encontré una composicion del 47.28% de alurgidi®.32% de oxigeno (Tabla 10)

Figura 29. Imagen de particula oscura de 3.1.0.0.
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Tabla 10. Composicién de particula oscura de 3.1.0.0.

Elemento| % Peso
Mg 5.25
Al 47.28
Zn 5.15
o 42.32

Al realizar el andlisis por EDX a las particulagrak de esta muestra (Figura 30), se

identific6 oxigeno, zinc, magnesio, aluminio, hiey manganeso.

Figura 30. Imagen de particula clara de 3.1.0.0.

Estas particulas claras resultaron estar compupstaspalmente por 41.34% de

oxigeno y 28.45% de aluminio (Tabla 11).
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Tabla 11. Composicion de particula clara de la muestra 31.0.

Elemento| % Peso
Mg 1.45
Al 28.45
Zn 541
o 41.34

Mn 14.01

4.2.1.4. Muestra 3.1.1.5.

Es apreciable que la matriz de la muestra 3.1.(FEfura 25) esta formada

mayormente por particulas de un tono claro, alzaaél correspondiente analisis por EDX

(Figura 31), encontro que estas particulas estabaradas principalmente por los elementos
de la Tabla 12:

Figura 31.

Imagen de particula clara de 3.1.1.5.
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Tabla 12. Composicion de 3.1.1.5.

Elemento| % Peso
Mg 0.71
Al 80.37
Zn 4.27
O 3.73
Cr 10.91

A continuacion se muestra una tabla en la cuagégertan las composiciones como

resultado por EDX de las zonas analizadas de taseétras:

Tabla 13. Composiciones de las 4 muestras analizadas.

Muestra 5.1.0.0. 5.1.1.5. 3.1.0.0. 3.1.1.5.
Tipo pgrticula Oscura| Clara| Clara | Oscurg Clara| Clara

analizada

% peso O 36.92 - - 42.32 41.84 3.73
% Mg 55.92| 0.79 - 5.25 1.4% 0.71
% Al 7.16 | 66.759 80.75 47.28| 28.4% 80.37
% Fe - 30.54 11.63 - - -
% Cu - 1.9 7.62 - - -
% Zn - - - 5.15 541 4.27
% Mn - - - - 14.01] -
% Cr - - - - - 10.91
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Puede notarse que los elementos que conformamtisytas oscuras analizadas en la
muestra 5.1.0.0. (magnesio y oxigeno principalmestedistribuyen mas uniformemente en
la matriz cuando se tiene 1.5% de grafito. De iguahera los elementos que componen las
particulas claras analizadas en las muestras &.1y0.5.1.1.5. (aluminio y hierro

principalmente), también se distribuyen homogénesee

Al obtener los resultados de la muestra 3.1.0e0gbservo que la distribucién de las
particulas oscuras analizadas conformadas primegrdae por oxigeno y aluminio, era mas

homogénea con 1.5% de grafito.

Se estudio el efecto del zinc sobre las muestrasdouel contenido de grafito es 1.5%,
al comparar 5.1.0.0. y 3.1.0.0., se obtiene ungizmads homogénea con el 3.1% de zinc,
que corresponde a la muestra con particulas ghairacpalmente compuestas por oxigeno y

aluminio.

De la misma forma se estudio el efecto del zinmdaael contenido de grafito era
nulo, en este caso las particulas oscuras confasnpdr oxigeno y magnesio tienden a

distribuirse mejor con el 5.1% de zinc.

4.3. Microdureza Vickers.

Se realizaron ensayos de microdureza Vickers peaiaratamiento térmico a las
muestras para evaluar las propiedades mecéanicdsteyminar asi, la composicion que

favorece estas propiedades. Los resultados senauest las secciones 4.3.1y 4.3.2.

También se realizaron ensayos posteriores al Thkcfile en la seccién de
experimentacion), para determinar su efecto s@xr@iopiedades mecanicas, los resultados

se mostraran en la seccion 4.3.3.

Los resultados de esta técnica de microdurezatertrabajo son considerados como
complementarios al estudio realizado mediantetlas ¢écnicas como DSC, MO y SEM.
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Y de cualquier manera permiten establecer una ioelaentre las condiciones

microestructurales y el comportamiento mecanico.

Los resultados de este estudio se muestran a aaaoiim.

4.3.1. Efecto del zinc sobre la microdureza del materialampuesto.

En este analisis previo al TT se evaluo el efeefozahc sobre la microdureza del
material compuesto, para los diferentes contenildografito (0%, 0.5%, 1% y 1.5%) los

resultados de las microdurezas se muestran egusaF32.

160 -

Microdureza (HV)
4

06 Zn

Figura 32. Gréafica del efecto del zinc sobre la microdureza piferentes contenidos de grafito.

Se grafico la microdureza vs. el contenido de zaca las composiciones de grafito,

en donde los colores que representan a cada cdoteaiC se muestran aqui:

- 0.0% C
- 0.5%C

1.0% C
v 1.5% C
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Los valores de microdureza obtenidos se encuerdéfaesentados por puntos en la

gréfica.

Para expresar la precision de las muestras de slatoslizaron limites e intervalos
de confianza; se espera que la microdureza pronsedémcuentre entre estos limites con un

95% de probabilidad.

Se calculd la desviacion estandar para los dattsniolos de las microdurezas,

posteriormente se calcularon los limites paravates de confianza del 95% (42).

Por ultimo se calcularon los intervalos para cadeestra. Estos intervalos fueron
indicados mediante barras de error en las grafidaspués se trazaron lineas de tendencia

(lineas punteadas) para estimar un comportamidet@onjunto de datos.

Para las muestras sin grafito, de acuerdo a la ldeetendencia que se trazé en la
Figura 32, el contenido de zinc no generé efectosotisideracion en la microdureza, ya que

los valores promedios esperan encontrarse entr@ 30817.3 HV.

Para el contenido de grafito del 0.5%, se espeealgumicrodureza oscile entre

108.2 y 116.6 HV, lo cual se considerd un rangoat@cion aceptable para la microdureza.

Después, cuando se observa la curva corresponaieh® del contenido de grafito
en la grafica, se observa una tendencia de disidimae la microdureza conforme aumenta
el contenido de zinc. De acuerdo al margen de ,elosrvalores minimo y maximo de
microdureza podrian estar variando entre 104.4 561HV. Para esta composicion de
grafito, el zinc parece afectar un poco mas lapipdades mecanicas, lo cual se muestra

reflejado en un rango mas amplio de microdurezas.

Por dltimo, la linea de tendencia trazada en largi@2 para contenidos de grafito
correspondientes al 1.5% se presenta menos prpeisal resto. En este caso se espera que
la microdureza varie entre 127.2 y 156.8 HV, lol capresenta un efecto considerable del

contenido de zinc sobre esta composicion de grafito
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Resumiendo este primer andlisis, para contenidogpomes o iguales al 1% de

grafito, el zinc afecta considerablemente la miareda del material compuesto.

4.3.2. Efecto del grafito sobre la microdureza del materibcompuesto.

Posteriormente se evalud el efecto que el graéitdat sobre la microdureza del

material compuesto dependiendo del contenido de zin

Se obtuvieron los siguientes resultados en dondgrafic6 la microdureza vs. el

contenido de grafito, para los tres contenidosinie z
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Figura 33. Gréafica del efecto del grafito sobre la microdurpaea distintos contenidos de zinc.

En dénde los colores que representan a cada cdoteld zinc se muestran a

continuacion:
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- 3.1% Zn
- 4.1% Zn
‘ 5.1% Zn

Para este andlisis también se utilizaron limitegezvalos de confianza para un 95%
de probabilidad, los intervalos de confianza sécarden la Figura 33 mediante barras de

error. También se trazaron lineas de tendenciaespecto a estos datos.

Al analizar la linea de tendencia trazada paraotaposicion de zinc de 3.1%, se
observa que los valores minimo y maximo de micrerrcorresponden a 113.17 y 129.9

HV. Se considerd un rango de oscilacion aceptable.

Para la linea de tendencia correspondiente al #id%nc, se observa un cambio
importante en la microdureza con respecto a |lae#m del contenido de grafito, se tienen
los valores extremos de 103.2 y 156.8 HV. Al aumert contenido de grafito, aumentan

considerablemente las propiedades mecanicas detiad@ompuesto.

Al estudiar la linea de tendencia del mayor codiuie zinc, se observa un cambio
notable en la microdureza. Considerando los intesvde confianza, la microdureza podria
estar oscilando entre 104.4 y 131.4 HV. En est® ¢ambién puede considerarse un

aumento en la microdureza conforme se incremerttangéénido de grafito.

En la Figura 33 puede observarse también que shl@stras no contienen grafito,
se obtendra la mayor microdureza con el menor na@dede zinc. Es en esta parte donde

puede apreciarse el efecto del zinc sobre la micezé de la aleacién sin reforzar.

4.3.3. Efecto del TT sobre la microdureza del material compuesto.

Segun los ensayos realizados a diferentes tiemposndejecido del tratamiento
térmico (1 h, 5h, 5 dias, 10 dias y 15 dias), devaron los siguientes resultados de

microdureza HV.
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Figura 34. Grafica de la evoluciéon de la microdureza a dif@gmtiempos de envejecido.

En donde los colores de puntos de la Figura 34eseptan a cada una de las muestras:

m 5.1.0.0.
# 51.15.

3.1.0.0.
v 3.1.15.

Para estas mediciones de la microdureza obtenedasalsularon los intervalos de
confianza para una probabilidad del 95%, y éstesofu representados mediante barras de
error en la Figura 34. Después se trazo una lingartiencia a las 4 muestras para estudiar
la evolucién de la microdureza a través del tiempogual se indica mediante una linea

punteada para cada una de ellas.

Al analizar la linea de tendencia correspondieriterauestra 5.1.0.0. puede notarse
que después del tratamiento térmico, la microdudezesta muestra aumenta con el tiempo.

La microdureza promedio esté entre 87.3 y 136.96ltd\cual representa un rango amplio.
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En la muestra 5.1.1.5. se observa una evolucionasi@ble de la microdureza en
funcién del tiempo. La pendiente de esta lineace® ignificativa, los valores extremos,

considerando los intervalos de confianza, corred@om@ 120.4 y 138.78 HV.

Se continla entonces con la observacion de 3.1lr@@esentada en la misma
gréfica. Puede notarse que la variacion de laadiceza con respecto al tiempo es
significativa. Encontramos que la microdureza puestar oscilando entre 91.85y 126 HV,

para un intervalo de confianza del 95%.

Finalmente, las microdurezas de la muestra 3.IndoStraron un ligero aumento con

respecto al tiempo. En este caso la microdurezdégudriar entre 121.8 y 132.28 HV.
A continuacion se resumen dos tablas comparativas.

La Tabla 14 muestra las microdurezas maximas at#engéxperimentalmente para
las cuatro muestras y la Tabla 15 muestra las dhicezas maximas reportadas para

aleaciones de aluminio similares a la utilizadag también fueron tratadas térmicamente.

Tabla 14. Microdurezas obtenidas experimentalmente @aranuestras 5.1.0.0., 5.1.1.5., 3.1.0.0. y
3.1.15.

Muestra | HV max. experimental
5.1.0.0. ~136.96
5.1.1.5. ~138.78
3.1.0.0. ~126.02
3.1.1.5. ~132.28
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Tabla 15.Microdurezas reportadas para algunas aleacionakideénio tratadas térmicamente.

Aleacion Refuerzo HV max. reportada Referencia
6061 5% de particulas de TiN ~124 (11)
6061 - ~120 (12)
6061 2.5% de particulas deB ~120 (14)
7150 - ~135 (36)

Al-Mg-Si - ~130 (43)

Al realizar una comparacion entre ambas tablasepnetarse una similitud entre los
valores de las microdurezas que se obtuvieron emeetalmente y las reportadas en ciertas
fuentes. Entonces, debido a la relacion con lasrogiicezas reportadas en otras

investigaciones se tiene una mayor certeza acertzv@lidez de los resultados obtenidos.

Como conclusion parcial de este andlisis puede imesse que cuando se agrega
grafito, se presenta un ligero aumento de la miumexh del material compuesto con
respecto al tiempo de envejecido, pero este compighto tiende a ser proporcional, ya que
el rango en el cual oscila la microdureza es paptfiativo. En cambio, para las muestras
libres de grafito, el aumento en la microdurezanasho mayor conforme va aumentando el
tiempo, aunque se espera que para ambas compesidammicrodureza alcance un valor

maximo en un tiempo determinado y después comigmiieminuir de manera gradual.

4.4. Calorimetria diferencial de barrido (DSC).

De acuerdo a Totten (34) y Mackenzie (35) la sedaete precipitacion para series de

aluminio 7xxx es la siguiente:
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n’ 2> n (MgZn2)
SSSS = Zonas GP <
T’ = T (ALZn:Mgs)

Dentro de esta secuencia, y de acuerdo a lo edpliea el capitulo 3, es posible que

también se presente la fase carburo de alumingCgAl

Mediante la calorimetria diferencial de barrido hee estudiado la formacién y

evolucion de los precipitados durante el tratatoiele envejecido.

Por medio de este andlisis fue posible obtenerogramas formados por picos de
flujo calorifico (Q) vs. temperatura de calentariemue representan la formacién o

disolucién de los precipitados para este sisteni@7g-C.

El analisis de los termogramas se baso en la seieuanterior. Las 4 muestras
seleccionadas: 5.1.0.0., 5.1.1.5., 3.1.0.0. y &1.¥ueron analizadas por calorimetria
diferencial de barrido utilizando diferentes vettamles de calentamiento y tiempo de
envejecido.

Se realiz6é un analisis de los termogramas para caaldicion, se determinaron las
temperaturas a las cuales precipitan y disuelafakes, y se realizé un estudio comparativo

entre los picos de los termogramas.

En los termogramas que se obtuvieron a distintiecidades de calentamiento se
genera un desplazamiento en los picos que, alndiei@r las temperaturas a las cuales
precipitan y disuelven las fases, permite calclalanergia de activacion para las diferentes

transformaciones.

A continuacion se muestran los termogramas deifeientes condiciones de analisis.
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Efecto del contenido de grafito sobre la precipitaon.

Para la primera condicion estudiada, se eligieasnniuestras 5.1.0.0.5., 5.1.1.5.5,,
3.1.0.0.5. y 3.1.1.5.5,, las cuales fueron anadigatbspués de 5.5 horas de envejecimiento y

con una tasa de calentamiento de 10°C/min.

Los resultados obtenidos para esta condicion delieste muestran a continuacion.

En la Figura 35 se muestra el efecto del grafamagas muestras 5.1.0.0.5. (sin

grafito) y 5.1.1.5.5. (1.5% de grafito), las cuatestienen 5.1% de zinc:
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Figura 35. Termograma de las muestras: 5.1.0.0.5. y 5.1.1deSpués de 5.5 horas de
envejecimiento a 10°C/min.

En el termograma de la Figura 35, puede obsenguselos picos A, C y E son

endotérmicos y que los picos B y D son exotérmicos.
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En la Tabla 16 se muestran las temperaturas dewbddmde los picos del
termograma de la Figura 35 los cuales correspoadisolucion (d) o precipitacion (p) de

cada fase.

Tabla 16. Temperaturas de formacion de fases para las meéstr®.0. y 5.1.1.5.

Temperatura (°C)
Muestra _ _ Pico C (d) , _
Pico A (d) | Pico B (p) : : Pico D (p) | Pico E (d)
Pico | Pico Il
5.1.0.0.5. 103.3 249.8 317 385.7] - -
5.1.1.55. 96.7 269.6 3514 - ~408 ~480

Ahora se realizara una identificacidén de las fageacuerdo a las temperaturas en

las cuales se presentaron los picos del termograma.

De acuerdo a la ubicacion del pico endotérmicoay reportado por otros autores
para aleaciones de aluminio (12, 17, 18, 20, 3448&5), esta zona es la correspondiente a

la disolucion de zonas Guinier-Preston (GP).

Al realizar un andlisis para el pico exotérmicoyBge acuerdo a lo reportado por
otros autores (20, 36-38, 44, 46, 48, 50, 52, B6)e pico puede corresponder a la
precipitacién den’, T' 0 ambas. Es posible predecir la fase con dal cculminara la
secuencia de precipitacion para este tipo de aledgi-Zn-Mg-Cu) si la relaciéon Mg:Zn se
encuentra entre 2:5 y 1:7, entonces la fase fiedg si la relacion Mg:Zn se encuentra
entre 0.5-6, entonces culminara con la fase T.e8ibargo, debe tomarse en cuenta que el

resto de los elementos también influyen en la picion.

Por ejemplo, altos contenidos de cobre contribwaleendurecimiento del material,
ya que los atomos de cobre entran en las zonasr@Rlifican la composicion de la fage

forman la fase S’ (ACuMg) (34).
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Asi que no se considera conveniente basarse Ugitanen esta relacion para
determinar la fase final. Ademas, estas fasesspetsentarse dentro de un rango similar de

temperaturas.

Entonces, se analizaron los resultados de investiges similares basadas en
técnicas mas precisas como TEM (Microscopia Eleitadde Transmision), para identificar
este pico. La mayor parte de los autores (37, @658, 57-61) concuerdan con que la fase
final corresponde a la fagg por lo tanto la fase intermediasY debido a la precision de
esta técnica, asegurar la correspondencia deri@ation de la fasq' con el pico B en el

termograma obtenido es factible.

En la muestra 5.1.1.5.5. el pico endotérmico Cresponde a la disolucién ag
(36, 37, 44, 46, 48, 50, 52). La muestra 5.1.0.(pEesenta un doble pico en esta zona, el
cual puede ser explicado como el traslape de tduti®n den’' (36, 37, 44, 46, 48, 50, 52) y

la formacién de precipitados de la fase

El pico exotérmico D, corresponde a la precipitaaén (34, 36-38, 48, 52).

El pico E, se asocia a la disoluciomés8, 44, 48, 50, 52, 62).

La fase S no se identifica en los termogramas atienes posible que se encuentre
traslapada con el pico de otra fase. De cualquiedonen este caso es complicado

determinar la presencia de esta fase solo medisiiz

En este material compuesto también puede formamdmuim de aluminio (AC;)
pero este compuesto suele presentarse a temperaturancima de los 550°C. La técnica de
DSC que se aplicO en este proyecto presenta stelid@ estudio en esta temperatura
(550°C), asi que en caso de que se presente ¢alnflaslcanza a ser perceptible en ninguno

de los termogramas obtenidos.
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Ademas de acuerdo al diagrama de equilibrio de ,AdaCa formar AJC; se requiere
de un minimo de 3-4% de C (aprox.) y la composiodxima de C utilizada en el material
compuesto es de 1.5%. También se sabe que,€L Aiene una elevada temperatura de

disolucién de acuerdo al diagrama de equilibriacCAl63, 64).

De acuerdo a las temperaturas de formacion dasas fel efecto del grafito es poco
significativo en la disolucion de las zonas GP qpi). Para las dos muestras analizadas
(5.1.0.0.5. y 5.1.1.5.5.) este pico se presentampératuras muy parecidas. Aunque el calor
necesario para disolver esta fase es similar ennitndg para ambas muestras, puede
observarse que la muestra con grafito es un pocmsnendotérmica en esta zona para que
se efectle el cambio de fase. Esto puede interpeetamo que el grafito facilita un poco la

disoluciéon de zonas GP cuando se tiene el 5.1%nde z

El pico exotérmico B de la muestra 5.1.1.5.5. @spondiente a la precipitacion de
1) es menos intenso que el pico de la muestra quaesenta grafito, esto quiere decir que
el rango de temperaturas en las cuales se prekemacipitacion de esta fase para la

muestra con grafito es mas amplio.

Al observar la zona en el termograma corresponeliaiia disolucion dg’ (pico C),
es notable que cuando el material compuesto nemegrafito, la reaccién requiere una
mayor cantidad de energia para disolver la fase]gptanto puede decirse que el grafito
contribuye a la disolucion de esta fase. Ademapressenta un doble pico en la muestra que
no contiene grafito, lo cual podria ser explicadmo el traslape de la disolucién gley la

formacion den.

El pico D para la muestra sin grafito (5.1.0.0.8s) casi imperceptible en este
termograma bajo las condiciones establecidas, raiemjue para la muestra 5.1.1.5.5. el

mismo pico se presenta a temperaturas aproximadast@8°C (aunque no muy agudo).
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Esto indica que el grafito hace posible, aparenéeeue la disolucion de esta fase

sea mas intensa.

En el analisis de las muestras que contenian @ 8€. zinc se obtuvo el siguiente

termograma:
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Figura 36. Termograma de las muestras: 3.1.0.0.5. y 3.1.1deSpués de 5.5 horas de
envejecimiento a 10°C/min.

En este termograma se presentan 3 picos endotérmic€ y E y dos exotérmicos:

ByD.
Las temperaturas a las cuales se forman las fageaestran a continuacion:
Tabla 17. Temperaturas de formacion de fases para las meestr®.0. y 3.1.1.5.
Temperatura (°C)
Muestra _ _ Pico C (d) _
Pico A (d) Pico B (p) : : Pico D (p)
Pico | Pico Il
3.1.0.0.5. 93.5 265.6 300 380.7 -
3.1.1.55. 109.3 263.6 346.4 - ~410
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De acuerdo a las temperaturas de formacion, eleprpico A corresponde a la
disolucién de zonas Guinier-Preston (GRR, 34, 36, 44-55), el pico exotérmico B a la
precipitacion dey'(36, 44, 46, 48, 50, 52), el pico C a la disolucten’ (36, 44, 46, 48, 50,
52). El doblete que se presenta en la muestra.@.3.@n esta zona, se debe al traslape de la

disolucién den’ y a la formacion de precipitados de

El pico D corresponde a la precipitacionrdé4, 36-38, 48, 52). Por ultimo el pico

E, se asocia con la disolucioné34, 36-38, 48, 52).

En la region de la disolucion de zonas GP de lastmaé.1.1.5.5. el pico es menos
intenso en comparacion con la otra muestra, lo dudica que esta disolucion se efectla en
un rango mas amplio de temperatura para la muestragrafito. Se requiere ademas una

mayor absorcion de energia para disolver estectasm®do la muestra presenta grafito.

Durante la precipitacion dg’ en la muestra 3.1.0.0.5. se desprende una mayor
cantidad de energia en comparacion con la muestra85., es decir, este proceso es mas
exotérmico, asi que podria precipitar mas facilmdamtmuestra con grafito. La temperatura

del pico B es muy similar para ambas muestras.

Puede visualizarse un doblete en el pico C pamaulestra 3.1.0.0.5. lo cual podria
estar reflejando el traslape de la disolucibmug la precipitacion dey. En este pico se
absorbe una mayor cantidad de energia para la rmusst grafito para llevar a cabo la

disolucién de estas fases.

Por ultimo, el pico D, parece estar ausente enuestma sin grafito. Para la muestra
3.1.1.5.5. esta fase se presenta alrededor delBSE4EI grafito permite que esta fase sea

visible en el termograma.
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A partir de estos resultados de la Figura 35 yitura 36 es posible decir que
cuando las muestras presentan el 5.1% de zin@$as fdisuelven méas facilmente cuando
presentan grafito, y que en caso contrario, laipitacion se efectia méas facilmente cuando
la muestra no contiene grafito, porque de esta rasse desprende una cantidad menor de

energia.

Cuando las muestras presentan el 3.1% de zinasas disuelven bajo una menor
cantidad de energia cuando las muestras no comtggaéto. En el caso de la formacion de

precipitados, el grafito contribuye a esto, regmdose una menor cantidad de energia.

4.4.1. Efecto de la tasa de calentamiento sobre la secu@nde precipitacion.

En esta condicibn se estudi6 el efecto que prasemtes velocidades de
calentamiento de DSC: 5°C/min, 10°C/min y 20°C/nménpre el envejecimiento de las
muestras para el maximo contenido de zinc con Q5§6l1de C (5.1.0.0.2, 5.1.0.0.5,,
5.1.0.0.8.,5.1.1.5.2,5.1.1.5.5. y 5.1.1.5.8.akapel minimo de zinc con 0 y 1.5% de grafito
(3.1.0.0.2.,, 3.1.0.0.5,, 3.1.0.0.8., 3.1.1.5.21,.135.5. y 3.1.1.5.8.). Las muestras fueron

envejecidas 5.5 horas.

Con estos resultados fue calculada la energia tileacion requerida para que se
efectlen los cambios de fase mediante el métoddasdager (40), el cual depende del calor

liberado o absorbido por las fases a causa deci@nias en la tasa de calentamiento.

El primer efecto mostrado es el termograma de lestna 5.1.0.0.
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Figura 37. Termograma de la muestra 5.1.0.0. después de EaS He envejecimiento para 3
velocidades de calentamiento.

Las temperaturas de formacion de fases se muestramtinuacion.

Tabla 18. Temperaturas de precipitacion (p) o disoluciond@fases para la muestra 5.1.0.0. para
diferentes tasas de calentamiento.

Temperatura (°C)
Tasa de calentamientg :
) . _ Pico C (d) .
(K/min) Pico A (d) | Pico B (p) : : Pico D (p)
Pico | Pico Il

20 K/min 183.7 274.6 342.8 391.2 -
10 K/min 103.3 249.8 317 385.7 -

5 K/min 66.5 248 285 - 406.5
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La identificacion de los picos corresponde a: gdcalisolucion de zonas Guinier-
Preston (12, 34, 36, 44-55), pico exotérmico B pr&cipitacién dey (36, 44, 46, 48, 50,
52), el doblete presente en el pico endotérmiceptesenta el traslape de la disoluciém'de
(36, 37, 44, 46, 48, 50, 52) y la precipitacionndd?or ultimo el pico D, corresponde a la
precipitacién de) (34, 36-38, 48, 52). El pico E se asocia a laldion den (38, 44, 48,

50, 52, 62).

La energia de activacion fue deducida de la ecnatgdissinger (40):

T? E
Infj— |[=—+C (2)
4 RT
En donde T representa la temperatura del gices la tasa de calentamiento, E

representa la energia de activacion, R es la auestmiversal utilizada para gases ideales

(8.314 J/mol-K) y C es una constante.

La ecuacién de Kissinger tiene la forma de una@éuoade Arrhenius (40), de esta
manera sera posible determinar la energia de adivéE) mediante una ecuacion lineal al
graficar In (F/B) vs. 1/T. En donde la pendiente de la recta otdetgndra un valor de E/R,

donde sera posible despejar el valor de E.

Se realizé un andlisis dimensional para las unglademedicion. Y se obtuvieron

las siguientes energias de activacion.

Tabla 19. Valores de temperatura y energias de activacitamlpa picos A, B y I-C de la muestra

5.1.0.0.
Pico A (d) Pico B (p) Pico I-C (d)
B (K/seg)
T(K) | E(KImol) | T(K) | E(KImol) | T(K) | E (KI/mol)
0.083 | 339.6% 521.15 558.15
0.166 | 376.45% 8.4 522.95 90.4 590.15 99.8
0.333 | 456.85 547.75 615.95
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Esta es la energia minima requerida para que e #ecabo la disolucién o

precipitacion de cada fase.

La energia de activacion para los picos restamdaancalculada debido a que éstos
sOlo se presentaron a una o dos velocidades detaralento, requiriendo como minimo un

namero de 3 tasas para deducir la E.

Al comparar el pico A para las 3 tasas de calematnipuede observarse que se
requiere una mayor cantidad de energia para distdgezonas GP cuando se realiza el
andlisis a 20 °C/min, lo cual representa una deajsgepara el TT. Ademas se lleva a cabo la

disolucion a temperaturas mas elevadas que efrésswelocidades.

En cuanto al pico B, es mucho mas intenso a 20tC/hoi cual indica que para
velocidades mas bajas de calentamiento, la pracipit se efectia en rangos mayores de
temperaturas. En general puede observarse quensntar la tasa de calentamiento la

energia liberada en esta fase aumenta.

Se absorbe una mayor cantidad de energia paravetisgl a la velocidad de
20°C/min por lo tanto, es mas facil disolver lagfaorrespondiente al pico C a velocidades

mas lentas.

El pico D que representa la precipitacidn nle es poco apreciable bajo las
velocidades de 10 y 20°C/min, se presenta a tempasamas bajas cuando se analiza la

muestra a la velocidad de calentamiento de 5K/min.

Es posible visualizar en la Figura 37 que el piceskendotérmico, aunque solo se

percibe a velocidades lentas.
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La velocidad de 5 K/min permite que las fases @eldcion absorban una menor

cantidad de energia y que la formacién de predp#talesprenda menor energia. Ademas

para estas condiciones de envejecimiento y conipasia disolucion de es visible sdélo a

velocidades lentas.

Después se obtuvo el termograma para la muestta®.fambién analizado bajo 3

velocidades de calentamiento:

Q (mW/mg)

0.05

=

]

o
1

0.15 1
0.10 5
0.05 1

0.00

| vexo

20°C/min
A ——10°C/min

5°C/min

T T I T I T I T

T
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura (°C)

Figura 38. Termograma de la muestra 5.1.1.5. después de EaS He envejecimiento.

Las temperaturas a las cuales se forman los piaabi@ (p) o disuelven (d) las fases

se muestran a continuacion:
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Tabla 20. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciéndelfases de la muestra 5.1.1.5. para
diferentes tasas de calentamiento.

Temperatura (°C)
Tasa de calentamientg :
_ _ . Pico C (d) _
(K/min) Pico A (d) | Pico B (p) : : Pico D (p)
Pico | Pico Il

20 K/min 184.8 314.2 377.8 - -
10 K/min 96.7 269.6 3514 - ~408
5 K/min 65.7 290 370.5 - -

Se calcularon las energias de activacion parados pe la muestra 5.1.1.5.:

Tabla 21. Valores de temperatura y energias de activgmda los picos A, B y I-C de la muestra

5.1.1.5.
Pico A (d) Pico B (p) Pico I-C (d)
B (K/seg)
T (K) E (KJ/mol) T (K) E (KJ/mol) T (K) E (KJ/mol)
0.083 338.85 563.15 643.65
0.166 369.85 7.83 542.75 33.66 624.55| 33.85
0.333 457.95 587.35 650.95

Los picos de disolucion y precipitacion de fasesresponden con las fases

identificadas en las figuras anteriores.

La zona de GP requiere de una menor cantidad dgiarngara disolverse cuando la

velocidad de calentamiento es la mas lenta.

El pico B correspondiente a la precipitacion defdae n’ es mas exotérmico

conforme se va reduciendo la tasa de calentamignttambién se observa menos

pronunciado en la tasa mas lenta.
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El pico C se va intensificando al aumentar la vdat de calentamiento. Lo que
implica una mayor cantidad de energia para disagtm fase. A velocidades lentas no es

posible apreciar esta disolucion.

El pico D, asociado a la precipitacionigeambién disminuye con la reduccion de la
velocidad, por lo tanto cada vez es menos notablemas se presenta a temperaturas mas

elevadas cuando la velocidad de calentamientocsenmnenta.

Por ultimo, el pico E, correspondiente a la disidinale estas 2 fases, es mas facil de

detectar a bajas tasas de calentamiento.

Ahora se analizardn las muestras con menor cowotefgdzinc (3.1%) vy el efecto

que genera el grafito sobre la precipitacion derlssnas.

Primero se analizé la muestra 3.1.0.0.:

0.30 ¥ exo 20°C/min
— 10°C/min
025 3°C/min
0.20 4
=
E [:| 1{
S 013
=
S 0101
0.05 4
0.00 4
-0.05 ; T ' T ' T ' T ' T ' |
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura (°C)

Figura 39. Termograma de la muestra 3.1.0.0. después de EaS He envejecimiento.
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Se mostraran las temperaturas de formacion de fases

Tabla 22. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciondelfases de la muestra 3.1.0.0. para
diferentes tasas de calentamiento.

Temperatura (°C)
Tasa de calentamientg :
) _ _ Pico C (d) _
(K/min) Pico A (d) | Pico B (p) Pico D (p)
Pico | Pico Il

20 K/min 172 330 - - -
10 K/min 93.5 265.6 300 - -

5 K/min 60.6 256.5 290 - ~450

Al calcular las energias de activacion medianteéibdo de Kissinger se registraron

los siguientes datos:

Tabla 23. Valores de temperatura y energias de activaciélpamicos A, B y I-C de la muestra

3.1.0.0.
B (Kiseq) Pico A (d) Pico B (p)
T (K) E (KJmol)| T (K) E (KJ/mol)
0.083 333.75 529.65
0.166 366.65 8.55 538.75 33.24
0.333 445.15 603.15

Puede notarse que el pico A absorbe mas energida@sa analiza la muestra a altas

tasa de calentamiento para que disuelvan las Zn@®.

Los picos B, C y D a bajas tasas de calentamieatpiieren de menor energia para

disolver o precipitar las fases.
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De acuerdo al termograma obtenido para esta conifpgie 3.1% de zinc y 0% de
grafito, conforme se disminuya la velocidad de m@miento las fases se aprecian mas

facilmente.

Para las velocidades de 5 y 10°C/min la disolugioprecipitacion de fases se

realizan bajo rangos mas amplios de temperaturéaquetocidad de 20°C/min.

Por Ultimo, para esta condicién se analizé la mae3tl.1.5., correspondiente al

menor contenido de zinc con el maximo contenidgrdéto:

1 ¥ exo 20°C/min
0301 ———10°C/min
5°C/min
025 -
0.20 -
=i
E []1%
S 015
=
o 010
0.05 -
E
0.00 - =
-0.05 ; | : | : | : | : | : |
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura (°C)

Figura 40. Termograma de la muestra 3.1.1.5.después de EaS He envejecimiento.

A continuacién se enlistan las temperaturas dpitas de esta muestra.
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Tabla 24. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciénde)as fases de la muestra 3.1.1.5. para
diferentes tasas de calentamiento.

Temperatura (°C)
Tasa de calentamientd :
_ _ _ Pico C (d) _
(K/min) Pico A (d) | Pico B (p) : : Pico D (p)
Pico | Pico Il
20 K/min 173.8 306 377.5 - ~470
10 K/min 109.3 263.6 346.4 - ~415
5 K/min 69.3 290.3 ~345 - ~410

De igual manera que para las otras muestras, gei@tan las energias de activacion

y se registro lo siguiente:

Tabla 25. Valores de temperatura y energias de activaciémIparmpicos A, B, I-C y D de la muestra

5.1.1.5.
Pico A (d) Pico B (p) Pico I-C (d) Pico D (p)
B (K/seg) E E E E
T® (KJ/mol) T (KJ/mol) T® (KJ/mol) T® (KJ/mol)
0.083 342.45 563.45 618.15 683.15
0.166 382.45| 10.32 536.7§ 19.72 619.55101.25 688.115 67.8
0.333 446.95 579.15 650.65 743.15

El pico de la disoluciéon de zonas GP es més intgpaxa altas tasas de
calentamiento, lo que genera que para bajas veldetdel rango de temperatura en el cual se

presenta esta fase sea mas amplio.

Los picos restantes: B, C y D son menos signiffoatia bajas tasas de
calentamiento. El pico endotérmico E, es mas netadh tasa de calentamiento mas baja.
Por lo tanto puede decirse que si la velocidadalentamiento disminuye, la cantidad de
energia liberada o absorbida para los picos B,BCwv en decremento. Lo cual representa

una ventaja para el TT.
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En la Tabla 26 se presenta una comparacion denéagias de activacion calculadas

para las cuatro muestras y las energias estimadatrps autores de acuerdo a literatura.

Tabla 26. Comparacién de energias de activacion de las nagedt estudio y otras aleaciones.

Energia de activacion (KJ/mol)
Aleacion de
SRR I dZiSGc>II3uc:(igir::O Precipi_taci(’)n Disolu<_:i(’)n de Precipi_taci(’)n Referencia
A) den' (PicoB)| n' (Pico C) | den (Pico D)
Muestra
5.1.0.0. 8.4 90.4 99.8 -
7075| 5.1.1.5. 7.8 33.66 33.85 -
Estudio
3.1.0.0. 8.54 33.24 - -
3.1.15. 10.32 19.71 101.25 67.8
7017 71.8 +/-10.7 62.1+/-8.9 - - (48)
Al-Zn-Mg-Cu-Li | 100 +/- 6.4 - - - (48)
7075-T651 107.4 +/- 6.7 66.5 +/- 4.2 - - (48)
7075-T7351 86.1+/-7.2 63.1+/-54 - - (48)
7449-T6 - 70 +/-7 - - (48)
7150 33 +/-1.88 - 96.42 +/- 8.98 - (36)

Al comparar las energias de activacién puede oassr\que los valores son bajos
con respecto a otras aleaciones, esto se atribinggalmente a la composicion del material
compuesto; es posible que las particulas de grafitilen como catalizador y que debido a
ello la energia requerida para disolver estas ze@asnenor que la esperada. En el caso de
la disolucién dey' (para las muestras 5.1.0.0. y 3.1.1.5.), la éaatg activacion es similar a
la de referencias, esto podria significar que $aldcién de esta fase no se ve influenciada

de manera significativa por la composicion.
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4.4.2. Efecto del tiempo de envejecido sobre la precipitam.

Ahora se analizaran los resultados obtenidos mandtima condicion de estudio

describiendo de qué manera afecta el tiempo dgemmveento al material compuesto.

Para esta condicion fueron analizadas las muestrasnayor contenido de zinc y
contenido nulo de grafito: 5.1.0.0.4., 5.1.0.05851,.0.0.6., mayor contenido de zinc y mayor
contenido de grafito: 5.1.1.5.4., 5.1.1.5.5., 58.68, menor contenido de zinc y nulo de C:
3.1.0.04., 3.1.0.0.5. y 3.1.0.0.6.; asi como menmtenido de zinc y mayor contenido de

grafito: 3.1.1.5.4.,3.1.1.55.y 3.1.1.5.6.

Todas estas muestras fueron analizadas bajo uoaided de calentamiento de

10°C/min, y los resultados se muestran a contidnaci

Para las muestras con 5.1% de zinc y nulo poreertej grafito se obtuvo el

siguiente termograma:

| ¥ exo A
D.lﬁ—* — 1 hr.

| 55
0.14 4 'S ;-t-j'ihr-
1 5 dias

Q (MW/mg)

! I ! I T I ! I T I ! |
0 100 200 300 400 500 600
Temperatura (°C)

Figura 41. Termograma obtenido para la muestra 5.1.0.0. atdia una tasa de calentamiento de
10°C/min.

86



En la siguiente tabla se enlistan las temperatledss picos.

Tabla 27. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciéndel)as fases de la muestra 5.1.0.0. para

diferentes tiempos de envejecido.

Temperatura (°C)
Tiempo de !
o _ _ Pico C (d) Pico D (p)
envejecimiento Pico A (d) | Pico B (p)
Pico | Pico Il
1hr 99.4 2549 327.6 386.4 -
55hr 103.3 249.8 317 385.7 -
5 dias 95.7 257.3 323.6 380.1 ~425

En la Figura 41 puede observarse que la variaaidel diempo de envejecido es

poco significativa sobre la disolucién de zonas GP.

También puede notarse que se libera una mayordeantie energia para que

precipite la fasq’ cuando se incrementa el tiempo de envejecimiarialias.

El pico C alcanza su mayor absorcion de energi gfactuar la disolucion de fase,
cuando se ha envejecido la muestra por un tiemgasldoras. El doblete en esta zona se
asocia con la disolucion dg¢ y la precipitacion dey. La menor absorcion de energia es

utilizada cuando el analisis se realiza con 5 déasnvejecimiento.

La precipitacion del pico D se efectia con menargia cuando el tiempo de

envejecimiento es de 5 dias.

En general, el tiempo ideal para que la muestraesta composicion (5.1.0.0.)

absorba y emita menor cantidad de calor coincidd@®5 dias de envejecimiento.

El termograma de la muestra 5.1.1.5. es el sigatient
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Figura 42. Termograma de la muestra 5.1.1.5. analizado aeloaidad de calentamiento de

10°C/min.

A continuacién se mostraran las temperaturas deidos del termograma.

Tabla 28. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciéndelfases de la muestra 5.1.1.5. para
diferentes tiempos de envejecimiento.

Tiempo de

Temperatura (°C)

oL _ . Pico C (d) Pico D (p)
envejecimiento Pico A (d) | Pico B (p) : :
Pico | Pico Il
1hr 103.5 274.1 344.8 - -
5.5 hr 96.7 269.6 351.4 - ~410
5 dias 108.8 266.5 347.4 - ~420

Para las zonas de GP, se absorbe una mayor cadBdadergia para disolver esta
fase cuando el tiempo es de una hora de envejetiniBara las fases de precipitacion se

desprende mas energia cuando se envejecen lagasuistinte 5 dias.
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Para las fases de disolucion de este termogrameggerira una mayor cantidad de

energia para las muestras que sean envejecidageluratiempo de 5 dias.

Todas las fases para esta condicion son presergdadageraturas similares, asi que

asumimos que este efecto no influye significativaimen la temperatura de los picos.

El tiempo méas conveniente para llevar a cabo dissmé&onsiderando la cantidad de

energia requerida para que se efectle la secueaniasponde a las 5.5 horas.

Finalmente, se realizara el andlisis para las magesbn menor contenido de zinc,

comenzando con la muestra 3.1.0.0.;

0.16 ~
] *ex':’ — 1 hr.

5.5 hr.
5 dias

0.14
0_12—-
D_ID—-
D.DS—-

0.06 +

Q (MW/mg)

0.04 S

0.02

0.00 +

-0.02 I j I j I j I j I j I j |
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura (°C)

Figura 43. Termograma de la muestra 3.1.0.0. efectuado aelpaistad de 10°C/min.

A continuacién se muestran las temperaturas deidos de las fases de la muestra.
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Tabla 29. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciénde)as fases de la muestra 3.1.0.0. para
diferentes tiempos de envejecimiento.

Temperatura (°C)
Tiempo de : :
o Pico A (d) _ Pico C (d) _
envejecimiento : : Pico B (p) : : Pico D(p)
Pico | Pico Il Picol | Picoll
1hr 92.5 - 262.6 ~320 376.6 ~41(
5.5 hr 93.5 - 265.6 ~310 380.7 -
5 dias 108.3 195.3 264.2 304.7Y 377 -

Al observar el pico correspondiente a la disoluadénzonas GP, puede notarse que
cuando la muestra es envejecida por un tiempo d&a$ puede llegar a presentarse un
doblete en el pico, lo cual podria ser causadaptwaslape de la disolucién de las zonas GP

y/o por la precipitacién de la fage

Para el pico C, también se presenta un doblete,pqdeia ser generado por el

traslape de la disolucion de la fapg la precipitacion dey.

El pico E se distingue mas facilmente cuando sesjeng la muestra a tiempos

menores, como el de una hora, mostrado en el teamag

En general la diferencia entre la cantidad de éaergquerida para efectuar los

cambios de fase es despreciable para las muesgdaayon envejecidas entre 1y 5.5 horas.

El cambio significativo radica en que al envejdasrmuestras por un tiempo de 5
dias, la cantidad de energia liberada y/o absoiidael material compuesto siempre sera
mayor. Esto esta relacionado con la mayor canti@agrecipitados que pueden formarse por

el tiempo de envejecido.

No se presentan cambios significativos en los deaphientos de los picos del

termograma por el efecto del envejecimiento.
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A continuacion el andlisis de la muestra 3.1.1.5.:

Jvexo A —il‘j‘fl-l
prnies 2.2 0r.
5 dias

Q (mMW/mg)

T T T T |
0 100 200 300 400 500 600

Temperatura (°C)

Figura 44. Termograma de la muestra 3.1.1.5. envejecida aelpaidad de calentamiento de
10°C/min.

A continuacién, las temperaturas de formacion dédaes de este termograma.

Tabla 30. Temperaturas de precipitacion (p) y disoluciondgl)as fases de la muestra 3.1.1.5. para
diferentes tiempos de envejecimiento.

Temperatura (°C)
Tiempo de : :
o _ . Pico C (d) Pico D (p)
envejecimiento Pico A (d) | Pico B (p) : :
Pico | Pico Il

1hr 106.7 288.4 333.5 - -
5.5hr 109.3 263.6 346.4 - -
5 dias 105.9 283.8 338.8 - -
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Para la composicion de esta muestra, el tiempo rdejecimiento no afecta

significativamente la disolucién de zonas GP.

La precipitacion de’ desprende menor energia cuando la muestra seviegeeido

durante 5 dias.

La mayor absorcion de energia para efectuar ldudism den’, se requiere cuando

se envejece la muestra 5.5 horas con esta comrusisi como para la precipitacion de la

fasen.

De acuerdo al termograma, el tiempo de envejecimiero afecta de manera

importante las temperaturas de formacién de lasfas

El tiempo mas conveniente para llevar a cabo dissm&ajo estas condiciones corresponde

a 1 hora de envejecimiento.

4.5. Discusion general.

El material compuesto (aleacion 7075 reforzada grafito) fue estudiado mediante

distintas técnicas para analizar el efecto deljecido sobre las propiedades del mismo.

Primeramente se realizé un estudio de microscopi@a) seguido de microscopia
electronica de barrido. La finalidad de estas t&snifue observar la distribucion y la
composicion de las particulas en la matriz del riate

Mediante la microscopia Optica fue posible analedaefecto del grafito y del zinc
sobre la distribucién. De aqui fue posible conafie independientemente del contenido de
zinc que presente la muestra, la distribucién depbaticulas y su tamafio en la matriz seran

mas homogéneos siempre y cuando las muestrasudigoesbtntengan grafito.
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Si en caso contrario, las muestras no contienefitgr la mejor distribucion se
obtendra con un contenido de 5.1% de zinc. Estédtag® coincide con el andlisis realizado
en microscopia electrénica de barrido y EDX, lol@e@ncede una mayor certeza de los
analisis.

En los estudios de microdureza realizados fue [gsbservar que para muestras
con un contenido nulo de grafito, el zinc no geredemtos significativos en la microdureza.
Para contenidos del 1% de grafito o superioressperan efectos considerables en la
microdureza los cuales pueden consistir en disronuo incremento de las propiedades
dependiendo de la cantidad de grafito presenta pruestra.

Para muestras con contenidos iguales o superibr®4% de zinc se observé un
cambio importante en la microdureza con respetdovariacion del contenido de grafito: al
incrementar la cantidad de grafito también se mergan las propiedades mecénicas del
material. En cambio si las muestras no contienafitgy la mayor microdureza es obtenida
con el menor contenido de zinc.

Los efectos del TT sobre la microdureza del mdtéreron mas significativos para
las muestras que presentaron un contenido nuloaditog aunque se espera que para todas
las composiciones la microdureza alcance un vakaximo después de cierto tiempo de
envejecido y después disminuya gradualmente.

En los andlisis de DSC realizados se estudiarorfextos de la composicién, de la

velocidad de calentamiento y del tiempo de envegesobre el material compuesto.

La secuencia de precipitacion del material fuebdstéda, inicialmente basada en
otras fuentes y después confirmada por los reqdtaltenidos en los termogramas de DSC;
consistio de las siguientes fases: disolucion dagduinier-Preston (GP), precipitacion de

n’, disolucién dey’, precipitacion dey y finalmente, la disolucién de
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En los termogramas obtenidos bajo la condiciénstiede del efecto del grafito se
determind que la composicion de las muestras @peoto al grafito no altera el orden de la

secuencia de precipitacion.

Sin embargo, fue posible observar que para lastrasesue no contenian grafito se
present6 un doble pico en cierta zona del termogyrahtual fue explicado como un traslape
entre las fases de disolucion qey la formacion de precipitados dg generado por la
presencia de C. También ser observo que el gnaditafecta de manera significativa en la
disolucién de zonas GP pero si al resto de las femasistiendo en que cuando las muestras
presentan el 5.1% de zinc las fases disuelven audisnénte cuando presentan grafito. Para
las muestras con 3.1% de zinc, las fases precipitenfacilmente cuando presentan grafito.
Esta facilidad de la precipitacion puede justifsearelacionando que las particulas de grafito
pudieran estar actuando como sitios de nucleacid@i material lo cual acelera la formacién

de la fase.

En el estudio realizado bajo el efecto de la tasacalentamiento se fijaron tres
velocidades de analisis: 5°C/min, 10°C/min y 20°@/mLa finalidad de este analisis
consistié en determinar el grado en que se afetdapeecipitacion debido a variaciones en

esta condicion.

Fue posible determinar las energias de activa@@ueridas para disolver o para
formar una fase, de este calculo se obtuvo quedcus@ realizé el analisis a altas tasas de
calentamiento (20°C/min) se requeria una mayorgéagpara disolver las zonas GP en

comparacion con las otras velocidades para lasocomtestras.

Del mismo modo se requieren mayores energias pdoarhacion de precipitados a
altas velocidades de calentamiento, lo cual reptasena desventaja para el TT. Por el
contrario, para los andlisis realizados a bajaasstale calentamiento, los picos de algunas

fases no se apreciaban adecuadamente o se moshe@mon significativos
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Al comparar las energias de activacion obtenidaa fss cuatro muestras pudo
observarse que los valores calculados son bajoparanios con otras aleaciones lo cual fue

explicado a causa de la composicién del materiapcesto.

Las particulas de grafito pudieran estar funcionaodmo catalizador y de esta
manera se requiere una menor energia para didatvéasses. La excepcidn a este efecto es

la disolucion de la fasg ya que el cambio de esta fase no se ve afectgdificativamente.

El tiempo de envejecido no afecta significativaredat disolucion de las zonas GP
para ninguna de las cuatro muestras, pero sitel deslas fases. La manera en que actuo el
tiempo sobre la absorcion o requerimiento de eaedgpendié principalmente de la
composicion de cada muestra. Para algunas muestrasayor tiempo de envejecido se
interpreté como un mayor requerimiento de energia fa precipitacién de las fases. Para
otras en cambio, basté un corto tiempo de envejegata causar el mismo efecto en el

material.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

5.1. Conclusiones

De acuerdo a los resultados obtenidos en este qiogys&e comprueba que la adicion
de particulas de grafito a la aleacion genera wneinento en la dureza del material

compuesto.

En las muestras con grafito (5.1.1.5. y 3.1.1&méxima microdureza se obtuvo a los
5 dias de envejecido, y correspondié a 136.8 y118Y., respectivamente. En comparacion
con las muestras sin grafito (5.1.0.0. y 3.1.@0.Jonde la maxima microdureza se obtuvo a
los 15 dias de envejecido y correspondio a 134124/HV, respectivamente. Se concluye
que las particulas de refuerzo incrementan latesgim y disminuyen de este modo la
movilidad de las dislocaciones en la matriz actoac@mo sitios de anclaje.

Al igual que en otras aleaciones, después de segjemido este material, la
microdureza alcanza un valor maximo en un tiemgerdenado y posteriormente tiende a
disminuir.

Se determiné que para cualquier composicion de eim el rango estudiado, la
distribucion y el tamafio de las particulas seras htinogéneas en muestras que contienen
grafito. Esto se concluyd en base a las observesipar microscopia éptica y SEM.

Por ultimo, al realizar los andlisis de DSC fueilpesdeterminar la secuencia de
precipitacién del material, la cual consistié de $&guientes fases: disolucion de zonas GP,

precipitacién dey, disolucion den’, precipitacion de) y disolucién dey.
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Se determiné que para cualquier composicion detgréfnalizada) la secuencia de
precipitacién no es afectada por el mismo. Tamii&robservd que cuando las muestras
presentan 5.1% de zinc, las fases disuelven mémédnte cuando contienen grafito.

Para las muestras con 3.1% de zinc, el grafitoribuye a la formacion de
precipitados. En este caso, las particulas de @@maatomo sitios de nucleacion y debido a
ello, precipitan mas facilmente. En esta parteadélisis se comprob6 que el grafito genero
un aumento en la tasa de envejecido; pero sélogstaiecomposicion.

Se analizaron las energias de activacion calculagestir del método de Kissinger y
se determiné que las particulas de grafito puedraacomo catalizador, es por ello que se
requiere una menor cantidad de energia para distagefases en comparaciéon con otras
aleaciones, lo cual representa una ventaja pdara.el

Finalmente, se obtuvo que la manera en que af¢édiangpo sobre la absorcién o

requerimiento de energia depende principalmenta demposicién de cada muestra.
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5.2.

Recomendaciones

Se sugiere envejecer las muestras que contengé@o draante un tiempo de 5 dias,
en este lapso se alcanzard la maxima microdurezauds de este tiempo tendera a
disminuir gradualmente.

Se recomienda evaluar la microdureza para las nageqtie no contienen grafito
durante tiempos mas largos, esto con el propésitdederminar en qué momento
alcanzaran la maxima microdureza.

Los andlisis de DSC que se realizaron a bajas tlsaslentamiento no mostraron
algunos picos o fases, por lo cual es recomendablizar velocidades de
calentamiento mas altas.

Se sugiere utilizar microscopia electronica de smagsion en las muestras
envejecidas para identificar de manera precisgltesipitados correspondientes a
las fases formadas durante el tratamiento térnyiate esta manera corroborar los

resultados de DSC.
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