Cinvestav

Centro de Investigacion y de Estudios Avanzados del
Instituto Politécnico Nacional

Unidad Saltillo.

“Efecto del tratamiento térmico de retrogresiony re-envejecido (RRA) sobre
la microestructura en aleaciones Al-Zn-Mg-(Mn)”

Tesis que presenta:

Ing. Briant Ozores Luengas.

Para obtener el grado de:

Maestro en Ciencias en Ingenieria Metaldrgica.

Director de tesis 1:
Dr. Alfredo Flores Valdés.

Director de tesis 2:
Dr. Jesus Torres Torres.

Ramos Arizpe, Coahuila. noviembre, 2022



Agradecimientos y/o dedicatorias.

Gracias a Dios por darme la valentia para que a pesar de la situacién actual de pandemia mundial
pudiera terminar mi experimentacién y escritura de tesis.

A mi madre que sin ella no habria adquirido el valor y el coraje para comenzar y terminar esta
etapa de estudios de posgrado.

A mi hermana y cufiado que siempre han estado ahi brindando apoyo y deseos convincentes de
terminar y no darme por vencido.

A mis abuelas que me dieron el apoyo emocional y afectivo.

A mis asesores, Dr. Alfredo Flores Valdés y Dr. JesUs Torres Torres, que me apoyaron para la
culminacién del proyecto.

A mis amigos por las palabras de apoyo y animo.

Al Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia por la beca brindada para la culminacion del
posgrado.



Indice.

Agradecimientos Y/0 AedICATONIAS. ..........eiurriiieiie ettt 2
1o et TSRO 3
INAICE B TADIAS. ..ottt sttt 6
INAICE & FIGUIBS......cvveeeeececececeeie ettt n s eneeens 7
RESUMEN. ..ot e et e e e st e e s e e s e e 10
SIMDOIOS Y ADFEVIALUIAS. ... 11
INEFOAUCCION. ...ttt ettt ab et e e be e 12
JUSTITICACTION. ...ttt ettt ettt 13
1. ODJELIVO GENEIAL ... e 14
1.1. ObjJetiVOS ESPECITICOS. ..viivvieiiiie ettt e e e e eeanee e 14

[ T o101 (=T 1 PRSP SPRRSPRRSPRN 15
LOF: 1011 (0] (0T V- T oo I (=T [ PSSR 16
1.1. Aleaciones de aluminio de la serie 7000 (Al-ZN-MQ).......cccceeviiiiiiiveeiiie e 16
1.2. Efecto de 10s elementos aleantes. ...........cccooviiieiieiieiicee 17
1,20 COBI. .. 17
12,2, HIBITO. .ttt 17
I I\ - To 4 1] o PSPPSR OPRRPSRPS 17
1.2.4, IMABNQANESO. ...coeiiiieiieee e e e e e ettt et e e e e e e st r et e e e e e s s st bbb et e e e e e e s e nnbbbberaaaeeeannns 18
1.2.5. ZINC. ettt ettt r et b e 18

1.3. Tratamientos térmicos de aleaciones de aluminio............ccooerieniiiiiieiicnicniee, 18
1.3.1. Precalentamiento U hOmMOQENIZaCiON. ..........cccvveiiieeiiiee e 19

1.3.2. Tratamiento trmico por SOIUCION. .........ccovveiiiie i 20



1.3.3. Tratamiento tEIMICO T 6. ...t 20

1.3.4. Tratamiento tErmiCo T73 0 T76. ....cccuveiieiiiecie e 20
1.4. Tratamiento térmico Retrogresion y Re-envejecido (RRA) de aleaciones de Al. .... 21
1.4.1. Pre-enVeJECIMIBNTO. ..ooivietieiiieiiet ettt ettt 21
1.4.2. REEFOGIESION. ...tttk b et be e enes 22
1.4.3. RE-ENVEJECTMIENTO. ...eiiiiiiie ittt 23
1.5. Secuencia de precipitacion en aleaciones de la serie 7000. ..........ccccceveivveriieerineenne. 24
1.6. Efecto de los precipitados sobre propiedades Mecanicas. ..........cccceevveervvesiveerineanne 26
1.7. Condiciones de fusion para reduccion aluminotérmica...........ccccceevveerieieennennnn. 27
Capitulo 2. Desarrollo eXperimental. ...........ccoooviiiiiiiii s 28
2.1. Material Y EQUIPO. . .cooueieiieiiieeiee ettt 28
2.1.0. MALEIIAIES. ..ot e e e 28
2.0.2. EQUIPO. coeeitiee ettt ettt r e e e naa e e anreeeanes 28
2.2. Disefio eXPerimental. .........c.oeeiiie e 28
2.3. Metodologia eXperimental. ..........ccovveiiire i 29
2.3.1. Obtencion de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) por reduccion aluminotérmica. ...... 29
2.4. Tratamiento trmMiCO RRAL. .. ..oiii it 30
2.5. Preparacion de muestras de aleacion Al-Zn-Mg-Mn. .........ccccccveivie e, 30
2.6. Caracterizacion de aleacion Al-Zn-Mg-(MR). ........ccceeiiieiiiie e 30
2.7. ENSAYO A8 AUIBZA. ... cccvveeiiiieeciiee e et ettt et et e et e e et e e et a e et e e e snae e e anta e e anteaennnes 30
2.8. Técnicas eXPerimentales. .........c.uveiiiieiiie et 31
2.8.1. Espectrofotometria de emisidn por ChiSpa. .........ccccccvveviiee i, 31
2.8.2. MICrOSCOPIA OPLICA. ..eecvvveeiiieeiiie e et ettt et e e e e anree e 31

2.8.3. Ensayo de dureza ROCKWEIL. ..........c.c.cooiiiiiiiie e 31



2.8.4. ENSAYO A€ tENSION. .....viiiiiiiieitieeiee ettt 31

Capitulo 3. Andlisis y discusion de resultados. ..........cccooerieriiieiiniie e 33

3.1. Retrogresion a 170 °C con diferentes tiempos de mantenimiento (30, 60, 90, 120 y 150

L1110 OO U P PP PVROPRPP 33
3.1.1. Curva esfuerzo-deformacion de probeta con tratamiento de retrogresion a 170 °C y
L0 N 11 PSPPSR 36
3.2. Tratamiento térmico de retrogresion a 185°C con diferentes tiempos de mantenimiento
(30, 60, 90, 120 Y 150 MIN). .eeitieiieieeiieeee ettt e b e sbeeseeeneeaneesreenneas 38
3.2.1. Curva esfuerzo-deformacion de la probeta con tratamiento de retrogresion a 185 °C
Y B0 IMHN. oottt s 42
3.3. Tratamiento térmico de retrogresion a 200 °C con diferentes tiempos de mantenimiento
(30, 60, 90, 120 Y 150 MIN). .eeitieiieieiiieeee ettt e et et et e see e eneesreenneas 43
3.4. Tratamiento térmico de retrogresion a 215 °C con diferentes tiempos de mantenimiento
(30, 60, 90, 120 Y 150 MIN). .eeitieiieieiiieeee ettt e et et et e see e eneesreenneas 46
3.5. Tratamiento térmico de retrogresion a 230 °C con diferentes tiempos de mantenimiento
(30, 60, 90, 120y 150 MIN). 1.ttiiiiiiiiieiiee ettt 49
Capitulo 4. CONCIUSIONES. .....c.vvieiiiie et et e et e e e e e snae e e nnaaeeaneeas 52
RETEIENCIAS. ... veieeie ettt ettt e bt et e et e e beennbeenbee s 53



Iindice de tablas.

Tabla 1. Tratamientos de envejecido para aleaciones de aluminio de la serie 7xxx. .......... 18
Tabla 2. Factores y niveles del disefio experimental. ...........ccoovviiiiiiiiiienicn e 28
Tabla 3. Composicidn quimica de la aleacion Al-Zn-Mn. .........ccccccvevieeiieiie e, 29

Tabla 4. Dimensiones de probeta rectangular para ensayo de tension para ¥z in (13 mm).. 32

Tabla 5. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a
tratamiento térmico de de retrogresion a 170 °C y a diferentes tiempos de tratamiento. .. 34

Tabla 6. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a
tratamiento térmico de de retrogresion a 185 °C y a diferentes tiempos de tratamiento. .. 40

Tabla 7. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a
tratamiento térmico de de retrogresion a 200 °C y a diferentes tiempos de tratamiento. .. 44

Tabla 8. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a
tratamiento térmico de retrogresion a 215 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.......... 46

Tabla 9. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a
tratamiento térmico de retrogresion a 215 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.......... 49



indice de figuras.

Figura 1. Fotomicrografias de TEM de aleacion AA7B04 tratado por solucion a 471 °C por 1 h
y templado, seguido de un tratamiento de envejecimiento artificial a 120 °C durante 22 h. A),
antes del tratamiento de retrogresion, B) después del tratamiento de retrogresion a 180 °C por
20 MIN Y EEMPIAO. ... 22

Figura 2. Evolucién de la fraccion volumétrica (fv), el tamafio del precipitado (Rg) y la densidad
(N) (medida in situ por SAXS) y de la microdureza Vickers (medida ex situ tras tratamientos en
bafio de aceite) durante la retrogresién a 185 °C, llevado a cabo desde un estado de Pre-
envejecimiento MAXIMO (T6).....ccuauiiieiieriere ettt 23

Figura 3. Evolucion del radio de precipitado (radio de Guinier), fraccion de volumen y densidad
del namero de precipitado durante el tratamiento de re-envejecimiento tras un paso de

tratamiento de retrogresion de 20 min a 185 °C, medido por SAXS in SitU.. ........ccceveene. 24
Figura 4. Representacion esquematica del tratamiento térmico de retrogresion y re-
enVEJeCIMIENTO (RRA). ..t 25
Figura 5. Esquema y dimensiones de la preforma de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) fabricada por
reducCion alUMINOTEIMICA. .......ccuieeiiieeiiie et et se e e e e eeesnaeeesntaeeanneaeas 29
Figura 6. Esquema de probeta rectangular para ensayo de tension. ..........cccccccveevivveeivnnnnn 32

Figura 7. Micrografia a 50 X de aleacion Al-Zn-Mg-(Mg) con tratamiento de retrogresion a 170
ROV 10 N 1o | PR SPRRSPRRSPRN 33

Figura 8. Relacion de los valores de dureza con respecto al tiempo de muestras con tratamiento
de retrogresion a 170 °C a diferentes tiempos de tratamiento. ...........cccccveevvveevineeciineeennnn. 34

Figura 9. Micrografia a 50 X de aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) con tratamiento de retrogresion a 170
RO YA G0 N 4o ] PR SPRRSPRRSPIN 35

Figura 10. Mapeo obtenido por MEB. .........ccoooiiie it 35

Figura 11. Fotomicrografia a 50 X de aleacidn con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 90
1] TSP TR RURPPR 36

Figura 12. Fotomicrografia a 50 X de aleacién con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 120
1] TSP TR RURPPR 36

Figura 13. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 150
1] PSPPSR 36

Figura 14. Curva esfuerzo-deformacion de probeta con tratamiento de retrogresion a 170 °C y
GO 01 1 o USSP R PR 37



Figura 15. Superficie de fractura con su respectivo mapeo (distribucién de &tomos), de la probeta
con tratamiento térmico de retrogresion a 170 °C durante 60 min. .........ccccceeevvevieerneenne. 37

Figura 16. Fotomicrografia obtenida por MEB de la muestra con tratamiento de retrogresion a
A I O Y 1O I o 1 o USRS 38

Figura 17. Mapeo de distribucion de atomos de la muestra tratada por RRA a 170 °C y 150 min,
ODEENIAO POI IMEB........oiiiiiee e 38

Figura 18. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 185
°C con diferentes tiempos de PErMANENCIA. .......eeivvierieeiiieiiieniee et 39

Figura 19. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 30
0] TSR SPRRSRRSPI 39

Figura 20. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 60
0] 1P OSSP SPS PRSP 40

Figura 21. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 90
0] 1SS SPRRSPRRSPI 40

Figura 22. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 120
0] 1SS SPRRSPRRSPI 41

Figura 23. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 150
1] TR TP P PP PP URPPRO 41

Figura 24. Micrografia obtenida por MEB de la muestra con tratamiento de retrogresion a 185
RO YA G0 N 4o ] PR SPRRSPRRSPIN 41

Figura 25. Mapeo de distribucion de atomos de la muestra tratada por RRA a 185 °C y 60 min,
(o o) (=T aT o [N o o] 1Y/ 1 = = PSSR 42

Figura 26. Curva esfuerzo-deformacion de probeta con tratamiento de retrogresion a 185 °C y

Figura 27. Superficie de fractura con su respectivo mapeo (distribucion de atomos), de la probeta
con tratamiento térmico de retrogresion a 185 °C durante 60 mMin. ...........cccceevvveevveeennnnn. 43

Figura 28. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 30
1] TR PP PPR PRSPPSO 43

Figura 29. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 200
°C con diferentes tiempos de PErMANENCIA. .......ccvvveiiuieeiiieeeciie e e e e s e aaeee s 44

Figura 30. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 60
1] PSPPSR 45



Figura 31. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 90
0] OO OUPSPPP 45

Figura 32. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 120
0] ] PRSP PRP 45

Figura 33. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 150
0] 1TSS SPRRR PSPPI 46

Figura 34. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 30
0] 1SS SPR PRSP 46

Figura 35. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 215
°C con diferentes tiempos de PErMANENCIA. .......eeivrierieeiiieriiieniee e 47

Figura 36. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 60
0] 1P OSSP SPS PRSP 47

Figura 37. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 90
0] 1SS SPRRSPRRSPI 48

Figura 38. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 120
0] PP PUPRPRTPP 48

Figura 39. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 150
1] TR TP P PP PP URPPRO 48

Figura 40. Fotomicrografia a 50 X de la aleacidn con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 30
1] TR TP P PP PP URPPRO 49

Figura 41. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 230
°C con diferentes tiempos de PErMANENCIA. .....cccvvreiiiireeiieesiie e se e se e s e sre e e sreeeaaeeeas 50

Figura 42. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 60
1] PR TP P TP OUR PR 50

Figura 43. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 90
1] TR PP PPR PRSPPSO 50

Figura 44. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 120
1] TR PP PPR PRSPPSO 51

Figura 45. Fotomicrografia a 50 X de la aleacion con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 150
1] PSPPSR 51



Resumen.

El efecto del tratamiento térmico de Retrogresion y Re-envejecido (RRA), sobre la evolucion
microestructural en la aleacion Al-Zn-Mg (Mn) ha sido analizado utilizando microscopia Optica.
Ademas, se llevd a cabo el ensayo de dureza y de tension, con el fin relacionar la microestructura
con dichas propiedades medidas.

El tratamiento térmico se aplico en 4 pasos; Primero un homogenizado o tratamiento de solucion,
a 575 °C por 8 horas, seguido de temple en agua a temperatura ambiente, con el fin de obtener una
solucion solida super saturada.

El segundo paso fue el primer envejecido o pre-envejecido, a 120 °C por 16 horas, en esta etapa se
precipitan particulas denominadas “clusters”.

El tercer paso, llamado retrogresion o regresion en el cual se lleva la aleacién por un tratamiento
de corto tiempo y alta temperatura, promueve disolver a los precipitados menores al tamafio critico
y los mayores a ese tamafio tienden a crecer, engrosarse y cambiar su morfologia por lo cual la
resistencia a la corrosion se ve modificada, tendiendo a aumentar.

Se realizaron variaciones en el paso de Retrogresion, especificamente variando la temperatura y
tiempo 170 — 230 °C (30-150 min); encontrando que aplicando una temperatura baja a tiempos
cortos ofrece la mayor resistencia mecanica, especificamente 185 °C por 60 min obteniendo 63.98
HRB.

El cuarto paso es el de re-envejecido, el cual se realizé a 120°C por 24 horas con el fin de obtener
buena resistencia a la corrosion y no sacrifica demasiado esfuerzo a la cedencia por la presencia de
la transformacion de la fase metaestable intermedia semi-coherente n° (MgZn.) y llegar a una fase
incoherente estable n (MgZny).

Se presentan esquemas de dureza RHB y HB, asi como diagramas de esfuerzo-deformacion para
el andlisis de la transicion de region elastica-plastica y la discusion de datos como resistencia ultima
a la tension, modulo de elasticidad, punto de fluencia y esfuerzo de fractura.
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Simbolos y abreviaturas.

RRA: Retrogression and reaging: Retrogresion y reenvejecido.
SCC: Stress Corrosion Cracking: Corrosion inducida por estreés.
EXC: Exfoliation Corrosion: Corrosion por exfoliacion.

IGC: Intergranular Corrosion: Corrosion intergranular.

In: Pulgadas.

cm: centimetros

Mpa: Mega Pascales.

HRB: Hardness RockWell B: Dureza Rockwell B.

HB: Hardness Brinell: Dureza Brinell.

UTS: Ultimate Tensile Strength: Esfuerzo Ultimo de Tension.

SSSS: Super Saturated Solid Solution: Solucién Sélida Super Saturada.

FCC: Face Center Cubic: Cubica centrada en las caras.

BCC: Body Center Cubic: Cubica centrada en el cuerpo.
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Introduccién.

Las aleaciones de aluminio son bien conocidas por su baja densidad, buena resistencia a la
corrosion y excelente compromiso con la relacion resistencia-ductilidad. En lo particular la serie
7xxx engloba aleaciones de Al con Zn, Mg, Mn y Cu como elementos aleantes. Estas aleaciones
por el hecho de tener diferentes atomos en su estructura cristalina ya son suficientemente
resistentes, aunque con la combinacion de distintos tratamientos de envejecimiento se puede
obtener una mejor relacién entre las propiedades de ductilidad y resistencia.

Gracias al fendbmeno de endurecimiento por precipitacion una gran cantidad de aleaciones de
aluminio con diferente seriado (serie 2000, 3000, 4000, etc.) pueden producirse para la industria
aeronautica, este fendmeno esta presente al realizar tratamientos térmicos los cuales tienen como
fin reacomodar, quitar, desplazar, sustituir o unificar &tomos en la estructura cristalina. Asi, al
aplicar el tratamiento térmico propuesto “Retrogresion y Re-envejecido” se promueve el cambio
en la microestructura de la aleacién afectando caracteristicas como dureza, ductilidad, fragilidad,
tenacidad, morfologia, resistencia a la corrosion y tamafio de los precipitados. En general, se busca
un aumento en la resistencia a la corrosion manteniendo un esfuerzo a la cedencia lo
suficientemente alto para la demanda de la industria.

El tratamiento RRA consistente en varias etapas de envejecimiento, asi como una pre-etapa de
homogenizado. Debido al conjunto de transformaciones de fases, el fortalecimiento de la aleacion
por cambio en la morfologia y tamafio de precipitados, la hacen fuertemente utilizable en ambientes
himedos donde es susceptible a la corrosion. Seguido de tres semi etapas en las cuales se somete
la aleacion termicamente durante diferentes tiempos de mantenimiento y se promueven cambios
en la estructura cristalina.

Durante los distintos pasos del tratamiento térmico cabe destacar que la aleacion se enfria
rapidamente para que los cambios producidos en la estructura cristalina se mantengan activos, es
decir, si hubo difusion o movimiento de atomos, estos no tiendan a regresar al estado en que se
encontraban antes del tratamiento térmico, a este enfriamiento rapido se le llama temple y es
necesario durante las semi-etapas para lograr la produccién de una aleacion con excelentes
propiedades mecanicas.
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Justificacion.

Las aleaciones de la serie 7000 (Al-Zn-Mg) son ampliamente usadas por su excelente resistencia
mecéanica y moderada resistencia a la corrosion, su aplicacion principal se da en la industria
aeronautica. Para mejorar el compromiso entre resistencia mecanica y resistencia a la corrosion, se
ha propuesto sustituir el tratamiento térmico de 2 etapas por un tratamiento denominado
Retrogresion y Re-Envejecido (RRA), en el cual se obtienen valores de resistencia a la corrosion
comparables con los que se obtienen por el tratamiento térmico T76, mientras que se obtienen
valores de resistencia mecanica (esfuerzo de cedencia, UTS) comparables con el tratamiento T6.

Una limitacion de su uso es la baja resistencia a la corrosién estructural (fractura por corrosion bajo
esfuerzo), por sus siglas en inglés SCC (Stress Corrosion Cracking). La ventaja del tratamiento
térmico de Reconversidn (o Regresion) y Re-envejecido, es que mejora su susceptibilidad a la
corrosion a niveles aceptables a expensas de una pérdida de 15 a 20% del esfuerzo de cedencia
(T76 o T7651). Este requerimiento se vuelve cada vez mas exigente a medida que aumenta el
contenido de elementos aleantes en las aleaciones comerciales para mejorar ain mas las
propiedades mecanicas.

Este tratamiento incluye, una primera etapa con solubilizado a 575 °C seguido de temple en agua
(algunos autores sugieren 2% de deformacion, después del temple), para posteriormente someter
el material al envejecido a 120 °C durante 16 horas con enfriamiento en aire, obteniéndose un
estado microestructural similar al que se logra con el tratamiento T6. Una tercera etapa (llamada
retrogresion o reversion) de corta duracion a temperaturas en el rango de 170 - 230 °C con tiempos
de mantenimiento desde 30 hasta 150 minutos, disolviendo parte de los precipitados formados
inicialmente. Finalmente, una cuarta etapa del tratamiento (re-envejecido) a baja temperatura
(120°C) por 24 horas, lograndose la microestructura final.

La aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) que se va a analizar, se obtiene por reduccion aluminotérmica a partir
de material reciclado de latas de aluminio y polvos de ZnO y Mn;03, denominada “masa negra”
obtenida de baterias alcalinas descargadas. Ya se determinaron los parametros del proceso de
reduccion aluminotérmica. Sin embargo, en necesario llevar a cabo investigacion con el fin de que
este tipo de aleaciones presenten mas altos valores de propiedades tanto mecéanicas como de
resistencia a la corrosion, comparables con las que se obtienen con las aleaciones comerciales. Por
lo anterior, este proyecto analiza el efecto del tratamiento térmico denominado RRA sobre la
evolucién microestructural de la aleacion A-Zn-Mg-(Mn).

Se varian temperaturas y tiempos de tratamiento de la tercera etapa de tratamiento (retrogresion).
Se lleva a cabo ensayo de dureza, con el fin de relacionar los resultados con la microestructura
obtenida. Los resultados obtenidos se relacionaran con la microestructura obtenida después del
tratamiento térmico RRA de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn).
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1. Objetivo general.

El objetivo de este proyecto es analizar el efecto del tratamiento térmico de retrogresion y re-
envejecido sobre la evolucién microestructural de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) evaluando su dureza
y resistencia a la tension.

1.1. Objetivos especificos.

e Obtencion de aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) por el proceso de reduccion aluminotérmica
a partir del reciclaje de “masa negra” (dnodos y catodos de baterias alcalinas) y de
latas para bebidas, vaciado de pre-formas en molde metalico.

e Efectuar tratamientos térmicos de Retrogresion y Re-envejecido a la aleacion
obtenida por reduccion aluminotérmica, aplicando dos etapas de envejecido y una
etapa de retrogresion a diferentes temperaturas (170 — 230 °C) y tiempos de
mantenimiento (30 — 150 min).

e Analizar los cambios microestructurales de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) despues del
tratamiento RRA mediante MO y MEB.

e Analizar las propiedades mecénicas como dureza Rockwell B y UTS de la aleacion
Al-Zn-Mg-(Mn) para observar el efecto de las variables usadas en el tratamiento
RRA.
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Hipdtesis

La aleacién Al-Zn-Mg-(Mn) exhibira un aumento en esfuerzos de tension y dureza después del
tratamiento térmico Retrogresion y Re-envejecido, debido a la presencia de nuevos precipitados
que se comportan como componentes reforzadores, los cuales impiden el movimiento de las
dislocaciones presentes en la aleacion, usando el rango de temperaturas y tiempos 6ptimos en el
paso de retrogresion, el cual resultard en mejores propiedades mecanicas.
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Capitulo 1. Marco tedrico.

1.1. Aleaciones de aluminio de la serie 7000 (Al-Zn-Mg).

Las aleaciones Al-Zn-Mg son ampliamente usadas por su excelente resistencia mecénica y
moderada resistencia a la corrosién, su aplicacion principal se da en la industria aeronautica. Una
limitacién de su uso es la baja resistencia a la corrosion estructural (fractura por corrosion bajo
esfuerzo), por sus siglas en inglés SCC (Stress Corrosion Cracking)(Viana et al., 1999).

En varias aplicaciones, como aeronaves militares y navales, estas aleaciones estan expuestas a
ambientes corrosivos ademas de altas cargas. En estas condiciones ambientales, la presencia de
diferentes particulas intermetélicas en estas aleaciones, que presentan diferente potencial
electroquimico con el interior del grano, conduce a la formacion de picaduras de corrosion. Con la
aplicacién de carga, las picaduras actlan como generadores de esfuerzos que conducen al
agrietamiento por corrosion por tension (SCC)(Puiggali et al., 1998). Por tanto, el comportamiento
de agrietamiento por corrosion bajo tension de estas aleaciones adquiere una importancia
significativa en estos materiales.

Las aleaciones de aluminio en comparacion con otros materiales poseen un modulo especifico mas
alto y mayor resistencia mecénica y debido a esta combinacion superior de propiedades, las
aleaciones de aluminio se aplican ampliamente en una serie de industrias, especialmente en los
campos de la ingenieria aeroespacial, automotriz y de trenes de alta velocidad (Shan & Zhen, 2012).

Gracias a la buena plasticidad de las aleaciones de aluminio y la facil formacién de piezas
complejas es su gran utilizacion en la industria automotriz y aeronautica. EIl aluminio tiene una
gran plasticidad a temperatura ambiente debido a su estructura cristalina cubica centrada en las
caras (fcc) y sus 12 sistemas de deslizamiento. La plasticidad del aluminio aumenta con el aumento
de la temperatura. Cuando la temperatura alcanza los 400 ° C, el alargamiento es el doble que, a
temperatura ambiente, debido a la formacion (activacion) de nuevos planos de deslizamiento(Shan
& Zhen, 2012).

La transformacion de fase liquida a s6lida es un proceso importante en la produccion de materiales
industriales de hoy en dia. Desempefia un papel vital para determinar la estructura microscépica de
los materiales sélidos policristalinos, que esta directamente relacionada con sus propiedades
mecanicas. En general, los materiales con granos equiaxiales pequefios tienen propiedades
mecénicas favorables. Las aleaciones Al-Zn son materiales de alta resistencia mecanica, con
valores de resistencia a la tension que estan en el rango de 220 a 607 MPa. Son tratables
térmicamente y sus principales aplicaciones son en la industria aeroespacial y automotriz.
Aleaciones de la serie 7XXX, como las 7039, 7007 y 7075 son las principales aleaciones aluminio-
zinc-magnesio, generalmente con bajos contenidos de cobre (menor a 0.2%). Se fabrican para
aplicaciones en productos deportivos, piezas de uso militar y parachoques de automdviles. Sin
embargo, algunas aleaciones de esta serie que tienen contenidos mas altos de cobre y poseen un
amplio rango de fusion y son usadas principalmente en partes de aeronaves. Las aleaciones como
la 7005 y la 7004 son aleaciones para extrusion, usadas en estructuras tubulares para bicicletas o
los rieles para automdviles y armaduras militares. Existen aleaciones como la 707.0 que son usadas
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para fabricar piezas que forman parte de estructuras automotrices que requieren buena resistencia
y estabilidad dimensional (ASM, 1993). En aleaciones de la serie 7xxx y 7xx.X, el zinc, es el
principal elemento de aleacidn en cantidades que van del 1 al 8% en peso. Estas aleaciones tienen
baja densidad, alta resistencia mecanica, resistencia al agrietamiento por corrosion bajo tension,
resistencia a la fractura y a la corrosion por exfoliacion (Hardesty, 1981).También se ha agregado
manganeso, generalmente junto con Cr, para formar dispersoides en aleaciones 7xxx, por lo que se
pueden formar compuestos intermetélicos de AlMng en aleaciones sin Cu y AlxCu2Mns en
aleaciones Al-Zn-Mg-Cu (George E. Tot ten, D. S. M., 2003).

1.2. Efecto de los elementos aleantes.

Los elementos aleantes que estdn cominmente presentes en las aleaciones de aluminio y que
incrementan la resistencia mecanica son Cu, Fe, Mg, Mn y Zn. Todos, incrementan su solubilidad
en el aluminio liquido ala aumentar la temperatura. A continuacion, se describe brevemente el
efecto de algunos elementos aleantes en las aleaciones base aluminio.

1.2.1. Cobre.

El cobre mejora sustancialmente la resistencia y la dureza en las condiciones de tratamiento
térmico. Las aleaciones que contienen 4 a 5.5% en peso de Cu responden con mayor fuerza al
tratamiento termico y muestran propiedades de colada relativamente mejoradas. El cobre
generalmente reduce la resistencia a la corrosion. Por el contrario, bajas concentraciones de cobre
en las aleaciones de aluminio y zinc inhiben la corrosion bajo esfuerzo. EI cobre reduce la
resistencia a la fragilidad en caliente y aumenta el potencial de contraccion interdendritica.

1.2.2. Hierro.

Mejora la resistencia a la fragilidad en caliente y disminuye la tendencia a la adhesion o troquelado
en la fundicién a presion. Los aumentos en el contenido de hierro estan acompafados por una
ductilidad sustancialmente disminuida. El hierro reacciona para formar una serie de fases
intermetélicas, las mas comunes son FeAls,(FeMn)Als y AlsFeSi. Estas fases esencialmente
insolubles son responsables de las mejoras en la resistencia, especialmente a temperatura elevada,
pero también de la fragilidad debido a su alta dureza. En algunas aleaciones de aluminio las agujas
de fase B que contienen hierro son las responsables de tal comportamiento.

1.2.3. Magnesio.

El magnesio es la base para el desarrollo de la dureza y la resistencia en aleaciones de aluminio y
silicio tratadas térmicamente y se utiliza cominmente en aleaciones de aluminio silicio mas
complejas que contienen cobre, niquel, con el mismo proposito. EI Mg.Si muestra un limite de
solubilidad atil correspondiente a aproximadamente 0.70% de Mg, mas alla del cual no se produce
un fortalecimiento adicional o se produce un ablandamiento de la matriz. Las aleaciones binarias
de aluminio y magnesio son ampliamente utilizadas en aplicaciones que requieren un acabado
superficial brillante, excelente respuesta a la corrosion y atractivas combinaciones de resistencia y
ductilidad. Las composiciones comunes varian de 4 a 10% en peso de Mg. La inestabilidad y el
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envejecimiento a temperatura ambiente a largo plazo a concentraciones mas altas de magnesio
pueden evitarse mediante tratamiento térmico.

1.2.4. Manganeso.

El manganeso es un elemento importante en las aleaciones forjadas endurecidas por trabajado
mecénico. Es importante mencionar que, las aleaciones obtenidas del reciclaje de chatarra de
aluminio pueden contener niveles mas altos de manganeso. EI manganeso también se puede
emplear para mejorar la respuesta en el acabado quimico y anodizado. El hierro y el manganeso
pueden considerarse isomorfos, y la quimica de las aleaciones puede reflejar las estequiometrias
que favorecen la formacion de fases de Al-Fe-Mn insolubles menos detrimentales. Algunos autores
sugieren que la adicion de manganeso a una aleacion de Al-Zn-Mg no influye en la cinética de
formacion de precipitados como 1n' 'y la zona GP durante el tratamiento de envejecimiento en dos
etapas (D. S. Park & Nam, 1995).

1.2.5. Zinc.

Zinc acompafiado de la adicion de cobre y/o magnesio, resulta en aleaciones tratables térmicamente
0 que envejecen naturalmente. La adicion de cobre al sistema de aluminio-zinc-magnesio, junto
con pequefias, pero importantes cantidades de cromo y manganeso producen aleaciones base
aluminio disponibles comercialmente con mayor resistencia mecanica (Stefanescu et al., 1988).

1.3. Tratamientos térmicos de aleaciones de aluminio.

Diversos procesos de calentamiento y enfriamiento que modifican las propiedades mecanicas son
asociados a los tratamientos termicos. Siendo el objetivo de tales tratamientos proporcionar a los
materiales propiedades especificas adecuadas para uso final. Se pueden realizar tratamientos
térmicos sobre una parte o en la totalidad de la pieza en uno o varios pasos. En particular, los
tratamientos de envejecimiento usuales para aleaciones de la serie 7xxx se muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Tratamientos de envejecido para aleaciones de aluminio de la serie 7xxx.

Tratam_len_to de Objetivo
envejecido
T6 Tratamiento de envejecido artificial. Mejora la resistencia mecanica.

Tratamiento de envejecido secundario. Aumenta la resistencia a la

T73y T76 C ) . L

corrosion a costa de la resistencia mecanica.
Tratamiento de 3 pasos. Su objetivo es mejorar la resistencia a la
RRA - ) - . hy i~
corrosion (SCC) sin perder resistencia mecanica y ductilidad.
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Los tratamientos térmicos aplicados a las aleaciones de aluminio incluyen:

= Precalentamiento.

= Homogeneizacion.

= Tratamiento térmico por solucion.

* Recocido.

= Temple.

= Envejecimiento natural.

= Endurecimiento por precipitacion (envejecimiento).

El atributo esencial de un sistema de aleacion tratable térmicamente por precipitacion es la
dependencia de la solubilidad con la temperatura. Por lo que su requerimiento basico es el
decremento en la solubilidad en el estado sélido de uno o més elementos de aleacion al descender
la temperatura, (aleaciones parcialmente solubles en estado sdlido). El Unico tratamiento térmico
que se le puede hacer a ciertas aleaciones de aluminio es el de envejecido, esto se obtiene al elevar
la temperatura hasta un punto donde se tenga completamente soluble al elemento de aleacion,
después de un cierto tiempo de homogenizacion, disminuyendo la temperatura rapidamente para
mantenerlo en solucion y, por ultimo, se lleva a una temperatura a la cual se logra el fendbmeno de
envejecido, que no es otra cosa que la precipitacion controlada de las fases del elemento aleante.

Por lo tanto, los tres estados en que se debe poner atencion en un tratamiento térmico en aleaciones
de aluminio son: solubilizacion, enfriamiento rapido y envejecido, los cuales, sirven para aumentar
la resistencia mecénica en la aleacion por medio de un endurecimiento por precipitacion (Ou et al.,
2007).

El envejecimiento es el proceso mas importante para las aleaciones de aluminio tratables
térmicamente y la forma mas efectiva de alcanzar su maximo potencial. El procedimiento final
para fabricar piezas a partir de aleaciones de aluminio tratables térmicamente suele ser un
tratamiento de envejecimiento, que luego influye enormemente en su rendimiento en servicio(Shan
& Zhen, 2012).

1.3.1. Precalentamiento u homogenizacion.

El precalentamiento también sirve para precipitar elementos formadores de dispersoides, como
cromo, manganeso Y circonio, para que puedan desempefiar su funcion de control del tamafio de
grano durante el procesamiento posterior, generalmente, conformado mecénico. Estos elementos a
menudo quedan atrapados en una solucidén solida durante la solidificacion debido a su baja
velocidad de difusion en el estado sélido y al rapido enfriamiento del lingote. Los tratamientos de
precalentamiento de lingotes permiten la precipitacion en condiciones controladas y dan como
resultado distribuciones de precipitado méas uniformes que las que se pueden obtener durante la
solidificacion. (Starke et al., 2016). El tratamiento de precalentamiento también es conocido como
el tratamiento de homogenizacion en el que se tiende a utilizar para la reduccion de segregacion,
eliminacion de fases de bajo punto de fusion y, por consiguiente, mejorar la formabilidad
(plasticidad).
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1.3.2. Tratamiento térmico por solucion.

Para que una aleacion sea endurecida por precipitacion es necesario que el elemento de aleacién
en la matriz presente en estado solido una solubilidad creciente con la temperatura. Si la aleacion
se enfria lentamente desde la temperatura de solucién, hasta una temperatura inferior, la solucion
solida tiende a precipitar particulas de intermetalicos, lo cual no contribuye al endurecimiento de
la aleacion por lo grueso del precitado y la escasa cantidad de precipitados por unidad de
volumen(Cavazos Garcia, 1998). Si la aleacion es templada después de estar en solucidn, se obtiene
una solucion solida metaestable, sobresaturada de soluto, los 4tomos de soluto se colocan de
manera aleatoria.

La presencia de elementos de aleacion con una solubilidad que varia mucho como lo es Zn'y Mg
es la condicion previa basica para formar precipitados. Cuando las aleaciones de aluminio de esta
clase se calientan a una temperatura alta (la temperatura de la solucion sélida) y se mantienen alli
durante un periodo de tiempo suficiente, los elementos de aleacion se disuelven en la matriz en alta
concentracion. Cuando la aleacion se enfria a una temperatura mas baja, los 4&tomos de los
elementos de aleacion se pueden segregar en la matriz de aluminio para formar una solucion sélida
sobresaturada (SSSS). Cuando esta SSSS se calienta a una temperatura moderada, los elementos
de aleacion sobresaturados se separan y se combinan con otros elementos para formar particulas
de compuestos intermetélicos en la matriz de aluminio. A este fendmeno se le denomina
precipitacion (Shan & Zhen, 2012).

1.3.3. Tratamiento térmico T6.

Después del tratamiento de homogenizado el endurecimiento por envejecido se debe a la formacion
de precipitados coherentes con la matriz, a partir de la solucién sélida sobresaturada. El tratamiento
térmico de envejecido T6 es un tratamiento de endurecimiento por precipitacion y envejecimiento
artificial el cual requiere una temperatura alrededor de 120 °C por al menos 16 horas y luego un
enfriamiento rapido. La desventaja de este tratamiento es que a pesar de la mejora de las
propiedades mecanicas se hace susceptible a la exfoliacion por corrosion bajo tension (Liao et al.,
2009).

Durante la etapa de envejecimiento la aleacién endurece progresiva y espontaneamente,
descomponiéndose la solucién solida para dar lugar a la formacion de pequefias zonas o
agrupaciones de atomos de soluto (zonas de Guinier-Preston o zonas GP). Estas zonas GP
introducen distorsiones elasticas en la red de la matriz. En ciertos casos, esta precipitacion se ve
facilitada por la presencia de defectos en la red, tales como dislocaciones, que favorecen una
difusion mas elevada de atomos de soluto(Cavazos Garcia, 1998).

1.3.4. Tratamiento térmico T73 o T76.

El tratamiento térmico T73 0 T76 es en el que se alcanza la mayor resistencia a la corrosién, pero
causa una disminucion en la resistencia mecanica. En este tratamiento se aumenta la velocidad de
descomposicién de la solucién soélida produciendo precipitados mas finos. Estos precipitados
coherentes o semi-coherentes son compuestos intermetalicos metaestables, que poseen una red
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cristalina y una composicion quimica propias, distintas de la del compuesto intermetélico de
equilibrio estable(Cavazos Garcia, 1998).

Aungue las aleaciones de aluminio de la serie 7xxx exhiben una alta resistencia en condicion de
tratamiento térmico T6, poseen poca resistencia al SCC. Para superar la susceptibilidad al
agrietamiento por corrosion bajo tension, estas aleaciones se utilizan en condicion T7 (Viana et al.,
1999). El tamafio y la distribucion de los precipitados en el limite del grano se modifican durante
el tratamiento térmico con T7 y los hace mas resistentes al SCC. Estos precipitados son
generalmente anddicos Y el interior del grano en las aleaciones de aluminio contiene mas del 1%
de Cu. EIl Cu, con su tendencia de potencial de oxidacién mucho mayor al del Al, se comporta
como catodo teniendo una relacion de areas de anodo-catodo eficiente como para evitar la corrosion
localizada (Liao et al., 2009) (Dixit et al., 2008). Sin embargo, se ha observado que a pesar del
aumento en la resistencia a la corrosion, el tratamiento térmico T7 reduce la resistencia a la tension
en un 10-15%, esto debido a la Unica etapa de envejecimiento que propicia el crecimiento de los
precipitados n"(MgZn) en el limite de grano(Es-Said et al., 2003) (Rout et al., 2015).

1.4. Tratamiento térmico Retrogresion y Re-envejecido (RRA) de aleaciones de Al.

Un tratamiento térmico de tres pasos, comunmente llamado tratamiento de Retrogresion y Re-
envejecimiento (RRA), mejora la resistencia a la corrosion (SCC) de la aleacion al tiempo que
conserva su resistencia mecanica obtenida por el tratamiento térmico T6.

La ventaja del tratamiento térmico de Reconversion (o Retrogresion) y Re-envejecido, es que
mejora su susceptibilidad a la corrosion a niveles aceptables a expensas de una pérdida de 15 a
20% del esfuerzo de cedencia (T76 o0 T7651). Este requerimiento se vuelve cada vez mas exigente
a medida que aumenta el contenido de elementos aleantes en las aleaciones comerciales para
mejorar ain mas las propiedades mecanicas.

El tratamiento RRA consta de tres pasos, después del homogenizado a alta temperatura y su
posterior temple en agua.(Viana et al., 1999):

1.4.1. Pre-envejecimiento.

En el tratamiento térmico de Pre-envejecimiento la aleacion se trata al estado de bajo
envejecimiento para las aleaciones de la serie 7000, la temperatura es de 120°C y un tiempo de
mantenimiento de 16 horas. El hecho de tratar la aleacion a baja temperatura y un largo empape
térmico es con el fin de activar termicamente a los precipitados y que estos tiendan a crecer y ya
no solo haya grupos de precipitados muy pequefios.

Durante el tratamiento térmico de retrogresion la aleacion se trata a temperaturas superiores a las
de envejecido, durante un periodo corto de tiempo para que parte de los precipitados formados
durante el pre-envejecimiento se vuelvan a disolver. Para las aleaciones de la serie 7000, las
temperaturas varian de 170 a 230°C con tiempos de mantenimiento de 30 a 150 minutos.

Tratamiento térmico de Re-envejecimiento: la aleacion se trata durante un periodo de tiempo mas
largo a una temperatura mas baja, 120°C por 24 horas.

21



1.4.2. Retrogresion.

El tratamiento térmico de envejecido Retrogresion es el resultado de 3 etapas de envejecimiento
continuas, las cuales dan como resultado una combinacion dptima de resistencia a la corrosion y
propiedades mecénicas (es decir, la resistencia a la SSC del T-7 y la fuerza del temple T-6) (Es-
Said et al., 2003).

(Xu et al., 2017) menciona que el tratamiento térmico de retrogresion tiene como principales
objetivos la disminucion de la densidad de los precipitados en la matriz (MPts), la generacion de
una mayor discontinuidad en los precipitados en los limites de grano (GBP) y el ensanchamiento
en la zona libre de precipitados (PFZ), como se aprecia en las fotomicrografias de la Figura 1.

En la Figura 2 se muestran los cambios en la fraccién de volumen, dureza (HV), densidad y radio
de precipitados durante la regresion a 185 °C de una aleacion base aluminio con 10.3% en peso de
Zn, 2% en peso de Mgy 1.6% en peso de Cu (después del pico de envejecimiento T6). Analizando
el comportamiento de las curvas se muestra una etapa de rapida disolucién de los precipitados
(disminucion de la fraccion de volumen y densidad del precipitado), donde el tamafio medio del
precipitado se mantiene constante. Esta rapida disolucion se debe a la desestabilizacion de los
precipitados inicialmente presentes en la microestructura debido al aumento de temperatura (el
tamafo critico para la disolucién del precipitado se vuelve mucho mayor que el tamafio de todos
los precipitados). El hecho de que el radio de los precipitados sea constante resulta de la
combinacion de la velocidad de disolucion mas lenta de los precipitados grandes en comparacion
con los pequerios, y la desaparicion de los precipitados pequefios en la solucion solida.
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Figura 1. Fotomicrografias de TEM de aleacion AA7B04 tratado por solucion a 471 °C por 1 h'y templado,
seguido de un tratamiento de envejecimiento artificial a 120 °C durante 22 h. A), antes del tratamiento de
retrogresion, B) después del tratamiento de retrogresion a 180 °C por 20 min y templado. (Xu et al., 2017).

22



2 r T T =0 n
— - . o 3
E ureza 08 8
= . - &.
m “ y =
= i - ) [ )
E e =
8 0.04 g
180
185°C ™ =
> 02 % o
. T
o 3
= 00 -
& » R =N
= o
= . 3
o b ]
E . =
% ’ l " :'f_‘ 1000 g
= e [ »— "-\N-‘ o
[=] L
= 10 = L | 1 Jdg E
& Estado 100 1000 0 X
inicial Tiempo de Reversidn (5)

Figura 2. Evolucion de la fraccion volumétrica (fv), el tamafio del precipitado (Rg) y la densidad (N) (medida
in situ por SAXS) y de la microdureza Vickers (medida ex situ tras tratamientos en bafio de aceite) durante la
retrogresion a 185 °C, llevado a cabo desde un estado de Pre-envejecimiento maximo (T6). (Marlaud et al.,
2010).

Se presenta una etapa de aumento de la fraccion volumétrica, donde también aumenta el tamafio
del precipitado, mientras la densidad del precipitado continta disminuyendo. Esta etapa es en
realidad una etapa de engrosamiento, y el aumento de la fraccion de volumen hacia su valor de
equilibrio se debe a la menor importancia del efecto Gibbs-Thomson cuando los precipitados
aumentan de tamafio, esto es que se desprecian las variaciones de potencial quimico en la superficie
curva del precipitado.

Existe una etapa con fraccion de volumen constante, donde el tamafio del precipitado continta
aumentando, con la correspondiente disminucion de la densidad del precipitado. Esta etapa es la
clasica etapa de engrosamiento.

Al observar la evolucion de la dureza, se encuentra que un minimo inicial ocurre simultaneamente
con la disminucion de la fraccion de volumen. Posteriormente, cuando la fraccion de volumeny el
tamano de los precipitados aumentan, se observa que la dureza se incrementa, hasta que el radio de
los precipitados alcanza el radio de transicidn necesario, el cual coincide con el tamafio del pico de
dureza en el material. EI hecho de que la dureza sea menor en este estado en comparacion con el
valor T6, puede ocurrir a causa de dos efectos: un cambio en la distribucion del tamafio del
precipitado, que se sabe que tiene un impacto en el limite eléstico; y una fraccion de volumen
menor de los precipitados debido al aumento de temperatura.

1.4.3. Re-envejecimiento.

(Marlaud et al., 2010) encontraron, estudiando una aleacién base aluminio con 10.3% en peso de
Zn, 2% en peso de Mg y 1.6% en peso de Cu, que la microestructura despues de la retrogresion
estd conformada por precipitados con alto contenido de solutos de Zn, Mg y Cu. La Figura 3
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muestra el comportamiento de la aleacion al realizar el re-envejecimiento a 120° C por 6 horas. Se
observa que en las primeras 2 h hay un aumento en la fraccion volumétrica indicando la nucleacién
de nuevas particulas, donde el radio medio de precipitado disminuye indicando que el radio de las
particulas nuevas es menor que aquellas que fueron nucleadas en la retrogresion. En la siguiente
etapa, hay un aumento en el radio del precipitado con una fraccion de volumen constante indicando
una disminucién de la densidad de precipitados.
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Figura 3. Evolucion del radio de precipitado (radio de Guinier), fraccion de volumen y densidad del niUmero
de precipitado durante el tratamiento de re-envejecimiento tras un paso de tratamiento de retrogresién de 20
min a 185 °C, medido por SAXS in situ. (Marlaud et al., 2010).

1.5. Secuencia de precipitacion en aleaciones de la serie 7000.

El incremento espontaneo de la dureza en las aleaciones de aluminio con soluciones sélidas
sobresaturadas, se debe a la formacion de precipitados metaestables (MgZnz, Mg.Si, AlMne,
AlxCu2Mn3z) La secuencia de precipitacion de las aleaciones de la serie 7000, (Asano & Hirano,
1968), se puede generalizar de la siguiente manera:

solucion solida sobresaturada osss — zonas coherentes de Guinier-Preston (GP) — fase intermedia
metaestable semi-coherente n"(MgZnz) — fase incoherente estable n(MgZn,).
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El tratamiento térmico RRA implica un tratamiento térmico adicional de la aleacion tratada con T6
en un rango de temperatura mas alto entre 180 y 250 °C y posteriormente, envejecimiento hasta la
condicion de envejecimiento méaximo. Las propiedades mecénicas y de resistencia a la corrosion
del material dependen de la temperatura y del tiempo de los pasos de regresion (reversion) y re-
envejecimiento. Las investigaciones (Es-Said et al., 2003),(Marlaud et al., 2010) sobre el
tratamiento RRA de las aleaciones de aluminio han demostrado que el tamafio y limite de grano,
asi como la microestructura, influyen en el comportamiento de la fractura por fatiga. El
comportamiento de la fractura esta influenciado por la diferencia de resistencia entre el interior del
grano y el limite del grano. La aleacion templada T761 exhibid grietas intergranulares durante la
fatiga, debido a la formacién de la zona libre de precipitados mas amplia (PFZ). Por el contrario,
existen fracturas intergranulares y transgranulares en la condicidn tratada con RRA que es benefica
para retardar la tendencia a la fractura(Chen et al., 2012),(Wang et al., 2020).

El tratamiento RRA consiste en un ciclo térmico de doble etapa (es decir, retrogresion y re-
envejecimiento) aplicado a la aleacion en el tratamiento T6. Provee buena resistencia a la cedencia,
a la tensién y a la corrosion comparables con los tratamientos térmicos: T6 y T73. Los pasos para
llevar a cabo este tratamiento se ilustran en la figura 4, estos son; (1) TT en solucion, (1) TT de
envejecimiento similar al T6, (I11) TT de regresion de corta duracion y (1V) TT de re-envejecido.

El objetivo del primer paso es la homogenizacion de la matriz de aluminio junto con los elementos
aleantes (elementos agregados en altas concentraciones). Es necesario el calentamiento de la
aleacion a la temperatura de solucion sélida para que éstos elementos aleantes puedan disolverse
en la matriz. Al realizar el temple se permite la inmovilizacion de los atomos, formando asi una
SSSS (solucion solida sobresaturada) (Marlaud et al., 2010) .

. Mratamiento
en solucién . B o
575°C. 8h Tratamiento de Retrogresion y Re-envejecido.
£ ' (RRA)
= 1
E .
g | o Regresion.
3 | Temple Envejecimiento [170<T<230)°C L
2 | inicial. f Re-envejecimiento.
| 120°C, 16h. 120°C, 24h.
/ '/
/ L
>
Pico de envejecimiento. Estado RRA. Tiempo.

Figura 4. Representacion esquematica del tratamiento térmico de retrogresion y re-envejecimiento (RRA).

En el tratamiento térmico de envejecimiento inicial es donde se alcanza el pico de envejecimiento,
es decir, donde se obtiene la mas alta resistencia mecanica. Sin embargo, presenta disminucién de
la resistencia a la corrosion localizada especificamente la corrosién bajo tensién (SCC), corrosién
por exfoliacion (EFC) y corrosion intergranular (IGC). En este paso comienza la precipitacion de
los elementos aleantes en toda la matriz de aluminio, haciéndolo en forma de clusters (un namero
grande de precipitados 1') ya sea por efecto de los solutos (SRC) o por las vacancias (VRC)
distribuyéndose asi en zonas GP (Guinier-Preston); GPI o GPII respectivamente.
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En la segunda etapa, es decir la etapa de retrogresion; los precipitados menos estables (es decir, las
zonas GP y las particulas finas de 1 dentro de los granos) se disuelven, mientras que los precipitados
en el limite de grano (GBP’s) crecen y se distribuyen mas homogéneamente. El posterior
envejecimiento promueve la nueva precipitacion de la fase 1, mientras que sus particulas
preexistentes estan creciendo, y el GBP continta engrosandose, lo que resulta en un mayor espacio
entre precipitados. Finalmente, el interior de los granos revela una microestructura similar a la de
T6, pero de naturaleza mas estable, produciendo esfuerzo de cedencia y resistencia a la tension al
mismo nivel como el alcanzado durante la aplicacion del T6. Ademas, el mayor tamafio y
separacion de la GBP en RRA es similar a la del tratamiento T73, lo que resulta en una mayor
resistencia a la corrosion bajo esfuerzos (SCC). Se puede decir que el RRA combina las ventajas
del T6 y del T73, es decir, alta resistencia y buena resistencia al SCC, al mismo tiempo.

La energia libre interfacial juega un papel importante en la precipitacion sobre limites de grano
(GBPS), ya que la cantidad de precipitados es directamente proporcional al area interfacial, es
decir, si hay una menor energia libre interfacial, habra un decremento en el radio de los GBPS lo
cual es benéfico para precipitar fases discontinuas. Los precipitados mas pequefios tienden a ser
absorbidos por los méas grandes indicando un menor nimero de particulas cerca de los GBPS. Las
particulas metaestables con un radio menor al radio critico tienden a disolverse, mientras que los
mas grandes tienden a crecer y convertirse en fases estables (Wang et al., 2020).

1.6. Efecto de los precipitados sobre propiedades mecanicas.

La adicion de cobre puede estabilizar las zonas GP, promover el desarrollo de %! a partir de zonas
GP y mejorar la respuesta al endurecimiento por envejecimiento (Asano & Hirano, 1968). Las
caracteristicas microestructurales de esta serie de aleaciones juegan un papel importante en la
susceptibilidad a SCC. Las principales caracteristicas microestructurales se centran en la zona libre
de precipitados (PFZ), los precipitados en la matriz y los precipitados en el limite de grano (GBP),
(J. K. Park, 1988),(Christodoulou & Flower, 1980). Adler y Poulose (Adler et al., 1972). (Poulose
et al., 1974) afirmaron que la resistencia al SCC podria mejorarse aumentando el tamafio y el
espaciamiento de la GBP y ampliando la PFZ. Green y otros(lJ, 1996); indicaron que Zn y Mg
pueden acumularse en el PFZ, lo que resulta en un aumento en la susceptibilidad al SCC.

En la investigacion de Cornish, etc, (Cornish & Day, 1971) también encontraron que una velocidad
de enfriamiento lenta podria mejorar la resistencia SCC, pero la resistencia se sacrifica
considerablemente debido a la severa velocidad de enfriamiento.

Dado que el refinamiento de grano se usa a menudo para fortalecer materiales, la mayoria de las
aleaciones de aluminio de alta resistencia contienen elementos de transicion como Cr, Mn y Zr,
para formar compuestos intermetalicos, llamados dispersoides, que precipitan durante la
homogenizacion del lingote.

Los dispersoides sirven para retardar la recristalizacion y el crecimiento del grano durante el
procesamiento y el tratamiento térmico. Ou et al ((Ou et al., 2000) consideraron que el tipo y la
distribucién de los dispersoides afectan significativamente la microestructura, ya que se cree que
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en aleaciones con una alta fraccion de volumen de dispersoides con tamafio pequefio, se obtiene
una microestructura de grano fino después de su fabricacion y el tratamiento térmico.

Después del envejecimiento inicial en el tratamiento térmico de Retrogresion y Re-envejecido
(RRA), se forma una distribucién de precipitados continua en los limites de grano (GBPS). Con la
retrogresion esos precipitados crecen y la zona libre de precipitados aparece (PFZ) tendiendo a
aumentar la probabilidad de falla intergranular. Los precipitados en la matriz de aluminio sirven
como barreras para disminuir la posible fractura transgranular.

Si se aumenta la temperatura de envejecido, la fractura transgranular tenderia a ser la principal vy,
la probabilidad de que haya fractura intergranular decrece. Esto por los precipitados en los limites
de grano que proveen barreras para evitar propagacion de grietas a lo largo del limite de grano. Por
ello la falla transgranular es mas f4cil de ocurrir con una resistencia a la fractura més alta (Guo et
al., 2020).

Por lo anteriormente expuesto, es importante llevar a cabo el anélisis del efecto del tratamiento
térmico de Retrogresion y Re-envejecido sobre la evolucion microestructural en la aleacion Al-Zn-
Mg-(Mn), sobre todo en la etapa de retrogresion, con el fin de establecer las condiciones de
temperatura y tiempo, que den como resultado la mejor distribucion de intermetalicos en la matriz
de aluminio, lo cual influye en el comportamiento mecanico y a la corrosion de la aleacion.

1.7. Condiciones de fusion para reduccion aluminotérmica.

Las condiciones de reduccion aluminotérmica llevada a cabo por Gaspar Barrios Jurado (Barrios
Jurado, 2018), sugiere una carga del 26% (respecto al peso de chatarra a fundir) de masa negra,
con temperatura de tratamiento de 800 °C con agitacion del bafio metalico de 300 rpm durante un
tiempo de 90 minutos. Se utiliza una carga de 10 Kg de la aleacién obtenida de la fusion de aluminio
reciclado. Una vez que se tiene el metal liquido, este se desgasifica inyectando gas argon UAP con
una lanza de grafito durante 10 minutos y se procede a vaciar en un molde metalico, que se
precalienta a 400°C, para obtener la preforma.
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Capitulo 2. Desarrollo experimental.

En esta seccion se describe el disefio de experimentos, asi como también las técnicas
experimentales utilizadas para llevar a cabo el analisis del efecto del tratamiento térmico de
Retrogresion y Re-envejecido sobre la evolucion microestructural de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn).

2.1. Material y equipo.
Para la obtencion de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) se utilizaron los siguientes equipos y materiales:

2.1.1. Materiales.
e Preformas vaciadas en molde metalico.
= Lijas de SiC (120, 220, 300, 500, 600, 800, 1200, 2400) marca Struers
= Pafios para pulido.
= Silica coloidal Struers.
= Pasta de diamante Struers de 1y 3.

2.1.2. Equipo.
= Horno de resistencia para tratamiento térmico RRA marca Thermolyne.
= Pulidora metalografica marca Extec dos discos de giro para desbaste.
= Microscopio Optico Metalografico.
= Durometro marca Buehler.

Las piezas para analisis metalografico fueron cortadas y maquinadas en medidas de 5 cm de ancho
por 5 cm de largo, con un espesor de 1.30 cm.

2.2. Disefio experimental.

El desarrollo de experimentos para el tratamiento térmico analiza las siguientes variables:
temperatura de tratamiento térmico de retrogresion y tiempo de mantenimiento. El disefio es
factorial con el propoésito de reducir errores experimentales, los factores A y B representan las
variables independientes, como se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Factores y niveles del disefio experimental.

Factor
Nivel 1 2 3 4 5
Temperatura de Pre-envejecido (°C) [A] 170 185 200 215 230
Tiempo de Pre-envejecido (minutos) [B] 30 60 90 120 150
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Haciendo referencia a la tabla anterior, el nimero de experimentos a realizar esta dada por la

siguiente ecuacion:

Doénde:

A = Temperatura de tratamiento térmico.
B = Tiempo de tratamiento.

a =5 (nivel del factor A).
b =5 (nivel del factor B).
n =1 (nimero de réplicas).
N = 25 (experimentos).
Dando como resultado un total de 25 experimentos, los cual es el resultado de combinar cada uno
de los factores con los respectivos niveles.

2.3. Metodologia experimental.

N=a*b*n

1)

A continuacion, se describe la fase experimental que se llevé a cabo para desarrollar el anlisis

propuesto.

2.3.1. Obtencion de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) por reduccion aluminotérmica.

Las preformas de la aleacion utilizada fueron preparadas por reduccion aluminotérmica de ‘masa
negra” con las condiciones ya establecidas en trabajos anteriores (G. Jurado, 2018). En la tabla 3
se muestra la composicion quimica de las preformas, mientras que en la Figura 5 se dan las
dimensiones de estas.

Tabla 3. Composicion quimica de la aleacién Al-Zn-Mn.

Composicion Quimica (% en Peso)

Figura 5. Esquema y dimensiones de la preforma de la aleacion Al-Zn-Mg-(Mn) fabricada por reduccion
aluminotérmica.

Si Ti Zn Ni Cr Mg Mn Cu Fe Al
0.24 0.2 4.1 0.01 0.02 1.94 0.8 0.23 0.7 Balance
1.3ch
k‘ S5cm
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2.4. Tratamiento térmico RRA.

Las preformas obtenidas por vaciado se seccionaron en 4 partes (7.5 X 2.5 cm) con corte transversal
y longitudinal, con el fin de utilizar cada una de las secciones para ensayo de dureza, fabricacion
de probetas para el ensayo de tensidén, metalografia dptica cuantitativa y una queda como repuesto.
Se realizé el tratamiento térmico RRA, comenzando con el solubilizado, en el cual se programé el
horno a 575 °C con una rampa de 20 °C por minuto y se monitore6 con un termopar conectado a
la parte superior del horno, Con esa temperatura programada se alcanzaron los 575 °C necesarios
para el primer tratamiento. Después del transcurso de 8 h. se abri6 el horno y se templé pieza por
pieza en agua.

Para el primer envejecido nuevamente se realizé la programacién del horno, esta vez a 100°C para
que al monitorear con el termopar la temperatura llegara a los 120°C requeridos. Después de 16
horas se procedio al temple en agua de todas las piezas.

El tratamiento de retrogresion se realiz6 en lotes de 10 piezas; 5 para analisis metalogréafico y 5
para el ensayo de tension. En esta etapa primero se calenté el horno a 170°C y al cabo de 30 minutos
se templ6 una pieza de cada una. Es decir, una para analisis metalografico y una de tension.
Después, al llegar a 60 min de tratamiento con la misma temperatura se templaron dos piezas mas
y asi sucesivamente hasta completar el esquema de la Tabla 2.

Para el ultimo envejecido se programé el horno para obtener 120°C y dejar las piezas un periodo
de 24hrs. Posteriormente se realizo el temple en agua a temperatura ambiente a todas las piezas.

2.5. Preparacion de muestras de aleacion Al-Zn-Mg-Mn.

Las muestras para andlisis metalografico fueron separadas de acuerdo con las diferentes
temperaturas y tiempos de mantenimiento, al final se tuvieron 5 lotes de muestras con 5 muestras
cada uno. Se tomé el primer lote y se realizo el desbaste con papel abrasivo desde la lija No. 120
hasta la No. 2400. Posteriormente se utilizaron pafios para pulir las muestras utilizando silica
coloidal, asi como pasta de diamante de 1y 3 micras, respectivamente, para lograr acabado espejo
y llevar a cabo la observacion en el microscopio oOptico.

2.6. Caracterizacion de aleacion Al-Zn-Mg-(Mn).

Para la microscopia éptica solo se necesito la superficie con pulido espejo y un microscopio optico
en el cual se observaron los precipitados de cada pieza y se capturaron 5 imagenes a 3 diferentes
aumentos; 100, 500 y 1000 X.

2.7. Ensayo de dureza.

Las mediciones de dureza fueron realizadas en la escala de Rockwell B por limitaciones de uso de
equipo de laboratorio y se hicieron las equivalencias a dureza Brinell. Estas fueron hechas en un
durometro marca Buehler utilizando la escala de medicion de Rockwell B. Se utiliz6 un indentador
de bola de tungsteno de 1/16 con una carga de 100kg. Se realizaron un total de 7 indentaciones
por cada probeta para asi eliminar los extremos altos y bajos y promediar los 5 restantes.
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2.8. Técnicas experimentales.

2.8.1. Espectrofotometria de emisidn por chispa.

Este tipo de anélisis o estudio determina la composicion quimica de la muestra. Esta técnica
consiste en detectar las longitudes de onda caracteristica de cada uno de estos elementos cuando
sus electrones son excitados mediante chispa. Este tipo de analisis se realiza para determinar el
porcentaje en peso de cada elemento de esta aleacidon de aluminio.

2.8.2. Microscopia 6ptica.

Permite hacer visible la estructura final de los objetos a una escala que no es apreciable a simple
vista del ojo humano. El microscopio éptico contiene unos o varios lentes montados sobre una base
tubular que permite obtener una imagen aumentada del objeto, este tipo de instrumento funciona
mediante refraccion. Por medio de esta técnica experimental se observara la microestructura tanto
de colada, asi como también con tratamiento térmico de homogenizado y para diferentes
porcentajes de deformacién mecanica para la aleacién a utilizar en el presente trabajo.

2.8.3. Ensayo de dureza Rockwell.

El estindar ASTM E18-03 (A. ASTM, 2003) define el namero de dureza Rockwell como un
namero derivado del incremento neto en la profundidad del indentador cuando la fuerza en el
indentador es incrementada desde una fuerza previa hasta una fuerza total.

La dureza Rockwell o ensayo de dureza Rockwell es un método para determinar la dureza, es decir,
la resistencia de un material a ser penetrado. Esta informacion puede correlacionar a la fuerza tensil,
resistencia al desgaste, la ductilidad, y otras caracteristicas fisicas de materiales metéalicos, y puede
ser util en el control de calidad y la seleccidn de materiales. El ensayo de dureza Rockwell
constituye el método mas usado para medir la dureza debido a que es muy simple de llevar a cabo
y no requiere conocimientos especiales. Se pueden utilizar diferentes escalas que provienen de la
utilizacion de distintas combinaciones de penetradores y cargas, lo cual permite ensayar
practicamente cualquier metal o aleacion. Hay dos tipos de penetradores: unas bolas esféricas de
acero endurecido (templado y pulido) de 1/16, 1/8, ¥y % pulg, y un penetrador cénico de diamante
con un angulo de 120°+30’ y vértice redondeado formando un casquete esférico de radio 0,20 mm,
el cual se utiliza para los materiales méas duros.

La prueba de dureza Rockwell es una prueba de dureza por indentacion empirica que puede
proporcionar informacidn util sobre materiales metalicos.

2.8.4. Ensayo de tension.

La finalidad es obtener informacion de pardmetros de un material tales como resistencia a la
fractura, limite elastico, porcentaje de alargamiento y el modulo de Young. El ensayo de tension
se lleva a cabo mediante la aplicacién de una carga axial hasta la fractura, segun la norma ASTM
E8-04 (E. ASTM, 2001), que trata de especificaciones de los ensayos de tensidn para aleaciones
de aluminio en estado de colada y deformadas. Con dimensiones rectangulares de tamafio de ¥ in,
como se muestra en la Figura 6 y en la Tabla 4.
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Figura 6. Esquema de probeta rectangular para ensayo de tension. (E. ASTM, 2001)

Tabla 4. Dimensiones de probeta rectangular para ensayo de tension para % in (13 mm).

NOMENCLATURA Probeta %2 in
G—Longitud calibrada 1.000 £ 0.003
W—Ancho 0.250 + 0.005
T—Espesor Y in
R—Radio de filete, min, Yad
L—Longitud total 4
A—Longitud de la seccion reducida, min. 1%d

B—Longitud de la seccion de agarre 1Y%




Capitulo 3. Anélisis y discusion de resultados.

En esta seccion se analizan y discuten los resultados obtenidos del efecto del tratamiento térmico
de Retrogresion y Re-envejecido sobre la evolucion microestructural en aleaciones Al-Zn-Mg-
(Mn) y su relacién con la dureza. Es preciso mencionar que se llevo a cabo la caracterizacion
metalografica por microscopia éptica a todas las muestras obtenidas. Mientras que solo a algunas
muestras seleccionadas se llevé a cabo el andlisis por microscopia electronica y ensayos de tension.
Las muestras seleccionadas fueran aquellas que mostraron el valor de dureza mayor, asi como las
que fueron sometidas a los tiempos més largos. Lo anterior, debido a la situacién que se presentd
de disponibilidad de laboratorios de la Unidad Saltillo.

3.1. Retrogresion a 170 °C con diferentes tiempos de mantenimiento (30, 60, 90, 120 y 150 min).

Las muestras fueron sometidas al tratamiento de regresion a una temperatura de 170 °C y diferentes
tiempos de mantenimiento y luego temple en agua a temperatura ambiente. En la Figura 7 se
muestra la microestructura obtenida, la cual consiste en particulas del intermetalico MgZn;
indexadas con el niamero 1, asi como particulas de intermetalicos tipo Al (Fe,Mn) indexadas con
el namero 2. El efecto de estas particulas es el reforzamiento sobre la matriz de aluminio. Ademas,
sirven como particulas que impiden el movimiento de las dislocaciones y permiten un aumento de
resistencia en el material.

Figura 7. Micrografia a 50 X de aleacién Al-Zn-Mg-(Mg) con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 30 min.

Analizando la tabla 5, que muestra un perfil de promedios de dureza en escala Rockwell y Brinell
para cada tiempo de retrogresion, se aprecia que 30 min no son suficientes para la nucleacion y
crecimiento de precipitados de la fase n y alcanzar una dureza alta. Es preciso mencionar que el
ensayo de dureza que se lleva a cabo es en la escala Rockwell B y se hace la equivalencia a dureza
Brinell, ya que es mas comun presentar los resultados en esta Ultima escala al aplicar el tratamiento
térmico de RRA a las aleaciones A6063.
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Tabla 5. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a tratamiento térmico de
de retrogresion a 170 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.

Dureza Tiempo (min)
30 60 90 120 150

A 60 minutos de tratamiento de retrogresion se presenta el maximo valor de dureza (63.56),
conforme el tiempo continta aumentando, los valores de dureza disminuyen, lo cual se atribuye al
engrosamiento de las particulas de la fase n (MgZn2). En la Figura 8 se observa el comportamiento
de la dureza con respecto al tiempo de tratamiento de retrogresion.

170 °C
esmmm Dureza Rockwell B Dureza Brinell.
150
: 113.00
g 100 96229 102.96 105.18 106.83
S 50 5 63256 56,98 58.66 590/6
[
0
30 60 90 120 150
TIEMPO (MIN)

Figura 8. Relacion de los valores de dureza con respecto al tiempo de muestras con tratamiento de
retrogresién a 170 °C a diferentes tiempos de tratamiento.

En la Figura 9, obtenida por MEB, se observa la microestructura de la muestra con tratamiento de
retrogresion a 60 min. La zona identificada con el nimero 1, corresponde a la matriz de la aleacion.
El nimero 2 corresponde a los precipitados de la fase n (MgZny), distribuidos de manera uniforme.
Las zonas indexadas con 3 y 4, corresponden a los intermetalicos Als(Fe,Mn). El incremento de la
dureza, con respecto a las condiciones anteriores, se atribuye a la redistribucion de la fase n
(MgZny).
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Figura 9. Micrografia a 50 X de aleacién Al-Zn-Mg-(Mn) con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 60 min.

La Figura 10, muestra el mapeo realizado a la muestra por MEB, en el cual se observa la
distribucion de atomos, tanto en la matriz como en los compuestos intermetalicos n (MgZn) y

Als(Fe,Mn).

— Spm

Figura 10. Mapeo obtenido por MEB.

Las fotomicrografias de las probetas con tratamiento de retrogresion a 90, 120 y 150 min se ilustran
en las figuras 11, 12 y 13 respectivamente. Estas microestructuras muestran precipitados
ramificados de la fase 1 (MgZn.). El hecho de la disminucién de la dureza a partir de 90min es el
efecto del crecimiento de los precipitados de la fase 1 (MgZn.) indexados con el nimero 1 los
cuales apenas se logran visualizar por su pequefio tamafio. Los precipitados mas grandes
corresponden al intermetélico Als(Fe,Mn) indexado con el nimero 2.
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Figura 11. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 90 min.

Figura 12. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 120 min.

o

Figura 13. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 150 min.

3.1.1. Curva esfuerzo-deformacion de probeta con tratamiento de retrogresion a 170 °Cy 60
min.

La Figura 14 muestra la curva esfuerzo-deformacion obtenida del ensayo de tension de la probeta
con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 60 min. Se selecciona esta probeta debido a que tiene
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el mayor valor de dureza, bajo las condiciones del tratamiento de retrogresion. En la figura se
observa un comportamiento tipico de un material con grado de ductilidad limitada.

170 °C, 60 min.

300
=250
Q.
=200
9150
q;Jloo
% 50 Esfuerzo de fluencia 143 Mpa
0 UTS 232 Mpa
0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2 Esfuerzo de fractura 230 Mpa
Deformacién € (%).

Figura 14. Curva esfuerzo-deformacién de probeta con tratamiento de retrogresion a 170 °C y 60 min.

La figura 15 muestra la superficie de fractura que presenta la probeta sometida al ensayo de tension

con su respectivo mapeo, en la cual se observa la distribucion de los atomos de Zny Mg en la
superficie de fractura.

Figura 15. Superficie de fractura con su respectivo mapeo (distribucion de 4&tomos), de la probeta con
tratamiento térmico de retrogresion a 170 °C durante 60 min.

Adicionalmente, se llevé a cabo analisis de la muestra con tratamiento de retrogresién a 170 °C y
150 minutos. En la Figura 16 se muestra la micrografia obtenida por MEB. La zona indicada por
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el niamero 1 corresponde a la matriz de la aleacion. Las zonas indexadas con 2 corresponden a los
precipitados n (MgZn) y la zona 3 al precipitado Als(Fe,Mn) respectivamente.

cc.V  Spot Magn
20.0 KV 5.0 1000%

Det WD Exp
BSE 10.0 1 170C 150 min

Figura 16. Fotomicrografia obtenida por MEB de la muestra con tratamiento de retrogresion a 170 °Cy 150
min.

La Figura 17, muestra el mapeo realizado a la muestra por MEB, en el cual se observa la
distribucion de atomos, tanto en la matriz como en los compuestos intermetalicos n (MgZn) y
Als(Fe,Mn).

Figura 17. Mapeo de distribucién de &tomos de la muestra tratada por RRA a 170 °C y 150 min, obtenido por
MEB.

3.2. Tratamiento térmico de retrogresion a 185°C con diferentes tiempos de mantenimiento (30,
60, 90, 120 y 150 min).

En la Figura 18 se muestra la relacion entre la dureza y el tiempo de tratamiento de retrogresion.
La muestra fue sometida a una temperatura de retrogresion del85 °C a tiempos de permanencia
que van desde 30 hasta 150 minutos con intervalos de 30 min. Se observa que a 30 minutos el valor
de dureza es mayor con respecto a la temperatura de retrogresion de170 °C, con el mismo tiempo.
El aumento de dureza de 30 a 60 minutos se debe a la re-distribucion de las particulas del
intermetélico n (MgZny). Pero, a medida que se incrementa el tiempo de tratamiento, la dureza
disminuye, debido al engrosamiento de las particulas de fase n (MgZn.).
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Figura 18. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 185 °C con
diferentes tiempos de permanencia.

La microestructura con tratamiento de retrogresién a 30 minutos se ilustra en la Figura 19, se
observa el compuesto intermetalico n (MgZny) distribuido por toda la matriz indexado con el
namero 1y el intermetélico Alg(Fe,Mn) indexado con el nimero 2.

Figura 19. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 30 min.

La microestructura con tratamiento de retrogresion a 185°C por 60 minutos se ilustra en la Figura
20, Gracias a la precipitacion de intermetalicos de tipo n (MgZnz) indexados con 1y la presencia
de intermetalicos Als(Fe,Mn) indexados con 2, se brinda un reforzamiento Optimo para la
microestructura final de la aleacion.
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Figura 20. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 60 min.

En la Tabla 6 se muestran los valores de dureza (Rockwell B y Brinell) obtenidos en los ensayos
respectivos.

Tabla 6. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a tratamiento térmico de
de retrogresion a 185 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.

Dureza Tiempo (min)
30 60 90 120 150

Se observa que, a partir del tiempo de retrogresion de 90 minutos, la dureza de la aleacién tiende a
disminuir, este efecto es directamente dependiente de la cantidad, nimero y tamafio de los
compuestos intermetalicos n (MgZn.) en la microestructura. Ademas, se observan particulas con
morfologia del tipo de escritura china Als(Fe,Mn) , es decir precipitados alargados y algunas figuras
irregulares de color claro. La temperatura de tratamiento de retrogresion no tiene efecto sobre estos
intermetalicos Als(Fe,Mn), ya que, a esta temperatura es una fase estable.

En las figuras 21, 22 y 23 se observa la disminucion y el engrosamiento de particulas del compuesto
intermetalico n (MgZny) indexados con 1y el intermetalico Als(Fe,Mn) indexado con 2.

Figura 21. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 90 min.
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Figura 22. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 120 min.

el
Figura 23. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 185 °C y 150 min.

En la figura 24 se muestra la micrografia obtenida por MEB en la cual se identifica la matriz con
el nimero 1, asi como el compuesto intermetalico MgZn, con el nimero 2 y con el 3 al compuesto
intermetalico Als(Fe, Mn).

Figura 24. Micrografia obtenida por MEB de la muestra con tratamiento de retrogresion a 185 °Cy 60 min.

La Figura 25, muestra el mapeo realizado a la muestra por MEB, en el cual se observa la
distribucion de atomos, tanto en la matriz como en los compuestos intermetalicos n (MgZn,) y
Alg(Fe,Mn).
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Figura 25. Mapeo de distribucion de atomos de la muestra tratada por RRA a 185 °C y 60 min, obtenido por
MEB.

3.2.1. Curva esfuerzo-deformacion de la probeta con tratamiento de retrogresion a 185 °C y
60 min.

La Figura 26 muestra el comportamiento de la curva esfuerzo-deformacion con los valores de los
puntos importantes obtenida del ensayo de tension de la probeta con tratamiento de retrogresion a
185 °C y 60 minutos. Se observa un comportamiento tipico de un material con un grado de

ductilidad limitado.

185 °C, 60 min.

350

300

250

200

150 Esfuerzo de fluencia 177 Mpa

100 UTS 285.8 Mpa
50 Esfuerzo de fractura 280 Mpa

Esfuerzo (o).

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Deformacidn (%e).

Figura 26. Curva esfuerzo-deformacion de probeta con tratamiento de retrogresién a 185 °C y 60 min.

La Figura 27 muestra la superficie de fractura que presenta la probeta sometida al ensayo de tension
con su respectivo mapeo, en la cual se observa la distribucion de los atomos de Zn y Mg.
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Figura 27. Superficie de fractura con su respectivo mapeo (distribucidn de 4&tomos), de la probeta con
tratamiento térmico de retrogresién a 185 °C durante 60 min.

3.3. Tratamiento térmico de retrogresion a 200 °C con diferentes tiempos de mantenimiento (30,
60, 90, 120 y 150 min).
La microestructura con tratamiento de retrogresién a 30 min se ilustra en la Figura 28, se aprecia

una gran proporcion de particulas del compuesto intermetalico MgZn; indexado con 1 y de
Alg(Fe,Mn) en su morfologia de escritura china indexado con 2.

Figura 28. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 30 min.
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Los valores de dureza obtenidos en los tiempos de retrogresion para la temperatura de 200° C se
muestran en la Figura 29 y en la Tabla 7.
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Figura 29. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 200 °C con
diferentes tiempos de permanencia.

Tabla 7. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a tratamiento térmico de
de retrogresion a 200 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.

Dureza Tiempo (min)
30 60 90 120 150

La mayor dureza encontrada para esta temperatura de retrogresion es en la muestra con tratamiento
de retrogresion a 60 minutos, mientras que a medida que se incrementa el tiempo de tratamiento,
la dureza disminuye como consecuencia del engrosamiento de las particulas del intermetalico

MgZn;

Como se aprecia en la fotomicrografia de la Figura 30, las particulas del compuesto intermetéalico
estan presentes por toda la matriz, lo que promueve el fortalecimiento por la fase n MgZn..
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Figura 30. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 60 min.

En las fotomicrografias de las Figuras 31, 32 y 33 se ilustran las microestructuras correspondientes
a los tiempos 90, 120 y 150, respectivamente. De igual manera se observan intermetalicos fase n
MgZn; y Alg(Fe,Mn) indexados con 1y 2 respectivamente.

—

Figura 31. Fotomicrografia a 50 X de muestra con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 90 min.

s

Figura 32. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 120 min.
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Figura 33. Fotomicrografia a 50 X de aleacion con tratamiento de retrogresion a 200 °C y 150 min.

3.4. Tratamiento térmico de retrogresion a 215 °C con diferentes tiempos de mantenimiento (30,
60, 90, 120 y 150 min).

Las muestras fueron sometidas al tratamiento de regresion a una temperatura de 215 °C y 30 min
de mantenimiento y luego temple en agua a temperatura ambiente. En la Figura 34 se muestra la
microestructura obtenida, la cual consiste en particulas del intermetalico MgZn; indexado con 1,
asi como particulas de intermetalicos tipo Al (Fe,Mn), indexados con 2.

Figura 34. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °Cy 30 min.

La muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 30 min de mantenimiento exhibe 103.28
HB. Los datos de dureza se incluyen en la Tabla 8 y graficamente en la Figura 35.

Tabla 8. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a tratamiento térmico de
retrogresion a 215 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.

Dureza Tiempo (min)
30 60 90 120 150
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Figura 35. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 215 °C con
diferentes tiempos de permanencia.

La Figura 36 muestra la microestructura de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C
por 60 minutos, la cual exhibe la mayor dureza para todos los tiempos de mantenimiento a esta
temperatura, con un valor de 60.36 HRB o 107.6 HB.

iy

Figura 36. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresién a 215 °C y 60 min.

Las microestructuras de la aleacion con tratamiento de retrogresion a 90, 120 y 150 min se muestran
en las Figuras 37, 38 y 39, indexadas con 1y 2 de acuerdo a los precipitados MgzZn, y Als (Fe Mn)
respectivamente.
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Figura 37. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 90 min.

]

Figura 38. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °Cy 120 min.

ol

Figura 39. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 215 °C y 150 min.

Conforme se incrementa el tiempo tratamiento de retrogresion las muestras presentan un contenido
menor de precipitados del compuesto intermetalico MgZn,, debido a su que a esta temperatura, las

particulas de menor tamafio se disuelven y provocan el engrosamiento de particulas con mayor
tamarno.

48



3.5. Tratamiento térmico de retrogresion a 230 °C con diferentes tiempos de mantenimiento (30,
60, 90, 120 y 150 min).

La Figura 40 muestra la micrografia de la muestra con tratamiento de retrogresion a 30 min, se
observa que el compuesto intermetalico MgZn. se encuentra en menor cantidad, pero con mayor
tamafio debido su engrosamiento, como consecuencia del incremento de la temperatura de
tratamiento de retrogresion.

Figura 40. Fotomicrografia a 50 X de la aleacion con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 30 min.

Analizando los valores reportados en la Tabla 9, se puede ver que, a la temperatura de retrogresion
de 230°C, con tan solo 30 min de tiempo de mantenimiento es suficiente para alcanzar una dureza
alta, en realidad la mas alta para esta temperatura, con un valor de 59.52 HRB 0 101 HB.

Tabla 9. Datos de dureza, en escala Rockwell B y Brinell, de las muestras sometidas a tratamiento térmico de
retrogresion a 215 °C y a diferentes tiempos de tratamiento.

Dureza Tiempo (min)
30 60 90 120 150

El perfil y evolucidn de durezas se muestran en la Figura 41 en la cual se observa que al tiempo de
retrogresion en el que se alcanza la mayor dureza es a 30 min.
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Figura 41. Variacion de los valores de dureza de probetas con tratamiento de retrogresion a 230 °C con
diferentes tiempos de permanencia.

Se observa que a medida que se incrementa el tiempo de tratamiento la dureza disminuye, debido
al incremento de tamafio de los intermetéalicos MgZn,. Las Figuras 42, 43, 44 y 45 muestran la
microestructura de la aleacion con tratamiento de retrogresion a 60, 90, 120 y 150 min.

2o

Figura 42. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 60 min.

ool

Figura 43. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 90 min.
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Figura 44. Fotomicrografia a 50 X de la muestra con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 120 min.

ZEL

Figura 45. Fotomicrografia a 50 X de la aleacién con tratamiento de retrogresion a 230 °C y 150 min.

Por lo que se determina que, a medida que se incrementa tanto la temperatura como el tiempo
de tratamiento de retrogresion, ambos factores tienen efecto sobre la distribucién y tamafio
de las particulas del intermetalico MgZn., lo que provoca la disminucion de los valores de
dureza a tiempo prolongados.
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Capitulo 4. Conclusiones.

El tratamiento de retrogresion y re-envejecido (RRA) tiene efecto sobre la microestructura, debido
a la precipitacion y redistribucién de las particulas de compuesto intermetéalico n MgZn..

Los valores de dureza a las temperaturas de tratamiento de retrogresion utilizadas (170 - 230) °C,
se ven afectados, ya que a medida que se incrementa, estos disminuyen. El tiempo de tratamiento
de retrogresion modifica la dureza de la aleacion, a medida que se incrementa, esta disminuye.

La temperatura minima utilizada de retrogresion (170 °C), provoca que la dureza aumente a los 60
min (113.0 HB), pero a partir de este tiempo, la dureza disminuye obteniéndose un valor de 106.83
HB al tiempo maximo (150 min).

La temperatura de retrogresion (185° C), provoca que la dureza aumente a 60 min (113.74 HB),
pero a partir de este tiempo, la dureza disminuye obteniéndose un valor de 98.98 HB al tiempo
maximo (150 min).

A mayores temperaturas (200, 215y 230 °C), la dureza es menor, comparada con las temperaturas
menores utilizadas, no importando el tiempo de tratamiento.

Por lo que se establece que a la temperatura de 185 °C y con 60 min de tratamiento, se obtiene la
méaxima dureza, lo cual significa que se tiene la formacion de la fase n (MgZnz) lo que provoca
este comportamiento. Es preciso mencionar, que las particulas del compuesto intermetalico Al (Fe,
Mn), tanto por su tamafio y morfologia, también influye en el incremento de la dureza.

Con respecto al ensayo de tension, se tiene un comportamiento caracteristico de material elastico-
plastico, presentado una fractura con ductilidad limitada. Esto es, para las muestras a las cuales se
les llevo a cabo este ensayo.

Por lo anterior, se establece que el tratamiento térmico de retrogresion y re-envejecido (RRA) se
puede aplicar a las aleaciones Al-Zn-Mg-(Mn), incrementando la dureza, lo que se traduce en mejor
resistencia mecéanica.
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