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RESUMEN

En el presente trabajo, se fabricaron mediante Aleado Mecdnico (AM)
materiales compuestos: AA7075-G. Se utilizaron polvos de los elementos que
constituyen la aleacion AA7075 y como material de refuerzo el Grafito (G). La
consolidacion de estos polvos se realizd mediante extrusion indirecta en

caliente.

Se estudiaron los efectos del contenido de G (0,0.5y 1 % en peso) y del tiempo
de AM (0, 5y 10 h) sobre Ia microestructura y las propiedades mecdnicas de

las aleaciones AA7075-G investigadas.

El tamano de particula en polvos se determind mediante difraccion I&ser y
microscopia electronica de barrido. El tamano de cristalita se determind a
partir de micrografias obtenidas haciendo uso de microscopia electronica de
transmision con la técnica de campo oscuro, y mediante difraccion de rayos-
X utilizando la ecuacion de Williamson-Hall. La técnica de difraccidon de rayos-
X también fue utilizada para determinar la formacion de segundas fases

durante el sinterizado y la extrusion en caliente.

La microestructura de las muestras exfruidas se caracterizd mediante
precesion de electrones y difraccion de electrones retrodispersados, a partir
de andlisis de desorientacion interna, distribucion de tamanos de grano y
andlisis de textura cristalografica. Finalmente, las propiedades mecdnicas de
las muestras extruidas se determinaron mediante mediciones de microdureza

y ensayos de tension uniaxial.

De acuerdo a los resultados obtenidos, Ias mejores propiedades mecdnicas se
obtienen con 1 %G y 10 h de AM: 138 HVN, oy: 365 MPQ y omax: 443 MPa. Estos
valores son significativamente mds elevados que en muestras sin AM vy sin G:
79 HVN, oy: 173 MPa y omax: 243 MPa, y que aleaciones AA7075-O producidas



por métodos convencionales de recocido: 63 HVN, oy: 96 MPa Yy omax: 221 MPa.
No obstante, estos valores son inferiores a los obtenidas en una aleacion
AA7075-T6 (tratada térmicamente y envejecida artificialmente): 175 HV, oy: 503
MPa'y omax: 572 MPa.

En general, se observd que la textura desarrollada en las muestras extruidas
fue aleatoria, considerando el bajo valor numérico de las ODF’s. Por lo tanto,
el incremento en la resistencia mecdnica de |las aleaciones investigadas con
respecto a la aleacion AA7075-O, estd relacionado con los mecanismos de
endurecimiento por refinamiento de grano y por dispersion de AlsCs, MgZn2 y

AlO3 (formados durante el sinterizado y la extfrusion) en la matriz de aluminio.



ABSTRACT

In the present work, aluminum matrix composites AA7075-G were fabricated
by mechanical alloying (MA). There were used powders of the elements that
constitute the alloy AA7075 and Graphite (G) as reinforcement material.

Indirect hot-extrusion was used for the powders consolidation.

There were studied the effects of G (0, 0.5 and 1 wt. %) and time of MA (0, 5
and 10 h) on the microstructure and mechanical properties of the investigated
AA7075-G alloys.

Particulate size in powders was determined by laser diffraction and scanning
electron microscopy. Crystallite size was determined from micrographs
obtained by transmission electron microscopy using the dark field technique,
and by X-ray diffraction using the Williamson-Hall equation. The X-ray diffraction
technique was also used to determine the formation of second phases during

hot-extrusion.

The microstructure of extruded samples was characterized by precession
electron diffraction and electron backscatter diffraction, from analyses of
internal misorientation, grain size distribution and crystallographic texture.
Finally, mechanical properties of the extfruded samples were determined by

microhardness measurements and uniaxial tensile tests.

According to the results obtained, the best mechanical properties were
obtained with 1 %G and 10 h of MA: 138 HVN, oy: 365 MPa and omax: 443 MPa.
These values are significantly higher than those of samples without MA: 79 HV,
oy. 173 MPa and omax: 243 MPa, and higher than the ones observed in AA7075-
O alloys produced by conventional methods of annealing: 63 HVN, cy: 96 MPa

and omax: 221 MPa. However, these values are inferior to those of an AA7075-T6



alloy (solution heat treated and then artificially aged): 175 HV, oy: 503 MPa and
omax. 972 MPa.

In general, it was observed that crystallographic texture developed in the
extruded materials was random considering the low value of the ODF’s.
Therefore, the increment in the mechanical strength of the investigated alloys
with respect to the AA7075-O alloy, was related to the mechanisms of
hardening by grain refinement and dispersion of AliCsz, MgZn2 and Al,O3

(formed during sintering and extrusion) in the aluminum matrix.

Vi
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SIMBOLOGIA Y ABREVIATURAS
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INTRODUCCION

Actualmente, algunas industrias como la automotriz y la aerondutica requieren
el desarrollo de aleaciones metdlicas ligeras con alta resistencia mecdnica
que permitan, ademas de mejorar la seguridad de los pasajeros, hacer mas

eficiente el rendimiento del combustible y disminuir las emisiones de CO2 [1, 2].

Los materiales compuestos de matriz metdlica (MMC, por sus siglas en inglés)
son candidatos potenciales que han emergido para satisfacer esta demanda,
debido a que pueden, bajo ciertas condiciones, tener una alta resistencia
mecdnica [3]. Estdn constituidos, como su nombre lo dice, por una matriz

metdlica y un material de refuerzo que suele ser un oxido, nitruro o carburo [3].

Uno de los métodos mdas utilizados para la fabricacidn de materiales
compuestos con matriz metdlica en estado sélido es la pulvimetalurgia. Este
proceso de fabricacion tiene la finalidad de darle a los polvos una forma
determinada mediante la compactacion y el conformado de los mismos,
tendiendo la ventaja de un menor consumo de energia sobre métodos de

fusidon convencionales [4].

El aleado mecdnico, se ha convertido en los Ultimos anos en una de las
técnicas mas utilizadas en la metalurgia de polvos debido a que es sencilla de
realizar, de bajo costo, disminuye la pérdida de material, es posible la
obtencion de materiales nanoestructurados, puede realizarse a temperatura

ambiente y es facilmente escalable [5-7].

En la fabricacion de materiales compuestos de matriz metdlica mediante el
proceso de aleado mecdnico, las matrices de aluminio, fitanio y magnesio,
han llamado la atencidn debido a su bagja densidad y alta resistencia

mecdnica. Sin embargo, el magnesio presenta una baja resistencia a la



corrosion y el fitanio fiene un costo elevado, razdén por la cual los materiales

compuestos de matriz de aluminio han recibido un especial interés [7].

En la fabricacion de MMC de alta resistencia mecdnica especifica mediante
aleado mecdnico, es necesario tener un control apropiado de las variables
del proceso asi como una eleccidon adecuada del tipo y la cantidad del

material de refuerzo en funcién de la matriz que se utilice.



OBJETIVO

El objetivo general de este trabajo es investigar los efectos del tiempo y del
contenido de grafito, sobre las caracteristicas microestructurales de materiales
compuestos AA7075-G producidos mediante Aleado Mecdnico (AM). Asi mismo,
determinar los efectos de la microestructura resultante después del proceso de
consolidacion sobre las propiedades mecdnicas de las aleaciones investigadas.

Para lograr el objetivo, se han planteado los siguientes objetivos especificos:

Objetivos especificos:
e JSintetfizar y caracterizar materiales compuestos AA7075-G producidos

mediante AM en funcién del tiempo y el contenido de Grafito (G).

e Determinar los efectos del tiempo de AM y el contenido de G sobre el
tamano y la morfologia de los polvos, asi como el tamano de cristalita

obtenido en los mismos.

e Evaluar los efectos del tiempo de AM y el contenido de G sobre las
caracteristicas microestructurales (segundas fases, tamano de grano,
distribuciéon de tamano de grano, desorientacion interna, tfextura

cristalogrdfica) del material consolidado.

e Correlacionar los cambios microestructurales producidos durante el AM

con las propiedades mecdnicas de las aleaciones AA7075-G investigadas.



JUSTIFICACION

Una de las principales dificultades en la fabricacion de aleaciones no ferrosas
con alta resistencia mecdnica mediante métodos de procesamiento
convencionales, es la obtencion de tamanos de grano menores a 1 um lo cual

se conoce como grano ultrafino (UFG, por sus siglas en inglés) [8].

Las aplicaciones de materiales UFG son gobernadas por dos factores: sus
propiedades mecdnicas superiores y la facilidad de manufactura que ofrecen
respecto a materiales de tamano de grano convencional [?-11]. La producciéon
de materiales UFG por medio de deformacion pldstica severa tiene gran
potencial para aplicaciones a escala industrial, pues no requiere del empleo de

equipos y herramientas especiales [2-11].

El aleado mecdnico, es una técnica de procesamiento de polvos que permite
la produccidn de materiales compuestos a partir de mezclas de polvos
elementales. Consiste en la deformacidn severa de particulas de polvo enla cual
se involucran de manera repetida, deformaciéon, soldadura, fractura y re-
soldadura de las particulas de polvo [7]. Ademds de la capacidad para crear
secciones transversales complejas con materiales que son fragiles, y la excelente
calidad superficial del producto terminado, esta técnica permite fabricar
materiales compuestos a partir de metales que poseen temperaturas de fusion y
densidades muy distintas, por ejemplo “aleaciones de matriz de aluminio
reforzadas con grafito (G)” [12-15]. En los Ultimos anos ha sido considerado como
la herramienta mds poderosa para la fabricacion de materiales UFG y materiales
nanométricos  (nanoestrcuturados) debido a su  simplicidad, equipo
relativamente barato y la posibilidad de producir grandes cantidades que

pueden ser escaladas hasta varias toneladas.



En el caso particular de aleaciones AA7075-G procesadas mediante aleado
mecdnico y extrusion en caliente, no existe informacion estrictamente enfocada
al desarrollo de texturas cristalograficas o el grado de desorientacion interna y su

efecto sobre las propiedades mecdnicas.

Es bien conocido que cambios en la composicion quimica o en las variables del
proceso pueden producir cambios importantes en la textura cristalografica o en
el grado de desorientacion interna, 1os cuales pueden tener efectos importante

sobre las propiedades mencionadas [16-21].

La escasez de informacion al respecto representa la fuerza impulsora para el
desarrollo de este trabajo, por lo que se realizd un andlisis de los efectos del
tiempo y del contenido del material de refuerzo sobre la microestructura
(segundas fases, tamano de grano, distribucion de tamano de grano,
desorientacion interna, textura cristalografica) y las propiedades mecdnicas de
aleaciones AA7075-G producidas mediante aleado mecdnico y extrusion en

caliente.



CAPITULO 1. MATERIALES COMPUESTOS Y FACTORES
MICROESTRUCTURALES QUE AFECTAN SU COMPORTAMIENTO
MECANICO

1.1 Aluminio y sus aleaciones.

El aluminio ademas de ser el elemento mds abundante en la tierra después del
oxigeno vy el silicio, es uno de los metales mas utilizados en la industria metal
mecdnica y es el material no ferroso mds consumido en el mundo. La
produccion mundial de aluminio en el 2015 fue de aproximadamente 60
millones de toneladas de las cuales, el 70% fue producido a partir de la mineral
y el resto del reciclaje. Este Ultimo representa una de las ventajas ambientales

mas grandes del aluminio sobre otras aleaciones [22-24].

El aluminio es considerado como una opcidon atractiva en la fabricacién de
ciertos componentes automotrices y aeroespaciales debido a su bagja
densidad, lo cual repercute en ahorros considerables de combustible. Sin
embargo, tanto el aluminio puro como las aleaciones convencionales
obtenidas por fundicion, tienen ciertas limitantes en situaciones donde la alta

resistencia mecdnica es indispensable [24].

La Tabla 1 muestra una clasificacion de las aleaciones de Al para forja o
fundiciéon de acuerdo a la Asociacion de Aluminio (AA, por sus siglas en inglés)
[25]. De acuerdo a esta norma, el primer digito estd relacionado con el
principal elemento de aleaciéon, mientras que los otfros digitos se relacionan
con modificaciones a la aleacién principal (cuando el segundo digito es
diferente de cero). Los Ultimos dos digitos son niUmeros arbitrarios con los cuales
se identifica la aleacién segun la designaciéon [25]. Como se puede observar
en la Tabla 1, no todas las aleaciones de aluminio son susceptibles a

fratamiento térmico.



Tabla 1. Clasificacion de las aleaciones de aluminio segun la Asociacion de
Aluminio (AA por sus siglas en inglés) [25].

Aleaciones para forja o frabajado

Designacion Aleacién Tratamiento térmico
1xxx Al puro | No endurecible por fratamiento
(>99%)
2xxX Al- Cu Endurecible por tratamiento
3XXX Al-Mn No endurecible por tratamiento
4xxx Al-Si Endurecible por tratamiento
5xxx Al-Mg No endurecible por tratamiento
XXX Al-Mg-Si Endurecible por fratamiento
7XXX Al-Zn Endurecible por fratamiento

Aleaciones para fundicién

Txxx.x Al puro | No endurecible por fratamiento
(>99%)

2XXX.X Al- Cu Endurecible por tratamiento

3XXX.X Al-Si (Cu | Endurecible por tratamiento algunas

y/0 Mg) aleaciones

4xXX.X Al-Si No endurecible por tratamiento
5xxx.x Al-Mg No endurecible por tratamiento
7XXX.X Al-Zn Endurecible por tratamiento
8xxx.X Al-Sn Endurecible por tratamiento

Las aleaciones de la serie 7XXX tienen al Zn como principal elemento de
aleacioén, este elemento tiende a incrementar la dureza vy la resistencia a la
tension [25]. El Mg es Utlilizado para promover el endurecimiento por

precipitacion mediante la formacion de la fase MgZna, y el Cu es anadido para



mejorar la resistencia a la corrosion. Elementos como el Cr, Zr, Ti 0 Mn se utilizan

en pequenas cantidades para controlar el proceso de recristalizacion [25].

Una de las aleaciones comerciales mds importantes de |la serie 7XXX es la
AA7075, la cual puede ser conformada por distintos procesos y endurecida por
tratamiento térmico en presencia de Mgy Cu [23, 24], siendo atractiva cuando

se requieren altas relaciones de resistencia mecdnica/densidad.

Desafortunadamente, la fabricacidon de estas aleaciones por procesos
convencionales (forjadas y trabajadas en frio con o sin fratamiento térmico
subsecuente, o por fundicion) tiene ciertas limitaciones para alcanzar una

combinacion apropiada de resistencia mecdnica, rigidez y dureza.

Para superar dichos inconvenientes y satisfacer la creciente demanda
tecnoldgica, los materiales compuestos de matriz metdlica, han emergido
como candidatos potenciales debido a que pueden presentar una
combinacion de las propiedades mecdnicas mencionadas en funcion de la

maltriz y del material de refuerzo utilizados [3].

1.2 Materiales compuestos.

El concepto de materiales compuestos o compdsitos de matriz metdlica
(MMC, por sus siglas en inglés) estad basado en la combinacion de las
propiedades mecdnicas de la matriz y el material de refuerzo, para fabricar un

material con propiedades superiores [3].

El endurecimiento causado por el material de refuerzo puede ocurrir de dos
maneras: directa e indirecta. El primero, se basa en la obstruccidon al
movimiento de las dislocaciones, y el segundo se relaciona con el cambio en
la microestructura producido por el material de refuerzo durante el

procesamiento. De esta manera es posible obtener una amplia gama de
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propiedades (mecdnicas, corrosion, conductividad térmica, efc.) en funcion
del tipo, forma, tamano y la distribucion del material de refuerzo [26]. En
algunos casos se pueden obtener incluso propiedades completamente

nuevas [3, 27].

El término de microcompdsito es un anglicismo utilizado para referir a los
materiales compuestos en los cuales el tfamano de los constituyentes es del
orden de micrometros. Sin embargo, cuando el famano de los constituyentes

es del orden de nandmetros se utiliza el anglicismo de nanocompdsito.

1.2.1 Grafito como material de refuerzo.

Algunos materiales empleados como refuerzo en compuestos de matriz
metdlica base aluminio son: carburo de silicio (SiC), alumina (Al2O3) y grafito
(G). Este Ultimo ha adquirido un especial interés debido a su baja densidad y

bajo costo [3].

El grafito es una de las formas alofrépicas del carbono, asi como lo son el
diamante y el grafeno. Estd formado por 3 enlaces covalentes en un mismo
plano a un angulo de 120° (estructura hexagonal), lo cual lo hace un material
extremadamente fuerte. Por otra parte, las uniones entre sus diferentes capas
se realizan por fuerzas de Van der Waals permitiendo que el deslizamiento de

las mismas sea sumamente facil.

Los materiales compuestos de matriz de aluminio con parficulas de grafito
representan una clase de materiales de bajo costo y propiedades mejoradas
para una gran variedad de aplicaciones en ingenieria tales como
componentes automotrices [12-15]. Actualmente, estos materiales son

explorados en busca de propiedades superiores tales como bajo coeficiente



de friccion, alta resistencia al desgaste, alta resistencia mecdnica, alta

capacidad de amortiguacion y buena maquinabilidad [28].

El grafito puede reaccionar con el aluminio y formar carburos, compuestos que
poseen alto médulo de Young capaces de restringir el deslizamiento de las

dislocaciones, y por lo tanto de incrementar la resistencia mecdanica [12-15].

1.2.2 Métodos de obtencion de materiales compuestos de matriz metdlica.

Las técnicas o métodos para la obtencion de materiales compuestos de matriz
metdlica se clasifican de acuerdo a la condicidon en la cual se realiza el

procesamiento [28].

En estado sdlido, se tiene la metalurgia de polvos (pulvimetalurgia), la cual
implica para la consolidaciéon procesos de sinterizacidn y prensado en
caliente; el aleado mecdnico, es una de las técnicas utilizadas en la
pulvimetalurgia. En estado semisdlido existen procesos como el compocolado
(compocasting). En estado liquido se involucran procesos de fundicion e
infiltracion, mientras que en estado gaseoso se incluyen los procesos de

electrodeposicion y la atomizacion.

Dentro de la metalurgia de polvos, unas de las técnicas ampliamente usadas
en la elaboracion de compdsitos de matriz metdlica son los procesos de
aleado mecdnico y molienda mecdnica. Estos métodos ofrecen varias
ventajas: se realizan a temperatura ambiente o muy cercano a ella, son faciles
de controlar, se puede conftrolar el famano de la matriz y/o del refuerzo, y son
faciimente escalables a nivel industrial [9, 10, 29,30]. A continuacion, se

presentan algunas generalidades de estos procesos.
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1.2.2.1 Aleado mecadnico.

El aleado mecdnico (AM), es una técnica de procesamiento de polvos que
permite la produccion de materiales compuestos homogéneos a partir de
mezclas de polvos elementales y es actualmente uno de los métodos usados
para la produccidon de materiales nanométricos (nanoestructurados). Fue
desarrollado por John Benjamin alrededor de 1966 en los laboratorios de la
International Nickel Company (INCO) y fue el resultado de una larga
investigacion para producir superaleaciones base niquel para su aplicacion en

turbinas de gas [7].

Dependiendo del estado inicial de los polvos vy las etapas de procesamiento
involucradas, pueden emplearse dos diferentes términos para denotar el
procesamiento de particulas de polvos en molinos de bolas de alta energia:

molienda mecdnica (MM) y aleado mecdnico (AM) [7].

Durante la molienda mecdnica se procesan polvos de composicion
homogénea tales como metales puros, infermetdlicos o polvos pre-aleados,
qgue no requieren transferencia de material para la homogeneizacion. Los
polvos procesados ya estdn aleados y solo es necesaria una reducciéon en el
tamano de particula o promover transformaciones que necesitan serinducidas

mecdnicamente [31, 32].

El AM involucra la repetida deformacion, fractura y soldadura de particulas de
polvos sujetas a una molienda constante. Por esta técnica se obtienen
soluciones sdlidas (en equiliorio o supersaturadas), intermetdlicos o fases
amorfas a temperatura ambiente, por lo que puede ser utilizada para producir
aleaciones que son dificiles o imposibles de obtener mediante técnicas de

fusion y colada convencionales.
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Durante este proceso, las bolas (medio de molienda) colisionan
constantemente con los polvos de tal forma que en cada colisidon, una
canfidad de polvo es afrapada enfre ellas (Figura 1) [7]. Estd involucrada la
transferencia de material, 1o que permite la obtencidn de una aleacion

homogénea [7].

=—=WENSa

Sy SACS %
o 3’; =

Figura 1. Colisiones bola-polvo-bola durante el aleado mecdanico [7].

El proceso de AM se divide en 3 etapas (Figura 2), las cuales se describen a

continuacion:

Una etapa inicial en la cual las particulas de polvo de metal suave son
aplanadas y soldadas en frio formando capas de los elementos iniciales en
forma de estructura laminar (Figura 2a). En esta etapa pueden también existir
particulas sin soldar de la mezcla original, la composicion quimica varia

significativamente de una particula a ofra y dentro de ellas [7].
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En una etapa intermedia los procesos de soldadura en frio y fractura
contfinuan, promoviendo el refinamiento de la microestructura. Debido al
incremento de la canfidad de trabagjo en frio, el nUmero de defectos
infroducidos en el cristal (dislocaciones, vacancias, limites de grano, etc.) se
incrementan con el tiempo y facilitan la difusion. El impacto de las colisiones
bola-bola, bola-polvo y bola-pared causan un ligero aumento en la
temperatura del polvo lo cual facilita la difusion. Los efectos combinados de
todos estos factores provocan que el aleado se lleve a cabo. En esta etapa,
las particulas consisten de laminillas complejas y la dispersion de los elementos

de inicio se hace mds uniforme (Figura 2b) [7].

En la etapa final, la estructura laminar se hace mas fina y mds compleja, la
composicion de las particulas se aproxima a la composicion de la mezcla de
partida (Figura 2c). En este punto se dice que el material ha alcanzado un
estado estable. Cuando el proceso se ha completado, no es posible observar
las laminillas mediante técnicas de microscopia oOptica, y un mayor
procesamiento no mejorard la distribucion de los elementos de la mezcla

(aleantes, dispersantes, etc.) [7].

Metal B Metal A  Metal B Metal A

) b) 0)

Figura 2. Evolucion de las particulas durante el aleado mecdnico: a) etapainicial,
b) etapa intermedia y ¢) etapa final [7].
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Por otro lado, en la mayoria de los casos, la velocidad de refinamiento de la
estructura interna (tamano de particula, famano de cristalita, espaciamiento
laminar, efc.) tiene un comportamiento aproximadamente logaritmico con
respecto al tiempo de procesamiento; debido a ello el tamano de parficula
de inicio no es relativamente de importancia; de tal manera que de unos
pocos minutos a una hora, el espaciamiento laminar generalmente se vuelve
pequeno y el tamano de cristalita es refinado a tamanos de nandmetros, éste
es uno de los motivos por el cual el AM ha sido ampliomente utilizado para

producir materiales nano cristalinos.

En este punto es importante aclarar que para materiales que tienen un famano
de grano menor a 0.1 um (100 nm) es mas preciso utilizar el término “tamano
de cristalita™ que “tamano de grano” [32]. De tal manera que en el presente
trabajo cuando se trate de tamanos menores de 0.1 um se referirdn como

“cristalitas” y para tamanos mayores a ese valor serdn referidos como “granos”.

Finalmente, para obtener la microestructura y propiedades mecdnicas
deseadas en aleaciones producidas mediante aleado mecdnico, se deben
considerar las siguientes variables: i) tipo de molino, ii) contenedor, iii)
velocidad, iv) tiempo, v) tipo, tamano y distribucion del medio de molienda, vi)
relacion de bolas, vii) grado de molienda, viii) atmdsfera, ix) agente de control

de proceso y x) temperatura [7].

Sin embargo, no todas las variables son independientes ya que, por ejemplo,
el fiempo 6ptimo de molienda depende del tipo de molino, del medio a moler,

la temperatura y la relacion de molienda (polvo-bola).

Una de las limitantes de este proceso es la produccidn en volumen, sin
embargo, los equipos e instalaciones son de menor costo que las de una
fundicién y al no requerir de temperaturas elevadas es un proceso mds seguro

y con menor impacto ambiental [6, 7].
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1.3 Generalidades del proceso de extrusion.

Los productos metdlicos obtenidos mediante aleado mecdnico como tales
(en forma de polvos), no tienen una aplicacion industrial, para ello, es
necesario consolidarlos (sometferlos a un proceso de compactacion vy

sinterizacion), para obtener un material sélido con geometria definida.

La extrusion es un proceso de conformado pldstico por compresion, en el cual
el material de trabajo es forzado a fluir a través de la abertura de un dado para

darle forma a su seccidn transversal [33-36].

Dependiendo de la forma en que se aplica la fuerza, la extrusion se divide en:
directaq, indirecta e hidrostatica [36]. La Figura 3 muestra esquemdticamente

la forma en la que se realiza el conformado en estos procesos.

En la extrusion directa (fambién llamada extrusion hacia adelante), un tocho
de metal se carga a un recipiente y un punzén comprime el material
forzdndolo a fluir a través de una o mds aberturas que hay en un dado situado
al extremo opuesto del recipiente (Figura 3a). Al aproximarse el punzén al
dado, una pequena porcion del tocho permanece y no puede forzarse a
través de la abertura del dado. Esta porcion extra llamada tope o cabeza, se
separa del producto, cortdndola justamente después de la salida del dado
[36]. El tocho inicial en la extrusion directa es generalmente redondo, pero la

forma final queda determinada por la abertura del dado [34].

En la extrusion indirecta (también conocida como extrusion hacia afrds o
extrusion inversa), el dado estd montado sobre el punzén, en lugar de estar en
el extremo opuesto del recipiente (Figura 3b). En este método el punzdn
presiona el tocho forzando al material a fluir alrededor del punzén a través del

claro en una direccidon opuesta (Figura 3b) [34].
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La extrusion hidrostatica es una adaptacion de la extrusion directa; se puede
ufilizar en metales ductiles y en metales que son demasiado fragiles para
operaciones de exirusion convencional [36]. En este proceso, el material de
trabajo es completamente rodeado por un liquido a presion, excepto donde
la barra hace contacto con el troquel (Figura 3c). Este proceso puede ser
hecho en caliente tibio o frio, sin embargo, la temperatura es limitada a la

estabilidad del fluido empleado [36].

O) Contenedor b) — Contenedor
/ /
? 14
Punzdn Forma e
_\1 7 N [extruidg = = N
£ 7 4 ik
——— NN\
’/4///‘ ’ \ _— 4 / ‘\ \
- /
/ ~—Dado Punzén / / : i
hueco  / \ —Tocho de
Tocho de tra bojo——/ / —Dado trabaio

“~Forma extruida

/— Contenedor

: C)
Punzon -~
B i 3 5\
—_— \ N —_— )
F s e Forma exiruida
o~ ——
/ \ N Dado
Hubo-——j \___

Tocho de frabajo

Figura 3. Representacion esquemdtica de procesos de extrusion: a) directa, b)
indirecta y c) hidrostatica [36].

Un problema en la extrusion directa es la gran friccion que existe entre el tocho
y la pared interna el recipiente al forzar el deslizamiento del tocho hacia la

abertura del dado. Esta friccion ocasiona un incremento sustancial de la fuerza
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requerida en el punzon para la deformacidon como se observa en la Figura 4
[36]. En la extrusion indirecta, como el tocho no se mueve con respecto al
recipiente, no hay friccion en las paredes del recipiente. Por consiguiente, la
fuerza del punzon es menor que en la extrusion directa (Figura 4) [36]. En el
proceso de extrusion hidrostdtica no existe friccion entre el contenedor y la
barra, por lo que la fuerza requerida es incluso menor que en la extrusion
indirecta (Figura 4) [36]. La reduccion de la fuerza requerida para la extrusion

permite mayores velocidades y proporciones de reduccion mas altas.

El comportamiento de la fuerza al inicio de la Figura 4 depende del dngulo del
dado (mayores dngulos significan acumulaciones mds pronunciadas). El
incremento al final de la carrera del punzdn se relaciona con la formacion del

tope [34].

Extrusion Directa

ﬁ

)
1
: Extrusion Hidrostatica
|
|
[}

L :

7

FUERZA DEL PUNZON

I
[
Formacién 27
de tope .

Empieza la extrusion
verdadera

I N

DESPLAZAMIENTO DEL PUNZON =——p-

—

Figura 4. Comparacion de fuerzas y desplazamiento de herramentales durante
los procesos de extrusion [36].
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Las dos ventajas principales de la exirusion sobre ofros procesos de
manufactura son: la capacidad para crear secciones transversales complejas
con materiales que son fragiles y la excelente calidad superficial del producto
terminado [36]. Dependiendo de la temperatura, la extrusion puede

clasificarse como: en frio o en caliente [34].

Durante la extrusion en frio el material se deforma pldsticamente a
temperatura ambiente o cerca de ella. Este proceso es utlizado para la
fabricacion de pequenas partes de maquinaria, como pernos, valvulas de
admision; asi como partes asimétricas. Algunas ventajas importantes de los
componentes extruidos en frio incluyen mayor resistencia mecdnica debida al
endurecimiento por deformacioén, tolerancias estrechas, mejores acabados
superficiales, ausencia de capas de dxidos y altas velocidades de produccidn.
Sin embargo, debido al endurecimiento del metal, las fuerzas requeridas para
la deformacidon durante la extrusion en frio son superiores a las utilizadas

durante la extrusion en caliente [36].

La extrusion en caliente involucra el calentamiento previo del tfocho a una
temperatura por encima de su temperatura de recristalizacion, con el fin de
evitar el endurecimiento del metal [36]. Se logran altas reducciones en tamano
y formas mds complejas que las obtenidas en frio. Algunas ventajas adicionales
son: la reduccion de la fuerza en el punzon requerida para la deformacion y
mayores velocidades de exirusion, debido a que el paso del material a través

del troquel es mds sencillo [36].

Es importante mencionar que en el presente trabajo de investigacion, los
polvos obtenidos mediante aleado mecdnico fueron procesados mediante
extrusion indirecta en caliente, debido a las ventajas de este proceso sobre los
otfros fipos de extrusion y a la alta resistencia mecdnica de los materiales

fabricados.
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En la Tabla 2 se enlistan algunas temperaturas utilizadas para la extrusion en
caliente de algunos metales [30]. Para el caso del aluminio se recomienda
realizar la extrusion a temperaturas enfre 340 y 510 °C [30]. Como se puede
observar, el rango de femperatura recomendado para la exirusion de
aleaciones de aluminio es muy amplio. Esto se relaciona con los efectos de las
variables del proceso (velocidad de deformacion, relacion de extrusion, etc)

[30].

Tabla 2. Temperaturas comunes para extrusidon en caliente de varias
aleaciones [30].

Tipo de aleacién Temperatura de extrusion
°C
Aleaciones de plomo 90-260
Aleaciones de magnesio 340-430
Aleaciones de aluminio 340-510
Aleaciones de cobre 650-1100
Aleaciones de titanio 870-1040
Aleaciones de niquel 1100-1260

1.3.1 Extrusion en caliente de aleaciones de aluminio AA7075.

Rokni [37], reportd los efectos de la velocidad de deformacion (0.004s-1-0.04s1)
y la temperatura de extrusion (450-580°C) sobre las caracteristicas de la
deformacion durante la extrusion, y la microestructura resultante en aleaciones
AA7075 fabricadas por métodos convencionales. La Figura 5 muestra las
curvas esfuerzo vs deformacion real obtenidas experimentalmente en funcién

de las variables de estudio.
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En general, todas las curvas exhiben un esfuerzo de flujo mdximo a una
deformacion determinada, seguida de un regimen de ablandamiento como

resultado de un flujo dindmico hasta el fin de la deformacion (Figura 5) [37].

El esfuerzo mdximo se incrementa con el incremento en la velocidad de la
deformacion y con la disminucion en la temperatura de trabajo [37]. La
deformacion pldstica es determinada en muchos casos por la evolucion de las
dislocaciones. El esfuerzo de flujo durante la deformacion pldstica depende

significativamente de la densidad de las dislocaciones [37].

La evolucion de las dislocaciones durante la deformacion pldstica es
gobernada por dos procesos: multiplicacion de las dislocaciones como
resultado de la deformacidn y aniguilamiento mediante el ablandamiento
dindmico [37]. Considerando que este Ulfimo es un proceso activado
térmicamente, se espera que se retarde al disminuir la temperatura de

deformacion causando un incremento en el esfuerzo de flujo [37] (Figura 5).

Por otra parte, el incremento en la velocidad de la deformacion también
contribuye con incremento en el esfuerzo de flujo debido a un menor tiempo

disponible para completar el proceso de restauracion (Figura 5) [37].
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Figura 5. Curvas de esfuerzo-deformacion de una aleacion de aluminio AA7075
en funcion de la temperatura y la velocidad de exfrusion: a) 0.004s1 y b) 0.04s-!
[37].
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La Figura 6 muestra el efecto de la temperafura de exfrusion sobre la
microestructura de la aleacion AA7075 procesadas a una velocidad de
deformacion de 0.004s1. Como se puede observar, las microestructuras de
muestras extruidas a 450 °C y 500 °C exhiben mayoritariomente granos
deformados alargados en la direccion de la exirusion (Figura é6a y éb).
Adicionalmente, en ambos casos se observa la presencia de granos de

tamano muy pequeno que indican la ocurrencia de recristalizacion [37].

En contraste, el incremento en la temperatura de extrusion hasta 520 °C, 550°C
y 580°C, causa un cambio significativo en la microestructura resultando en
granos de tamano muy grande (> 20 um) (Figura éc, 6d y ée). Este resultado
indica que la extrusion a temperaturas entre 500 y 520 °C favorece la

recristalizacion y el crecimiento de grano [37].

De acuerdo con los resultados reportados por Rokni [37], es importante notar
que la velocidad de la deformaciéon y la temperatura de extrusion tienen un
efecto importante sobre las caracteristicas de la deformacion en caliente y
sobre la microestructura resultante, por lo cual es de esperarse que también

tengan un efecto importante sobre las propiedades mecdnicas [37].

Por lo tanto, para la eleccidon de una temperatura de extrusion apropiada es
necesario tener en consideracion los efectos de dichas variables sobre la

microestructura resultante.
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Figura 6. Efecto de la temperatura de exirusion sobre la microestructura de
aleaciones AA7075: a) 450 °C, b) 500 °C, c) 520 °C, d) 550 °C y e) 580 °C [37].
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1.3.2 Efectos de las variables del proceso y del contenido de material de
refuerzo sobre la microestructura y las propiedades mecdnicas de aleaciones
AA7075 producidas mediante molienda o aleado mecdnico y exfrusion en

caliente.

R. Flores y col. [38] investigaron los efectos del tiempo de Molienda Mecdnica
(MM: 5, 10y 15 h) y el contenido del material de refuerzo (0 - 2 %peso) sobre las
caracteristicas microestructurales y las propiedades mecdnicas de aleaciones
AA7075-Ag-C extruidas en caliente.

De los resultados obtenidos, se reporta que la MM permite el refinamiento de
la microestructura lo cual puede ser demostrado mediante una disminucion en
la intensidad de los picos de difraccion y un incremento en el ancho de los

mismos (Figura 7) [38].

No se observa un efecto notable del material de refuerzo sobre los patrones de
difraccion de los compuestos AA7075-Ag-C con 5y 15 h (Figuras 7b y 7c). Por
otfra parte, la fase MgZn, estd presente para todas las concentraciones de

nanoparticulas investigadas (Figuras 7a, 7b y 7c) [38].

Las muestras extruidas se caracterizan por la presencia de MgZnz, MgO y Al2O3
(Figura 8), las cuales cristalizan durante los procesos de sinterizado y extrusion
en caliente [38]. La presencia de MgO y Al,O3z es atribuida a la presencia de

oxigeno durante la sinterizacion.

Es importante notar que la presencia de segundas fases no es evidente en
todas las muestras (Figura 8a) [38]. Las Figuras 8b y 8c muestran los patrones de
difraccion en funcidon del contenido de las nanoparticulas en muestras

extruidas que fueron molidas previomente durante 5y 15 h, respectivamente.
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Figura 7. Patrones de XRD de polvos AA7075-Ag-C que muestran el efecto del
tiempo de MM en: a) muestras sin material de refuerzo vy, la concentracion de
nanoparticulas de Ag-C en muestras molidas por b) 5hy c) 15 h [38].

Los picos angostos con alta intensidad corresponden a la matriz de aluminio.
Asi mismo, se observan las senales correspondientes a las fases MgZna, AlsCas,
MgQO y Al,Os. La formacion de AlsCsz es favorecida con mayores contenidos del
material de refuerzo, el recubrimiento de dichas particulas es la fuente de

carbono para la cristalizacidon de AlsCs [38].
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Figura 8. Patrones de XRD de materiales extruidos que muestran el efecto del
tiempo de MM en: a) muestras sin refuerzo vy, la concentraciéon de nanoparticulas

en muestras previomente molidas por b) 5hy c) 15 h [38].

El famano de cristalita (medido mediante el método de Scherrer) disminuye
conforme el tiempo de MM se incrementa, excepto en las muestras sin material
de refuerzo (Tabla 3). Asi mismo, se observa que en muestras con 15 h de
molienda, el tamano de cristalita disminuye conforme la concentracion de
nanoparticulas se incrementa [38]. El tamano de cristalita obtenido después
de la extrusion es en general mds grande que el observado en la condicion de
molienda independientemente del tiempo y de la concentracidon del material

de refuerzo [38].
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Tabla 3. Tamano de cristalita de compuestos AA7075-Ag-C en funcién del
tiempo de MM y del contenido de nanoparticulas [38].

Nanoparticulas Tamano de cristalita (nm)

Ag-C Después de la molienda Después de la extrusion

(% Peso) S5h 10 h 15h S5h 10 h 15h
0.0 53.3 56.5 43.6 88.9 ?1.9 87.1

0.5 62.8 47.6 40.3 88.6 ?1.4 83.3

1.0 54.4 44.8 39.0 82.0 81.9 84.9

1.5 56.5 40.8 38.3 80.3 79.3 84.3

2.0 53.2 429 35.7 99.1 89.4 87.9

La Figura 9a muestra el efecto del contenido de nanoparticulas y el tiempo de
molienda sobre la microdureza de aleaciones Al7075-Ag-C consolidadas
(extruidas en caliente). Se muestra también, para fines comparativos, los
valores de dureza de la aleacion AA7075 en condicion de recocido (O) y con

un fratamiento de envejecimiento artificial (Té) reportados en la literatura [38].

En general, se observa un ligero incremento en la dureza a medida que el
contenido de nanoparticulas aumenta para los 3 tiempos de MM empleados
[38]. Este incremento estd relacionado con el anclaje de las dislocaciones, y
con la formacion de la fase AlsCs. El valor méximo de dureza obtenido es 79%
mas alto que el valor reportado en la literatura para una aleacion AA7075-O y

30% menor que el valor reportado en una aleacion AA7075-Té [38].

La Figura 9b presenta los cambios en el esfuerzo de cedencia (oy) y la
resistencia a la tensién (omax) de muestras extruidas en funcién del contenido
de nanoparticulas y del tiempo de molienda [38]. En general se observa que
la resistencia a la cedencia incrementa con el incremento en la cantidad de
refuerzo y el efecto es mdas significativo entre 0.5 y 1.5%, sin embargo, para

mayores concentraciones disminuye [38].
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Los valores mds altos de resistencia a la tension (400 MPa) fueron obtenidos en
muestras con 10h de molienda y 1.5% de material de refuerzo [38]. El
incremento en la resistencia se relaciona con los siguientes mecanismos de
endurecimiento: reduccion de tamano de cristalita debido a la presencia de
nanoparticulas que actian como agente de control de proceso, la dispersion
de segundas fases (MgZn2, AlsCz, MgO y Al2O3) vy el bloqueo de dislocaciones.
La reduccidon en la cedencia y resistencia a la tensidon observada para
concentraciones mayores a 1.5% del material de refuerzo fue atribuida a la

aglomeracién de nanoparticulas [38].

La Figura 9c muestra el efecto de la cantidad de particulas de refuerzo y el
tiempo de molienda sobre la ductilidad de muestras extruidas caliente [38]. En
general, para un tiempo de molienda determinado, la ductilidad de muestras
con material de refuerzo es menor que la observada en muestras sin refuerzo
(Figura 9c). La reducciéon en esta propiedad se atribuye a la dispersion de
nanoparticulas (las cuales restringen el movimiento de dislocaciones), posibles

esfuerzos residuales y la aglomeracion de particulas Ag-C [38].

La mayor ductilidad en muestras con 2% de material de refuerzo, se obtiene en
muestras con 10 h de molienda, las cuales como se observd en la Figura 9b,

tienen la menor resistencia mecdnica para esa concentracion.

Los resultados obtenidos por R. Flores [38], muestran que la molienda mecdnica
es un meétodo eficiente para el refinamiento de grano en el material
consolidado y para la dispersion de nanoparticulas en la matriz. Ademas, el
procesamiento termomecdnico (extrusion en caliente) puede promover la
formacion de segundas fases (MgZn2, AlsCz, MgO y Al2O3), con lo cual se

pueden mejorar las propiedades mecdanicas.
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Figura 9. Propiedades mecdnicas de aleaciones AA7075-Ag-C en funcion del
contenido del material de refuerzo y del fiempo de MM: a) microdureza, b)
esfuerzo (oy, omax) Y C) elongacion [38].

R. Deaquino y col. [14] reportaron los efectos del fiempo de Aleado Mecdnico
(AM) y del contenido de Grafito (G) sobre la microestructura y las propiedades
mecdnicas de aleaciones AA7075-G producidas mediante AM y extrusion en
caliente. Se utilizaron tiempos de 5y 10 h, y contenidos del material de refuerzo

de 0.5, 1.0 y 1.5% en peso. Después del AM, los polvos obtenidos fueron

sinferizados y extruidos en caliente.
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La Figura 10 muestra las caracteristicas de los polvos AA7075 obtenidos
mediante AM. Estas particulas fienen forma de hojuelas y exhiben diferentes
tamanos [14]. Adicionalmente, se observa que el tamano de particula

disminuye conforme el tiempo se incrementa (comparar Figura 10a con 10b).

La Figura 11 muestra imdgenes de TEM (campo claro y campo oscuro) de

algunas particulas de polvo, en ellas puede verse que dichas particulas

presentan un tamano de cristalita menor a 100 nm [14].

Figura 10. Imdagenes obtenidas mediante SEM que muestran las caracteristicas de
los polvos AA7075-G después de:a) 5hyb) 10 h de AM [14].

Figura 11. Imdgenes obtenidas mediante TEM que muestran particulas de polvos
AA7075-0.5G después de 10 h de AM: a) campo claro y b) campo oscuro [14].
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Durante el AM no se aprecia la formacion de segundas fases (Figura 12a), sin

embargo, después de la sinterizacion y extrusion en caliente se encuentran

presentes las fases MgZn, y AlsCs (Figura 12b) [14]. Como se observa en la

Figura 13, la presencia de este carburo favorece el anclaje de las dislocaciones

[14].
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Figura 12. Patrones de difraccion de rayos-X de muestras AA7075-G obtenidas

después de: a) AM y b) extrusion en caliente [14].
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Figura 13. Imdagenes obtenidas mediante TEM en muestras AA7075-G extruidas
en caliente [14].
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La Figura 14 presenta imagenes de TEM donde se muestra que el tamano de
grano presente en muestras consolidadas previamente molidas a diferentes
tiempos sin material de refuerzo (0% G), es mayor a 0.5 um [14]. Estos resultados
demuestran que después de la sinterizacion y subsecuente extrusion en
caliente, ocurre una recristalizacion y crecimiento de las cristalitas en los

compositos fabricados y estas alcanzan tamanos del orden de micras [14].

Figura 14. Imagenes obtenidas mediante TEM en muestras AA7075 sin grafito
extruidas en caliente previomente molidas: (campo claro); a) 0 h, b) 5 h, ¢)
10 hy (campo oscuro); d) O h,e) 5hyf) 10h [14].

Estas observaciones son confimadas mediante andlisis de difraccion de
electrones retfrodispersados (EBSD) mostrados en la Figura 15. Asi mismo, se
observa que al incrementarse el fiempo de AM la distribucion de tamanos es

mas uniforme en los compositos extruidos [14].
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Figura 15. Mapas de calidad de imagen obtenidos mediante EBSD que
muestran la microestructura y la distribucion de tamanos de grano de muestras
extruidas previomente molidas: a) 0 h, b) 5hyc) 10 h [14].

Como se observa en la Tabla 4, existe un incremento significativo en la
resistencia a la cedencia (oy), resistencia a la fraccion (omax) Yy microdureza
(HVN) de los compuestos estudiados conforme el tiempo y el contenido de
grafito se incrementan. La mejora observada en las propiedades mecdnicas,
fue atribuida al refinamiento de grano, y a la dispersion de Al4«Csz y MgZn2 en la
maltriz de Al [14].
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Las propiedades mecdnicas de las aleaciones investigadas por R. Deaquino
son superiores que las de aleaciones AA7075-O y similares a las de aleaciones
AA7075-T7. Sin embargo, es importante mencionar que estas propiedades son

susceptibles a mejorarse mediante un fratamiento térmico posterior [14].

Tabla 4. Propiedades mecdnicas de materiales compuestos en funcion del

tiempo de AM y del contenido de grafito [14].

Tiempo c c Dureza Tamano
Yy max
Muestra (h) (MPa) (MPa) (HVN) de(grr:)no
Al70755Zn0.0G- 0 256.5 349.5 90.0 4
M
Al70755Zn0.0G 5 280.0 368.5 83.0 1.6
Al70755Zn0.5G 5 265.5 330.0 92.0 -
Al70755/n1.0G 5 295.5 366.0 97.0 1.5
Al70755/n1.5G 5 376.0 413.0 113.0 1.3
Al70755Zn0.0G 10 365.0 437.0 127.0 1
Al70755Zn0.5G 10 305.0 400.0 100.0 -
Al70755/n1.0G 10 382.0 4520 120.0 ]
Al70755Zn1.5G 10 446.0 520.0 141.0 0.9
Al7075-0 - 96.5 221.0 - -
Al7075-Té - 503.0 5720 175.0 -
Al7075-T7 - 435.0 505.0 155.0 -

Los resultados obtenidos por Flores [38] y R. Deaquino muestran que el tamano
de cristalita disminuye durante los procesos de MM y AM [14]. Durante el
sinterizado y la extrusion en caliente el tamano de cristalita se incrementa y
ademds se forman segundas fases (MgZn2 y AlCs). Estas Ultimas pueden
restringir el movimiento de las dislocaciones incrementando la resistencia

mecdnica de aleaciones AA7075.
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En ofro trabajo, R. Deaquino y col. [12] reportan los efectos de los contenidos
de Zny G, sobre la microestructura y las propiedades mecdnicas de aleaciones

AA7075 producidas mediante AM y extrusion en caliente.

Los contenidos de Zn utilizados fueron 3.1 %, 4.1 %y 5.1 %, y las concentraciones
de G fueron 0.5 %, 1.0 % y 1.5 %. Todas las concentraciones estdn en % peso
(Tabla 5). Para fines comparativos, se procesé una muestra con la composicion
quimica nominal de la aleacion AA7075 (sin material de refuerzo) la cual fue
identificada como AA7075-5In0.0G (Tabla 5). El propdsito de variar las
concentraciones de Zn y G fue determinar el efecto del endurecimiento
causado por las segundas fases que promueven estos elementos (MgZn, y
AlsC3z, respectivamente) [12]. Los polvos obtenidos mediante AM fueron
procesados mediante sinterizacion y extrusidon en caliente a 500 °C, con una

relacion de extrusion de 16.

Tabla 5. Composicion quimica y nomenclatura utilizada para la fabricacion
de los materiales compuestos investigados por R. Deaquino [12].

Mvuestra Composicion quimica (% peso)

n Mg Cu Cr Fe Mn G Al
Al707557n0.0G 5.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 0.0 90.07
Al707557n0.5G 5.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 |05 89.57
Al70755Zn1.0G 5.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.0 | 89.07
Al70755Zn1.5G 5.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.5 | 88.57
Al70754Zn0.0G 4.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 | 0.0 91.07
Al70754Zn0.5G 4.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 |05 90.57
Al70754Zn1.0G 4.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.0 | 90.07
Al70754Zn1.5G 4.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.5 | 89.57
Al70753Zn0.0G 3.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 |00 | 9207
Al70753Zn0.5G 3.1 2.5 1.6 0.23 0.3 02 |05 91.57
Al70753Zn1.0G 3.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.0 | 91.07
Al70753In1.5G 3.1 2.5 1.6 0.23 0.3 0.2 1.5 | 90.57
Al7075-O 5.1- 2.1- 1.2- 0.18- <0.5 <0.3 | 0.0 | Bal

6.1 2.9 2.0 0.28
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Los cambios microestructurales que sufren los polvos durante el procesamiento
reportados en este trabajo son similares a los reportados por el mismo autor en
un frabajo previo [14]. Es decir, la extrusion en caliente de muestras sin material
de refuerzo promueve la formacion de MgZn,, mientras que en muestras con

grafito se promueve la formacion de Al4Cs.

La Tabla 6 muestra las propiedades mecdnicas de los materiales compuestos
estudiados en funcion del contenido de Zny G [12]. Asi mismo, se incluyen las
propiedades mecdnicas reportadas en la literatura para una aleacion AA7075-
O.

Las propiedades mecdnicas (oy, omax, MHV) de la muestra de referencia
(AA7075-52n0.0G) son similares alas obtenidas en muestras con 5 h de AM para
contenidos de G entre 0.0 y 0.5 %. Para contenidos del material de refuerzo
entre 1.0y 1.5 %, existe un pequeno incremento en las propiedades mecdnicas.
En contraste, las propiedades mecdnicas de muestras con 10 h de AM fueron
mejores que las de la muestra de referencia y el efecto es mds significativo

para un mayor contenido de G (Tabla 6).

Para un contenido de Zn y G determinado, el incremento en el tiempo de
molienda resulta en mejores propiedades mecdnicas. Por ejemplo, las
muestras con 5.1 %Zn, 1 %G y 5 h de AM exhibieron oy, omax Y HHV de 295 MPQ,
366 MPa y 97 HVN, respectivamente, mientras que las propiedades obtenidas
en muestras con 10 h de AM fueron 382 MPa, 452 MPa y 120 HVN,
respectivamente (Tabla 6é) [12]. Las propiedades mecdnicas de muestras con
3%IN, 1 %Gy 5 h de AM fueron oy, omax Y MHV de 288 MPa, 354 MPa y 101 HVN,
respectivamente, mientras que las propiedades obtenidas en muestras con 10
h de AM fueron 389 MPa, 452 MPa y 126 HVN, respectivamente (Tabla 6) [12].

Con base en estos resultados se pudo concluir gue con adiciones de 1 %G se

puede reducir el contenido de Zn en la aleacidon AA7075 obteniendo
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propiedades mecdnicas similares (Tabla 6). Asi mismo, se demostré mediante
un andlisis estadistico (ANOVA), que las variables que fienen un mayor efecto
sobre las propiedades mecdnicas son el tiempo de AM y el contenido de G,
mientras que el efecto causado por las variaciones de Zn entre 3.1%y 5.1 % es

muy pequeno [12].

Tabla 6. Propiedades mecdnicas obtenidas en los materiales compuestos
extruidos en funcidn del tiempo de AM y de la composicidon quimica [12].

Tiempo | oy omax | Elongacion | Dureza
Muesira (h) | (MPa) | (MPa)| (%) (HVN)
Al70755In0.0G 5 280.0 | 368.5 7.4 83.0
Al70755In0.5G 5 265.5 | 330.0 5.7 92.0
Al70755In1.0G 5 295.5 | 366.0 4.5 97.0
Al70755In1.5G 5 376.0 | 413.0 2.9 113.0
Al70754Zn0.0G 5 228.0 | 319.0 8.1 80.0
Al70754In0.5G 5 235.5 | 313.5 6.2 90.0
Al70754In1.0G 5 281.5 | 344.0 3.7 97.7
Al70754In1.5G S 320.0 | 386.0 4.1 111.8
Al70753Zn0.0G 5 211.5 | 310.5 9.8 80.0
Al70753Zn0.5G 5 275.5 | 339.0 4.3 96.0
Al70753In1.0G 5 288.0 | 354.0 4.3 101.0
Al70753In1.5G 5 302.0 | 385.5 4.7 101.5
Al70755In0.0G 10 365.0 | 437.0 5.4 127.0
Al70755In0.5G 10 305.0 | 400.0 7.2 100.0
Al70755In1.0G 10 382.0 | 452.0 5.1 120.0
Al70755In1.5G 10 446.0 | 520.0 3.4 141.0
Al70754In0.0G 10 315.0 | 397.0 9.4 115.0
Al70754In0.5G 10 360.0 | 430.0 5.5 116.0
Al70754In1.0G 10 362.0 | 426.0 3.6 128.0
Al70754In1.5G 10 428.0 | 463.0 2.4 139.0
Al70753Zn0.0G 10 305.0 | 380.0 8.5 100.0
Al70753Zn0.5G 10 390.0 | 460.0 5.7 127.0
Al70753Zn1.0G 10 389.0 | 452.0 4.1 126.0
Al70753In1.5G 10 451.0 | 540.0 3.8 149.0
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Es importante mencionar que en el presente trabagjo de investigacion se
fabricaron materiales compuestos AA7075-3.1%Zn-G utilizando tiempos de AM
(0, 5, 10 h) y contenidos de grafito (0, 0.5, 1.0 %) iguales a los utilizados por R.
Deaquino [12], con el fin de investigar si existe un efecto de la textura
cristalografica desarrollada y el grado de desorientacion interna obtenido
después de la extrusion en caliente, sobre las propiedades mecdnicas de los

MisMos.

1.4 Descripcion de una textura cristalogrdfica.

La textura cristalografica es un pardmetro importante en la descripcion de la
microestructura de un material cristalino. Puede ser descrita mediante figuras
de polos, aunque en este caso, la informacién solamente es referida a una
distribucion estadistica de una sola direccion y no refleja la orientacion total

de los granos individuales o un volumen de elementos definido [20].

Una mejor descripcion de la textura cristalografica esta dada por la funcion de
distribucién de orientaciones (ODF, por sus siglas en inglés), la cual describe la
orientacion discreta de todos los volumenes individuales en un agregado. Los
andlisis mediante ODF se desarrollaron originalmente para materiales con

estructuras cubicas por Bunge (1982) [17, 20].

En base al formalismo de Bunge las orientaciones cristalograficas pueden
describirse en términos de 3 dngulos conocidos como angulos de Euler (@1, @ y

¢2) [20, 21].

La Tabla 7 muestra la designaciéon, notacion de Bunge vy los dngulos de Euler
de algunas componentes de textura cristalogrdfica desarrolladas en
materiales FCC [20, 21]. Los nUmeros enfre llaves “{ }', corresponden a los

indices de Miller de una familia de planos cristalograficos {nkl}, mientras que
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los numeros entfre corchetfes angulares “< >", corresponden a los indices de
Miller de una direccidn cristalografica “<uvw>". Los valores de los dngulos o1,
P Yy @2, definen la ubicacidon en el espacio de Euler tridimensional y pueden

adquirir valores entre 0 y 900 (Figura 16) [20, 21].

Las componentes C, Gs, R, Cu, Bs y T, que también se muestra en la figura 16,
son conocidas como componentes de cubo (cube), Goss, aluminio, cobre,

latdn (brass) y Taylor, respectivamente [21].

Tabla 7. Componentes de textura cristalografica principales en materiales

FCC [21].
Designacién de Angulos de Euler
componentes de Notacién de (grados)
textura Bunge

cristalografica {hkl}<uvw> P 1) P2
C {001}<100> 0/90 0 0
Gs {O11}<100> 0 45 0
S {123}<634> 59 37 63
P {011}<122> 70 45 0
Q {013}<231> 58 18 0
R {124)<211> 57 29 63
Cu {112}<111> 90 35 45
Bs {011}<211> 35 45 90

La Figura 16 muestra las fibras de textura caracteristicas en materiales FCC. Una
fibra dentro del espacio de Euler representa un conjunto de orientaciones
cristalogrdficas que tienen en comun un plano o una direccidn que es paralela

a un plano o una direccidon de la muestra [21]. En el caso particular de las
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orientaciones a lo largo de la fibra B, las direcciones <01 1> del cristal, estan
rotadas 60° con respecto a la direccion de la deformacion [21].
Generalmente, es mdas comun representar la funcidon de distribucion de
orientaciones en dos dimensiones manteniendo constante uno de los dngulos
de Euler [21].

La Figura 17 muestra las secciones o2 = 0° y ¢2 = 45° del espacio de Euler en
donde se muestran las componentes de textura ideales para sistemas clUbicos
[21].

0" o, 90°

900

Fibra-«

Figura 16. Espacio de Euler utilizado para representar la funcién de distribucion
de orientaciones en fres dimensiones. Se muestran las principales fibras de

textura en materiales FCC [21].
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Algunas de las componentes mostradas en la Tabla 7 (C, Gs, Bs, Cu) son
ubicadas en las secciones @2=0° y ¢2=45° de la ODF mostrada en la Figura 17
[21]. Es importante mencionar que la evolucion de la textura cristalografica en
el presente trabajo en funcidon del tiempo de AM y del contenido de G, serd

descrita utilizando como referencia estas secciones de la ODF (Figura 17).
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Figura 17. Seccion: a) ¢2=0° y b) ¢2=45° de la funcidn de distribucion de
orientaciones de materiales cubicos, donde se muestran las componentes de
textura ideales: C (001)[010], Gs (110)[001], Bs (110)[112], Cu (112)[111] [40].
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1.5 Efectos de la composicion quimica y variables del proceso sobre la textura

cristalogrdfica en aluminio y aleaciones de aluminio.

A continuacion, se describen algunos trabajos que reportan variaciones de la
textura cristalografica en Al y sus aleaciones en funcion de las variables del
proceso (grado de deformacion, tratamiento térmico, etc) y la composicion

quimica.

La Figura 18 muestra la “textura de deformacion” (mediante laminacion)
obtenida en Al puro después de una reduccion en espesor de 90 %. Las
principales componentes de textura observadas en la funcidn de distribucion
de orientaciones (g2 = constante) son: Bs (Brass) {011}<211>, C (cube)
{001}<100>, S {123}<634>y Cu (Copper) {112}<111> [21].

Max 14

\§

Figura 18. Funcidon de distribucion de orientaciones que muestra las texturas
de deformacién (?0% de reduccion en espesor) en Al [21].
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La Figura 19, muestra las "texturas de recristalizacion” obtenidas después del
recocido de aleaciones Al-3%Mg, previamente deformadas en frio mediante

laminacion con reduccidones en espesor de 90 %y 97.5 % [21].

En el primer caso, se observa mayoritariomente la componente de cubo
(Cube) {001}<100> (Figura 19a). A diferencia de la textura de deformacion
observada en Al puro para un mismo grado de reduccion en espesor (Figura
18), en este caso no se desarrollan las componentes S {123}<634> o Cu
{112}<111>. Asi mismo, la intensidad de la componente Bs {011}<211> es muy
baja comparada con la obtenida después de la deformacion (comparar
Figuras 18 y 19a) [21].

La “textura de recristalizacion” de muestras con 97.5 % de reduccion en
espesor, se caracteriza por la presencia de componentes Gs {011}<100> y Q
{013}<231>, y una disminucién en la infensidad de la componente de Cubo
{001}<100> (comparar Figuras 192a vy 19b) [21].
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Figura 19. Funcion de distribucion de orientaciones que muestra las texturas de
recristalizacion de aleaciones Al-3%Mg previamente deformadas: a) 90% y b)
97.5% de reduccioén en espesor [21].
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La componente Bs {011}<211> observada mayoritariamente en |la textura de
deformacion del Al puro (Figura 18), no se obtfiene después de la
recristalizacion de muestras con 97.5 % de reduccién en espesor (Figura 19b)
[21].

A partir de estos resultados, se puede concluir que el porcentaje de reduccion
en frio y la composicion quimica tfienen un efecto importante sobre la
modificacion de las texturas de deformacion y recristalizacion en Al vy

aleaciones de Al.

La Figura 20 muestra la evolucion de la textura cristalografica en aleaciones Al-
1%Mn durante el tratamiento térmico de recocido. La recristalizacion primaria
de la aleacién promueve el desarrollo de una intensa componente de cubo C
(Cube) {001}<100> (Figura 20a). Después de la primera etapa del crecimiento
de grano se observa una componente P {011}<122> muy intensa y una
componente Q {013}<231> con baja intensidad. En contraste, después del
proceso de la etapa final del crecimiento de grano se observa una disminucion
en la infensidad de la componente P {011}<122> y un incremento en la

intensidad de la componente Q {013}<231> [21].

Estos resultados indican que las condiciones del tratamiento térmico también
tienen una influencia muy importante sobre las texturas cristalogrdficas finales

desarrolladas en el material [21].

La Figura 21 muestra las texturas desarrolladas en una aleacién de Al-1%Mg-
1%Mn después del proceso de laminacidon en caliente [21]. Se observa una alta
intensidad de las componentes Bs {011}<211>y T {4 4 11}<11 11 8>. Sin
embargo, la intensidad de las componentes de C {001}<100>y P {011}<122>

observadas en las aleaciones Al-1%Mn de |la Figura anterior no se presentan.
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Figura 20. Funcion de distribucion de orientaciones obtenida en aleaciones
Al-1%Mn durante: a) recristalizacion primaria, b) etapa inicial del crecimiento
de grano y c) etapa final del crecimiento [21].
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Figura 21. Funcion de distribucion de orientaciones que muestra las fexturas de
aleaciones Al-1%Mg-1%Mn después de la laminacion en caliente [21].

Estos resultados sugieren que ademds del grado de deformacion, y la
temperatura del tratamiento térmico, las condiciones del proceso
termomecdnico también fienen un efecto sobre el desarrollo de texturas

cristalograficas en aleaciones de Al [21].

1.6 Texturas cristalograficas obtenidas en aleaciones de aluminio procesadas

mediante extrusion.

Yang [19] estudié el comportamiento de la deformaciéon en caliente en

funcion de la textura cristalografica en aleaciones AA7075.
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Como material de partida se ufilizaron barras de la aleacion AA7075 extruidas
con la composicion quimica siguiente: 6.08Zn-2.67Mg-1.26Cu-0.14Cr. Las barras
extruidas fueron calentadas durante 4 h a 480 °C y posteriormente sometidas

a ensayos de compresion a 320, 400 y 480 °C [19].

Para investigar el efecto de la textura cristalogrdfica se magquinaron muestras
de las barras extruidas en tres direcciones diferentes con respecto a la

direccion longitudinal de la barra: 0, 45y 90 °C [19].

La textura cristalogrdfica se midid mediante difraccion de rayos-X utilizando
radiacion CuKa. Se determinaron las figuras de polos (200), (111), (220) y (311),
y se calculd la funcidn de distribucion de orientaciones mediante series de

expansion [19].

Los resultados reportados por Yang [19] que son de interés para el presente
trabajo son las caracteristicas microestructurales de la aleacion AA7075

producidas por la extrusion: estructura de grano y textura cristalografica.

La Figura 22 muestra la microestructura de la barra extruida, en la cual se
observan granos elongados paralelos a la direccion de extrusidon, con un
tamano mayor a 50 um. Esta microestructura es caracteristica de un material
deformado. Por ofra parte, la Figura 23 muestra la funcion de distribucion de
orientaciones del material de partida determinada a partir de los dngulos de
Euler 1, O, ¢2. Las principales componentes de texturas observadas son {112}
<111>y {110} <211>, es decir texturas de deformacion tipicas en aleaciones de

aluminio [19].

47



Figura 22. Microestructura de la aleacién de aluminio AA7075 después de la
extrusion en caliente [19].
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La resistencia de los granos durante la deformacion es comunmente
correlacionada con el factor de Taylor [21] o el factor de Schmid [19]. Un grano
es relativamente mas resistente con un factor de Taylor mdas grande o un factor
de Schmid mds pequeno. El factor de Schmid para cada componente de

textura y cada muestra fue calculado mediante el modelo de cristal Unico [19].

Para la componente de textura {112} <111>, el factor de Schmid fue de 0.33,
0.38 y 0.40 en muestras maquinadas a 0° 45° y 90°, respectivamente. En
contraste, el factor de Schmid para la componente de textura {110} <111> fue
de 0.27, 0.43 y 0.41, respectivamente [19].

La conclusion principal de este frabajo fue que independientemente de la
temperatura utilizada durante la deformacién en caliente, la resistencia fue
mayor en muestras maquinadas a 0°. Este comportamiento fue atribuido a que

en estas muestras se obtuvieron los valores del factor de Schmid mads bajos [19].

Por otra parte, se puede observar que la funcidn de distribucidon de
orientaciones calculada en la aleacion AA7075 extruida, es muy similar a la
obtenida en Al puro mediante laminacion en frio (Figura 18). Se desarrollan
componentes de textura muy cercanas a la S {123}<634>, Cu {112}<111> y
Bs {011}<211>.

Existe mucha informacion disponible en la literatura enfocada a establecer los
efectos de la textura cristalografica sobre las propiedades mecdnicas de
aleaciones de aluminio producidas por métodos convencionales, que
presentan una microestructura convencional, es decir con tamanos de grano

relativamente grande [16, 18, 19].

En el caso de materiales compuestos AA7075 fabricados mediante técnicas
nuevas como el aleado mecdnico, que presentan estructuras nanomeétricas o

de grano ultfrafino no existe informacion referente a la textura cristalogrdfica y
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su efecto sobre las propiedades mecdnicas, y esto es parte del objetivo del

presente trabajo.

A confinuaciéon se describe la metodologia utilizada en este trabajo para
establecer los efectos del fiempo de AM y del contenido del material de
refuerzo (grafito) sobre la microestructura (tamano de grano, segundas fases,
desorientacion interna, textura cristalografica) y las propiedades mecdnicas
de aleaciones de aluminio AA7075-G producidas mediante aleado mecdnico

y extrusion en caliente.
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CAPITULO 2. METODOLOGIA PARA DETERMINAR LOS EFECTOS
DEL CONTENIDO DE GRAFITO Y EL TIEMPO DE MOLIENDA
SOBRE LA MICROESTRUCTURA Y PROPIEDADES MECANICAS DE
ALEACIONES AA7075-G FABRICADAS MEDIANTE ALEADO
MECANICO Y EXTRUSION EN CALIENTE

La Figura 24 muestra la metodologia utilizada para el desarrollo de este trabaijo,
la cual fue disenada de tal manera que se pudieran investigar los efectos del
tiempo y del contenido de Grafito (G) sobre la microestructura y las propiedades
mecdnicas de aleaciones AA7075-G producidas mediante Aleado Mecdnico
(AM).

Primeramente, se sintetizaron los materiales compuestos AA7075-G mediante AM

a partir de polvos elementales puros: Al, Zn, Mg, Cu, Cr, Mny G.

Los polvos fueron caracterizados por difraccion de rayos -X (XRD), difraccion laser

(LD), microscopia electronica de barrido (SEM) y de transmision (TEM).

Después del AM, los polvos obtenidos fueron sinterizados y extruidos en caliente.
Las muestras extruidas fueron caracterizadas mediante precesidon de electrones
(PED), difraccion de rayos-X (XRD), difraccion de electrones retrodispersados

(EBSD) y microscopia electréonica de tfransmision (TEM).

Las propiedades mecdnicas fueron determinadas a partir de mediciones de

microdureza (HVN) y ensayos de tension uniaxial.

Para evaluar los efectos de las variables investigadas, se procesd por la misma
ruta una muestra de referencia, sin AM vy sin anadirle material de refuerzo. A
continuacion, se describen las etapas del procesamiento, los pardmetros de

control y las técnicas de caracterizacion utilizadas.
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Figura 24. Metodologia utilizada para el desarrollo del presente trabajo.
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2.1 Sintesis de materiales compuestos AA7075-G.

El AM de los polvos utilizados para la sintesis de los materiales compuestos (MC)
AA7075-G se realizd en un molino de bolas AlSI 304, el cual tiene un didmetro
interior de 12.5 cm y es operado a 1800 rom en atmaodsfera de argdn. Tanto el

medio de molienda como el contenedor fueron de acero inoxidable.

El grafito fue procesado en un molino de alta energia SPEX-8000M durante 8 h en
una atmosfera de argdn. La mezcla de materiales se realizd en el mismo equipo

durante 5 min sin medio de molienda, para lograr una mezcla homogénea.

Antfes del AM se realizé el “empape”, para asegurar que el medio de molienda
se recubriera con Al y de esta manera reducir la contaminacion de la aleacion

con Fe.

Los tiempos del AM fueron de 0, 5 y 10 h, mienfras que la concentraciéon del
material de refuerzo (grafito) fue de 0, 0.5y 1 % peso. Para evaluar los efectos de
las variables investigadas, se procesd una muestra de referencia sin aleado

mecdnico (mezcla de polvos) y sin grafito.

Se empled una relacion bola/polvo del4. Esto significa que por cada gramo de

polvo se utilizaron 14 g de medio de molienda (bolas) [12].

Se utilizaron 70 g de polvo y 3 ml de metanol como agente de confrol de
proceso. El objetivo de este Ultimo es evitar la aglomeraciéon de las particulas de
polvo y alcanzar un equilibrio entre los procesos de deformacioén, fractura y

soldado en frio, de tal manera que el AM pueda llevarse a cabo [12-14].

La Tabla 8 muestra la composicion de los compdsitos sintetizados. La
composicion quimica nominal de la aleacidén AA7075 tiene un contenido de Zn
5.1 %. Sin embargo, R. Deaquino y col. [12-14] reportaron que es posible mejorar

las propiedades mecdnicas de las aleaciones AA7075 mediante la adicion de
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particulas de grafito, de tal manera que es posible disminuir el contenido de Zn
(5.1 % a 3.1 %), dicha disminucién puede compensarse con la adicion de 1.0 %
de grafito, manteniendo buenas propiedades mecdnicas [12]. Por tal motivo, en
el presente frabajo se decidio utilizar un contenido de Zn de 3.1 % para la

fabricacion de los compdsitos.

Tabla 8. Composicion quimica de los materiales compuestos AA7075-G
obtenidos mediante AM (% peso).

Composicion quimica (% peso)
In | Mg | Cu | Cr | Fe | Mn | Grdfito Al
3.1 25 | 1.6 ]023|03]| 0.2 0 Bal.
3.1 125 ] 1.6 ]023]03] 0.2 0.5 Bal.
3.1 125 ] 1.6 ]023]03] 0.2 1 Bal.

2.2 Consolidacion de polvos mediante sinterizado y extrusion en caliente.

Los polvos fueron consolidados mediante procesos de sinterizacion y extrusion
indirecta en caliente, considerando las ventajas de éste Ultimo (descritas

previamente) sobre ofros procesos de manufactura [30].

La compactacion de los polvos se logré mediante la aplicacion de una carga
de 600 kN durante 2 minutos, aplicando un esfuerzo de aproximadamente de
950 MPa. Se obtuvieron muestras cilindricas de 40 mm de didmetro y 2.5 cm de
altura, las cuales fueron sinterizadas y extruidas en caliente. El sinterizado se
realizd al vacio por 3 h a una temperatura de 500 °C utilizando una velocidad de

calentamiento de 50 °C/min.
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Posteriormente, las muestras fueron calentadas a 500 °C durante 0.5 h y extruidas
mediante extfrusion indirecta utilizando una relacidon de extrusion de 16. Las
dimensiones de las barras extruidas fueron aproximadamente 10 mm de

didmetro x 300 mm de longitud aproximadamente.

Los pardmetros utilizados en el proceso de consolidacion son los mismos a los
utilizados por R. Deaquino [12] en una aleacion AA7075-G con 3.1% Zn, similar a

la utilizada en el presente trabajo.

2.3 Técnicas de caracterizacion.

Los polvos obtenidos mediante AM y las muestras extruidas, fueron
caracterizados mediante distintas técnicas para evaluar los cambios
microestructurales causados por las variables de control y establecer su
correlacion con las propiedades mecdnicas del producto final. A continuacion

se describe cada una de ellos.

2.3.1 Difraccion Idser.

La técnica de difraccion Iaser fue utilizada para evaluar la uniformidad en el
tamano de particula de los polvos obtenidos mediante AM. Las mediciones se
realizaron en una analizador de tamanos de particulas marca Mastersizer
modelo 3000E. Los andilisis se realizaron por triplicado ufilizando 1 g de muestra 'y

metanol como dispersante.

La técnica de difraccion laser es una técnica de medicion rapida y confiable
ampliamente utilizada para medir el tamano de particula materiales que van
desde cientos de nandmetros hasta varios milimetros en tamano, en base a las

especificaciones de la norma 1SO13320-2009 [41]. Utiliza la teoria Mie de la
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dispersion de la luz para calcular la distribucion de tamano de particula,

suponiendo un modelo de esfera equivalente al volumen [41-43].

2.3.2 Difraccion de rayos-X.

Los polvos obtenidos mediante AM fueron analizados mediante difraccion de
rayos-X con el fin de determinar la formacion de la solucidn sélida entfre el
aluminio y los elementos que constituyen la aleacion AA7075-G. Esta técnica
también fue utilizada para detectar la posible formacion de segundas fases en
las muestras extruidas. Para ello las muestras fueron analizadas en un
difractémetro Bruker D8 ADVANCE. Los patrones de difraccion fueron obtenidos
utilizando radiacién monocromatica Cu Ka (A=0.15418 nm), 40kV, 35 mA, paso
de 0.02 y velocidad de barrido de 2° por min. El intervalo de muestreo 26 fue de
20 a 100°.

A partir de los patrones de difraccidon obtenidos se calculd el tamano de cristalita
promedio utilizando la ecuaciéon de Williamson-Hall (para mayor informacion ver
anexo 1) [44, 45].

2.3.3 Microscopia electronica de barrido.

Esta técnica fue utilizada para caracterizar la morfologia y el tamano de
particula de los materiales compuestos en funcidn del tiempo de AM y del
contenido de grafito. Las observaciones se readlizaron en un microscopio
electronico Philips XL30, el cual cuenta con detectores de electrones
retrodispersados (BSE) y electrones secundarios (SE). Para la observacion por esta

técnica, los polvos fueron depositados sobre cinta de grafito.
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2.3.4 Microscopia electréonica de transmision.

Esta técnica se empled para determinar los efectos de las variables de estudio

sobre el tamano de cristalita en los polvos obtenidos mediante AM.

Los polvos se analizaron en un microscopio electronico de tfransmision FEl modelo
TITAN 80-300kV, operado a 300 kV. Las imagenes se colectaron con una cdmara
CCD (Gatan de 1024 x 1024 pixeles de resolucion digital), y se ufilizd el programa
Digital Micrograph para el indexado de los patrones de difraccion. Para su
observacion, los polvos fueron dispersados en una solucion de metanol vy

colocados en rejillas de Cu de 3 mm de didgmetro.

Asi mismo, esta técnica fue utlilizada para observar las caracteristicas
microestructurales de las muestras extruidas. Para este caso, las muestras se
prepararon de la siguiente manera: se cortaron probetas transversales de Ias
barras extruidas de 10 mm de didmetro x 5 mm de espesor, en una mdquina de
corte de bagja velocidad marca Leco modelo VC-50 utilizando un disco de
diamante marca Struers y fueron preparadas mediante desbaste y pulido hasta
50 um de espesor utilizando papel abrasivo de SiC (Struers No. 100, 300, 400, 600
y 1200).

Posteriormente, se obtuvieron muestras de 3 mm de didmetro con un punzdn
marca Gatan, las cuales fueron electropulidas en una mdaquina de electropulido
de doble inyector TenuPol utilizando una solucidon de 25 % de HNO3 + 75 %
metanol y un voltgje de 10 V. La temperatura del electrolito se mantuvo
alrededor de -40 °C utilizando nitrdgeno liquido. Las muestras perforadas fueron
sumergidas en 3 distintos contenedores con etanol (15 veces en cada

contenedor) para remover el electrolito y secadas en papel filtro durante 5 min.

La observacion de las muestras extruidas se realizé en un microscopio electronico

de tfransmision marca JEOL modelo 2000FX.
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Con el fin de determinar las caracteristicas microestructurales de los polvos y de
las muestras extruidas, en ambos casos se obfuvieron imagenes mediante las

técnicas de campo oscuro y campo claro.

2.3.5 Precesion de electrones.

La precesion de electrones (PED, por sus siglas en inglés) es una técnica
especializada para la obtencidn de patrones de difraccidn en un microscopio
electronico de transmision, mediante la rotacion o precesidon del haz incidente
sobre la muestra alrededor del eje central del microscopio. Un patréon de PED se
obtiene integrando todos los patrones de difraccion adquiridos por el equipo
durante el andlisis, proporciona informacion confiable de la estructura cristalina

y de la orientacion cristalografica [46, 47].

Esta técnica fue utilizada con el fin de medir la textura cristalogrdfica y realizar el
andlisis de desorientacion inferna de grano en muestras que fueron extruidas en
caliente. En especial, para estudiar los procesos de recristalizacion y crecimiento

de grano en dichas muestras.

Para este andlisis, las muestras fueron preparadas previomente mediante un haz
de iones focalizado (FIB) en un microscopio electréonico de barrido Zeiss FIB/SEM
Cross Beam. Para la obtenciéon de las lamelas (8 um x 8 um x 30 nm) el equipo fue

operado con una aceleracion de 30 kV en modo STEM utilizando iones de galio.

El drea de los mapas de orientacion obtenidos fue de 2.5 um x 2.5 um utilizando
un paso de 10 nm a un dngulo de 3° de inclinacion. Los andlisis se realizaron con
el software ASTAR en un equipo de precesion de electrones acoplado a un
microscopio electronico de fransmision JEOL-2010 operado a 200 kV y 60 Hz de

frecuencia.
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Los andlisis de desorientaciéon interna de grano fueron obtenidos de “punto a
punto” y “punto a origen” a partir de los cambios en los patrones de difraccion

de electrones obtenidos [47].

2.3.6 Difraccion de electrones retrodispersados.

Inicialmente, la técnica de precesion de electrones fue considerada como la
técnica ideal para la medicion de la textura cristalografica, debido a que se
esperaba obtener materiales con tamano de grano nanométrico, en base a lo
reportado en trabajos anteriores [38]. Sin embargo, se decidié también utilizar la
técnica de difraccidon de electrones retrodispersados para complementar vy

confirmar la informacidon obtenida.

Los andlisis de textura cristalogrdfica, andlisis de desorientacion y distribucion de
tamanos de grano en muestras extruidas se realizaron mediante microscopia de
imagen orientacional (OIM, por sus siglas en inglés) y la técnica de difracciéon de
electrones retrodispersados (EBSD, por sus siglas en inglés), en un microscopio
electréonico de barrido marca Philips modelo XL30, equipado con un sistema TSL

para mediciones de textura por EBSD.

Las muestras fueron preparadas mediante erosion con iones de argdn en un
pulidor de seccidn transversal JEOL IB-09010CP. Los andlisis mediante EBSD se
realizaron en planos paralelos a la direccion de exfrusion en un drea de 50 um x
50 um con un paso de 0.1 um. La textura cristalogrdfica fue medida mediante el
cdlculo de la funcidon de distribucidon de orientaciones considerando el

formalismo de Bunge a partir de los dngulos de Euler.

El cdlculo de la ODF se realizdé a través del desarrollo en series de Fourier de
armonicos esféricos generalizados a fres dimensiones. El nUmero de series
utilizado fue L=16. La desorientacion interna de grano fue determinada mediante
variaciones en los dngulos de Euler dentro de un mismo grano. Los mapas de
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orientaciéon, desorientacion, distribucion de famanos de grano y el cdiculo de la
funcion de distribucion de orientaciones fueron obtenidos con ayuda del
programa TSL OIM 5.0.

2.3.7 Microdureza.

La medicion de la microdureza Vickers se realizd en muestras obtenidas después
del proceso de exirusion en caliente con el fin de evaluar los cambios en la

dureza de las aleaciones investigadas en funcion de las variables de estudio.

Las muestras fueron preparadas mediante técnicas convencionales de
metalografia para obtener superficies planas y paralelas. Para ello, las muestras
extruidas fueron desbastadas en secciones transversales utilizando papel
abrasivo (carburo de silicio marca Struers de No. 320 a 2400) y posteriormente
pulidas hasta acabado espejo utilizando alimina (3 um) para lograr la calidad

superficial requerida en base a dicha norma.

Las mediciones se realizaron en un microdurémetro Shimadzu modelo HMV-G de
acuerdo con las especificaciones de la norma ASTM E384 [48]. Se realizaron 20
indentaciones por muestra empleando un indentador de diamante con punta
piramidal, carga de 300 g y tiempo de aplicacion de carga de 15 s. Para la
verificacion del equipo se empled un estdndar marca Wilson con valor nominal
de 481 HVN a una carga aplicada de 500 g, con ello se garantiza la confiabilidad

de las mediciones.

2.3.8 Ensayos de tension uniaxial.

Las propiedades mecdnicas (resistencia a la cedencia, resistencia a la traccién
y porcentaje de elongacion a fractura) de las aleaciones AA7075-G investigados

se determinaron a partir de ensayos de tension uniaxial.
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Las probetas fueron maquinadas en la direccion longitudinal de las barras
(sentido de la extrusion), de acuerdo a los procedimientos de la norma ASTM
B557 [30]. El didmetro en la seccién reducida fue de 0.25 pulgadas y la longitud
calibrada fue de 1.0 pulgada. Los ensayos se realizaron por duplicado a una
velocidad constante de avance del cabezal de 0.016 mm/s en una mdaquina

servo hidrdaulica marca MTS modelo 810 de 100 kN de capacidad.

La deformacion se registrd con un extensdémetro marca MTS modelo 634.12F-24
de 25 mm de longitud calibrada. El esfuerzo de cedencia (oy) se calculd por el
método offset a un valor de 0.2 % de deformacion. Finalmente, la resistencia a la
traccion o esfuerzo a la tension Maximo (omax) se determind dividiendo la carga

mAaxima entre el drea inicial de la seccidn fransversal.
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CAPITULO 3. DISCUSION DE LOS EFECTOS DEL CONTENIDO DE
GRAFITO Y EL TIEMPO DE MOLIENDA SOBRE LA
MICROESTRUCTURA Y PROPIEDADES MECANICAS DE
ALEACIONES AA7075-G FABRICADAS MEDIANTE ALEADO
MECANICO Y EXTRUSION EN CALIENTE

En este capitulo se presentan y discuten los efectos del tiempo de AM vy el
contenido del material de refuerzo sobre la microestructura y las propiedades

mecdnicas de las aleaciones AA7075-G investigadas.

3.1 Caracteristicas estructurales y microestructurales de materiales compuestos
AA7075-grafito obtenidos mediante aleado mecanico.

3.1.1 Tamano de particula.

La Figura 25 muestra el efecto del tiempo y del contenido de grafito sobre la

morfologia y el tamano de particula de los polvos obtenidos del AM.

En general, las particulas presentan una morfologia irregular con superficies
fracturadas, lo cual es el resultado del proceso de molienda. Asi mismo se
observa que para una misma cantidad de grafito, el tamano de particula es mas
pequeno a medida que el fiempo de AM se incrementa. Por ejemplo, las
muestras con 10 h de AM (Figuras 25d, 25e y 25f) tienen un tamano de particula

menor que el de muestras con 5 h (Figuras 25a, 25b y 25¢).

Por otro lado, para un tiempo determinado, el tamano de particula disminuye
conforme el contenido de grafito se incrementa. Por ejemplo, las muestras con 0
% de grafito (Figuras 25ay 25d) tienen un tamano de particula significativamente
mas grande que las muestras con 1 % de grafito (Figuras 25c y 25f). Estos
resultados indican que el grafito favorece, al igual que el agente de control de

proceso la reduccion del tamano de particula.
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Figura 25. Efecto del tiempo de AM y el contenido de G sobre el tamano de
particula de los polvos. (Izquierda) Muestras con 5 hy (derecha) con 10 h de AM:
a,d)0%G; b,e)0.5%Gyc, f)1.0%GC.
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Estos resultados sugieren que el grafito reduce la tension superficial de los polvos
durante el aleado mecdanico, favoreciendo la deformacion, fractura y evitando
la excesiva soldadura en frio de las particulas promoviendo la disminuciéon del
tamano. Por lo tanto, a mayor contenido de grafito menor es el tamano de

particula obtenido como se observa en la Figura 25.

Algunos autores han reportado que el uso de grafito como agente de control de
proceso favorece la reduccion del tamano de particula, lo cual es consistente

con los resultados obtenidos en el presente trabajo [12-14].

3.1.2 Distribucion de tamanos de particula.

La Figura 26 muestra los perfiles de la distribucion del tamano de particula
obtenidos mediante difraccion ldser en funcion del tiempo de AM y del
contenido de grafito. En general, se observa que el pico mdximo de las
distribuciones se desplaza hacia valores mas bajos conforme el tiempo de AM se
incrementa y el efecto es mds significativo para un mayor contenido de grafito.
Como se menciond anteriormente este efecto se relaciona con el mayor tiempo
disponible para la reducciéon del tamano mediante procesos de fractura y con

la contribuciéon del grafito como agente de control de proceso [7, 12, 38].

La dispersion de los polvos obtenidos con 5 h de AM es mds alta que la observada
en muestras con 10 h, lo cual indica que el incremento en el tiempo resulta en

una mayor homogeneidad del tamano de particula.

La Figura 27 muestra el famano de particula promedio obtenido a partir de las
tres mediciones. En muestras con 5 h de AM el tamano de particula se reduce
hasta aproximadamente 387 um, 305 um y 220 um para contenidos de grafito de

0%,0.5%y 1%, respectivamente.

64



En contraste, las muestras con 10 h de AM resultan en tamanos mds pequenos,
alrededor de 190 um, 125 um y 88 um para contenidos de grafito de 0 %, 0.5 % y

1%, respectivamente.

El efecto del tiempo sobre el tamano de particula se observa claramente en
muestras sin material de refuerzo. Las muestras con 5 h de AM exhiben un tamano
de alrededor de 387 um, mienfras que las muestras con 10 h presentan un

tamano de 190 um.

Asi mismo, para un contenido de grafito determinado, el tamano de particula es
mds pequeno para un tiempo de AM mds prolongado. Por ejemplo, las muestras
con 0.5 % de grafito resultan en tamanos de 305 um y 125 um, mientras que |as
muestras con 1 % de grafito exhiben valores de 220 um y 88 um, después de 5y

10 h de AM, respectivamente.

Volumen (%)

10 o ”"”100 ) HI'OIOO
Tamano de particula (um)

Figura 26. Distribuciones de tamano de parficula obtenidas mediante LD en
funcion del tiempo de AM y del contenido de G: a) 5h, 0 %G; b) 5h, 0.5 %G; c)
5h,1%G;d)10h,0%G;e) 10h,0.5%G vy f) 10h, 1 %GC.
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A partir de estos resultados, se puede establecer que el efecto del tiempo de AM
sobre la reduccion en el tamano de particula es mas significativo que el efecto

del grafito.

400 -

300 -

200 -

Tamano de particula (um)

100 ~

0.0 0.5 1.0
Grafito (% peso)

Figura 27. Efecto del tiempo de AM y del contenido de grafito sobre el tamano
de particula promedio obtenido mediante difraccion Iaser.

3.1.3 Tamano de cristalita.

La Figura 28 muestra los patrones de difraccion de rayos-X correspondientes a los
polvos obtenidos del AM en funcion del tiempo y del contenido de grafito. Asi
mismo, se presenta el patron de difraccion correspondiente a la muestra
procesada sin medio de molienda (mezcla de polvos) y sin material de refuerzo
(0 h, 0%G).
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Como se puede observar, la muestra sin AM exhibe las reflexiones caracteristicas
del aluminio y las reflexiones de los principales elementos que constituyen la
aleacion AA7075 (Zn, Cu, Mg), Figura 28a.

Después de 5 h de AM, los picos de difraccion caracteristicos del Mg vy el Zn ya
no son perceptibles, se observa también una disminucion en la intensidad de los
picos correspondientes al Cu (Figuras 28b, 28c y 28d). Esto es un indicativo de
que estos elementos aleantes entran en solucion denfro de la matriz de Al, por
tanto disminuye su concentracidn en la mezcla de polvos y ya no son

perceptibles mediante difraccidon de rayos-X.

Después de 10 h de AM solamente, solo se observan las reflexiones caracteristicas
del aluminio (Figuras 28e, 28f y 289), lo cual indica que los elementos aleantes
han difundido en su totalidad en la matriz formando una solucion sélida con el

aluminio [12-14,40].

La Figura 29 muestra una ampliacion de los patrones de difraccidon mostrados en
la Figura 28. Es claro que las reflexiones caracteristicas del Cu son perceptibles
en muestras con 5 h de AM. Como se menciond anteriormente, este
comportamiento puede estar relacionado a las diferencias en radios atdmicos y
electronegatividad entre el Cu y el Al [49]. Asi mismo, se puede observar que Ias
reflexiones caracteristicas del Cu, Zn y Mg observadas en el material sin moler

(Figura 29a) no se observan después de 10 h de AM (Figura 29b).
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Figura 28. Patrones de difraccion de rayos-X correspondientes a los polvos: a) 0
h,0%G;b)5hn, 0%G;c)5h,05%G;d)5h,1%G;e)10h, 0%G;f) 10h, 0.5 %Gy
g) 10h, 1 %G.

Ademads de la formacién de una solucion sdlida se observa un ensanchamiento
de los picos de difracciéon del Al y una disminucion en la intensidad de los mismos.
Este comportamiento estd relacionado con el refinamiento de la cristalita
durante el aleado mecdnico [32]. Es bien conocido que el ancho de los picos
de difraccion varia inversamente con el tamano de cristalifa, conforme el

tamano de cristalita disminuye, los picos se ensanchan [32].
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Figura 29. Ampliacion de los patrones de difraccion de rayos-X correspondientes
alos polvos: a) 0h, 0 %G; b) 5h, 0%G; c) 5h,0.5%G; d) 5h, 1 %G; e) 10 h, 0 %G;
f)10h,0.5%G yqg) 10h, 1 %G.

La Figura 30 muestra el efecto del tiempo de AM y del contenido de grafito sobre
el tamano de cristalita promedio de los polvos obtenidos mediante aleado

mecdnico.

El tamano de cristalita de los polvos sin aleado mecdnico (0 h, 0 %G) fue
alrededor de 1100 nm. Con incrementos en el contenido de grafito y el tiempo
de AM, el tamano de cristalita disminuye. Por ejemplo a 1.0 % de G, el tamano
de particula se reduce hasta valores de 31 nm y 23 nm después de 5y 10 h de

AM, respectivamente (Figura 30).
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Figura 30. Tamano de cristalita obtenido mediante el método de Williamson-Hall
en funcion del tiempo de AM y del contenido de grafito.

Estos resultados son confirmados mediante andlisis por TEM, la Figura 31 muestra
imagenes obtenidas mediante microscopia electréonica de transmision en donde
se aprecian los dominios de orientacion coherentes (cristalitas) que constituyen
una particula de polvos de compdsito, se incluye también, un patrén de
difraccién de electrones representado por un conjunto de anillos (spots) que
representan los planos difractados caracteristicos de la muestra. De tal forma
que al utilizar cada uno de los spots para la obtencion de la imagen habrd zonas
qgue se observen con mds brillo que otras; las zonas brillantes representan

cristalitas que cumplen o estdn cercanas a cumplir con la ley de Bragg [32].

Como se observa en la Figura 31 el tamano de las cristalitas es menor a 100 nm.
Las variaciones entre el tamano de cristalita medido media