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Practica 3. Acritud y recristalizacion

Introduccion

Cuando un material se deforma plasticamente, ademas de cambiar su forma
macroscopica, se produce un cambio en su estructura tanto a nivel microsco-
pico (ej. alargamiento de granos en un proceso de extrusion, etc.) como atémi-
co (ej. aumenta numero de dislocaciones y/o maclas) (Figura 23a). El
resultado es un endurecimiento por deformacion que puede llegar a fragilizar
en exceso al material y cambiar otras propiedades como la conductividad eléc-
trica y resistencia a corrosion. En estas situaciones, se suele recurrir a un reco-
cido de recristalizacion con objeto de recuperar total o parcialmente las
propiedades del material, aumentando su ductilidad y disminuyendo su dureza
y resistencia mecanica. Adicionalmente, la recristalizacion permite homoge-
neizar y controlar el tamafio de grano.

(a) (b) (d)

Figura 23. Etapas del recocido de recristalizacion: (a) estado deformado,
(b) recuperacion, (c) recristalizacion y (d) crecimiento de grano.
Fuente: adaptado de Askeland 2011.

La recristalizacion es una transformacion difusional sin cambio de fase y
se define como un proceso de nucleacion y crecimiento de nuevos granos cris-
talinos libres de deformacion. Tipicamente se distinguen tres etapas en un re-
cocido de recristalizacion:

a) Recuperacion: parte de la energia interna almacenada por el material
como energia de deformaciéon —asociada a zonas de traccidon, compresion
y cizalla alrededor de las dislocaciones— se libera mediante fenomenos
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de difusion atomica. Disminuyen las tensiones residuales debido al re-
ordenamiento de las dislocaciones, adoptandose configuraciones de
menor energia de deformacion de la red (Figura 23b). La dureza del
material apenas cambia, pero la conductividad eléctrica se recupera
hasta valores similares al estado predeformado.

b) Recristalizacion: después de la recuperacion, los granos todavia pre-
sentan un estado de alta energia de deformacion. Es en esta fase cuan-
do, por un mecanismo de difusion de corto alcance, se produce la
nucleacion de un nuevo conjunto de pequefios granos libres de defor-
macion, caracterizados por su baja densidad de dislocaciones, y que
llegan a reemplazar por completo a los granos deformados. La fuerza
impulsora para este fendmeno, al igual que en la recuperacion, es la
diferencia de energia interna entre el material deformado y el no de-
formado (Figura 23c). Después de esta etapa, el material recupera sus
propiedades mecanicas previas a la deformacion y, por tanto, se hace
menos resistente y mas ductil.

c) Crecimiento de grano: si el tiempo de tratamiento es suficientemente
prolongado, se produce el crecimiento de los granos libres de deforma-
cion, siendo la reduccion de la energia superficial de limites de grano la
fuerza impulsora del proceso (Figura 23d). Se trata de un proceso de
difusion a corto alcance en el que algunos granos crecen a expensas
de otros de menor tamafio. Las propiedades mecéanicas de un material
con tamafio de grano grande son normalmente inferiores a aquellos con
tamafio pequefio (ej. tenacidad).

En la Figura 24 se muestra la evolucion microestructural tipica que presen-
ta un material cuando se lleva a cabo un recocido de recristalizacion.

Figura 24. Evolucién microestructural del cobre durante el proceso de
recristalizacion. Fuente: elaboracion propia.
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Ademas de la recristalizacion estatica que se produce a elevadas tempera-
turas en materiales previamente trabajados en frio (T<0.5T, , ), también exis-
te la recristalizacion dinamica; ocurre de forma instantanea tras la deformacion
en caliente. Si se controla correctamente la temperatura del proceso, es posible
obtener estructuras con tamafo de grano fino (Figura 25).

Predeformacion ! | Postdeformacion

Tensién residual Tension residual

Dureza

Ductilidad Ductilidad
Dureza Dureza
Resistencia Resistencia

/]

Tamanio de grano

Recuperacion Crecimiento de grano
Recristalizacion

Figura 25. Esquema con los efectos de la recuperacion, recristalizacion y
crecimiento de grano sobre las propiedades de un material que experimenta
recristalizacion dinamica. Fuente: elaboracion propia.

Objetivos

Evaluar el proceso de recristalizacion de un cobre comercialmente puro lami-
nado en ftio.

Caracterizar las microestructuras resultantes tras el proceso de laminacion
y recristalizacion.
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Parte experimental

Paso 1. Laminacion en frio

Laminar una barra de cobre, previamente recocida a 500 °C durante 2 h, con
una reduccion de espesor de aproximadamente un 70% (Figura 26). La chapa
obtenida se cortara en muestras cuadradas para estudiar la influencia de la
temperatura en el proceso de recristalizacion.

e, =5 mm )
Recocido 500°C -2 h

L,=5cm Laminado en frio e;~ 1,5 mm

> & /

70% reduccion

Figura 26. Dimensiones antes y después de la laminacion.
Fuente: elaboracion propia.

Paso 2. Recristalizacion

Introducir las muestras en los hornos para las temperaturas y tiempos indicados
en la Tabla 8. Reservar una probeta en el estado de acritud (t= 0).

Paso 3. Medidas de dureza

— 4 medidas de dureza Rockwell por muestra, segin norma ASTM E18
(escala F), para cada tiempo y temperatura. (Realizar las medidas en una
de las dos superficies). Anotarlas en la Tabla 8.

Paso 4. Caracterizacion microestructural

— Siguiendo las instrucciones del profesorado, preparar metalograficamen-
te una seleccion de muestras representativas mediante las siguientes
condiciones de electropulido (atacar la superficie opuesta a la utilizada
en el apartado anterior).



Practica 3. Acritud y recristalizacion 67

¢ Electrolito: 230 mL H,PO, conc. + 280 mL etanol + 40 mL propanol
+ 470 mL agua destilada.

* Polishing: 25V, 30 s.

* FEtching: 5V, 30s.

Nota: los tiempos de pulido y ataque pueden ajustarse para optimizar los
resultados.

— Adquirir las micrografias necesarias para el informe de laboratorio.

Tabla 8. Valores de dureza (escala Rockwell F)
de las muestras de cobre ensayadas

t(min) 220°C 240°C 260°C 280°C

10
15
20
30
60

Fuente: elaboracion propia.

Informe
El informe final debera incluir los siguientes apartados. El porcentaje indica el
peso en la calificacion de la practica (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%0)
— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.
Resultados y discusion

— Discusién razonada de los resultados obtenidos de dureza-tiempo para
distintas temperaturas (25%).
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— Micrografias representativas donde se sefialen los aspectos mas relevan-
tes de los procesos de deformacion y recristalizacion. Justificacion de
las microestructuras observadas (25%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (10%)

1. Sabiendo que la velocidad de recristalizacion puede expresarse con la
siguiente expresion:

50 Ecuacion 5

calcule las constantes A (min!) y B a partir de los resultados obtenidos para las
dos temperaturas mas altas. Asuma que el 50% de recristalizacion se alcanza
cuando la dureza adquiere un valor de 60 HRF.



Practica 4. Endurecimiento
por precipitacion

Introduccién

El endurecimiento por precipitacion consiste en la precipitacion controlada de
particulas submicroscopicas, dispersas en la matriz, que actian como obstacu-
los al movimiento de dislocaciones. Es un proceso de alta relevancia en las
aleaciones de aluminio de forja tratables térmicamente (2XXX, 6XXX, 7XXX),
puesto que se consigue una mejora notable en sus propiedades mecanicas. Este
conjunto de aleaciones cumple los dos requisitos necesarios para el endureci-
miento por precipitacion:

a) Diagrama de fases con linea de solvus (s-m) que muestre una clara re-
duccién de la solubilidad al descender la temperatura (Figura 27a).

b) Formacion de precipitados pequefios, bien distribuidos y con capacidad
para dificultar el movimiento de dislocaciones (Figura 27b).

@@ T (b) e

v e B

s ' f\ 7 uvAI.:FeﬂanS\
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50 nm ‘s s oy
Am °%B e . - . A

Figura 27. (a) Linea solvus de una aleacién endurecible por precipitaciony
(b) ejemplo de particulas endurecedoras en aleacién de Al 6082 (Rakhmonov 2020).

La secuencia para llevar a cabo este proceso en aleaciones de aluminio
consta de tres etapas: solubilizacion, temple y envejecimiento (Figura 28). La
ultima de ellas puede llevarse a cabo a temperatura ambiente (envejecimiento
natural) o en horno (envejecimiento artificial).
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Solubilizacién

a+(GP, 0", 0"...)

Envejecimiento

Lol artificial

a+0

%Cu

D sobresaturada

Figura 28. Tratamiento térmico de endurecimiento por precipitacion
en aleaciones Al-Cu. Fuente: elaboracion propia.

Los precipitados responsables del endurecimiento no tienen por qué coin-
cidir con los que predicen los diagramas de equilibrio. Lo mas comun es que
se produzca una secuencia de precipitacion compleja con fases intermedias
metaestables que, por su coherencia con la matriz, nuclean con mas facilidad
que los precipitados incoherentes de equilibrio. En sistemas Al-Cu, la secuen-
cia de precipitacion incluye zonas GP y otras dos fases metaestables:

o, — 0, +GP—a,+0”—>a+0—>a+0
En general, se distinguen dos tipos de precipitados en funcion de su tamafio

y coherencia.

Precipitados coherentes de pequeiio tamafo (permeables al paso
de dislocaciones)

En este caso, actuan simultaneamente diversos mecanismos de endurecimiento:

— Endurecimiento por coherencia: asociado a las tensiones introducidas
para mantener la coherencia matriz-precipitado (Figura 29a).

— Endurecimiento por modulo: asociado a que los precipitados presen-
tan un moédulo de cizalla distinto al de la matriz. Aunque el efecto
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colectivo de los precipitados es endurecedor, estos se cortan con
facilidad debido a su pequefio tamafio (permeables al paso de dislo-
caciones). Por este motivo, cuando el material se deforma, se activan
planos especificos de deslizamiento y el endurecimiento por defor-
maciéon no es homogéneo, disminuyendo la tenacidad del material
(Figura 29b).

—  Endurecimiento quimico o de superficie y otros mecanismos: el corte de
los precipitados aumenta el area de la interfase matriz/precipitado. Adi-
cionalmente, pueden introducirse faltas de apilamiento y otros defectos
que ejercen un efecto endurecedor.

=

(b)

Figura 29. (a) Endurecimiento por coherenciay (b) corte de particulas
permeables. Fuente: elaboracion propia.

Precipitados incoherentes de mayor tamano y separados
(no permeables)

Cuando las particulas crecen en tamaifio también lo hace su resistencia meca-
nica. Sin embargo, también aumenta su espaciado y se pierde coherencia con
la matriz. Esto se traduce en que el paso de las dislocaciones no corta a los
precipitados (no permeables). En su lugar, se crean anillos de dislocaciones
alrededor de las particulas. El resultado es una menor distancia efectiva entre
particulas y un endurecimiento progresivo y uniforme cuando el material se
somete a deformacion (Figura 30). Este proceso de endurecimiento se conoce
como mecanismo de Orowan.
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Figura 30. Mecanismo de Orowan donde se muestra la formacion de anillos de
dislocaciones alrededor de precipitados. Fuente: elaboracion propia.

A diferencia de lo que ocurre con los precipitados permeables, este efecto
endurecedor disminuye a medida que aumenta el tamafio de los precipitados.
Por este motivo, en la practica industrial, se busca una combinacién de preci-
pitados permeables y no permeables que den lugar a un endurecimiento éptimo.
En el caso de aleaciones Al-Cu cominmente se consigue con precipitados 0’y

0’ 0 con una combinacion de zonas GP y 0’ (Figura 31).

R, H

Solucién
sélida

Impermeables
A

- I/
-

Zonas GP g

;- Permeables
bl

Logt

Figura 31. Evolucion de la resistencia mecanica o dureza en funcion del tiempo
de envejecimiento en una aleacion Al-Cu. Fuente: elaboracién propia.
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Objetivos

Realizar tratamientos térmicos de endurecimiento por precipitacion a diferen-
tes temperaturas para una aleacién de aluminio 2XXX.

Evaluar las formas de las curvas de precipitacion dureza-tiempo con objeto
de optimizar el tratamiento térmico.

Caracterizar microestructuras de una aleacion Al-Cu de la coleccion del
laboratorio.

Parte experimental

Paso 1. Preparacion de muestras

Desbastar las superficies de las probetas de aluminio hasta grado P120.

Paso 2. Endurecimiento por precipitacion

Introducir las muestras en el horno a 535 °C durante 30 minutos y templar en
agua. Envejecer o madurar las muestras a las temperaturas y tiempos indicados
en la Tabla 9 (las muestras se enfrian en agua después de sacarlas del horno).
Nota: el fendmeno de envejecimiento natural afecta notablemente a los valores
de dureza, por lo que se deben evitar esperas innecesarias en el desarrollo de
la practica. Asimismo, una vez tratadas las muestras, no se deben desbastar de
nuevo, puesto que se aceleraria el proceso de envejecimiento.

Tabla 9. Valores de dureza (escala Rockwell B)
de las muestras de aluminio ensayadas

t(min) Envejecimiento natural 250°C 300°C 350°C

10
20
30
40
60

Fuente: elaboracion propia.
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Paso 3. Medidas de dureza

2 medidas de dureza Rockwell por muestra, segiin norma ASTM E18 (escala
B), para cada tiempo de tratamiento.

Paso 4. Caracterizacion microestructural

En caso de ser necesario, preparar metalograficamente mediante pulido con
a-alimina y posterior ataque con mezcla de acidos (reactivo 5, 10-20 s) las
siguientes probetas Al-4Cu de la coleccidn del laboratorio (Tabla 10). Adquirir
las micrografias necesarias para el informe de laboratorio.

Tabla 10. Probetas Al-Cu obtenidas por moldeo
y con varios tratamientos térmicos

X16 Moldeo en arena

X14 | Moldeo + TT solubilizacion + temple

X15 | Moldeo + TT solubilizacion + temple + envejecimiento

Fuente: elaboracion propia.

Informe
El informe final debera incluir los siguientes apartados. El porcentaje indica el
peso en la calificacion de la practica (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)
— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.
Resultados y discusion

— Discusién razonada de los resultados obtenidos de dureza-tiempo para
distintas temperaturas (25%).
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— Micrografias de las probetas X14, X15 y X16 donde se sefialen los dis-
tintos microconstituyentes. Justificacion de las microestructuras obser-
vadas (25%).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (10%)

1. (Cual es la secuencia de precipitacion en la aleacion 7075-T6? ;Qué
ventaja ofrece el tratamiento térmico T77 frente al T6? Cite las fuentes consul-
tadas.






Practica 5. Caracterizacion
de aleaciones base Al

Introduccion

El Al destaca por su baja densidad, elevada conductividad eléctrica/térmica,
facil procesado y buen acabado superficial. La incorporacion de aleantes, los
procesos de forja y los tratamientos térmicos mejoran considerablemente su
resistencia especifica. Estas caracteristicas explican su ubicuidad en sectores
tan variados como transporte, construccion, envasado y consumibles. El siste-
ma de designacion se basa en los elementos aleantes principales y el proceso
de fabricacion (Tabla 11).

Tabla 11. Sistema de designacion de aleaciones de aluminio segun

(H35.1/H35.1M 2017)

Aleaciones de forja Aleaciones de moldeo
XXX AI'99,00% min XXX AI'99,00% min
2XXX Cu 2XX.X Cu
3XXX Mn 3XX.X Si con Cu y/o Mg
4XXX Si 4XXX Si
BXXX Mg 5XX.X Mg
BXXX Mgy Si 7XX.X Zn
TXXX Zn 8XX.X Sn
BXXX Fe, Li, Ni, etc. IXX.X Otros elementos
OXXX Sin asignar BXX.X No usadas

Fuente: elaboracion propia.

Adicionalmente, se distingue entre aleaciones no tratables térmicamente (e;j.
I1XXX, 3XXX, 5XXX, 4XX.X) y tratables térmicamente (ej. 2XXX, 6 XXX,
7XXX, 3XX.X). La nomenclatura de las aleaciones de aluminio se completa
con varios digitos (Tabla 12). Por ejemplo, 2024-T3 indica que se trata de una
aleacion de forja, con Cu como aleante principal y que ha recibido un tratamien-
to que incluye solubilizacion, trabajo en frio y envejecimiento natural.
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Tabla12. Designacién de tratamientos en aleaciones de Al (H35.1/H35.1M 2017)

Consultar la norma correspondiente para ver la version mas actualizada

F De fabrica

O Recocido (solo forja)
Ol-Elevada Ty
enfriamiento lento

W Solubilizacion

Para aleaciones con
envejecimiento
espontaneo después
de tratamiento de
solubilizacion. Se debe
indicar el tiempo de

Ej. W vshr

envejecimiento natural.

T Tratamiento térmico

T1 - Enfriar desde Tconformado y envejecimiento natural

T2 - Enfriar desde Tconformado, trab. en frio y envejecimiento natural
T3 - Solubilizacion, trabajo en frio y envejecimiento natural

T4 - Solubilizacion y envejecimiento natural

T5 - Temple desde Tconformado y envejecimiento artificial

T6 - Solubilizacion y envejecimiento artificial

T7 - Solubilizacion y estabilizado/sobreenvejecido

T8 - Solubilizacion, trabajo en frio y envejecimiento artificial

T9 - Solubilizacion, envejecimiento artificial y trabajo en frio

T10 - Temple desde Tconformado, trab. en frio y envejecimiento artificial
TXXX - Variaciones

H Trabajado en frio
H1 - Trabajo en frio
H2 - Trabajo en frioy
recocido parcial

H3 - Trabajo en frioy
estabilizado

H4 - Trabajo en frio y
lacado o pintado

HX2 - 25% endurecido

HX4 - 50% endurecido

HX6 - 75% endurecido

HX8 - >75% endurecido

HX9 - UTS>HX8 (>14 MPa)

X1, X3, X5, X7 - situaciones intermedias
HXXX - variaciones

Fuente: elaboracion propia.

Las microestructuras de las aleaciones de aluminio varian considerablemen-
te en funcion del procesado e historia térmica. De forma resumida, se describen
a continuacion las caracteristicas microestructurales de las aleaciones de forja
y de moldeo.

Aleaciones de forja

a) Matriz de Al

Los granos pueden ser equiaxiales o alargados dependiendo del grado de de-
formacion y de la extension de procesos posteriores de recuperacion, recrista-
lizacion y crecimiento de grano:

— Granos alargados con una alta densidad de dislocaciones: tipico de alea-
ciones deformadas sin tratamiento térmico posterior.

— Granos alargados con subgranos: se observan en aleaciones deformadas
en caliente cuando ocurre el fenomeno de recuperacion dinamica y que,
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en el caso de aleaciones con alta energia de falta de apilamiento como
el aluminio, se caracteriza por la formacion de subgranos (angulo de
desorientacion <15°). Los subgranos también suelen ser visibles después
del tratamiento de solubilizacion en aleaciones con dispersoides, puesto
que estos obstaculizan el movimiento de dislocaciones.

— Granos equiaxiales: tipicos de aleaciones donde se ha completado la
recristalizacion. Conviene mencionar que los granos resultantes del
proceso de recristalizacion pueden ser también alargados en aquellos
casos donde la cantidad de dispersoides es elevada.

b) Compuestos intermetalicos de gran tamario (0.5-10 um)

Suelen formarse por reaccion eutéctica durante la solidificacion del lingote y
se localizan en espacios interdendriticos en la estructura de moldeo. Se dife-
rencian dos tipos: (i) insolubles con impurezas como Fe y Si. Los ejemplos
mas comunes son Al,Fe, Al (Fe,Mn), Al(Fe,Mn,Si) y Al Cu,Fe, y (ii) solubles
con elementos aleantes principales. Ejemplos tipicos son Al Cu, Al,CuMg,
Mg Si, MgZn, y Mg, Al,. Procesos posteriores al moldeo como homogeneiza-
cion, deformacion y solubilizacion dan lugar a la fragmentacion y alineacion
de estos compuestos intermetalicos, y una disminucion de la proporcion de los
de tipo soluble. Su importancia en las propiedades mecanicas es menor en
comparacion con otros tipos de precipitados mas finos.

¢) Particulas submicrométricas o dispersoides (0.05-0.5 um)

Precipitan durante la etapa de homogeneizacion de los lingotes. Contienen
metales de transicion con solubilidad moderada y escasa capacidad de difusion
en Al (¢j. Al,Mn,Cu,, Al Mg Cr, Al Zr). Retrasan la recristalizacion y creci-
miento de grano durante tratamientos térmicos posteriores, siendo dificil que
se solubilicen o que aumenten de tamafio. Como resultado de su presencia se
obtienen aleaciones con mejores propiedades mecanicas.

d) Precipitados finos o endurecedores (<0.1um)

Se forman durante la etapa de envejecimiento natural o artificial. Debido a su
pequefio tamafio son dificilmente observables mediante microscopia Optica.
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Son los precipitados que mayor efecto ejercen en las propiedades mecanicas.
En ocasiones, se observan zonas libres de precipitados en la proximidad de
limites de grano debido a la nucleacion heterogénea y crecimiento de precipi-
tados de mayor tamafio en dichos limites. En la Figura 32 se esquematizan las
microestructuras mas habituales de aleaciones de aluminio de forja.

. . . Intermetdlico insoluble

con impurezas
Intermetalico

soluble | Dispersoide

Inicio de
| p: = i
recristalizacion

| Subgranos

Zona libre de
precipitados

| Precipitados
endurecedores

Figura 32. Esquemas de las microestructuras tipicas de aleaciones de Al de
forja. El fondo grisaceo del primer esquema representa un elevado numero de
dislocaciones y que no son visibles por microscopia 6ptica. Los precipitados
endurecedores pueden estar también presentes en los dos primeros esquemas.
Fuente: elaboracion propia.

Aleaciones de moldeo

Las aleaciones de las series 4XX.X y 3XX.X son con diferencia las aleaciones
de moldeo mas utilizadas. Los motivos son su excelente fluidez en estado fun-
dido, baja contraccion durante la solidificacion y buena resistencia a la corrosion.
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La mayoria son de tipo hipoeutéctico, aunque las hipereutécticas son especial-
mente interesantes cuando se requiere un buen comportamiento a desgaste. A
nivel microestructural se distinguen los siguientes microconstituyentes:

a) Fase primaria

En aleaciones hipoeutécticas se forman dendritas de a-Al con sus caracteristi-
cos brazos primarios, secundarios y en ocasiones terciarios. El espaciado entre
brazos secundarios afecta directamente a las propiedades mecénicas, obtenién-
dose mejores prestaciones para espaciados pequeiios. En procesos de moldeo
por via semisoélida las dendritas evolucionan a formas globulares.

En aleaciones hipereutécticas se forman cristales de Si de tamafio relati-
vamente grande y que con frecuencia estan rodeados de fase a-Al debido a
un empobrecimiento en Si en el liquido circundante. Es posible obtener Si
primario de menor tamafio y distribucion mas uniforme mediante la adicion
de P.

b) Eutéctico Al-Si

Para velocidades de enfriamiento lentas o moderadas, el Si del agregado
eutéctico adopta una forma acicular y, por tanto, indeseable desde el punto
de vista del comportamiento mecanico. Es posible obtener aleaciones mas
resistentes y ductiles cuando el Si adquiere morfologia fibrosa. Para ello se
recurre a enfriamiento rapido y/o adicion de modificadores quimicos como
Na o Sr.

c¢) Compuestos intermetalicos

En aleaciones Al-Si, los compuestos intermetalicos mas comunes son las fases
B-AlFeSi y a-AlFeSi. El primero presenta una morfologia de agujas (2D) o
placas (3D), mientras que el segundo suele presentar morfologia de escritura
china o ligeramente globular. Conviene minimizar la formacion de B-AlFeSi
debido a que las agujas que se forman acttian como concentradores de tensio-
nes disminuyendo la ductilidad de estas aleaciones. En la Figura 33 se muestran
los esquemas de las microestructuras tipicas de aleaciones Al-Si.
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Figura 33. Esquemas de las microestructuras tipicas de aleaciones de moldeo
(en las aleaciones de la serie 3XX.X también pueden formarse precipitados
endurecedores de pequeio tamaio). Fuente: elaboracion propia.

Objetivos

Caracterizar distintas microestructuras de aleaciones base aluminio.

Parte experimental

Se prepararan distintas probetas de aleaciones de aluminio de forja y moldeo,
estudiando su microestructura con un microscopio optico de reflexion
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(microscopio metalografico) y evaluando su procesado para conseguir tales
microestructuras (Tabla 13). Se puliran y atacaran las superficies de las probe-
tas para su caracterizacion metalografica. En el pulido final de las probetas
debera utilizarse silice coloidal.

En aquellas probetas que se considere necesario, también se adquiriran
micrografias antes del ataque metalografico.

Tabla13. Coleccidén probetas de aleaciones de aluminio

Sistema Aleacion Composicion Tratamiento
10,5% Si; 0,53% Fe; 0,35% Mg; 0,12% .
A361 Mn: 010% Cu Moldeo a presion
6,8% Si; 0,153% Fe; 0,37% Mg; -
A-Si ASBE-M | 50006% Mn; 014% Ti; 0,0004% Sr | Molde metalico
A356-RC | 6,7% Si; 0,15% Fe; 0,37% Mg; 015% Ti | Rheocasting
Al-14Si 14% Si; 0,5% Fe; 0]10% Mn Molde de arena
AMg 5086-ST 41% Mg, 0.45% Mn; 0% Cr: 0,34% Solubilizacion y temple
5086-SE | M€ 0.24% Si; 0,03% Cu Sobrenvejecimiento
4.,54% Cu; 1,51% Mg; 0,63% Mn; 0]17%
Al-Cu 2024 Fe; 0,08% Zn; 0,06% Si; 0,03% Ti; Forja
0,01% Cr
5,6% Zn; 2,5% Mg; 1,6% Cu; 0,2% Fe; .
Al-Zn-Mg-Cu | 7075 1 3594, 5i:'0,06% Ti; 002%Mn; 0,2%Cr | O

Ataque: 0,5 mL HF + 1,5 mL HCI + 2,5 mL HNO, + 95 mL H,0O durante 15-30 s.
Fuente: elaboracion propia.

Informe
El informe final debera incluir los siguientes apartados. El porcentaje indica
el peso en la calificacion de la practica (la calidad del informe tiene un peso
de 10%).

Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%o)

— Descripcion breve de fundamentos teoricos, objetivos y metodologia de
la practica.
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Resultados y discusion (45%)

— Micrografias a distintos aumentos donde se sefialen los distintos
microconstituyentes. Descripcidn y justificacion de cada microes-
tructura ayudandose de los diagramas de equilibrio correspondientes

(Figura 34).
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Figura 34. Diagramas AI-Si, Al-Cu y Al-Mg (Arrabal 2017).
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Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (15%)

1. Incluya y describa una micrografia de la aleacion AISi10Mg obtenida
por manufactura aditiva.






Practica 6. Caracterizacion
de aleaciones base Cu

Introduccion

El cobre y sus aleaciones destacan por su excelente conductividad eléctrica y
térmica, facilidad de fabricacion, resistencia mecanica razonable, ductilidad,
soldabilidad y elevada resistencia a la corrosiéon y al bioensuciamiento. Por
tanto, son capaces de satisfacer un gran nimero de necesidades a nivel tecno-
logico. Adicionalmente, por su buena apariencia, se utilizan frecuentemente
con fines decorativos y arquitectonicos. Existen mas de 400 tipos materiales
base cobre e histéricamente han ido surgiendo numerosos términos, lo que ha
dado lugar a cierta confusion en su clasificacion. En la Tabla 14 se muestra uno
de los sistemas de clasificacion y designacion mas conocidos.

Tabla 14. Clasificacion y designacion de materiales base cobre segun UNS

UNS Familia Aleantes
Forja
C10100-C15999 Cobres -
C16000-C19999 Aleaciones con alto contenido en Cu -
C20000-C49999 Latones Zn
C50000-C69999 Bronces Sn
C70000-C73499 Cupronigueles Ni
Cr3500-C79999 Plata alemana Ni+otros
Moldeo
C80000-C81399 Cobres -
C81400-C83299 Aleaciones con alto contenido en Cu -
C83300-C89999 Latones Zn
C90000-C95999 Bronces Sn
C96000-C96999 Cupronigueles Ni
C97000-C97999 Plata alemana Ni+otros
C98000-C98999 Cobres al plomo Pb

Fuente: elaboracion propia.
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Cobres

El cobre puro es el metal comercial que presenta la mayor conductividad eléc-
trica y térmica, lo que justifica su elevada importancia como material ingenie-
ril. En funcion de su contenido en oxigeno, fosforo e impurezas se distinguen
multiples tipos de cobre puro. El cobre C11000 (99,90%Cu) o Cu ETP (Elec-
trolytic tough pitch) es el mas comun en aplicaciones eléctricas. Debido a su
composicidn, suelen presentar microestructuras monofasicas con las tipicas
maclas procedentes del proceso de deformacion y recocido.

Latones

Aleaciones Cu-Zn con un contenido en Zn que no suele superar el 40% en masa.
Presentan excelente conductividad térmica, siendo muy comun su uso en inter-
cambiadores de calor. En base al diagrama de fases Cu-Zn (Figura 35), los latones
se clasifican en dos grupos de importancia tecnologica: latones o y latones o + f3.
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Figura 35. Diagrama Cu-Zn y evolucion de la resistencia a traccion
y ductilidad en funcién del contenido en Zn.
Fuente: adaptado de Austral Wright Metals - AZoM 2008.
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Latones a (0-39%Zn)

La elevada ductilidad de este tipo de latones se asocia a la estructura FCC del
Cu-a. La mejor combinacion de resistencia y ductilidad se consigue para un
30%Zn, siendo un sistema muy comun en procesos de embuticion. Esto expli-
ca que este sistema también se conozca como laton de cartucheria. La microes-
tructura de estos latones es eminentemente monofasica.

Latones a+f (39-46,6%Zn)

Cuando el contenido en Zn es proximo al 40%, los latones adquieren una es-
tructura duplex con presencia de las fases oy . El metal Muntz (C28000) es
quizas el ejemplo més representativo. La presencia de fase 3, con estructura
cubica centrada en el cuerpo, disminuye la ductilidad. Esto justifica que, para
estos latones, se prefiera el conformado en caliente. Asimismo, la presencia de
fase [ abre la posibilidad de llevar a cabo tratamientos térmicos, lo que permi-
te un rango mas amplio de propiedades.

En los latones, a parte del Zn, otros aleantes como Sn, Al, Si, Mn, Ni y Pb
pueden estar también presentes (<4%), lo que da lugar a los denominados latones
aleados. Los latones al Pb (2-3%Pb) presentan microestructuras con inclusiones
de Pb practicamente puro, debido a su baja solubilidad en Cu. Los latones al Sn
destacan por su excelente resistencia a la corrosion en agua de mar (ej. laton de
almirantazgo/C44300/71Cu28ZnlSn y laton naval/C46400/60Cu39.25Z-
n0.75Sn), aunque se han ido reemplazando por latones al Al. En ambos casos y
en otros latones (al Mn, al Ni, etc.) no se observan cambios significativos a nivel
estructural, puesto que los aleantes estan en solucion solida.

Bronces

Las aleaciones Cu-Sn (2-25%Sn) se conocen tradicionalmente como bronces
o bronces al Sn. Destacan por su elevada resistencia mecénica y buen compor-
tamiento a desgaste y corrosion. El P se suele utilizar como desoxidante du-
rante la operacion de moldeo, quedando algo de P residual (~0,1%P). Por este
motivo, a veces también se denominan bronces fosforosos. En funcion del
nivel de P, a veces es posible observar el compuesto intermetalico Cu,P, el cual
aporta dureza y resistencia.
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En el caso de bronces que contienen Zn y Pb y mas de 90%Cu se utiliza el
término de bronces rojos, muy comunes en rodamientos. Su principal caracte-
ristica a nivel microestructural es la presencia de inclusiones de Pb.

La solubilidad del Sn en Cu es relativamente baja. A pesar de ello, los bron-
ces de forja suelen presentar una estructura monofasica, debido a la lentitud de
las transformaciones que predice el diagrama Cu-Sn (Figura 36). En el caso de
bronces de moldeo es comtn observar fases o y & debido a una marcada segre-
gacion del Sn.
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Figura 36. Diagrama Cu-Sn (Arrabal 2017).

Bronces de Al o cuproaluminios

Estas aleaciones presentan una atractiva combinacién de propiedades mecani-
cas y comportamiento a corrosion (forman una fina capa de Al O, en su super-
ficie). Su contenido en Al oscila entre un 5 y 11%, siendo monofasicas cuando
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<8%Al. Para contenidos superiores, se forman las fases By y, (Figura 37). En
condiciones de enfriamiento rapido o temple, f transforma a 3’ (martensita)
por transformacion adifusional.

Anivel industrial se prefieren estructuras de tipo martensitico sin formacion
de v,, debido a que esta ultima aporta excesiva fragilidad y reduce la resisten-
cia a la corrosion. La incorporacion de aleantes como Fe y Ni, tipicamente en
cantidades combinadas inferiores al 5%, inhibe la formacion de v,, formando
fase k en su lugar. Esta fase k, rica en Al, Fe y Ni, mejora las propiedades
mecanicas y no afecta significativamente al comportamiento a corrosion.

Otras aleaciones base cobre relevantes a nivel comercial incluyen los sistemas
Cu-Si, Cu-Be, Cu-Ni, Cu-Te y Cu-Ni-Zn (plata alemana). La mayoria de ellas
presentan microestructuras monofasicas y ocasionalmente inclusiones ricas en
el aleante correspondiente. Destacan las aleaciones Cu-Be, por ser las aleaciones
de cobre mas resistentes y por su capacidad para endurecer por precipitacion.
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Figura 37. Diagrama Cu-Al (Arrabal 2017).
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Objetivos

Caracterizar distintas microestructuras de aleaciones base cobre.

Parte experimental

Se prepararan distintas probetas de aleaciones base cobre (latones y bronces)
obtenidas por forja y moldeo, estudiando su microestructura con un microscopio
optico de reflexion (microscopio metalografico) y evaluando su procesado para
conseguir tales microestructuras (Tabla 15). En aquellas probetas que se conside-
re necesario, también se adquirirdn micrografias antes del ataque metalografico.

Tabla15. Coleccion probetas de cobres y aleaciones de cobre

Aleacion Composicion Tratamiento
C-3 99,2%Cu; 0,3-0,5%As; 0,1% <O Moldeo

C-4 <0,08%P Moldeo en coquilla
C-6 99,5% Cu; 0,5% Te Extrusion

D-6 90% Cu; 10% Sn; 0,79% Fe; 0,43% Mg; 0,09% Ti Moldeo en coquilla
B-11 60% Cu; 40% Zn; 0,5%max Pb Extrusion + trefilado
E-1 98,2% Cu; 11,8% Al Moldeo en coquilla
E-5 89,9% Cu; 10% Al; 0,15%max Pb Extrusion + temple

Ataque: solucion alcohalica FeCl, durante 30-60 s.
Fuente: elaboracion propia.

Informe

El informe final debera incluir los siguientes apartados. El porcentaje indica el
peso en la calificacion de la practica (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de
la practica.
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Resultados y discusion (45%)
— Micrografias a distintos aumentos donde se sefialen los distintos micro-
constituyentes. Descripcion y justificacion de cada microestructura ayu-

dandose de los diagramas de equilibrio correspondientes (Figura 35,
Figura 36, Figura 37, Figura 38, Figura 39).

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (15%)

1. Incluya la micrografia de un bronce de aluminio y niquel (NAB) y se-
fiale sus microconstituyentes. Cite la fuente consultada.



94 Laboratorio Integrado

% en masa As

[+] 10 20 30 40 50 &0 70 30 90 100
1200 T T T T T T T T T

1000

820°C (Tf)
800

T(C)
2
=1

200

Cu % at. As As

1250

1200

1150
g
=
1100
1083°C
o+l 1065eC
Lo.oos 0,39
1050f- U
o+Cu0
0,0017 (600°C)
10013'r . -
[\] 02 04 06 08 10 1,2 14 16 18 2C
Cu % en masa O

Figura 38. Diagramas Cu-As y Cu-O (Arrabal 2017).



Practica 6. Caracterizacion de aleaciones base Cu

1020%C

L+Cu,P
700 1,15 825
g 600
=
soof
400}
300}
a+Cu P
200}
100}
0 | L L L L L L L L L L L L
1 2 3 4 5 & 7 8 9 1 N 12 13 14
% en masa P
% en masaTe
0 20 30 40 50 60 70 80 90 100
2000, - - - - - -
1800 '
L}
i
1600]-,
: L1+L2
(1357 87K
1400 7/ 1365K
N
1323K
T 1200
=
1000
847K
800]
T22K]
635K ol
6000 590K
550K
400
0 10 20 30 40 50 60 70 80 20 10C
Cu %at.Te Te

Figura 39. Diagramas Cu-P y Cu-Te (Arrabal 2017).
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Introduccion

Aleaciones de Ti

Las aleaciones de Ti presentan baja densidad (4,42-4,76 g cm™, ~45% inferior
a los aceros), alta resistencia especifica y excepcionalmente alta resistencia
frente a la corrosidon en la mayoria de los medios acuosos neutros y acidos.
Ademas, son aptas para aplicaciones hasta una temperatura maxima de servicio
de 600 °C. Estas propiedades justifican su importancia tecnolégica como ma-
teriales estructurales en industrias altamente exigentes como la aeronautica.

El Ti puro existe en dos formas alotropicas: fase a, hexagonal compacta
(<882 °C), y fase B, cubica centrada en el cuerpo (>882 °C). Los elementos
aleantes en aleaciones de Ti se clasifican en a-estabilizadores (Al, O, N, C),
B-isomorfos (V, Mo, Nb, Ta), B-eutectoides (Fe, Mn, Cr, Ni, Cu, Si, H) y neu-
tros (Zr, Sn) en funcion de su efecto sobre los rangos de estabilidad de las fases
ayp.
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Figura 40. Clasificacion de aleaciones de Ti en funcion del contenido de
elementos B-estabilizadores. Fuente: elaboracion propia.
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Aunque las aleaciones de Ti mas importantes contienen multiples elemen-
tos, es posible utilizar el diagrama esquematico de la Figura 40 para clasificar-
las en cinco grupos: a, casi a, o+, casi f y B. Adicionalmente a estas fases, las
aleaciones de Ti también pueden presentar fases martensiticas (o’, a” o a’”’) y
otras metaestables (o, B, etc.); todas ellas proceden de la transformacion de la
fase B, o bien durante el temple o bien en tratamientos térmicos posteriores,
aunque solo para temperaturas comprendidas entre los 100 y 500 °C, puesto
que a temperaturas mas elevadas la fase P transforma directamente a fase o.

La Figura 41 muestra ejemplos de las microestructuras mas comunes en
aleaciones de Ti. Las microestructuras bifasicas son representativas de las que
puede presentar la aleacion Ti-6Al-4V. Se trata de la aleacion o+ mas comin
y ocupa un 56% del mercado total del Ti, debido a un equilibrio excepcional
entre resistencia mecanica, ductilidad, resistencia a fatiga y tenacidad de frac-
tura y que se mantiene hasta 300 °C.
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Figura 41. Ejemplos de microestructuras comunes en aleaciones de Ti.
Fuente: elaboracion propia.

Las secuencias de tratamiento térmico utilizadas para obtener las microes-
tructuras equiaxial o globular, laminar y diplex o bimodal se esquematizan en
la Figura 42. La temperatura alcanzada en la etapa III, por encima o debajo de
B . Y 12 velocidad de enfriamiento son los factores mas determinantes en la
microestructura final.
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Figura 42. Secuencias de tratamiento necesarias para la obtencién de las
estructuras (a) equiaxial o globular, (b) laminar y (c) duplex o bimodal
(Arrabal 2017).
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Aleaciones de Mg

Lanecesidad de aligerar vehiculos en la industria del transporte, con objeto de
reducir el consumo de combustible y la emision de gases contaminantes, ha
renovado el interés por las aleaciones de Mg, puesto que presentan muy baja
densidad (2/3 Al y 1/4 Fe), extraordinaria resistencia especifica, capacidad de
absorcion de vibraciones y facilidad de moldeo y mecanizado.

El sistema de designacion mas utilizado para aleaciones de Mg es el esta-
blecido por la American Society for Testing and Materials, el cual consiste en
un codigo de cuatro digitos; dos letras que identifican los aleantes mayoritarios
(A: aluminio, E: tierras raras, H: torio, K: circonio, L: litio, M: manganeso, Q:
plata, S: silicio, Z: zinc) seguidas de dos nimeros que especifican sus porcen-
tajes correspondientes. En ciertas ocasiones, se ailade una letra final para indi-
car la version de la aleacion. Asi, por ejemplo, la aleacion AZ91D es la cuarta
version de esta aleacion, que contiene 9% Al y 1%Zn.
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Figura 43. Diagrama de fases Mg-Al (Arrabal 2017).
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Las aleaciones Mg-Al son las que historicamente han tenido un mayor in-
terés. Esto se debe a que la adicion de Al no incrementa en exceso la densidad,
facilita las operaciones de moldeo y permite ademas obtener una combinacion
oOptima de resistencia mecanica, dureza y comportamiento frente a la corrosion.
Cuando el contenido en Al es inferior al 2%, la microestructura de las aleacio-
nes Mg-Al es predominantemente monofésica, mientras que la fase p-Mg Al ,
precipita para porcentajes superiores (Figura 43).

La fase B-Mg Al , puede presentar multiples morfologias en funcion de la
composicion de la aleacion, velocidad de enfriamiento durante la solidificacion
y temperatura empleada en tratamientos térmicos posteriores a la solubilizacion
y temple.

a) Precipitacion discontinua de fase p-Mg Al ,

Para velocidades de enfriamiento lentas y en aleaciones con bajo contenido en
Al (por debajo del maximo de solubilidad en a-Mg) se cumple el diagrama de
equilibrio, produciéndose lo que se conoce como precipitacion discontinua
de la fase B-Mg Al ,. Este término hace referencia a las celdas de agregado
laminar a-Mg + B-Mg Al , que nuclean y crecen a partir de los limites de
grano (Figura 44a). En esta transformacion celular en estado so6lido, el limite
de grano de la fase a-Mg se desplaza a la vez que avanzan las laminas del
precipitado B-Mg Al ,, de forma que la fase a-Mg se empobrece continuamen-
te en Al, formando un limite de grano continuo hasta que finaliza la precipita-
cion. Este mecanismo difiere notablemente de otros mas comunes donde se
forman fases alotriomorficas y placas tipo Widmanstétten.

b) Precipitacion continua de fase -Mg Al

Al igual que la precipitacion discontinua, se trata de una transformacion en es-
tado solido. La principal diferencia es que, en la precipitacion continua, la fase
B-Mg Al ,nucleay crece en el interior de los granos de a-Mg en forma de placas
o listones, aunque también se forma en limites de grano (Figura 44b). Este feno-
meno no ocurre durante la solidificacion, sino que se da en tratamientos térmicos
de envejecimiento, particularmente cuando la temperatura esta proxima a la li-
nea de solvus. Los motivos parecen estar relacionados con un mayor numero de
vacantes, como consecuencia del temple previo, y la elevada velocidad de
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difusion, ya que permite el crecimiento de los precipitados. A temperaturas de
envejecimiento mas bajas predomina la precipitacion discontinua.

Figura 44. (a) Vista general y (b) detalles con zonas de precipitacion continua
(CP) y discontinua (DP) (Robson 2022).

c) Agregado eutéctico

Las aleaciones Mg-Al comerciales (3-9% Al) presentan un amplio intervalo de
solidificacion y son, por tanto, susceptibles de presentar defectos tales como
segregacion, porosidad y agrietamiento en caliente. En el caso de la segrega-
cion, el resultado mas evidente es la formacion de agregado eutéctico para
contenidos de Al claramente inferiores al maximo de solubilidad (13% Al) y
una distribucion poco homogénea del Al presente en la fase primaria a-Mg.

El eutéctico a-Mg + B-Mg Al , puede mostrar una gran variedad de morfo-
logias: totalmente divorciado, parcialmente divorciado, globular/fibroso y lami-
nar (Figura 45). En ocasiones, dos o incluso tres de estas morfologias se observan
simultaneamente en la misma pieza. Los dos factores mas determinantes sobre
el tipo de morfologia predominante del eutéctico son los siguientes:

— Contenidos en Al y Zn: a medida que aumenta la concentracion de Al se
sigue la secuencia anteriormente mencionada, desde completamente
divorciado a laminar cuando se alcanza la composicion eutéctica (33%
Al), mientras que un 1-2%Zn desplaza esta secuencia hacia la izquierda
(ej. de parcialmente a completamente divorciado). La mayoria de
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aleaciones Mg-Al contienen menos del 9% de Al, por lo que las morfo-
logias de tipo divorciado son las que predominan.

— Velocidad de enfriamiento: se favorecen las morfologias divorciadas
cuando se incrementa la velocidad de enfriamiento.
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Figura 45. Morfologias posibles del eutéctico a-Mg + B-Mg_Al,.
Fuente: elaboracion propia.

Otros elementos presentes en aleaciones Mg-Al son minoritarios y tienen
poca influencia sobre la microestructura final, a excepcion del Mn, el cual
forma inclusiones Al-Mn con formas poligonales y que ejercen un efecto se-
cuestrante sobre el Fe, mejorando el comportamiento a corrosion de estas
aleaciones.

Objetivos

Caracterizar distintas microestructuras de aleaciones de Ti y Mg.
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Parte experimental

Se prepararan distintas probetas de muestras de Ti y Mg, estudiando su mi-
croestructura con un microscopio optico de reflexion (microscopio metalogra-
fico) y evaluando su procesado para conseguir tales microestructuras (Tabla 16).

En aquellas probetas que se considere necesario, también se adquiriran
micrografias antes del ataque metalografico.

Tabla16. Coleccion de probetas de aleaciones de Tiy Mg

Aleacion Composicion Tratamiento
TiBAI4V-R Al 6,3%; V 4,0% Recristalizado
Ti6AI4V-G Al 6,3%;V 4,0% Recocido y enfriamiento en horno
Ti6AI4V-F Al 6,3%;V 4,0% Recocido y enfriamiento al aire
TiBAI4V-D Al 6,3%; V 4,0% Recocido y enfriamiento al aire
AZ80 Al 8,2%; Zn 0,46% Recristalizado
AZ91 Al 9%; Zn 1% Moldeo

Ataque: aleaciones de Ti: 0,5 mL HF + 1,5 mL HCI + 2,5 mL HNO, + 95 mL H,0O durante 30-120 s.
Aleaciones de Mg: 1-3% nital durante 1-3 s.
Fuente: elaboracion propia.

Informe
El informe final debera incluir los siguientes apartados. El porcentaje indica el
peso en la calificacion de la practica (la calidad del informe tiene un peso de 10%).
Introduccion (10%), Objetivos (5%) y Parte experimental (5%)

— Descripcion breve de fundamentos tedricos, objetivos y metodologia de

la practica.

Resultados y discusion (45%)

— Micrografias a distintos aumentos donde se sefialen los distintos micro-

constituyentes. Descripcion y justificacion de cada microestructura ayu-
dandose de los diagramas de equilibrio correspondientes.



Practica 7. Caracterizacion de aleaciones base Mgy base Ti 105

Conclusiones/Bibliografia (10%0)

Cuestiones (15%)

1. Describa la microestructura de una aleacion de Ti B-metaestable que
haya sido envejecida. Cite correctamente la fuente consultada.





