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RESUMEN de la tesis de José de Jesiis Negrete Sanchez presentada como requisito
parcial para la obtencion del grado de DOCTOR EN CIENCIAS en FISICA DE
MATERIALES. Ensenada, Baja Califorma, México. Diciembre de 1994

EXTRUSION DE ALEACIONES Zn-Al-Cu

Resumen aprobado por:

Se analiza desde el punto de vista de la Ciencia de Materiales el proceso de extrusion de las
aleaciones Zn-Al-Cu, ricas en Zinc, con el fin de identificar la influencia de las diversas variables y
fenémenos involucrados en el proceso de conformado mecanico de estas aleaciones de tal forma que
sea posible, definir las condiciones mas propicias o los parametros Optimos para llevar a cabo el
proceso de extrusion y obtener productos comerciales de buena calidad.

Por condiciones dptimas se consideran, los valores de los parametros involucrados en el
proceso y su influencia sobre las propiedades de los productos extruidos. Se busca por lo tanto,
definir las condiciones optimas de temperatura, rapidez de deformacién, lubricacion, composicion
quimica, geometria de las herramientas, tratamientos térmicos y termomecanicos, y.establecer la
relacion entre los parametros utilizados para realizar la extrusion de las aleaciones y las propiedades
resultantes en los perfiles extruidos.

Para lograr lo anterior, es necesario llevar a cabo un andlisis de los fenomenos que gobiernan
la formacion de la microestructura de las aleaciones Zn-Al-Cu y la relacién de ésta con las
propiedades resultantes. La formacion de la microestructura esta directamente relacionada con la
composicién quimica y las transformaciones de fase que se presentan en las aleaciones, tanto durante
la solidificacion de las mismas como durante las etapas de trabajado mecéanico y tratamientos
térmicos posteriores.

Para ello se recurre al uso de técnicas de microscopia electronica de barrido y difraccion de
rayos X en alta temperatura, asi como de métodos para la determinacion de propiedades mecanicas,
tales como la resistencia a la tension, el esfuerzo de flujo bajo condiciones de conformado en caliente,
la dureza y la resistencia al impacto, con el fin de analizar los diversos fendmenos que se presentan
durante la solidificacion, conformado mecanico y tratamiento térmico de las aleaciones Zn-Al-Cu y
poder establecer la relacion entre la microestructura presente y las propiedades mecanicas, con el
proposito de utilizar la informacién generada, en la aplicacién de estas aleaciones al proceso de
extrusion, tanto a nivel laboratorio como a nivel industrial.
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EXTRUSION DE ALEACIONES Zn-Al-Cu

| INTRODUCCION .

Las aleaciones Zn-Al-Cu han sido objeto de intenso estudio, buscando aplicarlas
comercialmente (Smith and Hare, 1973), (Cheethman and Ridley, 1971), (Balliet, 1974),
(Nishimura and Miyagawa, 1974), (Ling and Laughlin, 1979). La aleacion Zn-Al con
composicién eutectoide y modificada con pequefias cantidades de Cobre y Magnesio, ha
sido desarrollada para aplicaciones en los procesos de forja, laminaciéon, formado
superplastico, fundicién en arena, fundiciéon en molde permanente y por inyeccién (Belk,
1976), (Balliet et al, 1978), (Stewart, 1973), (Kubel, 1987), (Henniker-Heaton aﬁd
Swanson, 1976), (Gervais et al, 1985).

En Meéxico, se ha desarrollado una familia de aleaciones Zn-Al-Cu, basadas
fundamentalmente en la aleacion Zn-Al de composicion eutectoide, las cuales ademas de
aplicarse a los procesos mencionados con anterioridad, pueden ser sometidas al proceso de
extrusion en caliente para producir perfiles de diversos tipos (Valdés ef al, 1981), (Negrete
et al, 1983), (Torres-Villasefior, 1988), (Torres Villasefior et al, 1990). Esta familia de
aleaciones se ha caracterizado con el nombre de ZINALCO, cuya patente y marca
registrada pertenecen a la Universidad Nacional Auténoma de México.

Siendo el Zinalco la tnica aleacion basada en Zinc existente en el mercado que puede
extruirse, la adaptacion del material a este proceso se ha dificultado por no contar con
informacion relativa en materiales semejantes. El proceso de extrusion del Zinalco, ha sido
desarrollado a nivel de laboratorio, pasando luego a pruebas en planta piloto y finalmente a
nivel industrial. A nivel laboratorio el trabajo se inici6 con la caracterizacién del material y
con la evaluacion y la optimizacion de sus propiedades, se continué con las pruebas iniciales

de extrusion para determinar las condiciones mas favorables para llevar a cabo el proceso.



Una vez determinados los pardmetros optimos de la extrusion, tales como la temperatura,
velocidad de deformacidn, lubricacion, relacion de areas a utilizar, nimero de cavidades,
tipo de estructura de partida, enfriamiento posterior del perfil, tratamientos térmicos,
etcétera, se utilizaron los resultados obtenidos para llevar a cabo pruebas a nivel industrial
en escala piloto. Los resultados obtenidos en este etapa han sido retroalimentados para
diseflar nuevos experimentos a escala de laboratorio, cuyo objetivo es la optimizacion de los
parametros del proceso de extrusién, asi como de las propiedades de los productos
extruidos.

México es uno de los paises que producen mas Zinc en el mundo,
desafortunadamente, méas de la mitad de la produccion se exporta, parte como lingote y
parte como concentrado, es decir como mineral enriquecido, esto es algo lamentable ya que
se vende como materia prima a precios muy bajos, pues no tiene valor agregado alguno. El
Zinalco tan solo en el campo de los productos extruidos tiene un potencial de aplicacion
mayor de 50,000 toneladas por afio, lo que representaria un consumo nacional aproximado
de 40,000 toneladas de Zinc, que significa casi el 20 % de la produccién nacional.

Por lo anterior, es de gran importancia contar con toda la informacién necesaria para
adaptar el Zinalco al proceso de extrusion, para ello se realizd este estudio con el fin de
lograr la caracterizacion del material en todos los estados microestructurales posibles, la
optimizacion de las propiedades y el ajuste de los parametros del proceso de extrusion.

El trabajo se ha integrado de la siguiente manera: un capitulo que describe los
antecedentes de las aleaciones de Zn-Al y Zn-Al-Cu asi como los principios fundamentales
del proceso de extrusion, un capitulo sobre la descripcion del trabajo experimental
desarrollado, un capitulo sobre los resultados obtenidos, un capitulo sobre el analisis y la

discusioén de resultados y se finaliza con un cuadro de conclusiones y perspectivas.



I ANTECEDENTES

II.1  Antecedentes de aleaciones zinc-aluminio

La aplicacion del zinc como elemento principal en la fabricacion de aleaciones
estructurales ha estado restringida hasta la fecha unicamente al campo de las aleaciones para
inyeccion a presion conocidas comercialmente como zinc zamak. También el zinc se
encuentra en aleaciones base cobre (latones y bronces) y base aluminio, mas no como
elemento principal sino como aleante.

La utilidad de las aleaciones de zamak se reduce a aplicaciones donde el rendimiento
mecanico no es muy exigido, ya que se trata de aleaciones con estructura de colada, de baja
resistencia mecanica y alta densidad. Por otro lado, la aplicaciéon del zinc en otros campos
es de sobra conocida , sobre todo en lo que se refiere a la proteccidon contra la corrosion del
acero principalmente y como 6xido de zinc en diversos campos que van desde pinturas y
plasticos hasta ceramicas y fotocopiado.

Meéxico es un productor importante de zinc primario y concentrados de zinc, su
volumen de produccion es tan alto que la demanda nacional apenas si es capaz de consumir
solo el 50%. La desventaja en esto es que el excedente se vende al extranjero a preciés
internacionales como materia prima, por lo que las empresas mineras son totalmente
vulnerables a las variaciones de los precios internacionales de los metales, los cuales en los
ultimos tiempos han tenido un comportamiento que ha beneficiado mas a los consumidores
que a los productores.

Aunque se han realizado estudios para tratar de diversificar las aplicaciones del zinc,
el interés de realizarlos, ha sido mas que nada la generacion de nuevos conocimientos, ya
que los paises que estan en posibilidad real de llevar a cabo programas importantes de
investigacion, no‘ son paises con excedentes en su produccion interna de zinc, por lo que mas
bien desalientan Ila generacion de tecnologias que puedan desviar parte de los volimenes

que requieren para satisfacer su demanda interna de este metal.



La busqueda de aplicaciones de zinc como elemento primario o principal en la
fabricacion de aleaciones con caracteristicas para adaptarse a los procesos convencionales de
conformado mecanico se remonta a finales del Siglo XIX. Los primeros estudios se
desarrollaron en Alemania y su finalidad era aplicar el zinc dentro de los productos
laminados. La gran limitante que ha encontrado el zinc para ser utilizado como material
estructural ha sido su baja resistencia mecanica y su tendencia a fallar por fluencia lenta a
temperatura ambiente. Estas dos limitantes, disminuyen los campo de aplicacién sélo a
aquellos, donde no se requiere una alta resistencia mecanica y donde el material no esta
sometido a esfuerzos permanentes, aunque sean de bajo nivel.

Las aleaciones Zn-Al-Cu han sido estudiadas con propositos de aplicacién comercial
a partir de la década de los 40's. Aunque algunos estudios se llevaron a cabo con
anterioridad no se realizaron con intenciones de aplicacion, sino con el fin de caracterizar las
fases y reacciones presentes en el sistema de aleacion binario Zn-Al.

Entre las aleaciones basadas en Zinc, uno de los sistemas de mayor potencial de
aplicacioén es el Zn-Al en la region rica en Zinc. Dentro de esta region caen algunas
aleaciones comerciales como el Zamak y las aleaciones ZA27, ZA12 y ZA8, todas ellas
utilizadas con bastante éxito en inyeccion a presion. La aleacion de este sistema que ha sido
por mucho la mas estudiada es la Zn22Al, ya que presenta un fenémeno conocido como
superplasticidad. Esta propiedad, que consiste en soportar enormes deformaciones en
tension sin que se presente la fractura, aunque ha sido enormemente estudiada en esta
aleacion, aun no tiene aplicaciones comerciales rentables. En otros sistemas de aleaciéon (Ti-
Al-V, Al-Lj, etc.), la aplicaci()n'comercial de la superplasticidad es actualmente explotada
con gran éxito.

En México, desde 1977 se ha estado estudiando el sistema de aleacion Zn-Al en la

region rica en Zinc con el fin de generar aleaciones para aplicaciones estructurales. Como



resultado de estos estudios (Negrete y Torres-Villasefior, 1979) se ha encontrado que la
aleacion Zn-Al de composicién eutectoide (Zn22Al) es la que posee mayor resistencia y a la
vez mayor ductilidad, ademas se encontré que al agregar pequefias cantidades de cobre, la
resistencia mecanica se eleva considerablemente sin que se disminuya la ductilidad de la
aleacion, la superplasticidad caracteristica en esta aleacidén, continua presentandose y se
eliminan los problemas de fluencia lenta a temperatura ambiente, estos estudios sobre
aleaciones Zn-Al-Cu fueron la base del desarrollo del Zinalco, que provocaron el registro de
la marca registrada, la patente del material y la transferencia tecnologica del desarrollo a la
industria.

La generacion de la tecnologia del Zinalco es producto del estudio cientifico de la
relacion entre la estructura y las propiedades de los materiales, por lo que es obvio que para
poder lograr el desarrollo de la aleacion, fue necesario realizar una gran cantidad de estudios
basicos para determinar la estructura de las aleaciones en esta region del diagrama de
equilibrio, los cambios estructurales provocados por las diferentes reacciones en estado
solido que se presentan durante los diversos ciclos de tratamiento térmico a que pueden
someterse y la evaluacion de las propiedades resultantes en cada caso.

En este trabajo se establece la relacion entre la estructura y las propiedades
mecanicas de las aleaciones Zn-Al-Cu basadas en composiciones quimicas ubicadas
alrededor del punto eutectoide del sistema binario Zn-Al (78%Zn-22%Al) modificadas con
cobre. El propésito es adecuar el material al proceso de extrusion y producir mediante este

método de conformado mecanico la fabricacion de articulos de aplicacion comercial.

II.2  Microestructura y propiedades de las aleaciones Zn-Al-Cu.
Una gran diversidad de trabajos de investigacion se han llevado a cabo en aleaciones
Zn-Al en la region de interés de este trabajo, la mayoria de ellos se han enfocado

principalmente al estudio de la superplasticidad preseptada por la aleacién binaria Zn-Al de



composicion eutectoide. Hasta la fecha existen 2 versiones del diagrama de equilibrio binario
Zn-Al, La primera, propuesta desde principios de siglo por Shepard (1905) y Tiedemann
(1922) confirmada por Schmid y Wassermann (1934) y por Gebhardt (1949). Esta version
inicial del diagrama, que se muestra en la figura 1, fue aceptada de ma_ﬁera general e
indiscutible hasta los afios 60's por sobre la version de muchos otros autores, que afirmaban
la existencia de una reaccion peritéctica y una eutectoide, aunque sin la suficiente evidencia
experimental.

La segunda versién del diagrama de equilibrio, més reciente y aiin en controversia se
presenta en la figura 2, y es producto de las investigaciones de Presnyakov et a/ (1961),
Goldak y Parr (1963) y Nayak (1973). Basicamente la diferencia entre las dos versiones del
diagrama binario Zn-Al es la existencia de una reaccion eutectoide a los 275°C, si la
reaccion eutectoide se presenta; como lo establece la segunda version del diagrama de
equilibrio, entonces se introduce adicionalmente una reaccion peritéctica a 445°C y una
region de dos fases o + 3 . A través de la reaccion peritéctica es como se formaria la fase 8
de alta temperatura que luego se descompondra en las dos soluciones terminales oo + M
durante la reaccién eutectoide. La solucién solida o seria una solucion basada en la
estructura del Aluminio (C.F.) con Zinc disuelto, mientras que la solucion solida n seria una
solucion basada en la estructura del Zinc (H.C.) con Aluminio disuelto. La solucion solida
seria una solucion soélida intermedia basada en la estructura del aluminio y ordenada con
estequiometria ZnAl y con una red cristalina semejante a la del compuesto AuCu.

Si por el contrario, la reaccidon eutectoide no se presenta, entonces no existird
reaccion peritéctica ni eutectoide sino solo una region de insolubilidad cerrada entre
soluciones soélidas de Aluminio del mismo tipo estructural y por consiguiente la
descomposicion de la fase de alta temperatura ( oo en este caso), es por: medio de

precipitacion discontinua.
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Actualmente, la segunda version es aceptada mas ampliamente aunque las
controversias existen dado que los experimentos reportados para generar la segunda version
del diagrama no aseguran condiciones de equilibrio. La ultima edicién de la s‘eri.e de Metals
Handbook de la ASM (American Society for Metals) publica como diag?afna Zn-Al la
version inicial. Por otro lado, la revision mas actualizada del diagrama de equilibrio realizada
por (Murray J.L.. 1983) y publicada en el Bulletin of Alloy Phase Diagrams considera que la
version valida es la primera y sostiene como inaceptable la segunda version del diagrama.

En la segunda version del diagrama de equilibrio las transformaciones que se

presentan en la region rica en Zinc son las siguientes:

a) Transformacion peritéctica : Liquido+a —>f a 443°C
b) Transformacidn eutéctica ; Liquido > B +m a 382°C
¢) Transformacion eutectoide : B—> a+m a 275°C

d) Transformacion Espinodal: B—> a+n

Como parte del presente trabajo se realizé un estudio de difracciéon de rayos X en
alta temperatura para establecer la validez de la segunda versién del diagrama de equilibrio
binario, como se vera en el capitulo correspondiente a resultados, no se encontrd evidencia
de la existencia de la fase intermedia (3, por lo que se debe considerar como valida
unicamente la primera version del diagrama de equilibrio. Sin embargo, para facilitar la
nomenclatura de las fases en este trabajo se hard mencion de la fase de alta temperatura
como la fase B ya que la mayoria de los articulos cientificos sobre el tema la denominan de
esta manera.

En general todos los autores coinciden en que la estructura de las aleaciones Zn-Al
en la region rica en Zinc esta constituida basicamente por dos fases terminales o y m, las
cuales corresponde a soluciones sélidas ricas en Al y Zn respectivamente. El diagrama de

equilibrio Zn-Al que se presenta en la fifura 2 ‘es de gran utilidad para la comprension de la

]
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formacion de las microestructuras de estas aleaciones. En el diagrama mencionado, aparecen
en la region rica en Zinc (>60% en peso) solo las fases solidas o, B y m. La fase B se
descompone de manera isotérmica bajo condiciones de equilibrio en las fases o y m a la
temperatura de 275°C, esta reaccion eutectoide f3 — a + n es fundamental en la
definicién de las microestructuras presentes en las aleaciones Zn-Al.

En el diagrama de la figura 2 se puede observar la presencia de una reaccion
peritéctica durante la solidificacion de las aleaciones con alto contenido de Zinc. Esta
reaccion peritéctica expresada como: lig + o — 3 se lleva a cabo a una temperatura
aproximada de 443°C , provoca en las aleaciones con contenidos de Zinc mayores que 60%
en peso, la presencia de fase o primaria que se encuentra segregada en el centro de las
dendritas de fase (3. Esta fase o primaria es muy dificil de eliminar, debido a que para
homogeneizar la composicién quimica debe de enriquecer su contenido de zinc tomandolo
de la fase m, sin embargo como ambas fases estan fisicamente separadas por un cerco de
fases o + m en equilibrio, que provienen de la descomposicion eutectoide de la fase f3, las
distancias que deben moverse los atomos para homogeneizar la composicion quimica son
demasiado grandes.

El diagrama también revela la presencia de una reaccion eutéctica en donde el liquido
se transforma en dos fases solidas a la temperatura de 382°C. Esta reaccion eutéctica toma
lugar en las aleaciones con alto contenido de zinc cuando se enfrian rapidamente, ya que el
liquido remanente alcanza la composicion del eutéctico, solidificando como tal y dando lugar
a las fases solidas o + B . La porcion de fase 3 formada durante esta reaccion se
transformara posteriormente en las fases terminales a + n cuando la aleacién se enfrie por
debajo de la temperatura eutectoide de 275°C.

El cobre dentro de la aleacion eutectoide Zn-Al en cantidades menores a 1.0% se

disuelve totalmente dentro de la fase 7 rica en zinc no dando lugar a la formacién de nuevas
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fases. Al agregar cobre en cantidades mayores de 1.0% dentro del sistema binario Zn-Al en
la region rica en Zinc, se formaran 2 soluciones solidas ricas en cobre, las cuales son €y T,
como puede ser observado en el diagrama ternario Zn-Al-Cu que se presenta en la figura 3,
el cual corresponde a una seccion isotérmicaa 350°C.

Las fases, € y t', han sido estudiadas por diversos autores, sin embargo, debido a que
solo se ha estudiado la estructura y las propiedades de las fases de manera singular, se
desconoce el efecto de ellas sobre las propiedades de la aleacién binaria de composicién
eutectoide. La fase € es un compuesto intermetalico de ICu y Zinc con una estequiometria
cercana a CuZns o CuZngy, su estructura es hexagonal compacta y su dureza Vickers es de
1500 MN/m?, (Mondolfo, 1976). La fase 1' tiene una estructura romboedral, su
estequiometria es cercana a CuZngAly y su dureza Vickers es 6500 MN/m? (Murphy,
1975). De acuerdo con el diagrama ternario Cu-Zn-Al de la figura 3, la presencia de una u
otra fase, bajo condiciones de equilibrio, esta gobernada por la composicién quimica y por la
temperatura. En general para aleaciones con contenidos mayores a 1.0 % de Cobre y 21 %
de Aluminio, la fase rica en cobre que se presentard a temperatura ambiente sera T' puesto
que es la fase de equilibrio, sin embargo aleaciones con contenidos de cobre mayores a 1%
formaran fase € en alta temperatura la cual se mantendra de manera inestable a temperatura
ambiente debido a que la transformacion de la fase € a la fase t' ocurre con una gran lentitud.

Existen tres reacciones de equilibrio en las aleaciones Zn-Al-Cu en la region de bajos
contenidos de cobre y alrededor de la composicion eutectoide del sistema binario Zn-Al.
Estas tres reacciones han sido reportadas por Gebhardt y confirmadas por Murphy (1980)
son: B+1 & a+e a 285°C (1)

B+e & a+n a 276°C 2)

a+e <« T+m a 268°C 3)
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De acuerdo con estas reacciones, si existe en la aleacion suficiente cantidad de cobre
se formar4 en alta temperatura la fase € en el caso de aleaciones con contenidos mayores de
80% en peso de Zinc y la fase ' en el caso de aleaciones con contenidos menores de 80% en
peso de Zinc. Sin embargo, la fase que prevalecera bajo condiciones de equilibrio debera ser
7' ya que la fase € se descompone en t' mediante la reaccion (3) a 268°C.

Debido a que la reaccion de descomposicion de la fase € a 268°C es extremadamente
lenta a temperatura ambiente, las aleaciones enfriadas bajo condiciones de no equilibrio
contendran generalmente fase € en lugar de 7.

En el caso de las aleaciones estudiadas en el presente trabajo se tiene la presencia de
la fase € en las estructuras de colada de todas las composiciones de las aleaciones. La
presencia de la fase € se debe a que durante la solidificacioén de las aleaciones se mantuvo
una alta velocidad de enfriamiento que provocé que la ultima porcién del liquido solidificara
como un eutéctico ternario formado por las fases 3 + € + 1 y que la fase € formada de esta
manera se conservara a temperatura ambiente por tiempo indefinido.

La fase 7' en las aleaciones estudiadas en este trabajo aparece en las aleaciones con
alto contenido de cobre (6 % y 27 %) durante el tratamiento térmico o mecanico de las
mismas, mientras que en la aleacién con menor contenido de cobre (2%) solo apareée
cuando se deforma mecénicamente mediante el proceso de extrusién, en temperaturas
inferiores a la eutectoide, ya que de esta manera se presenta simultdneamente facilidad para
la difusion por la alta temperatura y movimiento de material por la deformacion plastica, y
dado que la temperatura esta por debajo de la temperatura de equilibro de la fase €, se dan
las condiciones para que se presente la reaccion 3. Por otro lado, si el proceso de extrusion
se desarrolla a una temperatura mayor que la eutectoide, la fase € se encuentra en equilibrio
por lo que no toma lugar la reaccion 3 permaneciendo la fase € en la aleacion aun después

de enfriarla a temperatura ambiente.
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1.3  Extrusion de aleaciones de zinc
Principios generales de la extrusion

La extrusion es un proceso de deformacién plastica usado para fab.ricar productos
metalicos semiacabados, largos y rectos, tales como: barras, secciones sélidas y huecas,
tubos, alambres y bandas; el principio es muy simple: bajo una alta carga, un lingote de metal
llamado billet o tocho, es comprimido dentro de un contenedor cerrado, y obligado a fluir a
través del orificio de un dado para producir una reduccién en seccion transversal. Se
pueden extruir secciones transversales muy complejos, pero depende del tipo de material y
del método de extrusion usado, asi como de los dados disponibles. La extrusion puede
hacerse en altas temperaturas o a temperatura ambiente.

La carga de extrusion es transmitida por medio de un pistoén activado hidraulica o
mecanicamente a través de un disco de presion metalico intermedio que sigue al tocho de
metal a extruir. El contenedor es construido generalmente de varios cilindros de pared
delgada, usualmente comprimidos uno a otro para soportar los altos esfuerzos radiales, y
ajustados con un inserto interior resistente al desgaste. La figura 4 ilustra el principio del
meétodo.

La prensa de extrusion hidraulica fue inventada en 1810 por el inglés S. Bramah. Su
disefio fue para extruir plomo. EI principio basico atn es usado para la obtencion de tubos
de plomo. El proceso fue aplicado con éxito para materiales de alto punto de fusion por
primera vez por el aleman A. Dick en 1890. El coloco un disco de metal enfrente del ariete
de extrusién, permitiendo con esto que el residuo del tocho y el disco de metal sean
expulsados simultaneamente del contenedor. Esto fue el punto clave para poder extruir
otros metales ademas del plomo. El desarrollo posterior del proceso hasta la actualidad, ha
estado relacionado con avances en la construccion e instalacién de prensas, mejorias en

herramientas y el desarrollo de aceros de trabajado en caliente.
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Tipos de extrusiéon

Los dos tipos basicos de extrusion son la extrusion directa y la extrusion indirecta.
La figura 4 ilustra esquematicamente ambos procesos. En la extrusion directa, el tocho de
metal a extruir es colocado dentro del contenedor y empujado hacia el dado mediante el
ariete colocando entre ambos un disco de presion. En el proceso de extrusion indirecta el
dado es colocado en la punta de un ariete hueco y empujado contra el tocho que se
encuentra dentro de un contenedor cerrado. La diferencia basica entre los dos métodos de
extrusion es el movimiento relativo del tocho dentro del contenedor; para la extrusion
directa el tocho se desliza dentro del contenedor, mientras que para la extrusion indirecta no
hay movimiento relativo entre el tocho y el contenedor. Por lo tanto las fuerzas de friccion
en el caso de la extrusion indirecta seran menores lo que permitira llevar a cabo el proceso
con cargas mas pequeilas que en el caso de la extrusion directa. Sin embargo, existen
limitaciones practicas para la extrusion indirecta ya que el uso de un ariete hueco limita la
carga a aplicar sin que ocurra falla en el ariete y la zona a través de la cual ha de pasar el
perfil extruido también se ve limitada por las paredes del ariete hueco.

Los equipos de extrusion generalmente son prensas hidraulicas con geometria
horizontal o wvertical con capacidades de carga desde 3 MN hasta 140 MN. Una
caracteristica importante de la prensa de extrusion es la velocidad del ariete que a su vez
determina la rapidez de deformacion del proceso. Algunas aleaciones tales como las de
cobre y aluminio requieren baja rapidez de deformacion mientras que otras como las de los
metales de alto punto de fusioén requieren velocidades mas altas. Los dados para extrusion
generalmente son sometidos a altos esfuerzos y altas temperaturas por lo que son
construidos con materiales de alta resistencia en alta temperatura. Hay basicamente dos tipos
de dados, los de entrada conica o angulo de entrada menor de 90° y los de entrada plana o

angulo de entrada de 90°.
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Las variables principales del proceso de extrusion son:
o  Eltipo de extrusion (directa o indirecta)
o  Larelacion de extrusion
o  Latemperatura de trabajo
o Larapidez de deformacion
o La friccion entre el material y las paredes del contenedor y la cara del

dado

Todas estas variables convergen sobre la carga rejquerida para provocar la extrusion
del material de trabajo.

En la figura 5 se presenta una grafica esquematica que ilustra el valor de la presion
de extrusion como funcion del avance del ariete dentro del contenedor para extrusion directa
y para extrusion indirecta. La presion de extrusion se obtiene al dividir la carga ejercida por
la prensa entre el area de la seccion transversal del tocho de extrusién. Puede ser observado
que hay un incremento inicial en la presién de extrusion el cual se debe a la compresion
inicial del tocho hasta que llena el interior del contenedor. Para el caso de extrusion directa
el flujo de metal a través del orificio se presenta cuando la presion de extrusion alcanza el
punto méaximo de la grafica o punto de rompimiento. Conforme se extruye el tocho de
metal, la presion de extrusion va disminuyendo paulatinamente debido a que la longitud del
tocho dentro del contenedor se va reduciendo progresivamente. Dado que en el caso de la
extrusion indirecta no hay movimiento relativo entre el tocho y el contenedor, la presion de

extrusion se mantiene practicamente constante.

Estado mecanico de esfuerzos

El estado mecanico de esfuerzos que se presenta en el caso del proceso de extrusion

es un estado compresivo triaxial que puede ser representado por las componentes de los
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esfuerzos principales o, 0,, y o; . El criterio de cedencia de Tresca indica que la
deformacion plastica se iniciara cuando
G~ G5= 0, (D

Donde o, es el esfuerzo de flujo medido en una prueba de tension bajo las
condiciones especificas impuestas durante el proceso de deformacion plastica.

La caracteristica principal de la extrusion es que los tres esfuerzos principales son
compresivos y o, tiene la magnitud algebraicamente menor mientras que ¢, = G, y son de
magnitud algebraica mayor que G5, por lo tanto

G, =03~ 03 y Oy— 03~ Gy (2

La fuerza axial corresponderia al esfuerzo o5 y si se desprecia la friccion entre el

tocho y el contenedor se tendra
-05= Oy~ 5,

Si se supone que los esfuerzos o, y o, son en magnitud un 50% de o,

-0,=0,— 0.50; y -0;5=20, 4)

Lo cual indica que el valor de la carga necesaria para iniciar la deformacién en
extrusion es siempre significativamente mas alta que el esfuerzo de flujo del material aun y
cuando no se considere friccion alguna,

La relacion de extrusion representa el grado de deformacion plastica impartido al
material durante la extrusion del mismo, se calcula dividiendo el area de la seccion

transversal del tocho entre el area de la seccion transversal del perfil extruido,
R=4,4 Vi %)

La relacion de extrusion R es preferida sobre la reduccion de area () utilizada para

describir la deformacion plastica en la prueba de tension ya que R es un parametro que
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describe mejor la deformacion plastica cuando esta corresponde a cantidades mayores que

90% de reduccion de area. De cualquier manera

R=_L_ (6)

Considerando que la deformacion se realiza de manera homogénea y que no hay
friccidn, la presién de extrusion esta directamente relacionada al logaritmo natural de la

relacion de extrusion de tal forma que la presion de extrusidén puede ser expresada como:
P/ A4p= 0p (In Ay/Af) (7)

Donde P es la carga de extrusion y o, el esfuerzo de flujo del material
extruyéndose.

Si se considera la friccion la ecuacion puede escribirse como

P=k Ao (InAy/4p (8)

Donde k es llamada la constante de extrusién del material y cuyo valor incluye la
influencia del valor del esfuerzo de flujo o resistencia a la deformacién del material bajo las
condiciones del proceso, asi como de la friccién y de la deformacion inhomogénea.

La rapidez de deformacion promedio en la extrusion de barras a partir de tochos de

seccion redonda con dados planos se calcula mediante:

* 6vinR
EF= 9
D ©)

]

donde v es la velocidad del ariete y Dt es el diametro del tocho.
La velocidad de extrusion tiene un efecto directo sobre la presion de extrusion y

sobre la temperatura del perfil extruido por lo que debera ser controlada tanto para no
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rebasar la capacidad de carga de la prensa como para evitar un excesivo calentamiento del
material que pudiera provocar la fusion incipiente del mismo.

- La temperatura de trabajo es de gran importancia por que permitf, cuando se
incrementa, disminuir sensiblemente la resistencia del material a extruir, sin embargo, ya que
el aumento en temperatura introduce problemas de oxidacion, desgaste y reblandecimiento
de las herramientas y dificulta la lubricacion, es recomendable utilizar la temperatura minima
que mantenga el metal con una plasticidad adecuada. El limite superior de temperatura
normalmente esta asociado con la fusién incipiente del material o fragilidad en caliente y
dado que la excesiva deformacion plastica involucrada con la extrusion incrementa
substancialmente la temperatura, es necesario usar una temperatura que evite el riesgo de
fusion incipiente en el material extruido.

Los cambios de temperatura durante la extrusion dependen de la temperatura inicial
del tocho, la transferencia de calor entre el tocho y el contenedor y el calor desarrollado por
la deformacioén y por la friccion.

La temperatura inicial del material se ve incrementada durante el proceso de
extrusion tanto por la energia de deformacion que se convierte en calor como por la friccion
presente en las superficies de contacto entre el metal y las herramientas.

Si se considera que no hay friccion, la energia necesaria para deformar el material es

igual a la presion de trabajo por lo que

w=0y (InAy/Af) (10)
De tal forma que si se considera un proceso adiabatico entonces
A
o, In| ==
AT = 4 (11)
C !

Donde: C es el calor especifico del material y A7 es el incremento en temperatura

que sufre la pieza de trabajo.
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Dado que la resistencia de los metales aumenta con la rapidez de deformacion, es
importante tomar en cuenta que al requerirse mayor energia para deformar a mayor rapidez,
se tendra mas generacion de calor lo que provocara un mayor incremento de temperatura en
la pieza durante la extrusion de la misma. Si la temperatura se incrementa hasta el punto de
fusion incipiente del material se tendra parcialmente fundida la superficie lo que ocasionara
que se tengan defectos tales como desgarres y ampollas convirtiendo en inaceptable el
producto extruido.

De acuerdo con lo anterior es necesario tener en cuenta los cambios de temperatura
esperados durante la extrusion del material tanto por la energia de deformacién como por la
rapidez de deformacion y por la friccion.

En la figura 6 se presenta un diagrama esquematico de velocidad de extrusion VS
temperatura donde puede ser observado que se compone de dos graficas una de las cuales,
la de la izquierda, representa la limitacion por carga de extrusién y la otra representa la
limitacién por fusién incipiente del material. Las condiciones de rapidez de deformacion y
temperatura de salida del perfil extruido deben ser tales que siempre se mantengan dentro
del area sombreada ya que al caer fuera de esta area se corre el riesgo de no tener capacidad
en la maquina para realizar la extrusion o fundir la superficie del material extruido
ocasionando el rechazo del producto. Entre mds juntas estén las graficas mencionadas de la
figura 6 menor sera el rango de temperatura de trabajo y de rapidez de deformacion de ese
material.

La friccidn presente durante la extrusion determina en gran medida la forma en que
el metal fluird desde el interior del contenedor a través del dado, en general entre menor es
la friccion y mas homogénea la temperatura del tocho, se tendrd una deformacién mas
homogeénea, la figura 7 muestra los distintos tipos de flujo que se pueden obtener de

acuerdo a las condiciones de friccion prevalecientes durante el proceso. Es obvio que entre
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Diagrama esquematico de Velocidad de extrusion VS Temperatura de salida
del perfil extruido
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mas inhomogénea sea la deformacion dentro del contenedor mayor sera el requerimiento de
carga para extruir el material.

Dependiendo de las condiciones de friccion que prevalezcan durante .el proceso de
extrusion es posible detectar 4 tipos de patrones de flujo que son los esquer-ﬁatizados en la
figura 7. Estos patrones se han designado como S, A, B y C respectivamente.

El patron de flujo tipo S se caracteriza por ser el mas uniforme posible, se logra
obtener s6lo con extrusion efectivamente lubricada como por ejemplo extrusion de acero
utilizando vidrio fundido como lubricante o extrusion indirecta con lubricacién en la cara del
dado. A pesar de la ausencia de friccion se forma una pequefia zona muerta de material
colocada en las esquinas de las uniones contenedor-dado.

Los patrones de flujo tipo A, B y C, se caracterizan por que al incrementar la
friccion, la zona de metal inmovil dentro del contenedor o zona muerta, aumenta de tamafio
considerablemente, provocando que el patron de flujo sea cada vez mas irregular elevando
con ello la carga de trabajo necesaria. Cabe aclarar que la distorsién observada en el patrén
de flujo tipo C también se debe a diferencias de temperatura entre el tocho y el contenedor
lo que enfria el material localmente elevando la resistencia al flujo del mismo en las regiones
superficiales del tocho.

La extrusion de aleaciones de Zinc ha sido virtualmente inexistente principalmente
debido a la fragilidad caracteristica presente, esto aunado a la baja resistencia mecanica que
poseen ha encajonado a las aleaciones de Zinc en aplicaciones donde no se requiere la
aplicacion de esfuerzos muy grandes. El campo conquistado por las aleaciones de Zinc ha
sido tradicionalmente el de la fundicién a presion. Otro mercado en el que virtualmente no
hay competencia para el Zinc es en la proteccidn contra la corrosion del acero. Un mercado

de reciente aplicacioén para las aleaciones de Zinc se ha desarrollado ultimamente en los

Estados Unidos al fabricar con lamina de Zinc circulante metalico cobrizado.



Figura 7.

Patrones de flujo caracteristicos del proceso de extrusién
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Tokizawa y Takatsuji (1987), estudiaron el efecto del angulo de entrada del dado
sobre la presion de extrusion en la aleacion eutectoide Zn-Al binaria homogeneizada 350°C
durante 50 horas y templada en agua, encontrando que el angulo de 90° es el mas adecuado
para extrusion en caliente de la aleacidn, sin embargo, solamente se realizaron experimentos
a una temperatura (250°C) y a una velocidad de extrusiéon (1.1 mm s-! de velocidad de
ariete).

Una gran cantidad de autores sobre superplasticidad de aleaciones Zn-Al mencionan

que han obtenido el material de partida para sus estudios mediante extrusion sin dar mas

detalles de las variables utilizadas.
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TRABAJO EXPERIMENTAL

El trabajo experimental realizado en el presente estudio incluye:

III.1
II1.2

III.3
III.4

IIL.5
III.6

II1.7

La preparacion de aleaciones Zn-Al-Cu de diferente composicion quimica
Colada continua y en molde permanente de las aleaciones para obtener tochos
apropiados para extrusion
Tratamiento térmico de los tochos previo a la extrusion
Extrusion de las aleaciones bajo diferentes condiciones de trabajo
II1.4.1 Influencia de la temperatura
II1.4.2 Influencia de la rapidez de deformacion
II1.4.3 Influencia de la estructura inicial del tocho de extrusion
111.4.4 Influencia del tipo de lubricacion
Tratamiento térmico de los productos extruidos
Analisis de los tochos de extrusion y de los productos extruidos
II1.6.1 Determinacion de propiedades mecénicas en los tochos y en los perfiles
II1.6.2 Analisis de la microestructura resultante en los tochos y en los productos
extruidos, evolucién de la microestructura y patrén de flujo observado
DIFRACCION DE RAYOS X EN LAS ALEACIONES Zn-AlY Zn-Al-Cu
II1.7.1 Difracciéon de rayos X en Zn-Al binario
II1.7.2 Difraccién de rayos X en Zn-Al-2Cu
I1.7.3 Difraccién de rayos X en Zn-Al-5Cu
II1.7.4 Difraccion de rayos X en Zn-30A1-27Cu

En la figura 8 se presenta un diagrama de bloques de las operaciones realizadas en el

presente trabajo.
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experimental realizado en la tesis de



29

III.1 Preparacion de aleaciones

Las aleaciones Zn-Al-Cu, fueron preparadas a partir de metales de pureza comercial
es decir, Zn Special High Grade, Cu y Al electroliticos. Se prepararon aleaciones de diversas
composiciones, aunque todas ellas oscilando alrededor de la composiciéon eutectoide del

sistema binario Zn-Al. Las composiciones estudiadas se presentan en la tabla I.

Tablal Composicidén quimica de aleaciones preparadas para extrusion
y difraccién de rayos X

No. DE IDENTIFICACION " COMPOSICION QUIMICA
% EN PESO
Zn, Al, Cu
1 1(a) 77.1,-22.9,-0
1(b) 80.6,-19.4-0
2 7] 813
3 71,-23,-6
4 43,-30,-27

La aleacion nimero 1 fue preparada en 2 composiciones una ligeramente a la -
izquierda del punto eutectoide binario y otra ligeramente a la derecha del punto eutectoide
binario Zn-Al fueron preparadas exclusivamente para realizar estudios de difraccion de rayos
X y corroborar la validez del diagrama de equilibrio, no fueron por lo tanto sometidas ni a
tratamientos térmicos ni a conformado mecanico. En un estudio anterior, se establecen las

propiedades y la estructura de esta aleacion (Negrete, 1980).
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La aleacion nimero 2; Zn77, Al21, Cu2 que corresponde a la composicién quimica
del Zinalco fue obtenida colandola tanto en molde permanente como solidificindola por
colada continua. Ademas, fue sometida a todos los tratamientos térmicos y termo mecénicos
descritos en el apartado correspondiente.

Las aleaciones 3 y 4 fueron obtenidas por colada continua y extruidas utilizando
como condiciones de trabajo los pardmetros determinados para la aleacién 2 o bien
ajustandolos a la capacidad de la prensa de extrusion. No fueron sometidas a tratamiento
térmico antes de extruir y en el caso de la aleacion 4, los productos extruidos no se
sometieron a tratamiento térmico posterior |

Asimismo, con el proposito de evaluar la resistencia al impacto de las aleaciones Zn-
Al-Cu y el efecto del contenido de cobre sobre este parametro de disefio, se prepararon

mediante colada en molde permanente las aleaciones que se indican en la tabla II

TablaIll. Composicién quimica de las aleaciones Zn-Al-Cu
preparadas para evaluar la resistencia al impacto

Aleacion Zn Al | Cu
A 77.68 21.74 0.58
B 77.26 20.14 234
C 74 20.95 4.95

El proposito de cambiar la composicion quimica fue identificar la influencia de la
misma en la estructura y en las transformaciones de fase presentes en el sistema, asi como

evaluar el efecto de las cantidades proporcionales: de cada fase presente en la
|



microestructura de las diferentes aleaciones. En la figura 2 se encuentran marcadas con
lineas las composiciones correspondientes a las aleaciones de Zn-Al binario preparadas en
este trabajo y en la figura 3 se encuentran marcadas con puntos las composiciones de las
aleaciones Zn-Al-Cu

III.2 Fusion y colada de tochos para extrusion

Las aleaciones fueron fundidas en un horno de induccion bajo atmosfera libre, en un
crisol de grafito con capacidad para 3 Kg. aproximadamente. La temperatura de fusion que
se utilizo fue de 750°C, evitando siempre rebasar ésta ya que se corre el riesgo de evaporar
el Zinc. |

Aunque el cobre tiene un punto de fusion mayor que la temperatura utilizada para
preparar las aleaciones, su incorporacion se logré mediante difusion, la cual fue intensificada
por la agitacion natural presente en el horno debido a la inducciéon. Una vez fundidas las
aleaciones, fueron vaciadas en moldes de acero para obtener barras de 40 mm. de diametro
las cuales serian posteriormente utilizadas para obtener tochos para extrusion.

En el caso de la aleacidon 2, ademas de vaciarla en molde de acero (molde
permanente), fue transportada a un dispositivo de colada semicontinua que fue disefiado
para obtener barras redondas de 38 mm. de didmetro. La razon por la cual se utilizd el
sistema de colada semicontinua fue la presencia de porosidad en las barras solidificadas
mediante colada en molde permanente.

La colada en molde permanente se efectud en lingotera cilindricas de acero, mientras
que la colada continua se efectud en un sistema que a continuacion se describe.

Descripcion del equipo de colada continua:
El equipo de colada continua se muestra en la figura 9 y consta de:
o Contenedor del metal liquido el cual es calentado mediante una resistencia de banda

o Cristalizador donde solidifica el metal liquido
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o Sistema de enfriamiento primario localizado junto al cristalizador y que consiste
esencialmente de una camisa dentro de la cual circula una corriente de agua encargada
de extraer el calor necesario para provocar la solidificacion del metal.

o Sistema extractor de la barra solidificada el cual consiste de un bloque inicializador y de
una plataforma deslizante que se mueve hacia abajo conforme procede la solidificacion.

o Sistema de enfriamiento secundario encargado de extraer el calor remanente en la barra
solidificada.

Las condiciones de operacion del sistema de colada continua fueron las siguientes:

Temperatura de la aleacién 560°C

Flujo de agua 5 Its/ minuto

velocidad de avance de la plataforma 5 cm/min

flujo de agua de enfriamiento secundario 1 It/min

CRISOL DE GRAFITO

ZINALCO FUNDID®

TAPON DE GRAFITO

HORNO

TUBO DE
ALIMENTACION

INSERTO DE GRAFITO

ENTRADA DE AGUA

—#
SALIDA DE AGUA

INICIALIZAROR

:\ i

-
EXTRACCION REGULACA

Figura' 9. Esquema del dispositivo de colada continua
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1.3 Tratamiento térmico previo a la extrusiéon

Una vez obtenidas las barras de las aleacion 2 mediante colada continua, fueron
seccionadas para obtener tochos para extrusiéon de 100 mm de largo. Los tochos fueron
sometidos a un tratamiento térmico previo a la extrusion de las mismas. El tratamiento
consistié en someter los tochos a una temperatura de 350°C durante 1 hora y luego
enfriarlos vigorosamente en agua, moderadamente en el aire y lentamente en el horno de
tratamiento. También se conservaron tochos con la estructura original.

Como puede observarse en el diagrama de equilibrio de las figuras 2 y 3, a una
temperatura de 350°C las aleaciones se encuentran dentro del campo de la fase B con
pequefias cantidades de fase € para la aleacion 2 y t' para la aleacion 3. En el caso de la
aleacion 4 la composicion quimica se ubica a 350°C dentro del campo de las fases 3 + t'. La
razén por la cual se imparten los tratamientos térmicos a las aleaciones usando como
temperatura de calentamiento 350°C es que la fase 3 presente en esa temperatura sufre una
descomposicion en las fases o + M al enfriarse por debajo de los 275°C. Las fases
producidas por la descomposicion de la fase 3 pueden presentar un arreglo laminar dando
lugar a una estructura semejante a la denominada perlita en los aceros, o pueden presentar
un arreglo granular caracteristico de las aleaciones Zn-Al con propiedades superplasticas.

Negrete y Campos (1982), determinaron mediante dilatometria de alta velocidad el
diagrama Tiempo - Temperatura - Transformacion para la aleacién con composicion similar
a la numero 2 de este estudio. El diagrama obtenido se presenta en la figura 10 y puede
observarse que la descomposicion de la fase 3 aun a temperatura cercanas a la ambiente
toma lugar en tiempos relativamente cortos (30 Segundos),

A cada uno de los estados de tratamiento térmico impartidos a los tochos se les denomino
de la siguiente manera:
Enfriamiento vigoroso en aguai Templado

Enfriamiento al aire: i Normalizado
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Enfriamiento lento dentro del horno:  Recocido
Sin tratamiento térmico: Colada
Las aleaciones 3 y 4, solo se vaciaron por colada continua y no en molde

permanente, ademas no fueron sometidas a tratamiento térmico previo a la extrusion.
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Figura 10. Diagrama Tiempo-Temperatura Transformacién Determinado por dilatometria
de alta velocidad para la aleacion 2, mostrando las trayectorias estimadas de
enfriamiento durante los tratamientos térmicos aplicados.
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IIl.4 Extrusion de aleaciones Zn-Al-Cu

Los tochos de las aleaciones fueron extruidos en una prensa del tipo indirecto de 25
toneladas de capacidad. En la figura 11, se presenta un esquema de la prensa de extrusion
utilizada. La extrusion de la aleacién 2 colada en molde permanente se llevd a cabo bajo
diferentes condiciones con el fin de determinar la influencia de los diversos parametros
involucrados en el proceso.

Ya que todos los parametros de extrusion convergen sobre la carga necesaria para
llevar a cabo el proceso, los parametros utilizados fueron inicialmente definidos a partir de
las ecuaciones establecidas para calcular la carga de extrusion procurando que el valor
méximo de ésta, no se acercara demasiado a la capacidad de carga de la prensa con el fin de
tener un amplio margen de carga disponible para poder realizar pruebas bajo diferentes

condiciones con rangos de trabajo mas o menos amplios.
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Figura 11. Esquema del dispositivo de extrusion inversa utilizado para realizar las pruebas

III.4.1 Influencia de la Temperatura

La temperatura juega un papel muy importante en el conformado mecanico de los
metales ya que por regla general la resistencia mecanica de los materiales disminuye
sensiblemente al incrementar la temperatura. El limite superior de temperatura hasta el cual
se puede calentar la pieza de trabajo esta determinado por la fusion incipiente del material,
generalmente se desea trabajar a la temperatura mas alta posible con el fin de utilizar la
menor carga de trabajo posible. Sin embargo, al deformar plasticamente el metal se libera
una gran cantidad de calor que incrementa la temperatura de la pieza, por consiguiente, debe
haber un adecuada seleccion de la temperatura de trabajo; de la rapidez de deformacion y de
la cantidad de deformacion a impartir en la pieza de trabajo para evitar el calentamiento

excesivo que pueda provocar la fusion parcial del material.
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De acuerdo con lo anterior se realizaron pruebas de extrusion iniciales con el fin de
definir la temperatura mas adecuada para la extrusion utilizando valores definidos para los
demas parametros que fueron:

Relacion de areas: 14:1

Rapidez de deformacion: 5.2 x 102 Seg’!;

Lubricacion con Bardalh 2;

Semiangulo de entrada del dado de 90° una sola cavidad redonda y concéntrica.

Bajo estas condiciones previamente definidas se realizaron pruebas de extrusion a las
siguientes temperaturas: 220°C, 270°C, 290°C, 310°C, 320°C y 340°C, registrandose en
cada caso la carga necesaria para provocar la extrusion del material. o carga de ruptura. De
estas pruebas a diferente temperatura se concluyd que la temperatura mas adecuada era la de
290°C, ya que ademas de estar casi 100°C debajo del punto de fusion incipiente del material,
requiere una carga de extrusion de sélo 14.8 toneladas, lo que da margen a cambiar otras
variables sin sobrepasar la capacidad de la maquina. Por esta razon, se tomo este valor ya
como una constante para realizar las pruebas posteriores en las que se cambiaron los valores
de los otros parametros.

Posteriormente, tochos de la aleacién 2 solidificada por colada continua y tratados
térmicamente fueron extruidos a 260°C y 300°C utilizando los parametros ya definidos y
mencionados anteriormente, cambiando a 3 el nimero de cavidades en el dado, siendo las
cavidades del dado de forma circular para obtener barras redondas de aproximadamente
Smm de diametro. La razon por la cual se realizo este ciclo de pruebas en la aleacion 2
colada continuamente fue que se descubrid que las propiedades en los perfiles obtenidos a
partir de la misma aleacion pero solidificada en molde permanente son muy variables debido
a la presencia de porosidad. Ademas, se encontrd que la microestructura de los productos

extruidos basicamente depende de que la temperatura de extrusion se mantenga por encima
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o por debajo de la temperatura de transformacion eutectoide, (275°C) de tal manera que las
dos temperaturas seleccionadas se ubican una por encima y otra por debajo de la eutectoide.
II1.4.2 Influencia de la velocidad de extrusion

La rapidez de deformacion en la extrusion tiene influencia en los siguiente aspectos:
a) Hay un aumento en la resistencia del metal a extruir conforme se incrementa la velocidad
de extrusion. En el caso particular del Zinalco es de sobra conocido que las propiedades
superplasticas se deben a la sensibilidad a la rapidez de deformacién. Es decir, la resistencia
experimenta cambios notorios al variar la rapidez de deformacién y estos cambios son mas
pronunciados en temperaturas alrededor de los 250°C. |
b) Hay mayor generacion de calor y por consiguiente un aumento en la temperatura de la
pieza de trabajo.
c¢) Hay una lubricacion méas homogénea al incrementar la velocidad de extrusion.

El analisis de la rapidez de deformacion, se realizé manteniendo fijos los valores de
los demas paréametros. La rapidez de deformacion utilizada para cada prueba de extrusion se
vari6 dentro del rango de 1.6 x 102 Seg'! hasta 2.64 x10-! Seg'!. En cada caso se midio
nuevamente la carga necesaria para provocar la extrusion del material. De los resultados de
estas pruebas de rapidez de deformacion se concluy6 que la rapidez optima es la de 5.2 x10-
2 Seg! por lo que las pruebas posteriores para evaluar los demas parametros se llevaron a
cabo utilizando este valor como constante.

No fue posible realizar pruebas a mayor rapidez de deformacién ya que se hubiera
rebasado la capacidad de la maquina, lo que implicaria un disefio totalmente nuevo para las
pruebas. Sin embargo, el rango de rapidez de deformacién estudiado cubre razonablemente

el de la extrusion industrial y ademas extrapolando los valores obtenidos puede predecirse el

comportamiento del material cuando se extruya en velocidades mas altas.



39

II1.4.3 Influencia de las condiciones de lubricacion

El tipo de extrusion utilizado en las pruebas desarrolladas en este estudio,
practicamente no genera friccién entre la superficie del tocho y del contenedor ya que no
hay movimiento relativo entre ellos, la fricciéon por lo tanto, se presente inicamente entre la
superficie del tocho en contacto con la superficie del dado y entre la superficie del dado al
deslizarse sobre la superficie del contenedor. La lubricacién impartida en estas pruebas se
realizo con el fin de disminuir la friccién y por consiguiente la carga de extrusion. |

Una vez establecidos los valores de temperatura y rapidez de deformacion se
procedi6 a realizar pruebas para elegir el lubricante mas apropiado para lo cual se
consideraron los siguientes:

Grasa para baleros

Bardahl 2 (aditivo automotriz)
Teflon

Pruebas sin lubricacion.

De los resultados obtenidos se eligié el bardahl 2 como el lubricante mas apropiado
no tanto por su capacidad para reducir la carga de extrusion sino por su estabilidad y por las
minimas dificultades que provoca su remocion posterior, en contraste con el teflén, cuya
capacidad para reducir la carga de extrusion a pesar de ser mas grande que la del teflon,
presenta el inconveniente de que el lubricante se incrusta entre el perfil y ademas es
practicamente imposible removerlo de la superficie del mismo.

II1.4.4 Influencia de la estructura previa del tocho de extrusion

Una vez determinados los parametros de extrusion, se llevaron a cabo pruebas

utilizando como material de partida los tochos con tratamiento térmico previo. Ya que el

tratamiento térmico impartido a los tochos de la aleacion 2 permiten tener 4 diferentes tipos
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de estructura inicial se desea conocer el comportamiento de cada una de ellas ante la

deformacion plastica en alta temperatura.

Las condiciones utilizadas para la extrusion de tochos tratados térmicamente de la
aleacion 2 obtenida por colada continua fueron las siguientes
Relacion de areas 17:1
Lubricacion con Bardalh 2
Semiangulo de entrada 90°
Dado con tres cavidades redondas
Temperatura 260°C y 300°C
Rapidez de deformacion 5.2 X102 Seg'!
Las condiciones utilizadas para realizar la extrusion de las aleaciones 3 y 4 fueron
las siguientes:
Relacion de areas 12:1
Lubricacion con Bardalh 2
Semiangulo de entrada 90°
Dado de una sola cavidad rectangular de 2 mm. de ancho por 20 mm. de largo
Temperatura 320°C
Rapidez de deformacién 5.2 X102 Seg!
En el caso de la aleacion 4 no fue posible mantener las rapidez ya que por su alta
resistencia fue necesario elevar la.temperatura y disminuir la rapidez para lograr la extrusion
antes de agotar la capacidad de carga de la maquina.

III.S Tratamiento térmico de los productos extruidos

Todos los perfiles extruidos de las aleaciones 2 y 3 tanto las coladas en molde
permanente como en forma continua fueron sometidos a un tratamiento térmico posterior

que consistio en calentar los perfiles a 350°C durante 1 hora y luego enfriarlos en agua, en
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aire y lentamente dentro del horno. De esta manera se obtuvieron 4 estados de tratamiento
térmico en los perfiles extruidos que se caracterizaron de manera analoga a como se hizo
con los tochos tratados térmicamente, es decir, templado, normalizado, recocido y extruido
sin tratamiento térmico. Unicamente en el caso de la aleacion 4 se consider6 innecesario
realizar el tratamiento térmico ya que la gran fragilidad del material no hubiera permitido
obtener resultados confiables.
IT1.6 Analisis de los tochos y de los productos de la extrusion

De cada uno de los tochos de la aleacién 2 colada en molde permanente, en sus
diferentes modalidades de tratamiento térmico asi como de los perfiles obtenidos una vez
realizadas las pruebas de extrusion, se separaron muestras para observar la microestructura
presente en cada caso y se maquinaron probetas para determinar las propiedades mecanicas
de dureza y resistencia a la tension. Asimismo, se observé al microscopio Optico y al
microscopio electronico de barrido una seccioén longitudinal del residuo no extruido del
tocho con el fin de visualizar patrones de flujo y la evolucion de la microestructura durante
la deformacién plastica. En el caso de los tochos para extrusion, no se llevo a cabo la prueba
de tension por la dificultad para seccionar la muestra. Sin embargo se realizaron pruebas de
anillos de compresion para determinar el esfuerzo de flujo del zinalco bajo condiciones de
conformado mecanico en caliente. Estas pruebas se realizaron utilizando la prueba del anillo
de compresion desarrollada inicialmente para evaluar la friccion por Male y Cockcroft
(1964) y posteriormente para evaluar el esfuerzo de flujo por Avitzur y Van Tyne (1982).

Por otro lado, tanto los tochos, los residuos no extruidos de los mismos asi como los
perfiles extruidos de la aleacion 2 obtenida por colada continua, fueron observados al
microscopio electrénico de barrido, y analizados mediante difraccion de rayos X. Asimismo

se maquinaron probetas para la determinacién de la resistencia a la tension, la ductilidad y la
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dureza de los productos extruidos. Ademas se midi6 la dureza de los tochos tratados antes
de extruirlos

En el caso de las aleaciones 3 y 4 se observo al microscopio electronico de barrido la
microestructura del tocho antes de extruir, la del residuo de extrusién y la de los perfiles
extruidos. En el caso de la aleacién 3, se observé también la microestructura de los perfiles
tratados térmicamente, operacién que no se llevd a cabo en la aleacion 4 por no haberse
realizado ninglin tratamiento térmico a los perfiles extruidos de esta aleacion. Tanto los
tochos antes de extruir, como los perfiles extruidos de las aleaciones 3 y 4 fueron analizados
mediante difraccion de rayos X
III.6.1 Determinacion de propiedades mecanicas

Las propiedades mecanicas evaluadas fueron dureza; resistencia al impacto y
resistencia a la tension y ductilidad. Estos ensayos se realizaron utilizando un durémetro
universal marca Gnehm-Horgen en la escala Rockwell B, y en la escala Rockwell C en el
caso de la aleacién 4, aplicando la carga durante un tiempo de 30 seg.; una maquina de
ensayos de impacto marca Shimadzu y una maquina de ensayos mecanicos marca Instron
II.6.1.1 Propiedades mecanicas de los tochos antes de la extrusion

En este caso solamente se midieron propiedades mecanicas de dureza, tanto en los
tochos de la aleacion 2 obtenida por colada continua y en molde permanente con tratamiento
térmico previo a la extrusion, como en los tochos de las aleaciones 3 y 4 colados
continuamente.

Se realizaron pruebas de impacto para determinar la resistencia al impacto en las
aleaciones de la tabla II, la determinacién de la resistencia al impacto se realizé en estas

aleaciones a diferentes temperaturas



I11.6.1.2 Propiedades de los perfiles extruidos

Las propiedades mecanicas evaluadas en los perfiles extruidos con y sin tratamiento
térmico fueron; resistencia a la tension, dureza y resistencia al impacto. La resistencia al
impacto se evaluo Unicamente en perfiles extruidos de la aleaciéon 2 con y sin tratamiento
térmico, utilizando una méaquina de impacto marca Shimadzu y probetas tipo charpy sin
entalla. Los ensayos de impacto se realizaron dentro del rango de temperaturas de 20°C a
300°C.

I11.6.2 Analisis de la microestructura resultante en los tochos y en los productos
extruidos
II1.6.2.1 Caracterizacién de la microestructura de los tochos antes de la extrusion

Para las dos condiciones de colada y de cada condicion de tratamiento térmico de la
aleacién 2, se prepararon muestras para observar la microestructura resultante al
Microscopio Electronico de Barrido (MEB). El equipo utilizado fue un microscopio
electronico de barrido marca Jeol modelo JSMP15.

De las aleaciones 3 y 4, solo se prepararon muestras en estado de colada continua ya
que no se vaciaron en molde permanente y ademas no fueron sometidas a tratamiento
térmico previo a la extrusién. Por lo tanto, estas aleaciones solo fueron observadas al
microscopio en la condicién de colada continua.

La microestructura de las aleaciones mencionadas en la tabla IT que fueron utilizadas
para realizar determinaciones de la resistencia al impacto en diferentes temperaturas, fue
observada también al microscopio electronico de barrido.

Con el fin de auxiliar el analisis de la microestructura , se hizo uso de manera
esporadica de técnicas de micro analisis mediante energia dispersiva de rayos X (EDX) en el
microscopio electrénico de barrido. Asimismo se utiliz6 también la técnica de difraccion de

rayos X para caracterizar las fases presentes. Cabe aclarar que el uso del microanalisis
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estuvo limitado sélo a los casos en que se tenia incertidumbre en la identificacion de los
constituyentes, debido a que por carecerse del equipo necesario, se recurrié al equipo que

posee el Instituto de Investigaciones en Materiales de la UNAM.

IT1.6.2.2 Caracterizacion de la microestructura en los perfiles sin tratamiento térmico
posterior a la extrusion
Los perfiles extruidos de la aleacion 2 obtenida por colada continua y cuyos tochos
fueron tratados térmicamente antes de extruirlos a 260°C y 300°C se observaron al
microscopio electronico de barrido para caracterizar la estructura resultante.
Por otro iado los perfiles extruidos de las aleaciones 3 y 4 fueron también

observados al microscopio electronico de barrido.

I11.6.2.3. Caracterizacion de la microestructura de los perfiles con tratamiento
térmico posterior a la extrusion
Los perfiles extruidos de las aleaciones 2 y 3 que fueron tratados térmicamente

después de extruirlos, fueron observados al microscopio electronico de barrido.

I11.6.2.4 Evolucion de la microestructura durante la extrusion de las aleaciones

Los residuos de extrusion de las aleaciones 2 3 y 4, fueron seccionados
longitudinalmente, para observar al microscopio electronico de barrido, la evolucion de la
microestructura del material durante la extrusion en alta temperatura, de manera general se
observaron principalmente 3 zonas de cada residuo de extrusion; La zona no deformada o
base del residuo, la zona de alta deformacion plastica o sea cerca del orificio de salida del

dado y la zona del perfil extruido.
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II1.6.2.5 Patrones de flujo observados en los residuos de extrusion

Se realizaron algunas pruebas de extrusidén con la aleacién 2 en las que el tocho fue
inicialmente cortado a la mitad en la direccion longitudinal y se grabo una rejilla
cuadriculada mediante rayado con herramienta de corte, poniéndose lubricante entre las dos
mitades antes de realizar la extrusion con el fin de evitar la soldadura de las superficies de
contacto. La extrusion se realizo solamente hasta un 25 % de la longitud del tocho y
enseguida se procedio a separar las dos mitades del tocho semiextruido. Este experimento

permite observar la distorsion creada dentro del material a través del andlisis de la rejilla

cuadriculada.
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IT1.7 DIFRACCION DE RAYOS X EN LAS ALEACIONES Zn-Al Y Zn-Al-Cu

Con el fin de caracterizar las fases presentes en las diferentes aleaciones, se
realizaron andlisis de difraccion de rayos X en las aleaciones con diferente estado
microestructural segun la historia térmica o termomecanica de cada una de ellas.

La aleacion Zn-Al binaria de composicién eutectoide fue analizada mediante
difraccion de rayos X en alta temperatura con el fin de comprobar la posible existencia de
una fase intermedia 3 dentro del diagrama de equilibrio Zn-Al y confirmar de esta manera la
validez de la segunda version del diagrama, para ello se realizaron calentamientos de la
aleacion hasta 370°C dandose tiempos de permanencia de hasta 15 horas y realizando
analisis de difraccion a diferentes intervalos de tiempo.

El analisis de difraccion de rayos X en alta temperatura fue posteriormente extendido
a las aleaciones 2 y 3 con el fin de determinar las fases presentes en las diferentes
temperaturas de interés para el tratamiento térmico y su evolucion durante el enfriamiento
de las aleaciones hasta la temperatura ambiente.

Las aleaciones 2, 3 y 4 fueron analizadas mediante difraccion de rayos X en cada uno
de los estados microestructurales en que se encontraron de acuerdo con el estado de
tratamiento térmico impartido, es decir, se analizaron por difraccion de rayos X

o Tochos con estructura de colada
o Tochos colados y tratados térmicamente
o Perfiles extruidos sin tratamiento térmico
o Perfiles extruidos con tratamiento térmico
I1.7.1 Difraccion de Rayos X en Zn-Al binario
Los ciclos de calentamiento a que fueron sometidas las dos aleaciones Zn-Al

binarias de composicion cercana a la eutectoide fueron como sigue.
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Aleacion 1(a):

‘o Diffaccién a temperatura ambiente, con el fin de identificar las fases presentes.

o Difraccién a 265°C, para identificar las fases presentes a una temperatura ligeramente
inferior a la de transformacion eutectoide.

o Difraccion a 280°C, para identificar las fases presentes a una temperatura ligeramente
superior a la de transformacion eutectoide.

o Difraccién a 320°C, para identificar las fases de la region de insolubilidad, se realizd un
nuevo barrido a esta misma temperatura luego de 3 héras de permanencia.

o Difracciéon a 370°C, con el fin de determinar los posibles cambios dentro de la fase de
alta temperatura y comprobar la existencia de una fase intermedia.

o Enfriamiento a 250°C y difraccidn a esa temperatura, con el fin de determinar las fases
presentes a una temperatura inferior a la eutectoide durante el ciclo de enfriamiento.

o Difraccién a temperatura ambiente luego del ciclo para determinar los cambios sufridos

por la muestra con el ciclo térmico a que fue sometida.

Aleacién 1(b):

o Difraccién a temperatura ambiente, para identificar las fases iniciales.

o Difraccién a 290°C, para identificar las fases presentes a una temperatura ligeramente
superior a la de transformacién eutectoide.

o Difraccién a 370°C, y difraccion a 370°C luego de 15 horas de permanencia a esa
temperatura, con el fin de identificar posibles cambios en las fases presentes en alta

temperatura.
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II1.7.2 Difraccion de Rayos X en Zn-Al-2Cu

Los analisis de difraccion de rayos X en la aleacion 2 se realizaron tanto a
temperatura ambiente como en alta temperatura. A temperatura ambiente se analizaron los
tochos de colada para extrusion con tratamiento térmico; los perfiles obtenidos a partir de
los tochos, y los perfiles extruidos y tratados térmicamente. Esto se realizo tanto en la
aleacién 2 extruida a 260°C, como en la extruida a 300°C. En alta temperatura sélo se
analizo la aleacidn 2 extruida a 260°C, la muestra fue obtenida del residuo del tocho de
extrusion. El ciclo de calentamiento al que fue sometida esta aleacion dentro del
difractometro fue el siguiente:

o Difraccién a tefnperatura ambiente, para identificacion de las fases iniciales.

o Difraccion a 275°C para identificar las fases presentes a una temperatura justo abajo de
la de transformacion eutectoide.

o Difracciéon a 290°C para identificar las fases presentes a una temperatura ligeramente
superior a la eutectoide.

o Difraccion a 320°C, para identificar posibles cambios en las fases presentes en alta
temperatura.

o Difraccion a 265°C, para identificar las fases presentes durante el enfriamiento de la
aleacion al cruzar la temperatura de transformacion eutectoide.

o Difraccion a temperatura ambiente luego del ciclo, para identificar los cambios sufridos

por la aleacion al someterla al ciclo de calentamiento.

I11.7.3 Difraccion de Rayos X en Zn-Al-6Cu

Los analisis de difraccion de Rayos X realizados en la aleacion 3 fueron a
temperatura ambiente y en alta temperatura. A temperatura ambiente se realizaron analisis

en muestras de la aleacion en estado de colada y en los perfiles extruidos con y sin
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tratamiento térmico. En alta temperatura se realiz6 un ciclo semejante al efectuado en la

aleacion 2.

I11.7.4 Difraccion de Rayos X en Zn-30Al-27Cu

Loa analisis efectuados a esta aleacion se realizaron a temperatura ambiente sobre
muestras con estructura de colada, homogeneizada y extruida. En alta temperatura se utilizo
una muestra obtenida del perfil extruido y el ciclo al que fue sometida consistio en:

o Difraccién a temperatura ambiente.

o Difraccién a 270°C en la etapa de calentamiento.
o Difraccion a 280°C en la etapa de calentamiento.
o Difraccién a 350°C.

o Difraccion a 250°C en la etapa de enfriamiento.

o Difraccién a temperatura ambiente luego del ciclo.
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IV RESULTADOS

A continuacién se reportan y analizan los resultados obtenidos al desarrollar las
diversas pruebas descritas en el trabajo experimental. Los resultados se ordenaron de la
siguiente manera: en primer término, se presentan la microestructura y propiedades de las
aleaciones en estado de colada, es decir hasta antes de la etapa de conformado mecanico, los
resultados de las pruebas de extrusion se reportan en segundo término, en seguida se
reportan los resultados de la microestructura y las propiedades evaluadas en los productos
extruidos con y sin tratamiento térmico posterior a la extrusion. Finalmente, se presentan los
resultados de los analisis de rayos X llevados a cabo en las diferentes aleaciones a
temperatura ambiente y en alta temperatura.

Cabe aclarar, que a pesar de haber encontrado en este trabajo, que la version del
diagrama de equilibrio binario Zn-Al es inaceptable, se continuara utilizando la misma
nomenclatura para distinguir las fases presentes en el diagrama, ya que hacer los cambios de
terminologia ocasionaria confusion innecesaria.

Por lo tanto, las fases solidas presentes en el sistema Zn-Al son: fase 3, la cual existe
en alta temperatura y es una solucioén solida de aluminio con una gran cantidad de Zinc
disuelto pero manteniendo la estructura del aluminio (CF); fase o, la cual es también una
solucion solida de Al con Zn y tiene la estructura del aluminio (CF); y fase 1 que es una
solucion solida de Zn con Al y tiene la estructura del Zinc (HC).

IV.1 Microestructura y propiedades de las aleaciones en estado de colada

A continuacion se reportan los resultados obtenidos al observar la microestructura de
las aleaciones y evaluar las propiedades mecanicas medidas en las mismas. En este apartado,
se incluyen resultados para aleaciones en estado de colada y aleaciones en estado de colada

con tratamiento térmico posterior. Las propiedades mecanicas evaluadas en las aleaciones en
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esta condicion fueron unicamente la dureza en todas y en algunas la resistencia a la tension y
al impacto

Los resultados de las pruebas realizadas para evaluar la resistencia al impacto en
aleaciones con estructura de colada, se reportan en el articulo que se anexa al presente
trabajo y cuyo titulo es "Effect of Copper Modification on Impact Strength of Zinc
Aluminum Alloys"
IV.1.1 Microestructura y propiedades de las aleaciones en estado de colada

obtenidas al vaciar en molde permanente

La microestructura de la aleacion 2, que fue la unica colada en molde permanente, se
presenta en la figura 12, es de naturaleza dendritica y esta constituida basicamente por las
siguientes fases o mezclas de fases:
a) Fase a primaria que corresponde al primer sélido en formarse, se encuentra ubicada en el
centro de las dendritas y tiene una composicion quimica mas rica en aluminio que la otras
fases presentes
b) Mezcla de fases o + 1, formadas al ocurrir la transformacion eutectoide de la fase 3, dado
que la velocidad de enfriamiento de la aleacion desde la temperatura de vaciado no fue muy
severa, esta mezcla de fases que se producen por transformacion eutectoide se encuentran
en forma de laminillas con espaciado interlaminar fino.
c) Mezcla de fase oo + n cuya formacién se provoca inicialmente durante la solidificaciéon
como un eutéctico remanente formado por las fases B + 1y del que posteriormente,
durante el enfriamiento de la aleacion por debajo de los 275 °C, la fase 3 se transformara en
o + 7. El tamafio aproximado de las dendritas observadas en esta aleacion es de 100 a 200
um y la dureza Rockwell B es de 52 unidades.

En las aleaciones solidificadas en molde permanente, es casi imposible eliminar la

presencia de poros y cavidades dentro del material debido principalmente al aire atrapado
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dentro del lingote al solidificar la parte superior del mismo, la presencia de porosidad se

concentra en la parte superior del lingote y para evitar de manera sustancial la presencia de

estas cavidades, se debe seccionar y desechar esta parte de la barra.

IV.1.2. Microestructura y propiedades de las aleaciones en estado de colada
obtenidas al solidificarlas por medio de colada continua

En el caso de la aleacién 2 solidificada mediante el proceso de colada continua, la
microestructura se presenta en la figura 13, en la que puede observarse principalmente la
refinacion del tamafio de las dendritas ( de 10 a 30 um) y la ausencia casi total de cavidades
provocadas durante la solidificacién, la estructura esta compuesta basicamente por las
mismas fases que en el caso de la microestructura obtenida al solidificar en molde
permanente s6lo que sin la presencia de porosidad y un tamafio de dendrita mas fino.

Los resultados de las pruebas realizadas en anillos de compresion de la aleaciéon 2
con el fin de evaluar el esfuerzo de flujo del material a diferentes temperaturas se presentan
en la figura 14, puede ser observado que el valor del esfuerzo de flujo del zinalco decae
notablemente con la temperatura de prueba alcanzando valores de 25 a 40 MPa alrededor de
los 250 - 300 °C.

La microestructura obtenida al solidificar la aleacion 3 se presenta en la figura 15,
esta compuesta por dendritas formadas por fase a primaria en el centro de ellas y rodeando
a ésta, fases o + m en forma de laminillas finas y finalmente, un constituyente de
caracteristicas eutécticas con precipitados de o en el exterior. Este constituyente eutéctico
esta formado principalmente por fase € y corresponde a la ultima porcién del liquido en
solidificar durante el enfriamiento de la aleacion desde la temperatura de colada. Es notoria
la ausencia de fase 1’, a pesar de que el contenido de cobre dentro de la aleacion sugeriria
que la presencia de esta fase es obligada, la razén por la que no se encuentra, es que debido

a la alta velocidad de enfriamiento durante la solidificacion continua, la dltima porciéon de
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Determinaciéon del esfuerzo de fluyjo mediante la prueba del anillo de
compresion, realizado en la aleacion 2 con estructura de colada a diferentes
temperaturas y con diferentes lubricantes
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liquido solidifica como un eutéctico ternario formando las fases B + 1 + €, de éstas, solo la
fase B se descompone al enfriarse por debajo de la temperatura eutectoide en o + m,
mientras que la fase € permanece metaestable impidiendo la aparicion de la fase t° .

La microestructura de colada continua obtenida en la aleacién 4 se presenta en la
figura 16, puede observarse la presencia de las fases a + 11 en forma laminar, la fase 1’ y
la fase € que aunque su presencia es mas bien inesperada se encuentra debido a la alta
velocidad de enfriamiento de la aleacion durante la solidificacion. La fase € de esta aleacion
practicamente desaparece al homogeneizar a 300°C como se muestra en la figura 17.

La dureza Rockwell B medida en las aleaciones 2, 3 y 4 en estado de colada se
presenta en el grafico dela figura 18.
IV.1.3. Microestructura y propiedades de las aleaciones en estado de colada y

tratadas térmicamente antes de extruir

Como se mencion6 en la descripcion del trabajo experimental, unicamente la aleacion
2 fue sometida a tratamientos térmicos previos a la extrusion de la misma, la microestructura
resultante observada bajo el microscopio electronico de barrido de los tochos tratados
térmicamente se presenta en la figura 19( a, b, y c) y se describe a continuacion
Estructura de colada: descrita en el apartado IV.1.1
Estructura recocida: estd compuesta por laminillas alternadas de fases o + m con un
espaciado entre laminillas de aproximadamente (1.0um), se observa asimismo parte de la
fase o primaria la cual aparece como granulos oscuros dentro de los cuales hay precipitados
de fase m. Se observan también granos de fase m los cuales provienen del constituyente
eutéctico formado durante la solidificacion. La estructura de esta aleacion deberia estar
formada exclusivamente por laminillas alternadas de fases o + m, sin embargo, se tiene la
presencia de las fases o primaria y del constituyente eutéctico debido a que estos

constituyentes de no equilibrio, se encuentran fisicamente muy separados como para
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Estructura observada en la aleacion 4 luego de homogeneizarla a 350 °C
durante 2 horas
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Figura 19 Estructuras resultantes del tratamiento térmico llevado a cabo en 'z aleacion
2. (a) recocido, (b) normalizado, (¢) templado.
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reaccionar entre si y formar fase 3 durante el calentamiento a 350°C que es la temperatura
de tratamiento térmico, por lo tanto permanecen practicamente sin cambio.

Estructura Normalizada: esta estructura estd compuesta principalmente por laminillas de
fases a + m semejantes a las presentes en la estructura recocida, s6lo que en este caso
presentan un espaciado interlaminar mas fino (0.2 um). Como en el caso de la estructura
observada en el tocho recocido, se tiene la presencia de fase o primaria y del constituyente
eutéctico por las razones ya mencionadas.

Estructura templada: esta microestructura estd compuesta por las fases o + n pero a
diferencia de las estructuras obtenidas en los tochos normalizado y recocido, la forma de las
fases es granular con tamafio promedio de 0.5p . La presencia de las fases o + n en forma
granular se debe a la descomposicion espinodal de la fase . La transformacion espinodal de
la fase P se presenta, de acuerdo con los estudios realizados por Cahn (1967) y Negrete y
Campos (1982) en aleaciones Zn-Al, a temperaturas de transformacioén menores a = 20 °C,
los cuales son facilmente alcanzados al enfriar en agua la aleacién desde la temperatura de
350°C. A semejanza de la microestructura observada en los tochos recocidos y
normalizados, la estructura de los tochos templados también presenta remanentes de fase o
primaria y del constituyente eutéctico.

La dureza resultante en los tochos tratados térmicamente se presenta en la figura 20,
donde se grafica el valor de la dureza Rockwell B como funcion del tratamiento térmico
recibido. Puede ser observado que la estructura templada es la que adquiere mayor dureza

con el tratamiento térmico mientras que la estructura recocida es la mas blanda.
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IV.2 Resultados de las pruebas de extrusion

Como se mencion6 en el capitulo correspondiente a la descripcion del trabajo
experimental, se realiz6 un seguimiento completo de la extrusion en la aleacion 2, en las
demas aleaciones solo se midio la carga de extrusion a la temperatura utilizada para la
prueba y se midieron las propiedades de los productos obtenidos, observandose también la
microestructura presente. Por lo anterior, los resultados que a continuacion se reportan son
exclusivamente para la aleacion 2 colada en molde permanente, que fue sometida a
diferentes pruebas de extrusion, en las que se usaron diversos valores para los parametros
del proceso. La aleacion 2 obtenida por colada continua y tratada térmicamente, fue
posteriormente extruida a dos temperaturas; 250°C y 300°C
IV.2.1 Influencia de la temperatura de extrusion

En la figura 21, se presenta la grafica que relaciona el valor de la carga de extrusion,
o carga de rompimiento como funcion de la temperatura de extrusion utilizando dados
planos, relacion de areas 14:1, lubricante bardahl 2 y a una rapidez de deformacion de 5.2 x
102 Seg."1. Como puede ser observado, hay un valor minimo para la carga de extrusion a la
temperatura de 290°C. A temperaturas por debajo de este valor , la carga de extrusion
aumenta mientras que a temperaturas por encima de este valor la carga inicialmente se
incrementa, y luego desciende conforme la temperatura de extrusiéon continta
incrementandose. En la misma figura se encuentra también graficado el valor de la presion
de extrusion correspondiente y el valor de la constante de extrusion. Cabe mencionar que los
valores de la constante de extrusion de esta aleacion, son bastante bajos en comparacion con
la de otras aleaciones aplicadas en la extrusion, aunque hay que recordar que el proceso de
extrusion utilizado en este estudio es del tipo indirecto y por lo tanto, la fricciéon es muy

reducida y adicionalmente se utilizo lubricacion en la cara del dado.
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En el campo industrial, las pruebas de extrusion realizadas con el Zinalco hasta la
fecha se han hecho en prensas de extrusién del tipo directo, requiriendo cargas
excesivamente altas, ya que las constantes de extrusion calculadas son de alrededor de 200
MPa ( 3 o 4 veces mas grande que en la extrusion indirecta en el laboratorio), lo que da idea
del papel tan importante que juegan la friccion y la lubricacion. Desafortunadamente, no se
ha logrado realizar pruebas a nivel industrial en prensas de extrusion indirecta.

De acuerdo con este resultado la temperatura de 290°C fue seleccionada como la
mas adecuada para continuar con las pruebas de extrusién durante el estudio de las otras
variables.

IV.2.2 Influencia de la rapidez de deformacién

En la figura 22, se presenta la relacion entre la presion de extrusion y la rapidez de
deformacion utilizada para pruebas de extrusion realizadas a una temperatura de 290°C,
utilizando dados planos, lubricando con bardahl 2 y relacion de areas 14:1. Puede
observarse que la carga de extrusion asciende de manera continua conforme se incrementa la
rapidez de deformacion, sin embargo a velocidades elevadas, la carga de extrusion tiende a
estabilizarse o a incrementarse de manera mas discreta con respecto al aumento de rapidez.
Como es de sobra conocido, las aleaciones Zn-Al de composicion eutectoide presentan una
fuerte sensibilidad a la rapidez de deformacioén a temperaturas entre los 150 y 250°C y a
rapidez de deformacion dentro del rango de 103-10! Seg.-! (Langdon, 1991) y esta misma
aleacion con adiciones de 2% de Cu presenta superplasticidad aun a temperatura ambiente
(Torres-Villasefior y Negrete, 1988). Sin embargo la superplasticidad parece estar
restringida a estructuras de grano fino, que en las aleaciones Zn-Al solamente son obtenidas
mediante templados desde la region de fase 3 (350°C) hasta la temperatura ambiente y a
valores de la rapidez de deformacion menores que 10! Seg..!. Por lo anterior puede

considerarse que el comportamiento del material ante la rapidez de deformaciéon es
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semejante a las aleaciones no superplasticas ya que las condiciones microestructurales y de
temperatura y rapidez de deformacion impuestas durante la extrusion estan fuera del rango
de la superplasticidad.
IV.2.3 Influencia de la lubricacion

En la figura 23, se presenta el valor de la carga de extrusion para cada tipo de
lubricante utilizado, puede observarse que la grasa para rodamientos y el bardahl 2 presentan
los valores minimos de carga de extrusion en comparacion con los demas. Se considera mas
apropiado el bardahl 2 por su mayor estabilidad térmica, lo que permite una mas facil
remocion del lubricante de la superficie de los productos extruidos. También es notorio que
la extrusion sin lubricacion demanda una carga muy alta lo cual indica que la friccion en el
dado es excesiva y por lo tanto se debera recomendar la lubricacion. Cabe mencionar que en
algunas pruebas realizadas a nivel industrial en prensas de extrusion directa, se ha utilizado
lubricacién tanto en el contenedor como en la cara del dado obteniendo presiones de
extrusion relativamente bajas, sélo que el metal ha fluido también por las uniones de las
herramientas ademas de por el orificio del dado. Este hecho pone de manifiesto la minima
resistencia mecanica del material a la temperatura de extrusién y la necesidad de disefiar
dados adecuados para asegurar una lubricacion eficiente.
IV.2.4 Influencia de la estructura inicial del tocho de extrusion

En la figura 24, se presenta el valor de la carga de extrusion como funcién de la
estructura inicial del lingote de la aleaciéon 2 obtenida por colada continua. Las pruebas de
extrusion con tochos tratados térmicamente se realizaron a 260°C, relaciéon de areas 17:1 |
lubricacién con Bardahl 2, dados planos y rapidez de deformaciéon de 5.2 X102 Seg.” .
Puede observarse que la estructura que demanda mayor carga de extrusion es la estructura
con tratamiento térmico de recocido. Esta estructura puede ser observada en la figura 37(a),

contiene una gran cantidad de fase o primaria con precipitados de fase m en forma de
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granulos producto de una precipitacion continua, estas particulas de fase o primaria son mas
duras que el resto de la estructura y son por consiguiente, mas dificiles de deformar
plasticamente al pasar por el orificio del dado durante el proceso de extrusion, por esta
razon, se requiere mayor energia para deformar esta estructura a pesar de que a temperatura
ambiente es la menos resistente de todas. En el caso de las demas estructuras, la fase a
primaria que contienen, también tiene precipitados de fase m en su interior pero no como
granulos sino como laminillas formadas por precipitacion discontinua, lo que provoca que
sean menos resistentes y por consiguiente, se facilita su deformacion junto con los demas
constituyentes de la estructura durante la extrusion requiriéndose menor carga.

IV.2.5. Extrusion de las aleaciones 3 y 4

La extrusion de la aleacion 3 que se llevd a cabo utilizando las condiciones
mencionadas en el apartado II1.4.4 mostrd una gran semejanza con el comportamiento de la
aleacion 2, por lo que puede afirmarse que el proceso de extrusion para ambas es
practicamente el mismo si la temperatura es superior a la temperatura eutectoide.

Por otro lado, la extrusion de la aleacion 4 fue muy complicada debido a su
extremadamente alta resistencia aun a alta temperatura, lo que provocod que la extrusion se
realizara con una gran lentitud a fin de no agotar la capacidad de la maquina, de hecho la
prensa de extrusién se mantuvo en la carga maxima mientras que la velocidad del proceso se
reducia paulatinamente.

IV.3 Microestructura y propiedades de los productos extruidos
IV.3.1 Estructura y propiedades de perfiles extruidos y sin tratamiento térmico
posterior

IV.3.1.1 Estructura y propiedades de perfiles obtenidos a partir de tochos sin

tratamiento previo
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Los perfiles extruidos de la aleacion 2 presentan de manera general 2 tipos de
microestructura dependiendo de la temperatura de extrusion y del incremento de la misma
por efecto del conformado mecanico. Si la temperatura de extrusion se mantiene por debajo
de la temperatura eutectoide, entonces la estructura que se obtiene en el perfil es semejante a
la presentada en la figura 25. Puede observarse que esta estructura se encuentra compuesta
fundamentalmente por los mismos constituyente presentes en la estructura de colada, solo
que su forma y distribucién varian debido a la deformacion plastica, en este caso, la mezcla
del constituyente eutéctico se observa disgregado mas no agrietado, ademas esta alargado
en la direccion del flujo plastico o eje de extrusion. La mezcla eutectoide laminar presente en
el material de colada se encuentra practicamente destruida y en su lugar se forma una mezcla
de las fases o + n en forma de granulos. La fase o primaria aunque en algunas zonas se
nota con cierta deformacion, aparenta ser la mas resistente de los constituyentes presentes
ya que en algunas zonas se observa virtualmente sin deformacion. Cuando la fase o primaria
se deforma entonces se disgrega en pequefios granos de o + 1 .

Por otro lado, si la temperatura de extrusion es mayor que la temperatura eutectoide,
la estructura estara compuesta principalmente por los constituyentes o primaria y eutéctico
presentes en la estructura de colada so6lo que ahora deformados, es decir disgregados y en
forma de granulos. Adicionalmente, se encuentra el constituyente de composicion eutectoide
que por efecto de la temperatura se transforma a la fase 3 de alta temperatura y
posteriormente, durante el enfriamiento de la aleacién desde la temperatura de extrusion, se
descompone en las fases o + n sélo que en forma de laminillas de espaciado interlaminar
fino. Esta estructura se presenta en la figura 26.

La estructura de los perfiles extruidos a partir de la aleacién 3 se presenta en la
figura 27, esta compuesta por las fases oo + 1 en forma de laminillas finas mas residuos de la

fase a primaria y granos de fase € y de 1". Es importante recordar que esta aleacion fue



Figura 25.  Estructura observada en el perfil extruido a 260°C utilizando tochos de la
aleacion 2 con estructura de colada continua
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Figura 26. Estructura observada en el perfil extruido a 300°C utilizando tochos de la
aleacion 2 con estructura de colada continua
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Figura 27.

Estructura observada en el perfil extruido a 320°C utilizando tochos de la
aleacion 3 con estructura de colada continua
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extruida a una temperatura mayor que la temperatura eutectoide y que por lo tanto, durante
el calentamiento de la misma hasta la temperatura de extrusion, se presenta la formacion de
fase B que se descompondra, durante el enfriamiento posterior a la extrusion en o + 1 en
forma de laminillas finas. La presencia de la fase 1" se debe a que durante el calentamiento
de la aleacion y el conformado mecanico de la misma, se imparte en el sistema la energia
necesaria para transformar parte de la fase € presente en la estructura de colada en la fase t’.

Los perfiles extruidos a partir de la aleacion 4 presentan una estructura como la de la
figura 28, en la que se distingue la presencia de la fase t'y de la mezcla de fases o + 1 en
forma de laminillas finas. La fase € se encuentra presente en una mucho menor proporcion
que en la estructura de colada, lo cual confirma el hecho de que la temperatura y el
conformado mecanico promueven la desaparicion de la fase € metaestable y la formacién de
la fase t' estable.

En relacion a las propiedades mecanicas medidas en los perfiles extruidos a partir de
las aleaciones 2, 3 y 4 sin tratamiento térmico posterior, en la figura 29(a), se presenta el
valor de la resistencia a la tracciéon y la ductilidad como funcién de la temperatura de
extrusion del material en el caso de la aleacion 2. Puede observarse que no hay un cambio
notorio en la resistencia del material, sin embargo, la estructura si sufre cambios sustanciales
dependiendo de la temperatura de extrusion, solo que la combinacion de fenomenos produce
que el resultado final se asemeje, es decir la resistencia de la estructura obtenida al extruir
por debajo de la temperatura eutectoide es practicamente la misma que la resistencia de la
estructura obtenida al extruir por encima de la temperatura eutectoide a pesar de que se
tienen estructuras diferentes. Lo anterior se debe a que el enfriamiento de los perfiles desde
la temperatura de extrusion es demasiado lento, lo que provoca que la resistencia de la

estructura con laminillas finas obtenida al extruir a temperaturas por encima de la eutectoide
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se disminuya a los niveles obtenidos para la estructura granular fragmentada obtenida al
extruir a temperaturas por debajo de la temperatura eutectoide.

Como se mencioné anteriormente, la resistencia a la traccion de la aleacion 4 no
pudo ser evaluada por la extrema fragilidad de la misma, sin embargo, se evalu6 de manera
alternativa la resistencia a la compresion obteniéndose una carga maxima sin deformacion
plastica de 900 MPa.

En el caso de la resistencia a la tension medida en la aleacion 3 el valor fue de 440 MPa

mientras que la ductilidad alcanzada fue 19 %.

IV.3.1.2 Estructura y propiedades de perfiles obtenidos a partir de tochos tratados
térmicamente

La estructura resultante en los perfiles obtenidos a partir de tochos tratados
térmicamente, depende mas que del tratamiento térmico previo, de la temperatura de
extrusion y de la velocidad de enfriamiento posterior para llevar el perfil extruido desde la
temperatura de extrusion hasta la temperatura ambiente. En general, si la temperatura de
extrusion es inferior a la eutectoide, entonces la estructura tiende a ser una estructura
granular formada por las fases oo + | con algunas zonas de a primaria residual y de mezcla
eutéctica . Si por el contrario la temperatura de extrusion es superior a la eutectoide se
tendra una estructura mixta formada por laminillas de oo + 1y por granulos de o primaria
residual y de mezcla eutéctica.

Los resultados de las propiedades mecanicas evaluadas en los perfiles extruidos a
partir de tochos tratados térmicamente se presentan en la figura 29(b), muestran que ‘la
resistencia a la tension se mantiene por debajo de los 380 MPa para todos los tipos de

tratamiento térmico lo que implica que hay muy poca influencia sobre la resistencia del

perfil,
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IV.3.2 Estructuray propiedades de perfiles extruidos y con tratamiento térmico
posterior

La microestructura de los perfiles extruidos a partir de la aleacion 2 vy
posteriormente, con los tratamientos térmicos de recocido normalizado y templado, se
presentan en la figura 30(a, b y c). La estructura de los perfiles tratados térmicamente es
independiente de la temperatura de extrusion, de la estructura inicial del tocho y en general
de cualquier otra variable del proceso. La estructura del perfil de la aleacion 2 enfriado en el
horno o recocido se presenta en la figura 30(a) y esta formada principalmente por laminillas
de @ + 1 con espaciado interlaminar grueso a diferencia de la estructura del perfil de la
aleacion 2 enfriado en el aire que esta formada por laminillas de fases o + 1 con espaciado
interlaminar fino y que se muestra en la figura 30(b). La estructura del perfil de la aleacién 2
enfriado violentamente en agua o templado, se presenta en la figura 30(c) y se encuentra
formada esencialmente por granos finos de @ + n  producidos durante la descomposicion
espinodal de la fase f3.

Las microestructuras obtenidas al tratar térmicamente los perfiles de la aleacion 3 se
presentan en la figura 31(a, b y ¢) que representan las condiciones de tratamiento térmico
de recocido normalizado y templado respectivamente. Puede ser observado que los
resultados son practicamente semejantes a los obtenidos en la aleacién 2 con la unica
diferencia de que se tiene una mayor cantidad de fase t' y de que la estructura obtenida en el
perfil con tratamiento térmico de temple retiene temporalmente la fase [3 de alta
temperatura como lo revela el difractograma correspondiente (figura 76) y como lo muestra
la figura 31(c).

En las figuras 32(a y b) se presenta como varian la resistencia a la tensién y la
ductilidad en los perfiles de las aleaciones 2 y 3 tratados térmicamente después de

extruirlos, puede notarse que la resistencia mas alta la alcanza el perfil normalizado mientras
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que el tratamiento térmico de templado y el de recocido producen materiales con menor
resistencia pero mayor ductilidad. En la figura 33, se presenta el valor de la microdureza
Vickers evaluada en perfiles extruidos de la aleacion 2 con y sin tratamiento térmico
posterior a la extrusion.

IV.3.3 Resistencia al impacto de perfiles extruidos

Los resultados de las pruebas de impacto realizados a diferente temperatura en
perfiles extruidos de la aleacién 2 con y sin tratamiento térmico posterior, se presentan en la
figura 34 donde se grafica el valor de la energia absorbida por los perfiles con diferente
tratamiento térmico como funcién de la temperatura. Puede ser observado que los perfiles
sin tratamiento térmico y los perfiles con tratamiento térmico de recocido son los que
presentan la mas alta energia de impacto, mientras que los perfiles con tratamiento térmico
de normalizado y templado absorben menos energia. Al elevar la temperatura de prueba,
tanto los perfiles con tratamiento térmico de normalizado como los de templado, aumentan
la cantidad de energia absorbida a los niveles de las valores obtenidos en el caso de los
perfiles sin tratamiento térmico y los perfiles con tratamiento térmico de recocido. El
comportamiento descrito se explica en base a que a temperatura ambiente, la estructura de
los perfiles templados esta compuesta por granos de o + 1 productos de la descomposicion
espinodal de la fase (3 de alta temperatura, la cual presenta caracteristicas superplasticas, es
decir, capacidad para soportar deformaciones muy grandes pero a baja rapidez, lo cual no es
el caso de la prueba de impacto. Por otro lado, la estructura de laminillas ultra finas presente
en los perfiles con tratamiento térmico de normalizado, se tiene reportada como la de mayor
dureza pero también como la de mayor fragilidad. La razén por la cual los perfiles templados
absorben mayor cantidad de energia al elevarse la temperatura de prueba, se debe a que la
movilidad atémica se facilita en altas temperaturas, lo que permite acomodar la deformacién

plastica. Por otro lado, los perfiles con tratamiento térmico de normalizado incrementan su
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valor de energia absorbida con la temperatura de prueba debido a que se presenta un
incremento en el espaciado interlaminar, lo que provoca que se comporte de manera analoga
a los perfiles con tratamiento térmico de recocido.
IV.3.4 Evolucion de la microestructura durante la extrusion
IV.3.4.1 Evolucion de la estructura en pruebas realizadas a diferente temperatura
con tochos sin tratamiento térmico
En la figura 35 (a, b y c) se presenta la estructura observada en el residuo de
extrusion de la aleacion 2 extruida a 220°C la estructura mostrada en (a) pertenece a la
zona no deformada del tocho es decir la parte no extruida lejos de la zona de deformacion,
la estructura mostrada en (b) pertenece a la zona de deformacion y la mostrada en (c)
pertenece al perfil, se observa como evoluciona la estructura a través de la seccion
longitudinal conforme procede la deformacion. Se detectan 2 tipos de comportamiento de
acuerdo con la temperatura alcanzada por el material durante el proceso de extrusion: si la
temperatura del sistema no se eleva por encima de la temperatura de transformacion
eutectoide, lo que se extruye es la mezcla de fases formada por a+n laminar, o primaria y
mezcla eutéctica, obteniéndose una estructura disgregada con aspecto granular producto de
la fragmentacion de las fases presentes; si la temperatura se incrementa hasta el punto que la
transformacion eutectoide toma lugar, se extruye el zinalco como una mezcla de fases
formada por f3, a primaria y mezcla eutéctica, observandose la fase 3 como laminillas de o +
7 por efecto de la transformacion eutectoide durante el enfriamiento desde la temperatura de
extrusion hasta la temperatura ambiente, como puede ser notado en la figura 36(a, b y c) que
corresponde al residuo de extrusion de la aleacion 2 extruida a una temperatura de 340°C en
la zona no deformada (a), la zona de deformacion (b) y el perfil (c) respectivamente. Las
demas temperaturas de prueba durante la extrusion de la aleacion 2 producen resultados

semejantes por lo que no es necesario incluir fotografias para describirlas.
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Estructura observada en el residuo de extrusion de la aleacion 2 extruida a
220°C. la estructura mostrada en (a) pertenece a la zona no deformada del
tocho es decir la parte no extruida lejos de la zona de deformacion, la
estructura mostrada en (b) pertenece a la zona de deformacion y la mostrada
en (c) pertenece al perfil
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Estructura observada en el residuo de extrusion de la aleacion 2 extruida a
340°C. La estructura mostrada en (a) pertenece a la zona no deformada del
tocho es decir la parte no extruida lejos de la zona de deformacion, la
estructura mostrada en (b) pertenece a la zona de deformacion y la mostrada

en (¢) pertenece al perfil
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IV.3.4.2 Evolucion de la microestructura en pruebas realizadas a diferente
velocidad con tochos sin tratamiento térmico
La estructura de la aleacion 2 extruida a diferente rapidez de deformacion
unicamente presenta cambios cuando la velocidad es tan rapida como para generar suficiente
calor y elevar la temperatura del tocho hasta el grado de provocar la transformacion
eutectoide. En el caso de la aleacion 2 extruida a diferente rapidez y a 290°C, se observo
que la microestructura se vuelve laminar fina cuando la rapidez de deformacién es mayor
que 1.056 x 10-1. A velocidades menores la temperatura del sistema no se incrementa tanto
como para provocar la transformacion eutectoide y por lo tanto no hay presencia de
laminillas de a + n sino granulos de a + m generados por la fragmentacion de la perlita
presente en la estructura de colada del tocho.
IV.3.4.3 Evolucion de la microestructura durante la extrusion en pruebas con tochos
tratados térmicamente
IV.3.4.3.1 [Evolucion de la microestructura durante la extrusiéon en pruebas
usando tochos recocidos
En la figura 37(a, b, y c) se presenta una secuencia de fotografias tomadas al
microscopio electronico de barrido que permiten observa_r la evolucién de la microestructura
de la aleacion 2 durante la extrusion de la misma utilizando como material de partida un
tocho con tratamiento térmico de recocido. Las fotografias corresponden a 3 zonas
diferentes del residuo de extrusion que van desde la zona no deformada, la zona deformada
y el perfil extruido.
La estructura presente en la zona no deformada esta constituida por una matriz de
laminillas gruesas de fases o + n, granos de fase o con precipitados de fase n en su
interior, estos granos de fase o corresponden a la fase o primaria formada durante la

solidificacion de la aleacion, los pequefios granos de fase m dentro de la fase o primaria,
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Figura 37.  Evolucion de la microestructura de la aleacion 2 durante la extrusion de la
misma a 260°C utilizando como material de partida un tocho con tratamiento
térmico de recocido. Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes del
residuo de extrusion que van desde la zona no deformada(a). la zona

deformada(b) y el perfil extruido(c).
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fueron formados por precipitacion continua ya que por lo lento del enfriamiento, se facilita la
difusion a través de la red. Se observa, ademas, la presencia del constituyente eutéctico
formado durante la solidificacion de la aleacion.

La deformacion plastica que sufre esta estructura durante la extrusion, provoca que
el constituyente eutéctico se disgregue o desmenuce formando bandas de fase m con
pequefios granos de o alineadas en la direccion del flujo plastico. El constituyente laminar
aparece también disgregado o desmenuzado mientras que la fase o primaria con
precipitacion continua de fase  permanece casi sin deformacion debido a que tiene mayor
resistencia mecanica.

I1V.3.4.3.2 Evolucion de la microestructura durante la extrusion en pruebas usando
tochos normalizados

En la figura 38 (a, b y c) se presenta una secuencia de fotografias tomadas al
microscopio electronico de barrido que permiten observar la evolucion de la microestructura
de la aleacién 2 durante la extrusion de la misma utilizando como material de partida un
tocho con tratamiento térmico de normalizado. Las fotografias corresponden a 3 zonas
diferentes del residuo de extrusion que van desde la zona no deformada, la zona deformada
y el perfil extruido.

La estructura en la zona no deformada esta constituida por particulas de fase o
primaria con precipitados de fase n en su interior, colonias de laminillas de a+4m de
espaciado laminar tanto fino como grueso y particulas de constituyente eutéctico formado
por la fase 1 con precipitados de fase . La deformacion plastica durante la extrusion de
esta estructura a temperatura menor que la eutectoide es muy semejante a la de la estructura
con tratamiento térmico de recocido, con la unica diferencia que en este caso, las particulas
de a primaria si se encuentran visiblemente deformadas, aunque no desmenuzadas como los

demas constituyentes de la estructura. Lo anterior se atribuye al hecho de que al enfriar



Figura 38.

Evolucion de la microestructura de la aleacion 2 durante la extrusion de la
misma a 260°C utilizando como material de partida un tocho con tratamiento
térmico de normalizado. Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes del
residuo de extrusion que van desde la zona no deformada(a), la zona
deformada(b) y el perfil extruido(c).
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durante el tratamiento térmico de normalizado a una velocidad maés alta que en el caso del

recocido, la fase o primaria sufre tanto precipitacion continua como discontinua,

observandose los granos de a primaria con estructura laminar y granular y siendo menos

resistentes que cuando sélo contienen precipitacion continua.

IV.3.4.3.3 Evolucion de la microestructura durante la extrusion en pruebas usando
tochos templados

En la figura 39 (a, b y ¢) se presenta una secuencia de fotografias tomadas al
microscopio electronico de barrido que permiten observar la evolucion de la microestructura
de la aleacién 2 durante la extrusion de la misma utilizando como material de partida un
tocho con tratamiento térmico de temple. Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes
del residuo de extrusion que van desde la zona no deformada, la zona deformada y el perfil
extruido.

La estructura en la zona no deformada estd constituida por fase o primaria con
precipitados de fase n formados por precipitacion discontinua, granos finos de fases a + n
formados por descomposicion espinodal durante el templado del tocho de extrusiéon. Se
observan también particulas del constituyente eutéctico formado por la fase m con
precipitados de o sobre los bordes. La deformacién plastica asociada con la extrusion de
esta estructura a temperatura menor que la eutectoide, provoca que haya una disgregacion
general de los constituyentes incluyendo las particulas de fase o primaria, las cuales por
estar constituidas por laminillas de fases o + n formadas por precipitacion discontinua, son
menos resistentes que las encontradas en las estructuras recocida y normalizada, por lo

tanto, en este caso se deforman junto con los demés constituyentes de la estructura.



Figura 39.

Evolucion de [a microestructura de la aleacion 2 durante la extrusion de la
nmisma a 260°C utilizando como material de partida un tocho con tratamiento
térmico de templado. Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes del
residuo de extrusién que van desde la zona no deformada(a), la zona
deformada(b) y el perfil extruido(c).
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IV.3.4.4 Evolucion de la microestructura durante la extrusion de la aleacion 3

En la figura 40, se presenta una secuencia de fotografias tomadas al microscopio
electronico de barrido que permiten observar la evolucion de la microestructura de la
aleacion 3 durante la extrusion de la misma. Las fotografias corresponden a 3 zonas
diferentes del residuo de extrusion que van desde la zona no deformada, la zona deformada
y el perfil extruido.

La estructura de la zona no deformada esta constituida por particulas de fase o
primaria, colonias de perlita fina a+n, eutéctico remanente formado por n, ¢ y t'. Dado que
al microscopio electronico las fases 1 y € aparecen muy semejantes, es dificil distinguirlas
entre si pues tienen casi la misma tonalidad. Las fases o y t' aparecen al microscopio con
tonalidad oscura aunque t' se observa més clara que o . La deformacion pléstica asociada
con la extrusion de esta aleacion a temperatura mayor que la eutectoide, provoca en primer
término que aparezca la fase t' ya que en la estructura de colada solo se tiene la presencia de
fase €, ademas, ocurre una fragmentacion tanto de la fase n como t' dando lugar a una
estructura granular formada por las fases oo + 1, quedando particulas remanentes de fase o
primaria. La fase 1' aparentemente queda distribuida de manera uniforme entre los
constituyentes de la estructura, aunque por el contraste que presenta con Ia fase €, pareceria
que se encuentra en mayor proporcion dentro de ella que en la mezcla de fases o + 1.
IV.3.4.5 Evolucion de la microestructura durante la extrusion de la aleacion 4

En la figura 41(a, b y c) se presenta una secuencia de fotografias tomadas al
microscopio electronico de barrido que permiten observar la evolucion de la microestructura
de la aleacion 4 durante la extrusion de la misma. Las fotografias corresponden a 3 zonas
diferentes del residuo de extrusion que van desde la zona de poca deformacion, la zona de

maxima deformacion y la zona del perfil extruido.
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Figura 40. Evolucion de la microestructura de la aleacion 3 durante la extrusion de la
misma utilizando como material de partida un tocho sin tratamiento térmico.
Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes del residuo de extrusion
que van desde la zona no deformada(a), la zona deformada(b) y el perfil
extruido(c).
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La estructura en la zona de poca deformacion esta constituida por fase t' en una
matriz de fases o + m con estructura laminar, se observan algunas particulas de fase €, es
notoria la presencia de poros generados por la fragmentacién de la fase t'. En la zona de
mayor deformacion plastica y en la del perfil extruido, se observa la fase t' con mayor grado
de fragmentacion. Los poros asociados por la fragmentacion de la fase t' son rellenados
parcialmente por la mezcla de fases o + 1. La presencia de estas cavidades formadas durante
la extrusion de esta aleacion, seguramente contribuyen de manera importante al
comportamiento tan fragil presentado por la aleacion al realizar ensayos de traccion.

IV.3.5 Patrones de flujo observados en los residuos de extrusion

El patron de flujo obtenido en la extrusion inversa de las aleaciones corresponde al
tipo A que es obtenido cuando la friccion es baja, como en este caso en que las pruebas se
realizaron con una prensa del tipo indirecto y con lubricaciéon en el dado,
desafortunadamente, no se realizaron pruebas de extrusion con tochos seccionados y
marcados con rejillas bajo otras condiciones de lubricacion por lo que se tienen solo

resultados parciales. El patron de flujo se muestra en la figura 41(d)



Figura 41.  Evolucion de la microestructura de la aleacion 4 durante la extrusion de la
misma utilizando como material de partida un tocho sin tratamiento térmico.
Las fotografias corresponden a 3 zonas diferentes del residuo de extrusion que
van desde la zona no deformada(a), la zona deformada(b) y el perfil
extruido(c).
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Patron de flujo obtenido durante la extrusion inversa de la aleacion 2 a una
temperatura de 260°C y lubricando el dado de extrusion con bardahl 2
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IV.4 Resultados de la difraccion de rayos X en las aleaciones Zn-Al y Zn-Al-Cu
IV.4.1 Resultados de difraccion de rayos X en la aleacion eutectoide Zn-Al

En las figuras 42 a S0, se presentan los difractogramas obtenidos al analizar las dos
aleaciones de composicion cercana a la eutectoide zinc-aluminio sin adicion de cobre 1(a) y
1(b) de la tabla 3.1 a diferentes temperaturas y a diferentes tiempos de mantenimiento.
Como se menciond en el capitulo correspondiente al trabajo experimental, los ciclos de
calentamiento a que fueron sometidas las dos aleaciones Zn-Al de composicion cercana a la
eutectoide fueron como sigue
Aleacion 1(a):

Difraccion a temperatura ambiente (figura 42), difraccion a 265°C (figura 43),
difraccion a 280°C (figura 44), difraccion a 320°C (figura 45), difraccion a 320°C luego de 3
horas de permanencia a esa temperatura (figura 46), enfriamiento a 250°C y difraccion a esa
temperatura (figura 47), difraccion a temperatura ambiente luego del ciclo (figura 48).
Aleacion 1(b):

Difraccion a 290°C (figura 49), difraccion a 370°C (figura 50), y difraccion a
370°C luego de 15 horas de permanencia a esa temperatura (figura 51).

Como puede observarse, las fases presentes en las aleaciones de composicion
binaria son o y m que corresponden a las soluciones solidas de Aluminio y Zinc
respectivamente. No hay la formacion de intermetalicos. Las reflexiones caracteristicas de
estas fases son las siguientes: para el Aluminio, la reflexién del plano (111): 26 = 38.47° y
para el Zinc, la reflexion del plano (10_11): 20 = 43.24°. Los dobles picos observados en
angulos 26 > 65° en la figura 42 son producidos por la radiacion Ky del 4nodo de Cobre
utilizado.

Al calentar las aleaciones Zn-Al de composicion binaria a temperaturas por debajo

de los 275°C, basicamente lo que se observa es una desviacion de las reflexiones hacia
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angulos de difraccion menores, es decir distancias interplanares mayores, lo que indica que
la red cristalina de estas fases sufre una expansion con el incremento de temperatura.

Al calentar la aleacion 1(a) de composicidén quimica en Zinc ligeramente inferior a
la eutectoide a temperaturas entre 280°C y 320 °C se observa la ausencia de las reflexiones
correspondientes a la fase | que es la solucion solida rica en Zinc, se observa en cambio la
presencia de dos soluciones de aluminio con diferente contenido de zinc lo cual se presenta
en el patron de difraccion como una doble reflexion de los planos (111), (200) y (220), (ver
figuras 44 y 45). Estas dos soluciones de aluminio en alta temperatura confirman la
existencia de la region de insolubilidad del diagrama. Las reflexiones de la fase de alta
temperatura practicamente coinciden con las reflexiones correspondientes a las del aluminio
puro a temperatura ambiente, lo que indica que el contenido de Zinc disuelto en el aluminio
contrae la red cristalina aunque por otro lado el incremento en temperatura la expande, el
efecto conjunto es que el parametro de la red de la fase de alta temperatura es practicamente
el mismo que el del aluminio puro a temperatura ambiente.

Por otro lado, al calentar a 290°C la aleacién 1(b) de composicion quimica en Zinc
ligeramente superior a la composicion eutectoide, se observa la presencia de una pequefia
cantidad de fase m la cual corresponde a la fase n proeutectoide, en este caso no se notan
picos de difraccion de fase & con dobletes, ver figura 49, lo que indica que la composicion
quimica se encuentra fuera de la region de insolubilidad

La aleacion Zn-Al de composicion eutectoide, analizada por difraccion de rayos X
a temperaturas superiores a la eutectoide, confirma la existencia de solamente una fase de
alta temperatura con la estructura del aluminio (ver figuras 50 y 51), la cual se forma a partir
de las dos soluciones solidas a + m presentes a temperatura ambiente. No se observan
cambios en el difractograma de la aleacion a pesar de tiempos de mantenimiento de hasta 15

horas a 370°C como se muestra en la figura 51. El unico cambio que se percibe es que la
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reflexion de los planos (111) disminuye en intensidad mientras que la reflexion de los planos
(200) aumenta. Esto significa que la fase B de alta temperatura se encuentra en un proceso
de crecimiento de grano por medio del cual los planos (200) quedan orientados de manera
preferencial para la difraccion. La fase de alta temperatura se transforma, al descender la
temperatura por debajo de la eutectoide, en dos soluciones solidas, una de las cuales
mantiene la misma estructura cristalina del aluminio mientras que la otra es una solucién
solida basada en la estructura del zinc (figura 47).

Los resultados confirman de manera practicamente indiscutible la validez del
diagrama de equilibrio propuesto por Gebhardt (1949) y por otros autores, y desaprueban
la existencia del peritéctico y la fase intermedia de alta temperatura propuesta por

Presnyakov (1961) y Nayak (1973).

IV.4.2 Resultados de difraccion de rayos X en Zn-Al-2Cu

Los resultados obtenidos al analizar mediante difraccion de rayos X a temperatura
ambiente la aleacion 2, muestran basicamente que la cantidad de cobre afiadida se incorpora
casi totalmente a las fases a + 1 presentes en la aleacion eutectoide, es decir, el cobre se
disuelve dentro del sistema formando sélo pequefias cantidades de fases ricas en cobre. Las
fases presentes en la aleacion provocadas por la incorporacién del cobre a la misma son; la
fase € con estequiometria aproximada de CuZn, o CuZn, y la fase ' con estequiometria
aproximada de Cu;Al,Zn.

Los analisis de difraccion de rayos X hechos en tochos con tratamiento térmico de la
aleacion 2, se presentan en las figuras 52 a 55, muestran la presencia de las fases oo + m, y de
la fase € en pequefias cantidades, no se tiene presente la fase t' en ningin tipo de tratamiento
térmico. En el caso del tocho con tratamiento térmico de temple se tiene la presencia de un

pico adicional que revela la existencia de dos soluciones solidas de zinc con diferente
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contenido de aluminio estas dos soluciones solidas son la porcion de fase | formada durante
la solidificacion de la aleacion como un eutéctico y la porcion de fase n formada durante la
transformacion espinodal como granos finos de ot + 1 .

La extrusion de la aleacién 2 a temperatura menor que la eutectoide provoca la
formacion de la fase t' y la desaparicion de la fase €, todos los perfiles extruidos de esta
aleacion a partir de tochos tratados térmicamente tienen t' en lugar de € como lo muestran
las figuras 56 a 59 que son los difractogramas obtenidos en los perfiles extruidos a 260°C a
partir de tochos tratados térmicamente.

La extrusion de la aleacion 2 a temperatura mayor que la eutectoide provoca la
presencia de fase € y no de . Como lo muestran los difractogramas de las figuras 60 a 63 y
que corresponden a los analisis de difraccion realizados en perfiles extruidos a 300°C a partir
de tochos tratados térmicamente.

Los resultados del analisis de difraccion de rayos X realizados a perfiles extruidos a
260°C de la aleacién 2 y posteriormente tratados térmicamente, se presentan en las figuras
64 a 66, muestran la presencia de las fases a + | y de la fase € en el caso del perfil con
tratamiento térmico de normalizado mientras que los perfiles con tratamiento térmico de
temple y de recocido muestran la presencia de t' y de &, ademas de o + 1. Este resultado
indica que la fase € se forma durante el calentamiento y la permanencia a la temperatura de
tratamiento térmico (350°C) y se transforma parcialmente en 1 por los esfuerzos
involucrados durante el enfriamiento violento como es el caso del temple o durante el
enfriamiento lento como es el caso del recocido. En el caso del tratamiento térmico de
normalizado la fase € permanece metaestable a la temperatura ambiente ya que su
transformacién a t' requiere de tiempos muy largos y dado que la transformacion eutectoide
produce laminillas finas de a + m, ni provoca esfuerzos durante el enfriamiento ni es lo

suficientemente lenta como para permitir la formacién de t'.
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Los resultados de difraccion de rayos X en alta temperatura realizados en la aleacién
2 se presenta en la figuras 67 a 72, muestran que conforme la temperatura se incrementa las
fases a + 1 se transforman en una tnica fase sélida de alta temperatura con la estructura
del aluminio y que las pequeifias cantidades de fases € y <t' presentes a temperatura
ambiente en el material se disuelven casi totalmente a excepcion de una minima parte de fase
¢ la cual al incrementar aun mas la temperatura tiende casi a desaparecer, ver figura 70. Al
enfriar la aleacion 2 desde la temperatura de 320°C, se observa la descomposicion de la fase
de alta temperatura en las fases a + 1 a 265°C, ver figura 71 y la aparicion de la fase €. No
se observa la formacion de la fase t' durante el enfriamiento de la aleacion 2 lo que indica
que la velocidad de enfriamiento utilizada es demasiado rapida como para permitir la

transformacion de la fase € en la fase t'.

IV.4.3 Resultados de difraccion de rayos X en Zn-Al-6Cu

La adicion de cantidades mayores que 2% en peso de cobre a la aleacion eutectoide
Zn-Al provoca la formacion adicional de cantidades considerables de fases ricas en cobre
que son € y 1. La presencia de estas fases esta gobernada por las condiciones de
solidificacion y por el tratamiento térmico y mecanico que sufre posteriormente el material.

En la figura 73 se presenta el difractograma obtenido en la aleacion 3 en estado de
colada en el que puede notarse la presencia de las fases o + 1 la fase € y la ausencia de t'.
La extrusion a 350°C en esta aleacion provoca la aparicion de la fase T' a expensas de la €
presente en la estructura de colada ver figura 74.

Los analisis de difraccion sobre perfiles de la aleacidon 3 con tratamientos térmicos
posteriores a la extrusion muestran que en el caso del perfil recocido se tiene la presencia de
la fase 7' pero no de ¢ ademas de las fases a y 1. En el caso del perfil normalizado, se tiene

la presencia de las fases € y 1 ademas de las fases o y  mientras que en el caso del perfil



templado se tienen tanto las fases € y T' y se observa solo una pequefia cantidad de fase n
por lo que se asume que la fase de alta temperatura se retiene parcialmente, es decir, se
inhibe la transformacion eutectoide o espinodal, ademas, las reflexiones correspondientes a
la fase 3 se encuentran desplazadas hacia angulos de difraccion mayores lo que indica que la
red cristalina de la fase rica en aluminio se encuentra contraida por la gran cantidad de Zinc
que mantiene en solucion. Estos difractogramas se muestran en las figuras 75 a 77.

Los analisis de difraccion de rayos X hechos sobre la aleacion 3 a diferente
temperatura muestran la transformacién de las fases o + n en la fase 3. Posteriormente, a
medida que la temperatura se incrementa la fase € se disuelve dentro de la fase B de alta
temperatura al grado de que a 320°C después de un tiempo de mantenimiento de 90 minutos

se tiene virtualmente ausente la fase € y solo presentes las fases 3 y t', ver figuras 78 a 81.

IV.4.4 Resultados de difraccion de rayos X en Zn-30A1-27Cu

Los resultados del analisis de difraccion realizado en la aleacion 4 a temperatura
ambiente se muestran en las figuras 82 a 84, donde puede observarse que esta aleacién con
estructura de colada contiene una considerable cantidad de fase € ademas de la fase t' y por
supuesto las fases o + . Al homogeneizar esta aleacion el difractograma muestra que la fase
€ ha disminuido y la fase t' se ha incrementado. En la aleacién extruida es notoria la
presencia de 'y la minima cantidad de € .

Es evidente que la fase € se encuentra en mayor proporcion en la estructura de
colada por efecto de la solidificacion rapida durante la colada continua ya que el liquido
remanente solidifica como un eutéctico ternario dando lugar a las fases 3 + 1 + € inhibiendo
la formacién de la fase t' por la lentitud de la reaccion. A medida que se permite la

homogeneizacion de la aleacion la fase metaestable € tiende a desaparecer para dar lugar a la
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fase de equilibrio a temperatura ambiente t'. Esta transformacion es promovida por la
temperatura y por el trabajado mecanico.

Los resultados de los analisis de difraccién realizados en la aleacion 4 a diferentes
temperaturas se presentan en las figuras 85 a 88 se observa como a medida que la
temperatura se incrementa las fases o + 1 desaparecen alrededor de los 280°C para dar
lugar a la fase de alta temperatura () con estructura.del aluminio que posteriormente,
durante el enfriamiento, se descompondrd nuevamente en o + m. Se observa también como
la fase € se disuelve paulatinamente en la estructura durante la etapa de calentamiento no
apareciendo mas durante la etapa de enfriamiento por lo que la estructura queda formada

Unicamente por las fases a, n y T'a temperatura ambiente y pequefias cantidades de €.
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Figura 42. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) a temperatura ambiente
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Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) a 265°C
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200237 . RAW |
. JNS-14, ZN~-22AL, 280 C, 0 MIN, CAL |
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Figura 44. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) a 280°C
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Figura 45. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) a 320°C
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Figura 46. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) luego de 3 horas a 320°C
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Figura 47. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) al enfriar de 320°C a 250°C

109



110

200217 . RAW ,
JNS-9, ZN-22AL. TEMP . AMB .. DESPUES DE 320 C

5000

AL

Figura 48. Difractograma obtenido en la aleacion 1(a) al enfriar de 250°C a 20°C

Z00360.RAW |
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Figura 49. Difractograma obtenido en la aleacion 1(b) luego de 30'a 290°C
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Figura 50. Difractograma obtenido en la aleacion 1(b) a 370°C
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Figura 51. Difractograma obtenido en la aleacion 1(b) luego de 15 horas a 370°C



Z00339.RAW
JNS-53, ZN-AL-2CU, COLADA.
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35. 40. 45. S0, 85. 60. 65. 70. 75, 80.

Figura 52. Difractograma obtenido para la aleacion 2 en estado de colada

Z00338.RAW
JNS-52, ZN-AL-2CU. COLADA RECOCIDA.
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Figura 53. Difractograma obtenido en el tocho recocido de la aleacion 2
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Z00337 . RAW
JNS-51, ZN-AL-2CU, COLADA NORMALIZADA.

CUZN5

45, 50 . 58 60. 85 70. 75, BO.

35. 40.
Figura 54.  Difractograma obtenido en el tocho normalizado de la aleacion 2
' 200335 . RAKW
JNS-49, ZN-AL-2CU, COLADA TEMPLADO.
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3%- 40. 45. 50. 55 . 60. 65 . L 75. BO.
Figura 55.  Difractograma obtenido en el tocho templado de la aleacion 2
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200406 .RANW
JNS-56, ZN-AL-2CU, COLADA PERFIL.
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Figura 56. Difractograma obtenido en el perfil extruido a 260°C a partir del tocho de
colada de la aleacion 2
_ Z00405 . RAW
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Figura 57.  Difractograma obtenido en el perfil extruido a 260°C a partir del tocho
recocido de la aleacion 2
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Figura 58.
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Figura 59.
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85 |
Difractograma obtenido en el perfil extruido a 260°C a partir del tocho

normalizado de la aleaciéon 2

Z0040B.RAW

JNS—SQ_ ZN-AL-2CU., TEMPLADA PERFIL.

CUZNS

I i I i I |

45. 50. 85. 60O.. BS. 7/ 75, 80 85t

Difractograma obtenido en el perfil extruido a 260°C a partir del tocho
templado de la aleacion 2
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Figura 60. Difractograma obtenido en el perfil extruido a 300°C partir del tocho de colada
de la aleacion 2
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Figura 61. Difractograma obtenido en el perfil extruido a 300°C partir del tocho recocido
de la aleacién 2
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20000

Figura 62.  Difractograma obtenido en el perfil extruido a 300°C partir del tocho
normalizado de la aleacion 2

200494 . RAW ‘
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Figura 63. Difractograma obtenido en el perfil extruido a 300°C partir del tocho templado
de la aleacion 2
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Figura 64. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 2 y recocido
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Figura 65. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 2 y normalizado
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Z00404 . RAW |
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Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 2 y templado

Figura 66.
) 200256 . RAW
‘ JNS-32, ZN-AL-2CU, 20 C. CON HORNO.
(:>7 ]
o
o
m
.
v
CUZNS

L =i

G TR (R Lt R G () B (R ) kR L 8 L I'l | o R L I’Y Y" {5 B R it l'l f
. ) i ] |

45. 50. 55, 60. 65. /0 75, 80. 85.

Figura 67.  Difractograma obtenido en la aleacion 2 a 20°C
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Figura 68. Difractograma obtenido en la aleacion 2 luego de 30' a 275°C
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Figura 69. Difractograma obtenido en la aleacion 2 a 290°C
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JNS-39, ZN-AL-2CU. EXT.. 320 MIN

3000

IN |

cuINs |

o aal
LSRR B R A B 8 B S S R BB AR RE RS IABEAGARSRERERS BY !
| I i ' | I |

8 4]
¥ 4]
.

a5 r =N [~ [ b~ =~ 7R
39 . 4 45 . ab . 85 60. B65. 70. 1S B80O.

Figura 70. Difractograma obtenido en la aleacion 2 luego de 90' a 320°C

200270 .RAW
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Figura 71. Difractograma obtenido en la aleacion 2 luego de enfriar de 320°C a 265°C
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200271 .RAW '
JNS-47, ZN-AL-2CU, EXT ., 260 C. 0 MIN.ENFRIA i
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Figura 72. Difractograma obtenido en la aleacion 2 luego de enfriar de 265°C a 260°C
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Figura 73. Difractograma obtenido en la aleacion 3 en estado de colada
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= 200248 . RANW
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Figura 74. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 3
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Figura 75. Difractograma obtenido en el perfil extruido y recocido de la aleacion 3
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= Z00531.RAW
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Figura 76. Difractograma obtenido en el perfil extruido y normalizado de la aleacion 3

200534 . RAW | ‘
JNS-59, ZN-AL-ECU, TEMPLADA.

- |
o
o
o l IN ‘
i ‘ A |
|
!
CUZN5
|"}
' |
Il |
| |
|
. / ‘
f
| 1 |
i
» |
| |
o 1 1

35. 40. 45. 50. 55. 60. 65. 70. 75 80. 85. ‘ |
|

Figura 77. Difractograma obtenido en el perfil extruido y templado de la aleacion 3
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200249 . RANW
JNS-26, ZN-AL-6CU, EXT..265 C. 0 MIN.
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Figura 78.  Difractograma obtenido en la aleacién 3 a 265°C

200250 . RAW
}_ JNS-27, ZN-AL-6CU, EXT..275 C, 0 MIN.
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Figura 79.  Difractograma obtenido en la aleacién 3 a 275°C
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Figura 80.
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200251 .RANW ‘
JNS-28, ZN-AL-6CU. EXT.. 320 C, O MIN.
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Difractograma obtenido en la aleacion 3 a 320°C
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Difractograma obtenido en la aleacion 3 luego de 90' a 320°C
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Figura 82. Difractograma obtenido en la aleacion 4 con estrucutra de colada
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Figura 83

Difractograma obtenido en la aleacion 4 con estrucutra homogeneizada
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200502 .RANW
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Figura 84.  Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 4
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Figura 8S5. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 4 a 20°C
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. 200603 . RAW
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Figura 86. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 4 a 290°C
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Figura 87. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleacion 4 luego de 2 horas a
350°C
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- Z00608.RAW
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Figura 88. Difractograma obtenido en el perfil extruido de la aleaciéon 4 al enfriar de
350°C a 250°C



131

V. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS
Difraccion de rayos X en Zn-Al eutectoide binario

Por debajo de los 276°C, las fases estables en el sistema binario con composicion
quimica cercana al eutectoide son o y n cuya presencia se corrobora en la figura 42. Al
calentar la aleaciéon por encima de la temperatura eutectoide (276°C) las fases ooy 1 se
transforman en una 1nica fase sélida con la misma estructura que el aluminio, es decir, todo
el contenido de zinc presente en la aleacion de composicion eutectoide, se disuelve dentro
de la estructura del aluminio. En el caso de las aleaciones binarias analizadas por difraccion
en este estudio, al elevar la temperatura de la muestra por encima de la eutectoide, se cruza
por una region de dos fases, antes de llegar a la region de una sola fase; la aleacion
hipoeutectoide (1.a de la tabla I) cruza por la region a + B y la aleacion hipereutectoide (1.b
de la tabla I) cruza por la region 3 + n . La regién de 2 fases a + [3 se manifiesta en el
difractograma como picos anexos o dobletes junto a las reflexiones fundamentales de la fase
B (ver figura 44). La region de 2 fases B + 1 se manifiesta como pequeiios picos de fase m
ademas de las reflexiones de la fase B (ver figura 49). Si la temperatura de calentamiento de
la muestra se incrementa por encima de la correspondiente a la existencia de la region de 2
fases, se llega a la region de una sola fase de alta temperatura, la estructura de esta fase es
C.F.y el parametro de red muy semejante al del aluminio a temperatura ambiente (4.0494).
La fase de alta temperatura con estructura del aluminio no sufre ningin cambio con el
tiempo, a pesar de que se dieron tiempos de permanencia en alta temperatura de hasta 15
horas, este hecho, nos da cierta seguridad de que no hay cambios lentos en esta fase como
ha sido asegurado por otros autores y cuya aceptacion ha dado lugar a la version del
diagrama de equilibrio con punto peritéctico y eutectoide ( segunda version).

Para que pudiera ser aceptable la segunda version del diagrama de equilibrio seria

necesario que la fase f de alta temperatura sufriera algin cambio, que podria ser un
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ordenamiento o un cambio de estructura cristalina. Los resultados muestran que no se
presenta ninguna de las dos cosas, ya que el cambio de estructura cristalina seria
notoriamente visible, mientras que el ordenamiento se detectaria por la presencia de
reflexiones prohibidas. En el caso de la estructura de la fase  que es cibica centrada en las
caras, y cuya relacion atomica de Zn:Al es casi 1:1, las opciones de ordenamiento son:

a) Planos (111) alternados de Zn y Al respectivamente, ver figura 89.

b) Planos (100) y (200) alternados de Zn y Al o de Al y Zn respectivamente, ver figura 90.

O Aluminio
@ Zinc
Figura 89. Ordenamiento de la estructura C.F. para el caso de planos alternados (111) de
Al y Zn respectivamente

O Aluminio
@ Zinc
Figura 90. Ordenamiento de la estructura C.F. para el caso de planos alternados (100) de
Zny (200) de Al respectivamente.
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En el caso de que ocurra el ordenamiento con planos alternados (111) aparecerian
reflexiones de los planos (100) y (110) ya que los factores de dispersion atémica de los
atomos en la red no anularian el factor de estructura para la difraccion de estos planos, por
lo que aparecerian aunque con intensidad limitada. Los resultados después de mantener la
aleacion a la temperatura de 370°C por periodos de tiempo de hasta 15 horas, no muestran
evidencia de tales reflexiones, por lo que se puede afirmar que la fase 8 no sufre cambios en
alta temperatura. Cabe la posibilidad de que el ordenamiento se presente tan lentamente que
se requieran tiempos de permanencia mas prolongados, sin embargo, para propositos de
aplicacion practica de los resultados debera considerarse como valido el diagrama de
equilibrio sin el punto peritéctico y sin la fase intermedia f.

Difraccion de rayos X en las aleaciones Zn-Al-Cu

La difraccion de rayos X en aleaciones Zn-Al con 2% de cobre muestran que el
cobre provoca la formacion de 2 nuevas fases; € y T' las cuales en esta composicion de cobre
se encuentran presentes en cantidades muy pequefias de tal forma que es muy dificil
detectarlas al microscopio electronico de barrido. El diagrama de equilibrio ternario predice
la presencia a temperatura ambiente de la fase t' y la ausencia de la fase €, sin embargo
debido a la gran lentitud de la transformacion a temperatura ambiente de la fase € en ', es
muy comun encontrar presente la fase € en las aleaciones con 2 % de cobre cuando son
enfriadas al aire o rapidamente tal como el caso del temple en agua o en la solidificacion por
colada semicontinua. Cuando la aleacién es enfriada lentamente como en el caso del
recocido, la transformacion de € en t' se desarrolla parcialmente encontrandose la presencia
de ambas fases.

La extrusion a temperaturas por debajo de la eutectoide provoca que ia
transformacion de € en t' se desarrolle completamente obteniéndose en estas aleaciones sélo

7'y no €. Si por el contrario, la extrusion se lleva a cabo a temperaturas encima de la
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eutectoide, la fase € es estable durante la extrusion a esta temperatura y por consiguiente se
descompondra en 1' s6lo si la velocidad de enfriamiento es lenta. En el caso de las aleaciones
extruidas a temperatura mayor que la eutectoide en este estudio, el enfriamiento desde la
temperatura de extrusion se realizd al aire por lo que la fase € se retuvo a temperatura
ambiente. De acuerdo con los estudios realizados por Zhu (1990), en una aleacién Zn-Al
con 3% de Cobre y templada, el tiempo aproximado para que a temperatura ambiente se
transforme el 50% de la fase € metaestable en la fase t' estable es de 2555 horas.

Al tratar térmicamente los perfiles extruidos de la aleacion con 2% de cobre,
independientemente de cual sea la estructura que se tenga, a la temperatura de
homogeneizacion (350°C), se tendra la presencia de las fases B + €, al enfriar la aleacion
hasta la temperatura ambiente, se tendran 3 opciones de descomposicion de la fase f3:

a) Laminillas de fases oo + n con espaciado interlaminar grueso; perlita gruesa, al enfriar
lentamente. (recocido).

b) Laminillas de fases o + m con espaciado interlaminar fino; perlita fina, para el
enfriamiento al aire. (normalizado).

c) Granos finos de fases o + 1 al enfriar rapidamente en agua (templado).

En los casos de enfriamiento lento y temple, la fase € presente en alta temperatura se
descompondra parcialmente en la fase 1', mientras que en el caso del perfil con tratamiento
térmico de normalizado la fase € no se descompondra sino que permanecera presente en
forma metaestable.

Si la cantidad de cobre afiadida a la aleacion binaria es mayor que 2 % en peso, se
promueve la formacion de fase t' aunque la fase € continla apareciendo de forma
metaestable sobre todo en las aleaciones con estructura de colada. Puede establecerse como
regla general que las aleaciones con estructura de colada contienen fase € metaestable,

mientras que las aleaciones homogeneizadas o bien recocidas contienen 1'. Por otro lado, las
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aleaciones templadas contienen € metaestable con tendencia a la formacién de 1' mientras
que las aleaciones normalizadas contienen € metaestable sin tendencia a la formacién de t'.
Microestructuras y propiedades mecanicas asociadas

Los resultados revelan una tendencia de las aleaciones hacia la segregacion durante
la solidificacion de las mismas, en general todas las aleaciones estudiadas se caracterizan por
tener la presencia de fases de no equilibrio que ademas son extremadamente dificiles de
eliminar de la estructura. Campos ef al (1980 ), mostraron que la eliminacion de estas fases
metaestables por medio de tratamiento térmico sélo es posible luego de mantener la
aleacion a 350°C por tiempos mayores que 40 horas, lo cual a nivel industrial no es practico
por el costo de operacion de los hornos.

El conformado mecanico ayuda a eliminar de la estructura de colada las fases
metaestables aunque en el caso de la extrusion realizada en este estudio no se logrd la
eliminacion completa de las fases de no equilibrio debido a que las cantidad de deformacion
estuvo limitada a relaciones de areas no mayores de 17:1. Sin embargo, pruebas a nivel
industrial con relaciones de areas superiores a 20:1 han mostrado la eliminacion casi total de
las fases de no equilibrio, por lo que se considera que la segregacion no representa un
problema serio para la aplicacion de las aleaciones en el campo industrial

La resistencia al impacto de las aleaciones en estado de colada es aproximadamente
un orden de magnitud mas baja que la observada en los perfiles extruidos de la aleacion 2.
Este resultado pone de manifiesto la gran tenacidad que se imparte en el zinalco cuando es
sometido a procesos de conformado mecanico.

Las transformaciones de fase detectadas durante la extrusion y el tratamiento térmico
de las aleaciones basicamente son:

La eutectoide 3 <> o + 1 a 275°C. Esta transformacion define la estructura de la matriz de

las aleaciones Zn-Al-Cu como ha sido mencionado anteriormente, se tienen 3 tipos de
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estructura dependiendo de la velocidad de enfriamiento; granos finos para el enfriamiento en
agua 6 templado, laminillas finas llamada también perlita fina para el enfriamiento al aire o
normalizado y laminillas gruesas llamada perlita gruesa para el enfriamiento lento dentro del
horno o recocido. Cada una de estas estructuras presenta diferentes propiedades mecanicas,
siendo la mas resistente, la estructura templada luego la estructura normalizada y finalmente
la estructura recocida. Cabe aclarar que la estructura templada a pesar de ser la mas
resistente presenta tendencia a la fluencia lenta aun a temperatura ambiente, por lo que su
estabilidad mecanica es limitada.

Las fases que aparecen por la adicion de cobre en las aleaciones Zn-Al binarias, son €
o T', estas fases tienen propiedades mecanicas muy diferentes ya que mientras que T’ es muy
dura (650 Vickers) y fragil, € es mucho mas blanda (150 Vickers) y apreciablemente mas
ductil. Pareceria l6gico que para obtener la mas alta resistencia en los perfiles extruidos de
Zinalco, es decir la aleacion con 2 % de cobre, se deberia promover la formacion simultanea
de perlita fina y fase T en pequefias cantidades de tal forma que la ductilidad no sea
sacrificada apreciablemente. Sin embargo, no es posible lograr que aparezcan ambas a la
vez, ya que la perlita fina esta relacionada con velocidades de enfriamiento moderado
mientras que la fase t' esta relacionada con velocidades de enfriamiento lento. La unica
posibilidad que se tiene para obtener ambos constituyentes a la vez, es realizar el tratamiento
térmico de normalizado y posteriormente, realizar revenidos a baja temperatura (100°C -
150°C) de tal forma que se promueva la formacion de la fase 7' a expensas de la € sin que la
perlita fina experimente engrosamiento o coalescencia de las laminillas, a fin de que no
pierda resistencia mecanica.

Las aleaciones con contenidos mayores que 2 % de cobre, muestran dentro de su
estructura cantidades proporcionales mas grandes de las fases € y 1', por consiguiente su

resistencia mecanica es mayor, solo que la ductilidad se ve seriamente disminuida llegando a
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ser nula en el caso de la aleacion 4. En el caso de la aleacion 3 se presenta la posibilidad de
retener la fase de alta temperatura al templar la aleacion desde 350°C (ver figura 77). Este
hecho es algo que tendrd que explorarse mas adelante, ya que si se logra controlar la
descomposicion de la fase B retenida, sera posible incrementar mas la resistencia de esta
aleacion.

Extrusion de aleaciones Zn-Al-Cu

Las pruebas de extrusion realizadas demuestran plenamente la viabilidad para extruir
las aleaciones de Zn-Al de composicion alrededor de la eutectoide con adiciones de cobre
hasta un 6 % en peso sin dificultad.

La limitante principal para la extrusion de las aleaciones es la friccion presente entre
la superficie del material y las herramientas, ya que para vencerla, se requiere de una mayor
cantidad de energia que a su vez se convierte en calor, el cual, incrementa la temperatura del
material hasta el grado de poner en peligro la consistencia del mismo. Las pruebas realizadas
en este estudio, por ser mediante extrusion indirecta, no revelan de manera visible la
dimension del papel de la friccion en la extrusion del zinalco, sin embargo, las pruebas
realizadas en el nivel industrial muestran un excesivo calentamiento de los perfiles cuando
son extruidos utilizando prensas del tipo directo sin lubricaciéon y aplicando deformaciones
considerables (relaciones de area 100:1) y alta velocidad (30 mts/min).

En la tabla ITI, se presentan los valores teoricos estimados de la presion de extrusion
y el incremento en temperatura del perfil y se comparan con valores experimentalés
obtenidos en este estudio y en pruebas realizadas a nivel industrial. Las pruebas en el
laboratorio son de extrusion indirecta y las pruebas industriales son de extrusion directa.

La temperatura idonea para extruir el zinalco debe seleccionarse como la mas baja
posible de acuerdo con la capacidad de la prensa. Los resultados del esfuerzo de flujo

determinado por medio de la prueba de compresion (figura 14), indican que a partir de los
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250°C la resistencia al flujo del zinalco es minima y se mantiene practicamente constante
hasta los 300°C, por lo que si se escoge la témperatura de trabajo como 230-250°C, se
tendra un margen de incremento en temperatura, sin que se presente la fusion incipiente, de
aproximadamente 130°C, ya que la fase de menor punto de fusion presente en el zinalco es
la n que se licha alrededor de los 382°C, como se puede observar en el diagrama de
equilibrio correspondiente.

Es importante mencionar que la extrusion del zinalco se hace a temperaturas
comparativamente bajas con respecto a la extrusion de otras aleaciones basadas en aluminio
cobre o hierro, lo que ademas del ahorro de energia representa un desgaste menor para las
herramientas, las cuales, inclusive se pueden fabricar a partir de aceros mas baratos.

El tratamiento térmico previo a la extrusion aunque repercute en la carga de
extrusion, no tiene un efecto tan notorio como la friccion por lo que se considera que la
extrusion se puede realizar utilizando como material de partida tochos con estructura de
colada los cuales deben ser obtenidos por colada continua para evitar problemas de

porosidad y heterogeneidad en las propiedades mecanicas de los productos.



Tabla ITI. Comparacion de resultados de extrusion de Zinalco a nivel teorico,
experimental en laboratorio y a nivel industrial

Resultados tedricos

Resultados experimentales

Observaciones

Para R=17 =Ay/Af
p=F/Ay= 0, (In Ag/Af)
p=850 Kg/cm?

. 3001n(17)
~ 32.531

AT =26°C

Para R=17 = A /Af

p=P/A,=23500/12.56

p=1870 Kg/em?

T= L = 57.48°C
32.531

El calor especifico
calculado para el Zinalco
es 32.531 Kg.cm/em3.°C
El esfuerzo de flujo se
considera como 300
Kg/cm2

Se utiliz6 un dado de 3
cavidades redondas

La extrusion se hizo en una
prensa del tipo indirecto
lubricando con bardahl 2

el diametro del contenedor
fue de 40 mm

Por la friccion en el dado
se tiene una presion de
extrusion 2.2 veces mas
alta que la tedrica

Para R=100 = A,/Af
P=F/Ap=0p (In AyAf)
p=1381 Kg/cm?

. 300In(100)
~ 32531

AT = 42.46°C

Para R=100 =A0/Af
P=1,200 Tons
p=F/A,=1,200,000/182.41

p=6578.4 Kg/cm?

_ 6578.4

= =202°C
32.531

Prueba industrial realizada
en una prensa de extrusion
directa con un contenedor
de 15.24 cm de diametro,
dado de 2 bocas en forma
de T con relacion de areas
de 100:1

Es obvio que no todo el
calor generado sirve para
calentar la muestra, sin
embargo, el resultado
revela que la friccion es
mucho mayor ya que la
presion de extrusion es
4.76 veces mas alta que la
teorica, cuando en la
indirecta la presion de
extrusion es solo 2.2 veces

la tedrica.
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VI  CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS

1. Las aleaciones Zn-Al-Cu pueden ser sometidas al proceso de extrusion en caliente

utilizando los siguientes parametros:

(e}

Material de partida: solidificado por colada continua sin tratamiento térmico
Temperatura: la mas baja posible, considerando que la resistencia al flujo del
material decae a un minimo desde los 250°C. Por lo tanto, entre menor sea la
temperatura de extrusion seleccionada, mayor sera el rango de temperatura
disponible para evitar la aparicion de la fusion incipiente de los productos
extruidos.

Rapidez de deformacion y relacion de areas: estos dos parametros dependen del
rango de temperatura de trabajo, el cual es fuertemente influenciado por la
friccion, por lo tanto, en el caso de extrusion directa la rapidez de deformacion y
la relacion de areas se limitan mas que en el caso de extrusion indirecta
Lubricacion: para la extrusion inversa es necesaria solamente en la cara del dado,
sin embargo, en el caso de extrusion directa seria deseable no so6lo en la cara del
dado, sino también en la pared del contenedor, aunque se debe desarrollar un

disefio especial del dado para lubricar eficientemente.

2. La principal limitante para la extrusion de las aleaciones es el estrecho rango de

temperaturas de trabajo ya que para evitar el riesgo de fusion incipiente se debe limitar

la rapidez de deformacion y la relacion de areas.
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3. Aunque las propiedades mecanicas en cuanto a resistencia y ductilidad de los
productos extruidos son aceptables, se pueden mejorar mediante el tratamiento térmico

de normalizado.

4. La resistencia mecanica del Zinalco se debe primordialmente a la minima distancia
interplanar mostrada por la perlita en el estado normalizado, y no tanto a la presencia
de las fases € y 7' las cuales tienen un efecto endurecedor importante cuando los

contenidos de cobre se encuentran alrededor del 5% en peso.

5 La presencia de la fase 1' en cantidades considerables incrementa la resistencia
mecanica de manera notable pero disminuye sensiblemente la ductilidad, por lo tanto,
se debe controlar la cantidad presente de esta fase, tanto mediante la composicion

quimica de la aleacion, como mediante el tratamiento térmico.

PERSPECTIVAS

1  Disefio de dados apropiados para lubricar eficientemente tanto la cara del dado como la
pared del contenedor.

2  Enfriamiento de los dados mediante camisas refrigerantes en las que sea posible
recircular aire o nitrogeno liquido, de hecho este tipo de dados ya existen y son
utilizados para extruir algunas aleaciones de Aluminio.

3 Extrusion de Zinalco con una capa de aluminio con el fin de formar una cascara de
mayor punto de fusion, la cual protegera la superficie del Zinalco y evitara la presencia

de desgarres por fusion incipiente.
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Incremento de la resistencia mecanica mediante la formacion controlada de la fase '
dentro de la estructura, lo cual puede ser logrado incrementando el contenido de cobre
y disefiando una ruta de tratamiento térmico adecuada para obtener simultdneamente
perlita fina y 7', esto se pude conseguir si se controla la transformacién de la fase 3
congelada durante el enfriamiento violento desde los 350°C de la aleacion 3.

Realizar estudios sobre la estabilidad a temperaturas superiores a la ambiente, de la
estructura laminar fina obtenida por normalizado, con el fin de determinar el rango de
temperatura de servicio de las aleaciones sin que se presente el riesgo de

reblandecimiento o de fluencia lenta.
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