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Objetivos

Objetivo general:

Determinar el efecto del contenido de Mg y de los tratamientos térmicos

sobre la microestructura de aleaciones Al-Si-Cu-Mg.

X/
L X4

X/
L X4

X/

L X4

X/
°

Objetivos especificos:

Analizar los diferentes tipos de aleaciones de aluminio y sus

métodos de obtencion.
Analizar sus propiedades y diferentes aplicaciones.

Determinar la microestructura de tres aleaciones ya obtenidas

modificando el contenido de Mg.

Analizar las imagenes obtenidas después de realizar tratamientos

térmicos de solubilizacién a las aleaciones.

Determinar la distribucion fractal de las segundas fases.
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Justificacién

La importancia del conocimiento de las aleaciones de aluminio radica en
sus diversas aplicaciones en industrias como la automouvilistica,
aeroespacial y estructural principalmente, por lo cual es importante
conocer el comportamiento de las segundas fases de una aleacion al
modificar el contenido de elementos de aleacién, en particular del tipo Al-

Si-Cu-Mg, asi como al modificar el tratamiento térmico.
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Hipoétesis

% Es posible modificar de manera importante la composicién quimica
de las aleaciones de aluminio afiadiendo Mg con cuidados especiales

debido a su volatilidad.

% La modificacién de aleaciones Al-Si-Cu aumentando el contenido de
Mg origina microestructuras diferentes, cambiando el por ciento

volumétrico de las segundas fases.

% Es posible determinar el efecto de los elementos de aleacion y del
tipo de tratamiento térmico mediante analisis de la distribucion

fractal de las segundas fases.
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Resumen

En esta investigacién se realizd6 una blsqueda bibliografica sobre el tema
de las aleaciones de aluminio para fundicion, principalmente las aleaciones
Al-Si-Cu-Mg, sus aplicaciones, procesos de fabricacién y tratamientos
térmicos, asi como sobre el concepto de fractalidad y su uso para
caracterizar distribuciones de fases en materiales multifasicos. Dentro del
trabajo de investigacion se plantea un estudio microestructural de las
segundas fases obtenidas y como se va modificando su estructura a
medida que se realizan tratamientos térmicos de solubilizacién, lo cual se

desarrolla mediante el analisis fractal de imagenes.

Palabras clave: Fractal; Aluminio; Tratamiento Térmico.

Abstract

In this research a literature search on the subject of aluminum alloys for
casting, mainly alloys AL-Si-Cu-Mg, applications, manufacturing processes
and heat treatments, as well as the concept of fractality and its use was
conducted to characterize phase distributions in multiphase materials.
Within the research microstructural study of the playoffs obtained arises
and how it is changing its structure as solubilization heat treatments are

performed, which is developed by fractal image analysis.

Keywords: Fractal; Aluminum; Thermal Treatment.
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Introduccién

Las aleaciones Al-Si-Cu-Mg son muy utilizadas en la industria automotriz
por su alta relacién resistencia-peso. Estas aleaciones tienen una
resistencia media entre las Al-Si y Al-Cu, lo cual hace que sean (tiles en
aplicaciones donde la resistencia requerida no sea muy alta. El S imparte
elevada fluidez y el Cu aumenta la resistencia mecéanica [2]. Para la
aleacién ternaria Al-Si-Cu el precipitado ALCu es el encargado de
aumentar la dureza, pero al adicionar Mg precipita el Mg.Si, el cual, junto
con el Al,Cu, origina mayores aumentos en la dureza y la resistencia [2, 3,
4]. Entre las aleaciones cuaternarias estd la 319, que presenta un
contenido de Si entre 55 y 6.5 % en peso, Cu en el rango de 3.0 a 4.0
% y Mg para fines de reforzamiento, pero a expensas de la disminucién
de la ductilidad, no sobrepasando el 1 % I[4, 5, 6]. No obstante se
encontré reportada una patente acerca de una aleacion de aluminio similar
a la 319, pero con contenidos de magnesio entre 0.5y 7.0 % en peso [7I.
El Mg aumenta la dureza y resistencia por solubilizacién sélida. Si el
contenido de Mg es menos de 05 % el efecto obtenido no es
suficientemente elevado. Entre las fases formadas, segln la secuencia de
precipitacion desde el estado liqguido para una aleacion cuaternaria, se

encuentran:

a) Dendritas a-Al (611°C)

b) AlsFeSi preeutéctico (572-600°C)

c) Particulas de Si eutécticas (559-561°C)
d) AlsFeSi posteutéctico (540-550°C)

16
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e) MgSi (491-559°C)

f) CuAl, en forma de bloques(510°C)

g) Al-CuAl, eutéctico (507°C)

h) Fase cuaternaria Q (AlsMggCu,Sis) (502 °C)

Existen algunos trabajos acerca de la caracterizacién de aleaciones Al-Si-
Cu-Mg con bajos contenidos de Mg [8] obtenidas por métodos
convencionales, pero la informacion para aleaciones con alto contenido de
Mg, mayor a 7 %, es escasa. Ademds, la mayoria de los trabajos
relacionados con la caracterizacion de las segundas fases en aleaciones
se realiza mediante analisis de imagenes convencional. Existen reportes
sobre algunas determinaciones fractales para las segundas fases en
materiales multifasicos, pero ninguno para este tipo de aleaciones. La
geometria fractal permite estudiar fenémenos irregulares que no pueden
ser caracterizados con las teorias geométricas clasicas, y fue establecido
por Mandelbrot en 1982. Un fractal es un objeto que posee estructura a
cualquier escala, contiene copias de si mismo y es muy (til para
determinar diferentes cambios en fases [9]. Por tal motivo el presente
estudio tiene como objetivo principal el analisis fractal del efecto del Mg y
el tiempo de tratamiento térmico sobre la microestructura de aleaciones
cuaternarias Al-Si-Cu-Mg. Para lograr este objetivo es necesario caracterizar
a las aleaciones en su estado de colada y después de diferentes tiempos
de tratamientos térmicos. Para este propdsito se utilizardn microscopias
Optica y el software Imaged para el estudio de la distribucién fractal en

las imagenes obtenidas.
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Capitulo I:

Generalidades.
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l.1. Aleaciones de aluminio.

Las aleaciones de aluminio son obtenidas a partir de la combinacién de
este metal con otros elementos (cobre, magnesio, zinc, manganeso, silicio,
etc) que mejoran sus propiedades mecdnicas, pues al ser éstas un
material maleable y dctil, necesita mejorar su resistencia mecdanica y en

algunas aplicaciones mejorar aspectos como la dureza [1].

En la industria también son conocidas como aleaciones ligeras, debido a
que tiene una densidad mucho menor comparada con la del acero
(aproximadamente es la tercera parte de la densidad del acero).
Precisamente, esta ligereza de las aleaciones de aluminio, ha conllevado a
la industria a emplearlas en la construccién de aeronaves y automoviles,
proporcionandoles un menor peso, hecho que da ventajas adicionales,
como lo es la reduccién en el consumo de carburantes y disminucion
notable de los gases emitidos que causan graves dafios a la atmésfera y

a la salud.

Existen mas de 300 aleaciones de aluminio registradas y otras que en la

actualidad estan siendo desarrolladas para nuevas aplicaciones [1].

l.1.1. Clasificacién de las aleaciones de aluminio.

El aluminio y sus aleaciones se dividen en dos grupos bien diferenciados:
forja y fundicién, esto esta determinado por la norma H35.1 de la ANSI
(American National Standards Institute). Sus principales elementos aleantes

son Cu, Si, Mg, Zn y Mn [2, 3, 4]. En la clasificacién de las aleaciones

19
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para fundicion se utilizan tres nimeros seguidos de un decimal, como se
observa en la tabla 1. El primer nimero identifica los elementos de

aleacion mayoritarios.

Tabla 1. Designacion de las aleaciones de aluminio para fundicion [3].

Elementos aleantes Designacién
Aluminio > 99.00 % Ixx.x
Cobre 2XX.X
Silicio, mas Cu y/o Mg 3XX.X
Silicio 4XX.X
Magnesio 5xx.x
Zinc XXX
Estafio 8xx.x
Otros elementos Oxx.x
Sin usar BXX.X

l.1.2. Elementos de las aleaciones de aluminio.

En la mayoria de sus aplicaciones el aluminio estd acompafiado de

elementos aleantes que mejoran las propiedades mecanicas del material.

20
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La influencia de cada elemento sobre las propiedades de cada aleacién es

como sigue [2]:

% Silicio (Si). Los contenidos de este elemento en las aleaciones de
aluminio pueden ir desde porcentajes bajos (K 1% en peso) hasta el
25%. El efecto mdas sobresaliente del Si es que mejora las
propiedades de fluidez del material al ser fundido, por lo cual se
pueden obtener piezas con secciones mas complejas, existiendo
menor cantidad de defectos de fundicién. Variaciones en el
contenido de este elemento tienen un efecto casi nulo sobre la
temperatura eutéctica [5]. Kobayashi y col. [6] reportan que al
aumentar el contenido de Si aumenta la resistencia a la tensién y a

la fatiga, mientras que la elongacién disminuye.

% Cobre (Cu). Generalmente los porcentajes de Cu en el aluminio van
del 1 al 10%. Al aumentar el contenido de este elemento mejoran
sustancialmente la resistencia y la dureza de las aleaciones tratables
térmicamente debido a la formaciéon de precipitados [2]. El aumento
del contenido de Cu en la aleacion reduce la resistencia a la

corrosién del aluminio y disminuye la temperatura eutéctica.

< Magnesio (Mg). Origina que aumenten la resistencia y la dureza en
las aleaciones de aluminio tratadas térmicamente que contienen Si y
Cu, pues aumenta el endurecimiento por precipitacién. El contenido
de Mg en las aleaciones de la serie 3xxx.x es generalmente entre 0.5
y 1.0% debido a que mayores contenidos generan baja ductilidad

[2]. Sin embargo en los Ultimos afios se han estudiado aleaciones de
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aluminio con porcentajes de Mg cercanos al 7 % [7] con mejores

propiedades mecanicas.

En las aleaciones de aluminio estan presentes elementos en contenidos
bajos que pueden provocar importantes efectos sobre las propiedades de
la aleacién. El sodio (Na) y el estroncio (Sr) mejoran la distribuciéon de las
particulas de Si, ademas el Sr modifica los intermetélicos [2, 10, 11, 12], el
fosforo (P) se utiliza como agente nucleante, mientras que el hierro (Fe)
origina que haya mayor dureza, mayor resistencia a temperaturas elevadas
y menor fragilidad en caliente, aunque disminuye la ductilidad. Igual
cambio provocan el manganeso (Mn) y el niquel (Ni) [2]. El Mn en
combinaciéon con el Si hace a la aleacién sensible al envejecido [4]. El
calcio (Ca) y el Na afectan propiedades como la maquinabilidad. El Na
también se utiliza para eliminar la cristalizacion del Si antes del vaciado

[21.

.L1.3. Fundicion de las aleaciones de aluminio.
[.L1.3.1. Fundicion convencional.

Las aleaciones de aluminio para fundicién cubren un amplio campo [13,
14], tanto en composiciones como en aplicaciones. Ha existido un
desarrollo continuo en estas aleaciones como resultado de la importancia
cada vez mayor de las piezas obtenidas por fundicién. Después de la
Segunda Guerra Mundial se empezaron a usar de manera mas generalizada
las aleaciones con Cu, y poco después las que contienen Si debido a las
buenas caracteristicas de fundicién y bajo coeficiente de dilatacion [13].
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Las aleaciones Al-Si son las mas importantes después de las Al-Cu. Tienen
buenas propiedades de colada, poco agrietamiento en caliente y buena
resistencia a la corrosién. Debido a la dificultad de colada de las
aleaciones Al-Cu se empezaron a usar las Al-Si-Cu, las cuales presentan
una resistencia a la corrosién intermedia entre las Al-Si y las Al-Cu. Se
utilizan en aplicaciones donde las tensiones a las que las piezas deben
estar sometidas no son de gran magnitud, como pueden ser monoblocks,
pistones, cabezas de cilindros y partes del cigiiefial [2, 10, 15]. Para lograr
una estructura de grano mas fino y mayor resistencia se utilizan moldes
permanentes. Sin embargo estos moldes tienen limitaciones de tamafio, y
para piezas complejas resulta dificil o imposible su uso, utilizdandose los

moldes de arena [8, 16].

.1.3.2. Fundicién de la aleacion Al-Si-Cu-Mg.

Las aleaciones Al-Si-Cu-Mg son fundidas a una temperatura cercana a
750°C [2, 10, 11], con diferentes temperaturas de precalentamiento.
Kobayashi y col. [6] utilizan temperaturas del molde entre 150 y 350°C,
mientras que Ouellet y col. [15] utilizan 420°C. Sin embargo para obtener
menor cantidad de segundas fases y mejorar las propiedades mecanicas
también se utilizan moldes con sistema de enfriamiento [12, 17]. Las
aleaciones obtenidas en molde de arena son utilizadas en partes de
motores diesel, tanques de gasolina y aceite, asi como en monoblocks. Las
obtenidas en molde permanente se usan para cabezas de cilindros y

partes del motor.
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l.2. Microestructura de las aleaciones de aluminio.

Los cambios microestructurales ocurren de manera simultdnea a los

tratamientos térmicos a que se someten las aleaciones de aluminio, como

son los tratamientos de solucién y de envejecido. La microestructura de

las aleaciones de aluminio contiene informaciéon importante que puede

relacionarse con las propiedades mecanicas. Algunos de los aspectos

microestructurales que se debe analizar son [2, 18l

*
L X4

Segundas fases: De acuerdo al contenido de elementos de aleacién
las aleaciones de aluminio pueden tener en su microestructura a
diferentes segundas fases, en diferentes porcentajes, pudiendo ser
tales como fases ricas en Cu, Mg, Si, zinc (Zn), etc., de acuerdo al
tipo de aleacion. Estas segundas fases pueden tener diferentes
formas y pueden ser fases binarias, ternarias o incluso cuaternarias.

Su forma puede ser desde agujas hasta eutéctica.

Particulas precipitadas: De tamafio nanométrico, obtenidas debido a
la precipitacion a partir de soluciones sélidas sobresaturadas. Solo
pueden observarse mediante microscopia electrénica de transmisién
de alta resolucion. La naturaleza y cantidad de estas fases depende
de las propiedades y porcentaje de los elementos de aleacion, asi
como de las condiciones de tiempo y temperatura de precipitacién.

Ejemplos son el CuAl, y el Mg.Si.

Zonas libre de precipitados: Se presentan en los limites de grano,

ya que durante el tratamiento térmico de envejecido las areas
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adyacentes a los limites de grano presentan baja concentracién de
vacancias y atomos de soluto, por lo que en estas condiciones
ocurren en menor grado la nucleacién y el crecimiento. Tienen un
efecto dafiino en las propiedades de las aleaciones, ya que son mas
blandas que la matriz que las rodea, lo cual puede provocar fallas

prematuras bajo cargas de tensién.

% Particulas dispersoides: Son compuestos intermetalicos formados por
metales de transicién presentes en las aleaciones de aluminio, tales
como Mn, cromo (Cr) y circonio (Zr). Controlan la estructura de
grano, la recristalizacion y el crecimiento de grano. Su distribucion
es no homogénea y no es influenciada por el tratamiento térmico.
Tienen dimensiones entre 0.1 y 0.5 pm y contribuyen de manera
muy reducida al endurecimiento de la aleacién. Ejemplos especificos

son ZrAls, Alis(FeMn)sSi y Al;,Mg.Cr.

% Particulas constituyentes: Este tipo de particula es de mayor tamafio
que los precipitados y dispersoides. Se forman por la
descomposicién eutéctica durante la solidificacion. Un ejemplo son

las particulas de Si.

.2.1. Microestructura de las aleaciones de aluminio cuaternarias.

Las aleaciones de aluminio cuaternarias presentan una mayor cantidad de
segundas fases que las binarias (Al-Cu 6 Al-Si) y que las ternarias (Al-Si-
Mg 6 Al-Cu-Mg). Ademas el alto contenido de elementos aleantes en estas
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aleaciones no hace posible una disolucion completa de las segundas fases
incluso para tiempos de tratamiento térmico de solucién de 100 h [22, 23,
27). Por tal motivo es esencial el estudio de las fases presentes. La
estructura fundida incluye o-Al, Si eutéctico, particulas de Si, Mg,Si, CuAl,
AlsCu,MgsSis, AlsSiFe y otros intermetalicos complejos [11]. Samuel y col.
[17, 23] reportan que la secuencia de aparicion de las principales fases

durante la solidificacion es:

a) Dendritas de a-Al (611°C)

b) Particulas eutécticas de Si (559-561°C)
c) Mg,Si(491-559°C)

d) Particulas de CuAlx(510°C)

e) Fase Q (AlsMgsCu,Sis) (502°C)

.3. Tratamientos térmicos para las aleaciones de aluminio.

El tratamiento térmico es utilizado para lograr reforzamiento de las
aleaciones de Al Habitualmente son sometidas a procesos de
solubilizaciéon de segundas fases, temple y envejecido, pero en ocasiones
solo se realiza parte de este proceso, dependiendo de las propiedades
mecanicas que se desean obtener. Dependiendo de la composicién quimica
de la aleaciébn que se desea tratar térmicamente se eligen las
temperaturas y  tiempos adecuados para cada etapa del tratamiento

térmico.
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.3.1. Tratamiento de solucién.

Durante la solucién se mantiene a la aleacién a una temperatura alta
durante un tiempo suficiente para lograr la solubilizacion de la mayor
cantidad posible de elementos de aleacién endurecedores y alcanzar una
solucién sdélida cercana a la homogeneidad [2]. Los medios de
calentamiento usuales son hornos de aire circulante y bafios de sales
fundidas. En el tratamiento térmico de solucion se debe evitar que la
temperatura exceda la temperatura inicial de fusién eutéctica porque puede
ocurrir fusién apreciable en las fronteras de grano, afectdndose
propiedades tales como la resistencia a la tensién, ductilidad y tenacidad.
Otro problema que se puede presentar es que la temperatura esté
apreciablemente por debajo de la linea de solvus (subenfriamiento), por lo
que la soluciéon es incompleta y el endurecimiento es menor que el
esperado. Otro aspecto que debe cuidarse es la velocidad de
calentamiento, pues cuando se usan velocidades altas puede ocurrir la

fusion fuera de equilibrio.

.3.1.1. Tratamiento de solucién para la aleacién Al-Si-Cu-Mg.

Para esta aleacion se recomiendan diferentes ciclos de tratamiento térmico
de solucién. El mas cominmente usado consiste en someter a la aleacién
a una temperatura de 505°C durante 12 h para molde de arena y 4-12 h
para molde permanente [2, 19, 20]. No obstante en la bibliografia se han
empleado diferentes ciclos de tratamientos térmicos. Shivkumar y col. [21]

recomiendan para molde permanente un tratamiento de 8 h a una
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temperatura de 510°C. Ouellet y col. [10] utilizan un tratamiento de
solubilizacion de 8 h a 500°C y hacen notar que al aumentar la
temperatura de solubilizacién por encima de 505°C aumenta la velocidad
de disolucién, pero ocurre la fusién incipiente de fases. Lasa y col. [22]
utilizan 500°C y reportan que la fase Q no sufre cambio incluso al
someter la aleacién a 500°C durante 24 h, mientras que Li y col. [23]
reportan que solo después de 100 h la fase CuAl, se disuelve por
completo. La temperatura debe ser controlada cuidadosamente debido a
que ocurre la fusién localizada de fases de bajo punto de fusién [22, 24,
25, 26]. Samuel y col. [24, 25] reportan la fusién localizada de la fase Q a
507°C. Al fundir esta fase y posteriormente realizar temple se obtienen
porosidades debido a contraccién. Se muestra que las fases Q y CuAl, son
las mas criticas en cuanto a la eleccibn de la temperatura de
solubilizacién. Wang y col. [27] también encontraron fusién parcial de Q en

las fronteras de grano a temperaturas de aproximadamente 507°C.

.3.2. Temple.

Después del tratamiento térmico de solucién la aleacidon se somete a
temple. El objetivo de este tratamiento es mantener la solucién sélida con
alta concentracion de elementos de aleacion. Esto se puede lograr
disminuyendo la temperatura de manera rdpida para minimizar la
precipitacion de atomos de soluto y posteriormente lograr una
precipitacion controlada. Los medios templantes mas utilizados son el agua
y el aceite, dependiendo del tamafio y forma de las piezas, y las

propiedades requeridas. En la mayoria de los casos se usa agua entre 15
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y 25°C, aunque para las aleaciones de aluminio para fundicion se usan
temperaturas mayores [28]. Durante el temple pueden desarrollarse
dislocaciones y precipitados. La densidad de dislocaciones depende de la
temperatura a la que se realizé el tratamiento térmico y los niveles de
elementos en solucién, ya que estos factores afectan la concentracién de
vacancias [28]. Idealmente para obtener una maxima resistencia por
envejecimiento es necesario que todos los elementos disueltos se retengan
en solucién sélida durante el temple. Esto se logra con una velocidad de
temple rapida. Cuando la velocidad de temple es menor que la necesaria
para lograr esta maxima disolucion, aparecen particulas de precipitado
nucleando de manera heterogénea en fronteras de grano, dislocaciones o
dispersoides, lo cual origina que en el envejecimiento subsiguiente estas

zonas aparezcan libres de precipitados endurecedores.

.3.2.1. Temple de las aleaciones de AL

Para las aleaciones Al-Si-Cu-Mg las piezas son templadas en agua caliente
(60-80°C) [10, 21], pero partes de forma compleja, con espesores
diferentes, son templadas en medios que provean una menor velocidad de
temple, tal como puede ser el aire forzado [2]. Debe asegurarse que las
piezas estén completamente inmersas en el temple antes que la
temperatura llegue a aproximadamente 415°C, a la cual generalmente
comienza la precipitacién. Estos tiempos van de 5 segundos para piezas
delgadas hasta 15 segundos para piezas mas gruesas. En las aleaciones
de aluminio el rango de temperatura entre 400 y 290°C es especialmente

critico [19]. La especificaciéon esta basada en la aleacién 7075, que tiene
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las curvas temperatura-tiempo mas severas. Las investigaciones realizadas
utilizando diferentes medios templantes (aire, aire a presion, aceite y agua)
han mostrado que la resistencia a la cedencia del material aumenta para
velocidades de temple altas, atribuido a que a una velocidad de temple
baja puede existir precipitacion [29]. No obstante se han encontrado

resultados contradictorios para velocidades extremas [30, 31].

l.4. Fractalidad.

Un fractal, el cual fue concebido inicialmente por Benoit B. Mandelbrot,
consta de fragmentos geométricos de orientacion y tamafio variable, pero
de aspecto similar. Los detalles de un fractal a cierta escala son
semejantes (aunque no necesariamente idénticos) a los de las estructuras
visibles a escala mayor o menor. Se confirma que son estadisticamente
iguales (esto significa que si se mide alguna propiedad como la
irregularidad, entonces el valor promedio y desviacién estandar son
iguales) [32]. Todos los fractales poseen esta propiedad interna de
parecerse a si mismos a diferentes aumentos; esta propiedad recibe el

nombre de autosimilitud.

l.4.1. Geometria fractal.

La geometria fractal llamada también "Geometria de la Naturaleza®, es un
conjunto de estructuras irregulares y complejas descritas a través de

algoritmos matematicos y computacionales; los cuales reemplazan a los
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puntos, rectas, circunferencias y demas figuras provenientes de la
matematica tradicional. Estos objetos tienen como caracteristicas
fundamentales las propiedades de autosimilitud y la de convivir en
extrafios paisajes formados por dimensiones fraccionarias. La geometria
fractal permite estudiar fendémenos irregulares que no pueden ser
caracterizados con las teorias geométricas clasicas. En la figura 1 se

observan objetos irregulares que se encuentran en la naturaleza [32].

El estudio cientifico de los fractales es relativamente nuevo lo que origina
que no exista aln una definicion ampliamente aceptada de lo que es un
fractal. Diferentes investigadores tienen ideas diferentes, por lo tanto

existen varias definiciones. Una definicién aceptada es la siguiente:

"Una figura geométrica o un objeto natural, se dice que es fractal si redne

las siguientes caracteristicas’:

% Sus partes tienen la misma forma o estructura que el conjunto,
excepto que son a una escala diferente y puede ser un poco
deformada.

% Su estructura es muy irregular, o extremadamente interrumpida o
fragmentada, y lo sigue siendo, cualquiera que sea la escala.

% Contiene escalas de elementos distintos muy variados y abarcan una

gama amplia.

31
Facultad de Ingenierfa Quimica, UMSNH



Estudio de la fractalidad de las segundas fases en aleaciones de
aluminio sometidas a tratamientos térmicos de solubilizacién

% Glasgow— -

-
e

Figura 1. Objetos encontrados en la naturaleza que son desordenados e
irregulares. A) costas maritimas de paises, B) bordes de rios, C) rayos [33/

1.4.2. Clasificacién de los fractales.

Los fractales pueden clasificarse tomando en cuenta diferentes parametros,
como pueden ser el origen y las propiedades, entre otros detalles.
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.4.2.1. Clasificaciéon de acuerdo a su origen.

Los fractales pueden ser divididos en tres categorias en dependencia de

su “origen”:

% Los fractales matematicos: definidos por férmulas o expresiones
matematicas, que permiten generar su imagen por computadoras y
que sirven para simular objetos naturales.

% Los fractales naturales: encontrados de forma de rayos, las olas,
copos de nieve, los cristales, montafias, las costas, cascadas, rocas,
el terreno desecado y con grietas etc.

% Los fractales humanos: creaciones humanas que no pueden ser
estudiadas por las herramientas 'clasicas’, por ejemplo, secciones de

las pinturas de Jackson Pollock poseen dimensién fractal [34].

.4.2.2 Clasificacién de acuerdo a sus propiedades
Existen dos tipos: los lineales y los no lineales.

Fractales lineales. Son aquellos que se construyen con un simple cambio
en la variacién de sus escalas. Son exactamente idénticos en todas sus
escalas hasta el infinito. En la figura 2 se muestran varios ejemplos de

estos fractales.
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Figura 2. Fractales lineales. A) Conjunto de Cantor, B) Curva de von Koch,
C) Tridngulo de Sierpinski [35]

Fractales no lineales. Son aquellos que se generan a partir de distorsiones
complejas y usando un término proveniente de la matematica cadtica,
distorsiones no lineales. La mayoria de los objetos fractales puramente

matematicos y naturales son no lineales.

k. 4

¢ k.

PG b
e % ; /»’

; {q& 4 {
R ‘EA E,

I Er’ . \:“;‘ k

Al '{;J} :
A)

Figura 3. Fractales no lineales A) Conjunto de Mandelbrot, B) Conjunto de
Julia. [36]
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Los fractales no lineales tienen caracteristicas que los definen, entre las

cuales estan:

% Pueden ser generados a partir de elementos de la matematica
tradicional (fractales lineales), o a través de nimeros complejos.

% La iteracion influye mucho, por medio de férmulas o ecuaciones se
ocupan para generar ciertas figuras, como el conjunto de
Mandelbrot. Esto se hace mediante algoritmos.

% No todos los fractales son autosimilares, un ejemplo de ellos son
los fractales plasmaticos, y tienen una forma muy indefinida. En la

figura 4 se aprecia un ejemplo de estos fractales.

Figura 4. Fractal plasmatico [35].

Los fractales muestran dos propiedades fundamentales, las cuales son:

< Autosimilitud.
% Dimension Fractal.
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1.4.3. Autosimilitud.

Se refiere a aquellos objetos que presentan caracteristicas parecidas
cuando son observados a diferente magnificacién, asi dado un objeto con
propiedades de autosimilitud, se le hace una sucesion de fracciones en
diferentes tamafios, las fracciones del objeto resultante tendran
propiedades en general similares. Se puede decir que cada area de un
fractal se conserva de manera estadisticamente similar. Dado que un
fractal esta compuesto de estructuras casi idénticas cada vez mas finas,
su longitud depende del aumento y resolucién del instrumento de
medicién. Cuando se intenta medir la longitud de una linea fractal con una
determinada regla, algunos detalles seran siempre mas finos de lo que la
regla tiene posibilidad de medir. Asi pues, conforme aumente la resolucién
del instrumento de medida, va creciendo también la longitud de un fractal

[37].

Ejemplo: En la medicién de las costas de Inglaterra (ver figura 5) se

observa 3 aumentos:

1. Enfocando desde un satélite, donde se puede observar que sus
bordes suaves, con lineas casi rectas y angulos practicamente
redondeados.

2. Vista de un avién, los bordes no son tan suaves, se notan muchas
mas rugosidades.

3. Sobre la misma costa de Inglaterra con una regla, midiendo roca

por roca, rugosidad por rugosidad, detalle por detalle.
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Figura 5. Fractalidad en las costas de Inglaterra [37].

Ante esta situacion se ha propuesto un nimero que se conoce COMO

dimension fractal, para cuantificar qué tanto llena el espacio un fractal.

l.4.4. Dimension fractal.

La dimensién estd directamente ligada con los grados de libertad. Cuando
la dimensién es 0, solo podria existir un punto inmovil y sin limites. Si en
cambio la dimensién es 1 ya se tiene una recta y existe un grado de
libertad, que es el de moverse de izquierda a derecha. Ahora, si la
dimension es 2 se obtiene un plano, con 2 grados de libertad, desplazarse
de izquierda a derecha y de arriba hacia abajo, y obviamente en
diagonales. Por Gltimo, si la misma es 3 se estd en una situacién como la
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anterior sélo que se le agrega un tercer grado de libertad que es la

profundidad [38].
Existen 5 dimensiones topoldgicas las cuales son:

% Dimensién (-1) — Un Conjunto Vacio
% Dimensién 0 —— Un punto

% Dimensién 1 —— Una linea recta

% Dimensién 2 —— Un plano

% Dimensién 3 —— El espacio

El concepto original de dimensién fractal radica en el estudio de la
topologia. En ésta se estudia la forma y tamafio de conjuntos de puntos
desde un punto de vista cualitativo. Existen diferentes nociones del
concepto de dimensién, todas ellas son de naturaleza topolégica. La mas
importante es la dimensién de Hausdorff, la cual es una generalizacion
métrica del concepto de dimension de un espacio topoldgico, que permite
definir una dimensién fraccionaria (no entera) para un objeto fractal. de
aqui se basa el concepto de dimension fractal. Para que se entienda mas
claro esta lltima definicion, un fractal se genera en tres etapas; tomando
como ejemplo la curva de von Koch, en la primera de ellas se elige una
figura generadora. En este caso sera una linea recta, como puede
apreciarse en la figura 6 pero generalmente se puede elegir cualquier otra

figura:
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(@) Imagen generadora

(b) Aplicacién del algoritmo / \

(c) Se comienza a generar el
fractal (iteracion) <
_/\_> /\

Figura 6. Proceso de origen de un fractal [39] (curva de von Koch).

Se utiliza una ley de potencias entre dos escalares, al dividir segmentos
de una recta y la escala de medicion, por lo que sera muy importante

para el calculo de dimensién en los fractales lineales, tal es en este caso.

S=1P Ec.1

Donde:
S: es la cantidad de segmentos o longitud
L: es la escala de medicion

D: es la dimension.

Se despeja D de la ecuacién 1 aplicando leyes de los logaritmos,
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log(S) = D = log(L)

_log$

= Ec.2
log L ¢

En la linea recta se aplica un algoritmo tal que al apoderarse de esa
misma la divida en tres segmentos iguales, elimine el segmento del centro
y se reemplaza por otros dos formando asi un triangulo, por lo que L es
3, la iteracién harda exactamente lo mismo que le indique el algoritmo, por

lo tanto S no sera 3, sino 4. (Ver imagen 6a).

Sustituyendo valores en la Ec. 2.

_log4
~log3

= 1.2618 = Dy

Se obtuvo una dimensién fraccionaria no entera y supera la dimension
topolégica de la imagen generadora, a, por lo tanto la curva de von Koch
es un fractal. En otras palabras, la dimensién de Hausdorff si logra
cuantificar el cambio de una linea recta de dimensiéon uno a la curva de
von Koch. Por conclusién, la dimensién D, con valor fraccionario lo que la
convierte en D5 cuantifica la relaciéon entre la escala fractal usada y los
modelos observados en diferentes aumentos, es decir, de su complejidad.
Muchos de los fractales se pueden calcular facilmente mediante algoritmos,

principalmente los lineales, pero hay otros, en especial, no lineales o muy
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complejos, que existen en la naturaleza que son muy tediosos y se
necesitan otras técnicas, la mas famosa y exacta sea quizas el método de
conteo de cajas [34]. A continuacién en la tabla 2 se muestran algunos

ejemplos de fractales encontrados en la naturaleza:

Tabla 2. Formas fractales y sus dimensiones [40].

Forma fractal Dimensién fractal

Costas de Sudéafrica,

Australia y Gran Bretafia 1.05-1.25
Noruega 1.52
Galaxias 1.23

S s

Plantas y arboles 1.28-1.90
Olas 1.3

Nubes 1.30-1.33
Anémonas de mar 1.60
Copo de nieve 1.70
Vasos sanguineos retinales 1.70
Creummn;c;;l:ri;zlomas de 170
Descargas eléctricas 1.75
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Resumiendo las propiedades de los fractales:

>

« Dimension no entera.

L)

X/
L %4

Infinitud o nulidad.

>

L)

% Autosimilitud.
% Compleja estructura a cualquier escala.

< Exhiben rugosidad, fracturas o lineas (o superficies) quebradas.

Ahora que ya se mencionaron las diferentes propiedades podemos definir

mas claramente un fractal:

Un fractal es una figura geométrica que puede encontrarse en la
naturaleza, ser creada por humanos y por medio de un algoritmo iterativo
o regla repetitiva que tiene una forma, bien sea sumamente irregular,
sumamente interrumpida o fragmentada, y sigue siendo asi a cualquier

escala que se produzca el examen [39)

.4.5. Método de conteo de cajas.

Existen varias formas de determinar la dimensién fractal de un objeto. La
mas practica para este fin es la que esta basada en el método de conteo
de cajas. El método de conteo de cajas esta relacionado con el concepto
de autosimilitud, este es un proceso de medicion sistematica que se aplica
a cualquier estructura. Se supondran dos cantidades, longitud, superficie o
volumen por un lado y la escala por otro, no varian arbitrariamente, sino
que estan relacionadas por una ley. Dicha ley es relevante para la
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definicion de dimensién fractal y es una ley de potencia de la forma; a =

sPr.

Para calcular la dimension fractal con este método, se pone la estructura
dentro de una malla regular con tamafio de malla uniforme y simplemente
se cuenta el nimero de cuadros que contienen algo de la estructura, esto
da un nimero, N, el cual depende de cémo se haya escogido el tamafios
[41]. Después se escribe Ms) Asi, s puede cambiar a tamafios
progresivamente mas pequefios y contamos el ndmero correspondiente

N(s). Se grafican las mediciones en un diagrama (Figura 7).

10 =

log Mis) @

1.0 1.8 2.0 2.8 3.a as 4.0
log (s}

Figura 7. Diagrama log-log para el calculo de dimension fractal [41].

Denotando al eje horizontal por /log(s) y al eje vertical por log Ms), en
dicha grafica se obtiene un conjunto de puntos que si se dispersan
aproximadamente sobre una linea recta entonces el objeto que se mide
presenta caracteristicas fractales, mediante su dimension fractal O Como

ejemplo sobre el fractal de la figura 8 se ha dibujado una malla de 10
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por 9 cuadros lo cual nos arroja un total 90 cuadrados o cajas de lado s,
se puede comprobar que tan solo en M) = 51 de ellas hay algin punto
perteneciente al triAngulo de Sierpinski. Las restantes 39 cajas estan

vacias.

&
F e\ .ﬁ;f;%.

s

Figura 8 Dibujo en cuadros o cajas sobre el fractal del tridngulo de
Sierpinski [41]

Se presentan los resultados en un grafico, donde el eje de abscisas
representa el logaritmo del inverso del tamafo de lado de las cajas (ver
figura 9), log (1/s) y el eje de ordenadas el logaritmo del nimero de cajas
no vacias, log (N(s)). De la figura anterior el resultado se muestra en un

diagrama log-log:
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Figura 9. Diagrama log-log del Tridngulo de Sierpinski [41]

Donde D = 1.593 (la pendiente de la recta en el grafico linealizado), como
ya se habia comentado al ser una dimensién fraccionaria D = Df. Ahora se

calcula D en forma analitica por medio de la ley de potencias (ec. 2).

_logS log3

= = = 1.584
logl log?2 5849

De esta manera, coinciden estas dos formas para el calculo de la
distribucién fractal, tanto en una forma analitica como por el conteo de
cajas. En la figura 10 se muestra un ejemplo de una forma irregular. La
medida del perimetro o area de un objeto se obtiene contando el nimero
de cuadros unitarios o el total de cuadros a través de una seccién de la

frontera de grano. Los resultados de las formas irregulares, se encuentra
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que dependen del grado de calibracién o del tamafio del pixel que es
usado, dentro de un dominio dado. La geometria euclidiana convencional

no es adecuada para describir objetos irregulares.

Figura 10. Tamario de calibracion o de pixel de rama de arbol [33]

.5. Fractalidad aplicada al estudio de los materiales

La fractalidad ha venido utilizandose de manera importante para el estudio
de sistemas porosos, debido a que es factible encontrar relaciones mucho
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mas cercanas a la realidad. Se han caracterizado sistemas porosos
determinando la dimension fractal, el tamafio de poro, la tortuosidad, entre
otros aspectos. Estos sistemas, generalmente formados por materiales
ceramicos, presentan caracteristicas que permiten este estudio, como es el

caso de la morfologia y fractura.

En el caso de las aleaciones metdlicas también existe un gran namero de
discontinuidades que podrian analizarse mediante mecanica fractal. Las
aleaciones cuando solidifican presentan segundas fases claramente
diferenciables, ademas de diferentes tipos de defectos tales como grietas,
poros, huecos, etc. Estas fases, como se analizd anteriormente, presentan
diferentes tamafios y morfologias, y pueden cambiar de manera importante
después de que se les realizan tratamientos térmicos, como es el caso de
la solubilizacién, donde las segundas fases tienden a unirse y crecer
debido a fenémenos termodindmicos. Por tal motivo es necesario el
estudio de la microestructura generada. Estos estudios se han venido
realizando  convencionalmente mediante el andlisis de imagenes,

determinando el tamafo de las fases, su distribucion y forma.

El andlisis fractal de sistemas con discontinuidades se ha venido utilizando
para determinar distribuciones y cambios estructurales, como es el caso de
la porosidad, fundamentalmente de origen natural, como rocas. En estos
casos la dimensién fractal Df se utiliza para determinar la distribucién de
porosidades, comparando los poros de gran tamafio, poco presentes, con
los poros méas pequefios, los cuales son mucho méas abundantes [42]. Este
tipo de distribuciones fractales se diferencia de las distribuciones normales

debido a que el maximo esta en un extremo, correspondiendo a los
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tamafios de poros minimos. El uso de la determinacion de D; también se
ha usado para algunas segundas fases no porosas en sistemas ceramicos,
determinando de acuerdo a su morfologia las modificaciones originadas
por diferentes fendmenos, como es el caso del trabajo de Perugini y Poli
[9] para inclusiones de turmalina en minerales. Se han encontrado algunos
trabajos que utilizan el andlisis fractal para el estudio de las segundas
fases que existen en sistemas de aleaciones de metdlicas, incluido los
tratamientos térmicos, la formacién de poros y su relacion con las
propiedades mecanicas [43], fundamentalmente para aleaciones binarias de
aluminio. En el caso de aleaciones cuaternarias las segundas fases son
muchos mas abundantes, como es el caso del sistema Al-Si-Cu-Mg, donde
algunas de las segundas fases son Q (AlsMgsCu,Sig), ALCu y Mg.Si [44].
Sobre aleaciones como éstas no se han realizado estudios que analicen el
cambio microestructural a partir de mecanica fractal. Estas aleaciones son
muy utilizadas en la industria automotriz por su elevada relacién
resistencia-peso. Entre las aleaciones cuaternarias antes mencionadas esta
la 319, que presenta un contenido de Si entre 5.5 y 6.5% en peso, Cu en
el rango de 3.0 a 40% y Mg para fines de reforzamiento, pero a expensas
de la disminucién de la ductilidad, no sobrepasando el 1% [4, 7, 44]. No
obstante ya se ha trabajado con estas aleaciones con contenidos de
magnesio entre 0.5 y 7.0% en peso [5, 44]. La presencia y distribucién de
estas fases es muy importante para los subsiguientes tratamientos
térmicos, como es el caso de la solubilizacién, cuya temperatura debe ser
controlada dentro de un rango estrecho, pues puede aparecer la fusién

localizada de fases ricas en cobre con bajo punto de fusion.
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Existen varios trabajos acerca de la caracterizacion y disolucién de
aleaciones Al-Si-Cu-Mg con contenidos de Mg variables, como los
anteriormente mencionados, donde se analizan los cambios
microestructurales debidos a la solubilizacion de las segundas fases
mediante el andlisis convencional de imagenes, tomando en cuenta los
cambios de tamafio y forma. Los procesos que ocurren en las segundas
fases pueden dividirse en desintegracién o fragmentacion, esferoidizacion vy
aglomeracién y ocurren debido a la inestabilidad de la interfase, por lo
que estan dirigidos a reducir la energia interfacial total [45]. El crecimiento
de las de las segundas fases luego de su fragmentacion se explica
mediante el proceso de maduracién o crecimiento de los precipitados de
Ostwald, el cual establece que el crecimiento de particulas grandes ocurre
a expensas de particulas pequefias [46]. No existe informaciéon de trabajos
que utilicen la determinacién de las caracteristicas fractales de las
segundas fases para determinar inflexiones en la microestructura de estas
aleaciones. Los autores del presente trabajo tienen la hipétesis de que
mediante esta via seria posible determinar de manera sencilla el momento
en el cual se debe detener el tratamiento térmico, ya que es importante
que éste se realice hasta el punto exacto donde las propiedades de la
aleacion estén equilibradas. Es importante tener en cuenta que el
tratamiento de solucién persigue dos objetivos fundamentales: 1) maximizar
el contenido y distribucion de los elementos de aleacion en solucién
sélida, y 2) obtener particulas grandes, lo mas separadas posible y de
forma esférica. El primer objetivo es importante porque es la condicién

oOptima para lograr un buen proceso de envejecido y obtener una alta
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resistencia a la cedencia, mientras que el segundo objetivo es importante

para aumentar la ductilidad [13].

50
Facultad de Ingenierfa Quimica, UMSNH



Estudio de la fractalidad de las segundas fases en aleaciones de
aluminio sometidas a tratamientos térmicos de solubilizacién

Capitulo I

Desarrollo experimental.
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II.1. Fabricacién de las aleaciones experimentales.

Las aleaciones utilizadas en esta tesis se recibieron ya fabricadas, asi que
solo se explica el proceso por el cual se obtuvieron. Este proceso se llevo
a cabo en el Laboratorio de Materiales Avanzados del Instituto de

Investigaciones en Materiales de la UNAM.

Para la fundicion de las aleaciones se utilizé6 un lingote de aluminio A356
(Al-8.5Si-0.3Mg) como aleacién base. Una vez fundida a la aleacién base se
le afadié Cu (polvo, 99.9% de pureza) y Mg (lingote, 99.9%) para obtener
tres aleaciones con diferentes contenidos de Mg. La fundicidon se hizo en
un horno de induccién Leybold-Heraeus con atmésfera controlada de Ar
utilizando un crisol de grafito. La temperatura de fundicion se mantuvo a
750°C + 10°C y se vacié en moldes convencionales sin precalentamiento,
dentro del horno para evitar la oxidacion y la formacién de poros. Las
composiciones quimicas de las aleaciones experimentales se muestran en
la tabla 3. Los contenidos de Mg afiadidos fueron seleccionados tomando
como base la necesidad de obtener relaciones CuMg y MgSi

representativas.

Tabla 3. Composiciones guimicas en % en peso de las aleaciones

obtenidas.
Codigo de la o« Mo Fe Mn Zn Ti Al
aleacién
AMO1 640 3.02 059 034 009 004 014 Resto
AMO3 631 303 380 032 008 003 013 Resto
AMO6 584 295 678 031 007 003 012 Resto
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I.2. Caracterizaciéon de las aleaciones experimentales.

Los lingotes obtenidos fueron caracterizados wusando técnicas de
microscopia o6ptica (MO), microdureza, microscopia electrénica de barrido
(MEB) y difraccion de rayos-X (DRX). La caracterizacién es parte
fundamental de la experimentacién debido a que va a permitir relacionar
los tratamientos térmicos con la microestructura de los materiales y con

las propiedades mecanicas.

II.2.1. Difraccién de rayos-X.

Para identificar las fases presentes en los materiales experimentales se
utilizé difractometria de rayos-X mediante un difractémetro Siemens 400
usando radiacién CuKo a 30 kV y 25-mA operado en el rango de 20
entre 5° y 80°.

II.2.2. Microscopia 6ptica.

Las aleaciones experimentales fueron observadas por microscopia optica.
En el caso de las cintas se analizé la superficie en contacto con la rueda
y la seccién transversal, mientras que para el andlisis de los lingotes se
analizaron muestras alejadas al menos 1 cm de la superficie. Las
observaciones de microscopia o6ptica se realizaron en un microscopio
optico Nikon EPIPHOT 300. Las diferencias de contraste entre las fases
presentes en los materiales experimentales hizo posible la utilizacion de
esta técnica como complemento de la microscopia electrénica de barrido.
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Las muestras fueron encapsuladas en resina epoxica para su mejor
manipulacion. Para lograr la observacion Optima de las probetas
primeramente se procedi6 a pulirlas siguiendo técnicas metalograficas
convencionales seguido de un ataque con una solucién de 10 mL de
HsPO, y 90 ml de H,O a 40°C durante 1 minuto [18]. Para el andlisis de
la estructura de los granos las muestras se atacaron con una solucion de

HF al 0.5% durante 15 segundos [18].

II.2.3. Microscopia electrénica de barrido.

Para su observacion mediante MEB las muestras fueron pulidas y atacadas
siguiendo los mismos procedimientos descritos para las muestras de
microscopia 6ptica. Se utiliz6 un microscopio electrénico de barrido JEOL
JSM 6400 operado a 20 kV acoplado a un espectrémetro de energia
dispersiva (EDS), disminuyendo la energia a 10 kV para minimizar el error
en el analisis de composiciéon de las fases. Con el uso del microscopio
electrénico de barrido se logra una mayor resolucién, ademas de mejor
diferenciacion de algunas fases que en microscopio 6ptico son casi
indistinguibles. El andlisis mediante espectrometria de energia dispersada

(EDS) permite el anélisis elemental de las fases.

I.2.4. Microdureza.

La determinacién de la microdureza es empleada para obtener la

respuesta a los tratamientos térmicos de diferentes materiales, ya que esta
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técnica es sensible a los cambios que ocurren en la matriz de las
aleaciones de aluminio tratables térmicamente. Las mediciones de
microdureza se realizaron utilizando un microdurémetro Vickers Leitz
Wetzlar 7556 empleando una carga de 25 gramos. Esta prueba esta
estandarizada en la norma ASTM E384-84. Se realizaron 10 mediciones por
muestra para asi obtener la microdureza promedio en cada condicién

experimental.

I.3. Tratamiento térmico de solucidn.

El tratamiento térmico de solucién es necesario para obtener la mayor
cantidad posible de elementos de aleaciéon en solucién sélida. Para cada
aleacién se cortaron muestras clbicas de 1.0 cm de lado. Una parte
fueron montadas en resina epdxica y pulidas, mientras que las restantes
fueron sometidas a solubilizaciéon a 500 + 3°C en un horno Nabetherm de
aire forzado con control automatico de la temperatura durante tiempos de
4, 8, 12, 20, 30, 48 y 72 horas (cinco muestras por tiempo para cada
aleacién). Para todos los tratamientos térmicos realizados se llevé a cabo
un calentamiento lento a razén de 5°C por minuto, esto para que la
transformacién de fases, y por consiguiente la formacién de la soluciéon
sélida, fuese lo mas cercana al equilibrio posible [2]. La temperatura de las
probetas fue monitoreada usando termopares Cromel-Alumel. El temple fue
realizado en agua a 60°C, temperatura recomendable debido a que
disminuye la deformacion del material por su menor velocidad de

transferencia de calor. Se siguieron las indicaciones de la norma B597
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M1ASTM, que indica que el tiempo transcurrido desde que se sacan las

probetas del horno hasta comenzar el temple debe ser minimo.

1.3.1. Caracterizacion de las aleaciones solubilizadas.

Las aleaciones sometidas a tratamientos térmicos de solucién fueron
caracterizadas con el objetivo de encontrar las condiciones de tiempo y
temperatura necesarias para lograr la solubilizacion o6ptima de las fases,
asi como para analizar el comportamiento de las diferentes fases después
de estos tratamientos. Con el fin de alcanzar estos objetivos las aleaciones
fueron caracterizadas siguiendo las técnicas descritas con anterioridad

para las aleaciones coladas.

1.3.1.1. Disolucién de fases.

El comportamiento de una aleacion después de un tratamiento térmico de
solucién se puede describir mediante la cantidad de una fase que se
disuelve para las condiciones experimentales usadas, por lo cual se
determiné el por ciento de estas fases sin disolver para las diferentes
condiciones experimentales. Se realizd andlisis de imagen mediante el
software ImagedJ. Para esto se utilizaron micrografias representativas de la

microestructura para cada condicién experimental.
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II.3.1.2. Tamafio, forma y distribucién de las particulas.

Las propiedades mecanicas de las aleaciones de aluminio solubilizadas
dependen de la morfologia, el tamafio y la distribucion de las segundas
fases presentes después del tratamiento térmico. Por tal motivo es
conveniente tener algunos parametros para describir los cambios ocurridos.
Los parametros seleccionados fueron diametro equivalente, espaciado entre
particulas y factor de forma. El didmetro equivalente (D.) es un parametro
relacionado con el tamafio de las particulas y es definido como el
didmetro de un circulo con area equivalente a la particula medida [13] y
se calcula utilizando la ec. 3, donde A, es el area de la particula y n el

nimero de particulas medidas.

_1N (M
D, = Ec.3
n T

Para la determinacion de la forma de las particulas se utilizé el factor de
forma (F) [13]. Este parametro adimensional es definido segin la Ec. 4,
donde A, es el area, P, es el perimetro y n el nimero de particulas
medidas. Un circulo perfecto tendra un factor de forma igual a 1, mientras
que el factor de forma de una linea sera cercano a cero. También se
calcularon las distancias entre las particulas y las composiciones de las

soluciones sdélidas sobresaturadas.
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1 4mA,
= —z Ec.4
n P?

Il.4. Procesamiento estadistico.

Los datos experimentales obtenidos en el presente trabajo son reportados
junto a sus respectivas desviaciones estandares (o), para lo cual se

empled la Ec. 5 [47].

Zliv=1(xi - f)z

Ec.5
n—1 ¢

donde o es la desviacion estandar de las muestras, x; es el valor para
cada medicion, X es la media aritmética para un conjunto de mediciones y
n es el nimero de mediciones. Los datos fuera del intervalo de confianza
calculado utilizando la distribucién de t-student no fueron tomados en
cuenta para la determinacién del valor real de la media. Los resultados de
las determinaciones de microdureza, tamafio de particula, porcentaje de
fases, etc., mostrados en el presente trabajo, se presentan utilizando los

valores asi obtenidos.
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II.5. Andlisis fractal de imagenes

Al contar con las imagenes tomadas para cada muestra es necesario
procesar y hacer el analisis. Primeramente debe ser convertida en imagen
de 8 bits: para lo cual es necesario cualquier procesador de imagen. El
software ImageJ es til para diferenciar las tonalidades, en este caso

oscura en las segundas fases y clara en la aleacion.

A continuacién se muestra la técnica de procesamiento y analisis
propuesta para la determinacién de la dimensién fractal. En el software

ImageJ:

1. Abrir la imagen: File > Open. Seguido de esto se selecciona la
imagen deseada buscando en el directorio correcto.

2. Convertir la imagen a 8-bits: Image > Type > 8-bit

3. En el software ImageJ (Image > Adjust > Brightness/Contrast) Se
hace un contraste, para que se observe de una manera éptima la
diferencia entre los diferentes tonos entre las segundas fases y la
aleacion.

4. En Imaged (Image > Adjust > Threshold): Una vez ajustada la imagen
se procede a convertir en capas los diferentes tonos. El color
diferente de la capa diferenciaria la segunda fase y de la aleacion.
Al tener las capas es posible obtener una imagen final, y a ésta se
le puede realizar el analisis correspondiente ya sea de area, tamafio

de grano, de poro, dimension fractal, entre otros.
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11.5.1 Medicién de la dimensién fractal

La dimension fractal de las segundas fases se determina mediante el
método de conteo de cajas. Para esto el procesamiento cominmente

utilizado es el siguiente:

1. Colocar una rejilla de cuadrados de tamafo caracteristico (r) sobre
el fractal.

2. Se contabiliza el numero de cuadrados ocupados por el fractal.

3. El proceso es repetido para un gran numero de tamafios de celdas
de cuadricula.

4. El nimero de cajas cubiertas para cada cuadricula se grafica como
funcion de la longitud del lado del cuadro de cada cuadricula o
rejilla en coordenadas log-log.

5. Si la grafica resulta ser una linea recta, la pendiente de esta en

valor absoluto, es la dimension fractal.

Esta dimension fractal se determina mediante la Ec. 6.

1
N=b<—) Ec.6

Donde:
N: Es el nimero de cajas de tamafo caracteristico.
r: Es el nimero necesario de cajas para cubrir el objeto fractal.
b: Es una constante.

Dr. Es la dimensién fractal del objeto.
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% En ImageJ para calcular la distribucion fractal se sigue la siguiente

ruta (Analyze > Tools > Fractal box count > OK)

Este proceso despliega dos ventanas. Una de ellas es una tabla con la
cantidad de datos que caen en cada una de las cajas, mientras que la
otra ventana es un grafico log-log. En ambos casos se puede observar que

se despliega el valor de dimensiéon fractal (D).

II.5.2 Medicién de la cantidad de segundas fases

% En el caso de ImageJ los pasos a seguir son los siguientes: Analyze

> Set measurements... y se activa la opciéon "Area fraction”

Al activar esta opcién es posible poder medir directamente la cantidad de

segundas fases, en porcentaje, para lo cual se realiza la accién siguiente:

% En ImageJ: Analyze > Measure

I.5.3 Comparaciéon de la dimensién fractal con los datos de andlisis

de imagenes convencionales obtenidos.

Una vez obtenidos todos los datos de analisis de imagenes y de la
dimension fractal, se recogeran en diferentes graficos los datos
caracteristicos para cada caso, y se compararan entre ellos, analizando
cada uno de los puntos de inflexion, en los cuales se pueda apreciar
cambios ya sea en el tamafio de las fases (didmetro equivalente), su
forma, o en la complejidad de la microesctructura. Esto llevaria a poder
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relacionar directamente las modificaciones microestructurales con la
dimensién fractal, y evitar realizar otras determinaciones que implicaran un

analisis de imagenes mayor.
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Capitulo llI:

Analisis y discusién de

resultados.
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A continuacién se muestran los resultados obtenidos, interpretando y
discutiendo su validez. Se podra, ademas, observar el proceso seguido
para el analisis de las muestras, desde la imagen original obtenida hasta

la coloreada destacando las segundas fases.

lIl.L1. Aleaciones sin tratamientos térmicos.

En la figura 11 se observan imagenes de las aleaciones AMO1 (a, b), AM03
(c, d y AMO6 (e, f) en su estado de colada, ilustrando sus fases mas

representativas.

La microestructura corresponde a la observada por otros autores para
aleaciones 319 con contenidos de Mg cercanos a 0.5 % en peso [10l.
Para las aleaciones con medio y alto contenido de Mg las micrografias
muestran un cambio importante en cuanto a las fases existentes (ver
figuras 1c y 1le), pues se observa predominantemente la fase Q en lugar
de CuAl,, ademas de que aparece la fase Mg,Si irregular de color negro
en lugar del eutéctico Al-Si. Es de destacar que el analisis por difraccién

de rayos X corrobord la existencia de estas fases.
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Figura 11. llustracion de las fases mds representativas para las aleaciones
con (a,b) 0.59% Mg, (c,d) 380% Mg y (e,f) 6.78% Mg. [Serialadas con
flechas las fases: 1) CuAl, 2) Al-Si eutéctico, 3) AlsCu-MgsSis y 4) Mg>Sij.

En las figuras 12 a la 14 se observa el proceso que se siguié para el
analisis de la dimensién fractal de las segundas fases en las aleaciones
AMO1 en su estado de colada. Primeramente se muestra la imagen sin
ningin procesamiento (figura 12), posteriormente se muestra la imagen

contrastada, donde se corrige el brillo, contraste y tono para poder
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resaltar las segundas fases (figura 13), y por Gltimo la imagen a la cual se

le aplican capas para el estudio solamente de las segundas fases (figura
14).

e R

Figura 13. Imagen contrastada de la aleacion AMOI1 en colada.
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Figura 14. Imagen de capas de la aleacion AMOI en colada. En tonalidad
oscura las segundas fases y en claro la aleacion.

En la figura 15 se aprecia el grafico obtenido después de someter al
método de conteo de cajas a la imagen de la figura 14. El grafico

obtenido es log-log y muestra que la dimension fractal de la imagen es
1.59.

12

D=1.5003
10

log (count)

0 1 2 3 4
log (hox size)
Figura 15. Distribucion fractal de la imagen de la aleacion AMOI1 en su

estado de colada.
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En la figura 16 A-F se puede apreciar un resumen del analisis de las
imagenes para las tres aleaciones, realizando el mismo procedimiento para

las otras dos aleaciones (figuras C-D y E-F).
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Figura 16. Imdgenes obtenidas por microscopia dptica de las aleaciones en
el estado de colada con sus dimensiones fractales: (A, B) 0.59% Mg, (C, D)
380% Mg y (E, F) 6.78% Mg. Senaladas con flechas las fases: 1) CuAL,
2)AI-Si eutéctico, 3) AlsCu-MgsSis v 4) Mg>Si
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La determinacion de D¢ para las segundas fases en estas aleaciones arrojo
valores de 1.59, 1.63 y 167, para las aleaciones con 0.59, 3.80 y 6.78%
en peso de Mg, respectivamente. También se pueden apreciar los graficos
log-log mediante los cuales se determinaron las dimensiones fractales.
Como se puede ver, D; (la dimensién fractal) aumenta con el aumento del
contenido de Mg, lo cual indica que la complejidad de la microestructura
aumenta, ya que la dimensién fractal no es mas que una medida de la
repeticion de estructuras de diferentes tamafios, asi como también puede
ser una medida de la complejidad de una estructura. Por tal motivo
dimensiones fractales elevadas indican que las segundas fases estan mas
ramificadas y la composicion de sus tamafos relativos es mayor. Este
aumento de la dimensién fractal ocurre debido a que el aumento del
contenido de Mg origina segundas fases con formas mas disimiles, como
puede apreciarse sobre todo en la Figura 16E. Este resultado es
importante porque demuestra que el Mg origiha modificaciones
significativas en la microestructura, facilmente medibles (cuantitativamente,
no solo cualitativamente) solamente determinando D:. Los estudios que se
realizaran en las fases de las aleaciones tratadas térmicamente mostraran
si esta técnica es igualmente (til para procesos de transformacion de

fases debido a tratamientos térmicos.
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lIl.2. Aleaciones con tratamiento térmico.

Para analizar la factibilidad del uso de esta técnica para las aleaciones
solubilizadas se realizara el estudio de la dimensién fractal para diferentes

tiempos de solubilizacion.

Il.2.1 Aleacién AMO1. (0.59% Mg)

En la Figura 17 a-h se muestra la evolucion de la aleacién AMO1 con
tiempos de tratamiento térmico entre 4 y 72 horas. Se puede observar la
fragmentacién y el aumento de tamafio de las particulas de Si eutéctico,
comportamiento al cual se dio seguimiento del cambio de la
microestructura mediante la determinacién de la dimensién fractal

utilizando microscopias Opticas.
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Figura 17. Micrografias opticas de la evolucion de la microestructura al
aumentar el tiempo de solubilizacion para la aleacion AMOI a una
temperatura de 480°C para los estados: A-Colada, B-4 h, C-8 h, D-12 h, E-
20 h, F-30 h, G-48 h y H-72 h.
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A continuacién, en las figuras 18 a 20, se observa el proceso que se
siguié para el analisis de la dimensién fractal de las segundas fases en la

aleacién AMO1 con un tiempo de solubilizacién a 480°C de 12 horas.
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Figura 18. Imagen contrastada de la aleacion AMOI con 12 horas de
tratamiento térmico.
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Figura 19. Imagen _a’e capas de la aleacion AMOI con 12 horas de
tratamiento térmico. En tonalidad oscura las segundas fases y en claro la
aleacion.
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D=1.4267
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Figura 20. Distribucion fractal de la imagen de la aleacion AMOI con 12

horas de tratamiento térmico.

En la tabla 4 se muestran los resultados obtenidos de las muestras de la
aleacién AMO1 a los diferentes tiempos de solubilizacién haciendo el
procedimiento por triplicado y sacando una media aritmética. Como puede
observarse el area que ocupan las segundas fases disminuye, lo cual se
debe a que el tratamiento térmico origina que estas fases solubilicen en la
matriz, y a mayor tiempo mayor disolucién, aumentando el contenido de

los elementos de aleacion en la solucidon sélida sobresaturada.
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Tabla 4. Resultados del andlisis de la dimension fractal y de la cantidad
de segundas fases (% de drea) de la aleacion AMOI.

Tiempo (h) Ds Area (%)
0 1.59 12.82
4 1.39 11.81
8 1.44 8.69
12 1.43 10.46
20 1.40 7.42
30 1.41 5.69
48 1.41 7.75
72 1.41 7.43

Ahora bien si graficamos el tiempo de tratamiento térmico contra la
dimensién fractal tenemos el grafico que se observa en la figura 21, se
puede observar que Df para las aleaciones sometidas a tratamiento térmico
cambia respecto del valor resultante para la aleacién en estado de colada,
1.5903, pues D; disminuye hasta cerca de 1.39, posteriormente aumentando
ligeramente para 8 h hasta 1.44, nuevamente disminuyendo para

estabilizarse a las 30 horas en cerca de 1.41.
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Figura 21. Evolucion de Dr de acuerdo al tiempo de tratamiento térmico

para la aleacion con 0.59% Mg.

Il.2.2. Aleacion AMO03. (3.80% Mg)

A continuacién, en la figura 22 A-H, se muestra la evolucion de la aleacion
AMO3 con diferentes tiempos de tratamiento térmico. Se observa la
fragmentacién y el aumento de tamafio de las particulas de Q; por este
comportamiento se dio el seguimiento del cambio de la microestructura
mediante la determinacién de la dimension fractal utilizando, igualmente,

microscopias Opticas.
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Figura 22. Evolucién de la microestructura para la aleacion AMO3 (3.80%
Mg) solubilizada a 480°C en los estados: A-Colada, B-4 h, C-8 h, D-12 h,
E-20 h, F-30 h, G-48 h y H-72 h.
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En las figuras 23 a la 25 se observa el proceso que se siguié para el
andlisis de la dimensién fractal de las segundas fases en la aleacion AMO3

con un tiempo de solubilizaciéon a 480°C de 12 horas.

Figura 23. Imagen contrastada de la aleacion AMO3 con 12 horas de
tratamiento térmico.
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Figura 24. Imagen de capas de la aleacion AMO3 con 12 horas de
tratamiento térmico. En tonalidad oscura las segundas fases y en claro la
aleacion.
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Figura 25. Distribucion fractal de la imagen de la aleacion AMO3 con 12

horas de tratamiento térmico.

En la tabla 5 se muestran los datos obtenidos de las muestras de la
aleacién AMO3 a los diferentes tiempos de tratamiento térmico. De igual
manera se observa una disminuciéon de la dimension fractal al principio del
tratamiento térmico, posteriormente aumentando para al final mantenerse

constante. El area de las segundas igualmente presenta una disminucién

generalizada.
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Tabla 5. Resultados del andlisis de la dimension fractal de la aleacion

AMO3.
Tiempo (h) Ds Area (%)
0 1.63 15.99
4 1.52 14.77
8 1.48 12.47
12 1.61 13.36
20 1.57 12.86
30 1.54 10.54
48 153 1288
72 1.57 15.60

Ahora bien, si se grafica el tiempo de tratamiento térmico contra la
dimensién fractal tenemos el grafico que se observa en la figura 26,
donde se puede observar que Df para las aleaciones sometidas a
tratamiento térmico cambia respecto del valor resultante para la aleacién
en estado de colada, pues para 4 y 8 h D; disminuye de su valor inicial
(1.6339) hasta cerca de 1.47, aumentando para 12 h y disminuyendo hasta

cerca de 20 horas, estabilizandose parcialmente.
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Figura 26. Evolucion de Dr de acuerdo al tiempo de tratamiento térmico

para la aleacion con 3.80% Mg.

I.2.3. Aleacién AMO6. (6.78% Mg)

En la figura 27 A-H se presenta la evoluciéon de la microestructura de la
aleacién AM0O6 sometida a solucion a 480°C y diferentes tiempos. Se
puede observar la fragmentacién y el aumento de tamafio de las particulas
de Q (claras) y Mg,Si (negras); por este comportamiento se dio el
seguimiento del cambio de la microestructura mediante la determinacién
de la dimension fractal utilizando, como anteriormente, microscopias

Opticas.
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Figura 27. Evolucion de la microestructura para la aleacion AMO6 al
aumentar el tiempo de solubilizacion para una temperatura de 480°C en
los distintos estados: A-Colada, B-4 h, C-8 h, D-12 h, £-20 h, F-30 h, G-48
hy H-72 h
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En las figuras 28, 29 y 30 se observa el proceso que se siguié para el
analisis de la dimension fractal de las segundas fases en la aleacion AMO6

con un tiempo de solubilizaciéon a 480°C de 12 horas.

Figura 28. Imagen contrastada de la aleacion AMO6 con 12 horas de
tratamiento térmico.

Figura 29. Imagen de capas de la aleacion AMO6 con 12 horas de
tratamiento térmico. En tonalidad oscura las segundas fases y en claro la
aleacion.
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Figura 30. Distribucion fractal de la imagen de la aleacion AMO6 con 12
horas de tratamiento térmico.

En la tabla 6 se muestran los datos obtenidos de las muestras de la
aleacién AM0O6 a los diferentes tiempos de tratamiento térmico. Para esta
aleacion el comportamiento tanto de la dimensiéon fractal como del area

de segundas fases es similar al observado para las aleaciones anteriores.
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Tabla 6. Resultados del analisis de la dimension fractal de la aleacion

AMO6.
Tiempo (h) Ds Area (%)
0 1.67 27.37
4 1.45 14.25
8 1.51 17.40
12 1.47 15.10
20 1.50 16.91
30 1.49 15.69
48 1.50 19.60
72 1.50 19.64

Ahora bien si se grafica el tiempo de tratamiento térmico contra la

dimensién fractal tenemos el grafico que se observa en la figura 31, se

observa una disminucién de D;, de 1.67 para la aleacién sin tratamiento

térmico hasta aproximadamente 1.45 pasadas
aumentar para 8 horas de

estabilizdndose para cerca de 20 h en cerca de 1.5.
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Figura 31. Evolucion de Dr de acuerdo al tiempo de tratamiento térmico

para la aleacion con 6.78% Mg.

lIl.3. Correlaciones.

Los resultados observados en las figuras 21, 26 y 31 muestran
consistencia entre ellos, pues en todos los casos los valores de Dy
disminuyen una vez que se comienzan los tratamientos térmicos, volviendo
a aumentar, para luego disminuir y mantenerse constantes. Con la finalidad
de comparar estos valores de D; con otros valores caracteristicos de la
microestructura, se muestra el comportamiento del factor de forma (F), en
la figura 32, y el comportamiento del diametro equivalente (D.), en la
figura 33. En el primero (F) se observa que aumenta significativamente

hasta un valor en el que permanece constante, generalmente 12 horas,

85
Facultad de Ingenierfa Quimica, UMSNH



Estudio de la fractalidad de las segundas fases en aleaciones de
aluminio sometidas a tratamientos térmicos de solubilizacién

comparandolo con el comportamiento de la dimension fractal se observan

similitudes, ya que en este caso también aparecen inflexiones, las cuales

coinciden con el tiempo en el que D; vuelve a disminuir después de

aumentar.
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Figura 32. Comportamiento del factor de forma (F).

En el caso del diametro equivalente (figura 33) se observa un
comportamiento mas variable. En todas las aleaciones se observan

incrementos generalmente estables.
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Figura 33. Comportamiento del diametro equivalente (D)

Con lo observado anteriormente se busca, a continuacion, ver si existe una
correlacién entre las propiedades estudiadas, la dimension fractal, el factor
forma y el didmetro equivalente. Primeramente se colocaran en un mismo
grafico Dr y F, como puede apreciarse en las figuras 34 a 36. Para el caso
de la aleacion AMO1, se aprecia que el comportamiento es similar,
aumentando hasta llegar a un maximo para posteriormente disminuir y
estabilizarse (ver figura 34). Para el caso de la aleacion AM03 el
comportamiento es similar, pues existen en ambos casos maximos para 12
horas de tratamiento térmico, para después estabilizarse (ver figura 35). En
el caso de la aleacion AMO6 el comportamiento no es tan predecible, pues
el factor de forma aumenta sin un maximo, mientras que la Ds tiene el

comportamiento similar a las aleaciones anteriores (ver Figura 36).
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Figura 34. Comportamiento de Dr y F respecto a t de la aleacion AMOI.
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Figura 35. Comportamiento de Dr y F respecto a t de la aleacion AMO3.
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Figura 36. Comportamiento de Dr y F respecto a t de la aleacion AMOG.

En las figuras 37 a 39 se aprecian las correlaciones entre la dimension
fractal y el factor forma. Se observa que se tienen buenas correlaciones
para las tres aleaciones. Estas correlaciones se pueden establecer
mediante ecuaciones polinomiales de orden dos o tres. En el caso de la
aleacién AM03 se obtuvo el valor de R mas bajo, lo cual muestra que es
el caso con una correlacion mas débil, aunque se aprecia la tendencia.
Como se observa en los tres graficos se mantuvieron las mismas escalas

para poder compararlos entre ellos.
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Figura 39. Correlacion D;- F de la aleacion AMO6.

Ahora se compara en el mismo grafico Df y De,con respecto al tiempo, ver
figuras 40 a 42, se puede apreciar que existe una correlaciéon inversa entre
ellos, pues para el maximo de Df corresponde un minimo de D, lo cual
ocurre para tiempos de tratamientos térmicos cortos, pues posteriormente

sigue aumentando el valor de D..
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Figura 41. Comportamiento de Dr y D, respecto a t de la aleacion AMO3.
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Figura 42. Comportamiento de Dr y D. respecto a t de la aleacion AMO6.

En las figuras 43 a 45 se muestra la correlacién entre la dimensién fractal

y el diametro equivalente. En ellas se observa que las correlaciones

individuales no son tan buenas como ya se habia visto anteriormente de

manera sensitiva, puesto que no arrojan respuestas similares cuando se

correlacionaron con el tiempo de tratamiento. Esto muestra que aunque si

existe una relaciéon entre la dimension fractal y el factor de forma, no

ocurre

lo mismo para el caso del didmetro equivalente, como lo muestran

los valores tan bajos del factor de correlaciéon (R?. Ademdas en este caso

las correlaciones son mas complejas.
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Capitulo IV:

Conclusiones y

recomendaciones.
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IV.1. Conclusiones.

El aumento en el contenido de magnesio origina que la microestructura de
las aleaciones se modifique de manera significativa. El incremento del Mg
origina que las segundas fases dominantes, en lugar de ser el Al,Cu, sean

el complejo intermetalico y la Mg,Si.

Los resultados obtenidos muestran que el uso de la dimension fractal
puede ser una herramienta importante para determinar el tiempo de
tratamiento térmico optimo, para el cual ocurren la mayoria de los
cambios microestructurales en las aleaciones, por lo que hacer tratamiento

térmico con tiempos mayores no serian necesarios.

Con el uso de la dimensién fractal como herramienta se evitaria tener que
determinar otras propiedades de las aleaciones, por lo que no es
necesario el uso de otras técnicas de caracterizacion para seleccionar el
tiempo de tratamiento térmico adecuado. Sobre todo se puede concluir
que la dimension fractal presenta una relacion muy estrecha con el factor
de forma, obteniéndose correlaciones con valores de coincidencia altos.
Para el caso del diametro equivalente estas relaciones no son tan precisas.
Esto lleva a puntualizar que la dimensién fractal si puede relacionarse con

la forma de las segundas fases, pero no con su tamafo.
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IV.2. Recomendaciones.
Con base en los resultados obtenidos, se recomienda:

Continuar con el estudio de la dimension fractal para el analisis de

parametros microestructurales.

El uso adecuado de las propiedades geométricas de los sistemas o
arreglos en los que las segundas fases se encuentran organizadas
constituye un factor muy importante a la hora de determinar los
parametros analizados en este trabajo, por tal motivo se recomienda ser
cuidadoso con los datos que se utilizan para obtener un buen resultado

del analisis.
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