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RESUMEN

Se estudid, por Resistividad Eléctrica (p), Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)
y Microscopia Optica (MO), la cinética de transformaciéon no isotérmica de una
aleacion 1,1% peso Mn (Al13003), deformada bajo condiciones de trabajo en frio. El
material suministrado por Aluminios del Caroni S.A. (ALCASA), en estado de
colada, se le aplico un tratamiento de homogeneizacion a 600°C durante 5 horas
seguido de un temple en agua a 3°C, luego fue sometido a un proceso de laminado
que vari6 desde el grado de deformacién nula o estado homogeneizado, hasta un 85%
de reduccidon de espesor. Las muestras fueron posteriormente calentadas a una razon
de calentamiento @ fija de 5, 10, 20 y 40°C/min para DSC y 10°C/min en el caso de
resistividad y microscopia Optica, variando en todos los casos la temperatura entre 25
y 600°C. Las medidas de resistividad eléctrica reflejan un incremento en la taza de
transformacion en la medida que el grado de deformacion se incrementa,
manifestandose dicho comportamiento en la precipitacion de la fase de equilibrio en
la vecindad de los 550°C, la cual serda mas abundante y aparecera a menor
temperatura para mayores deformaciones. Las medidas de DSC evidencian de igual
forma diferentes transformaciones exotérmicas y endotérmicas las cuales se
desplazan con el grado de deformacion. La microscopia Optica permite visualizar el
estado granular de las muestras y su evolucion microestructural segin el grado de
laminado. Se corrobor6 la modificacion del aspecto granular caracteristico del estado
de colada con la temperatura de homogeneizacion, ademas se pone en evidencia la
aparicion del proceso de recristalizacion producto de los nuevos granos libres de
deformacion en muestra deformada 50%. Las energias de activacion asociada a la
fase metaestable precipitada son calculadas, atribuyéndole la diferencia de energia
entre el estado homogeneizado y laminado a la contribucion de las dislocaciones.

v



INTRODUCCION

Los metales industriales no férreos y sus aleaciones son, en general, resistentes
a la oxidacion y a la corrosion atmosférica. La facilidad con la que se moldean y
mecanizan; la elevada resistencia mecdnica y su gran conductividad térmica y
eléctrica, ademas de su buen acabado desde el punto de vista decorativo, hacen que
estos tipos de metales y aleaciones sean recomendables para muchas aplicaciones
importantes (construcciones aeronauticas, navales, ferrocarriles, puertas, ventanas,

etc).

El aluminio puro es resistente a la corrosion, lo cual se explica por la formacién
en su superficie de una pelicula compacta de 6xido de aluminio (Al,O3). Cuanto mas
puro es el aluminio, mas alta es su resistencia a la corrosion y mayor su

conductividad eléctrica.

Las impurezas fundamentales en el aluminio son el hierro y el silicio. Estos
aumentan la solidez del aluminio, pero disminuyen a la vez su plasticidad y
resistencia a la corrosion. El aluminio puro se lamina facilmente hasta hojas muy
delgadas, se puede prensar y estampar; la solidez del aluminio se puede elevar por

deformacion en frio.

En cuanto a sus propiedades fisicas, el aluminio es un metal blanco brillante,
que pulido semeja a la plata. Cristaliza en red clbica centrada en las caras (FCC) con
un parametro a = 0,4049nm. Su densidad es igual a 2,70g/cm3 ; es decir, casi 1/3 del
hierro (7,90g/cm’). El tGnico metal industrial mas ligero que el aluminio es el
magnesio, de densidad 1,74g/cm’. Su conductividad eléctrica es un 60% de la del

cobre y 3,5 veces mayor que la del hierro. Su punto de fusion es 660°C y el de



ebullicion 2450°C. Este punto de fusion relativamente bajo, unido a su punto de

ebullicion bastante alto facilita su fusién y moldeo.

El manganeso es un metal de densidad 7,44g/cm’, que posee una estructura
cristalina de tipo cubico centrado en el cuerpo (BCC). Debido a su limitada
solubilidad en aluminio (1,8%), el Mn no se emplea como aleante principal en
ninguna aleacion de fundicion y so6lo se utilizan en algunas aleaciones forjadas. Al
agregar Mn a una aleacion de Al, ¢l reduce la susceptibilidad a la corrosion entre
granos, decrece la resistividad y garantiza un mayor grado de estabilidad a la

aleacion.

Entre las aleaciones ligeras que tienen como elemento base el aluminio se
encuentra la aleacion 3003 (Al-Mn); constituida mayoritariamente por el Mn y en
menor proporcion por Fe, Cu y Si; la presencia de manganeso como principal
elemento de aleacion provoca un incremento en la temperatura de recristalizacion,
debido a su reducida difusividad y gran tendencia a quedar en solucion soélida
sobresaturadal' ™, lo que dificulta el movimiento de 4tomos. Esta aleacion esta dentro
del grupo de aleaciones no tratable térmicamente, ya que cuando se somete a
tratamientos térmicos y mecanicos, los cambios en la microestructura se magnifican,
estableciéndose asi una manera de controlar la cinética de precipitacion de los granos
en las aleaciones™®. El conocimiento de estos datos y la manera para regularlos,
permiten la optimizacion de las propiedades en las aleaciones de aluminio; esta
aleacion es empleada en la elaboracion de utensilios, equipos de manejo y

almacenamiento de alimentos y sustancias quimicas, etc!’,

En la literatura, se encuentran muchos trabajos de investigacion sobre el estudio
de la aleacion 3003*'% dirigidos principalmente a investigar el efecto del Mn sobre
la cinética de precipitacion de fases en dicha aleacion; en el laboratorio

particularmente se pueden mencionar los siguientes trabajos:



Valeral'! estudio la transformacion de fase de una aleacion comercial 3003, ala
cual le adicion6 Mg en cantidades de 0,26; 0,49 y 1,15 por ciento en peso. Este
estudio se realizd por medio de las técnicas: poder termoeléctrico (PTE), resistividad
eléctrica (p) y microscopia electrénica de transmision (MTE), bajo condiciones
isotérmicas y no isotérmicas, confirmando que el Mg introduce cambios importantes
en la cinética para temperaturas por debajo de 300°C, mientras que el Mn es
dominante a temperaturas mas elevadas.

Acostal'?

realizé un estudio is6crono (no isotérmico) de la aleacion comercial
3003, mediante la evaluacion de la energia de activacion como parametro
caracteristico, utilizando tres técnicas de caracterizacion indirecta: calorimetria
diferencial de barrido (DSC), p y PTE, evidenciando la presencia de una fase
metaestable o-Al;;Si(Mn,Fe); en la vecindad de 400°C y de una fase estable o de
equilibrio, Al¢(Fe,Mn) en la vecindad de 550°C. De igual manera determina el efecto

intrinseco del Mn como elemento controlador de la cinética tanto de resistividad

como de poder termoeléctrico.

Luiggi™® estudi¢ la precipitacion en la aleacion 3003 bajo diferentes
condiciones de microestructuras, identificando las fases que se forman mediante
tratamientos isotérmicos y no isotérmicos por medio de PTE. Su resultado mas
resaltante esta relacionado con el efecto que los tratamientos térmicos tiene sobre la
cinética de precipitacion, acelerandola o retardandola dependiendo si la micro
estructura de partida corresponde a un estado deformado, rico en dislocaciones y con
elevadas tensiones internas, o a un estado homogeneizado, el cual se presenta

sobresaturado en soluto y con bajas tensiones residuales.

Por otro lado, la microestructura inicial de la aleacion constituye un elemento

regulador de la cinética de precipitacion de fases en una aleacion. El proceso de



homogeneizacién tiene la particularidad no sélo de disolver fases presentes o
precipitados gruesos, sino también de minimizar la cantidad de esfuerzos internos; de
manera que el namero de sitios posibles para que un proceso de nucleacion arranque
en dicho estado, es diferente del nimero de sitios presentes cuando la aleacion ha sido
sometida a un proceso de reduccion de area por laminado. En este ultimo caso, se
distorsiona la estructura cristalografica inicial, rompiéndose la estructura granular e
introduciendo dislocaciones, cuya densidad sera mayor en la medida que el grado de
laminado se incremente. Una aleacion deformada presenta una energia almacenada
elevada, de tal forma que en la busqueda del equilibrio estructural esta aleacion tiende
a disminuir su energia mediante la eliminacion de los defectos introducidos por
laminado. Los procesos metalurgicos asociados a esta busqueda del equilibrio son
principalmente la restauracion y la recristalizacién''> '), los cuales tratan de restaurar
la aleacion y generar nuevos granos libres de deformacion. A la par, en la aleacion

17-19

puede estar ocurriendo el proceso de precipitacion de soluto!'”"), lo que sin duda

[4,20-23]

genera una interaccion directa entre ambos procesos . La dispersion fina de

precipitados pequefios retarda el proceso de recristalizacion, mientras que grandes

precipitados la aceleral®"!

, siendo este hecho de suma importancia industrial por su
efecto en las propiedades mecanicas del sistema. De esta manera, se abre un compas
de hipotesis que tienden a explicar esta situacion, sin embargo, la literatura no es

prolija sobre este topico.

El presente trabajo tiene como objetivo estudiar el efecto de la microestructura
sobre la cinética de precipitacién no isoterma en una aleacion 3003; para ello se
considerd diferentes microestructuras, desde el grado de deformacion nula o estado
homogeneizado, hasta estado deformado por laminacién en frio, el cual llegd a un
85% de reduccion de espesor. Se planted determinar la energia de activacion como
parametro caracteristico asociado con el proceso de transformacion de fase utilizando
DSC a diferentes razones de calentamiento; ademas se hizo un estudio isécrono sobre

la variacion de resistividad en las diferentes microestructuras; asi como también se



tomaron fotomicrografias a las muestras en las distintas condiciones durante el

proceso de recristalizacion.



CAPITULO |

1.1 Marco Tedrico

1.1.1 Transformaciones de Fases

Todo cambio que ocurre en un arreglo de 4tomos, iones 0 moléculas de un
sistema que a partir de una configuracion metaestable pasa hacia otro de energia libre
mas bajo, es una transformacion, una reacciébn o una transicion. La palabra
transformacion es usada en sentido general para significar cualquier reordenamiento
extensivo de la estructura atomica. La presencia de sitios vacantes en la red, &tomos
intersticiales, dislocaciones, fronteras intergranulares son fundamentales al proceso

de transformacion.

Por lo general un proceso de transformacion de fases implica nucleacion y el
continuo crecimiento de nucleos, siendo la velocidad con la cual se realiza la
transformacion una caracteristica de los procesos de nucleacion y crecimiento!'”. Las
fluctuaciones de concentracidon que ocurren en el material son necesarias para que una
pequena particula estable de una nueva fase sea formada. Lo natural de este proceso
es que permite la formacion de un nucleo, el cual puede diferir de la matriz en

orientacion, estructura cristalina y composicion.

Entre los tipos de transformaciones podemos mencionar las homogéneas,
heterogéneas, lentas, rapidas, martensitica, difusion, descomposicion espinodal, etc;
Pero basicamente los tipos de transformaciones se dividen en liquido— sélido

(cristalizacion) y so6lido— sélido.



Las transformaciones de fases liquido — so6lido es quizéas la més importante de
las transformaciones de fases que se estudian, ya que casi todos los metales deben

suftir esta transformacion antes de convertirse en objetos ttiles.

En las transformaciones sélido — solido, un cristal se convierte en otro cristal
con estructura cristalografica o composicion diferente (alotropia). Las
transformaciones mas comunes que se presentan en los cambios de fases

s6lido — solido son:

1.1.1.1 Transformaciones martensiticas

Las transformaciones martensiticas>”’

, son transformaciones que ocurren sin
difusion y las cuales solo pueden ocurrir en el estado solido. Esta reaccion ocurre al
enfriarse algunos metales y se manifiesta con la formacion de una estructura acicular
llamada martensita. Este tipo de reaccion ocurre solo durante el enfriamiento y cesa al
interrumpirse éste; por tanto depende solamente de la temperatura, siendo

independiente del tiempo.

La cantidad de transformacion es caracteristica de la temperatura mientras que
la velocidad de dicha transformacion es independiente de ella y por lo general es muy
rapida. Otra propiedad es que la composicion de los productos es la misma que la fase
original, es decir no hay cambio en la composicion quimica. Antes se pensaba que
este tipo de transformacion era exclusivamente del acero; posteriormente se demostrd

que también puede aparecer en alecciones no férreas, metales puros y compuestos

quimicos.



1.1.1.2 Transformacién por difusioén

Al movimiento de los atomos en el solido se le denomina difusion. Esta es
esencialmente de naturaleza estadistica, resultando de muchos movimientos al azar de
atomos individuales. La trayectoria de un atomo individual puede ser en zigzag e
impredecible; cuando un gran nimero de dtomos hacen tales movimientos pueden
producir un flujo sistematico; sin embargo la verdadera razéon que provoca el
desplazamiento de las particulas (4&tomos, moléculas, vacancias) durante la difusion
es la diferencia de potenciales quimicos en distintos puntos y no la diferencia de

.y 1
concentracion en €sos puntos[ 7].

El estudio de la difusion es un instrumento util y en muchos sentidos tinicos
para la investigacion de la estructura de los metales, los defectos de la red, etc.;
ademads desempenan un papel muy importante en muchos procesos que determinan la
estructura y las propiedades de los materiales, entre estos pueden nombrarse la

solidificacion, la restauracion, recristilizacion, etc.

1.1.1.3 Transformacién por descomposicion espinodal

261 " también conocida como difusion contra

En este tipo de transformacion
pendiente o difusion negativa, el soluto debe moverse hacia el precipitado por
difusion en contra del gradiente de concentracion, por lo que el soluto para poder
acumularse debe ser muy fuerte para que permita la difusion “cuesta arriba”; Esto
ocurre cuando la composicion de la fase se encuentra entre los puntos de inflexion de

la curva de energia libre.

La descomposicion espinodal se distingue entre los varios mecanismo cinético

de nucleacion y crecimiento asociados a las transformaciones de fases de primer



orden, ya que no requiere de energia térmica de activacion, es decir, ocurre en la

region inestable del diagrama de fases y no en la regiéon metaestable.

1.1.2 Diagrama de Fase del Sistema Binario Al-Mn

El diagrama de fase describe las regularidades estructurales de las aleaciones.
Este diagrama, en forma grafica muestra la composicion de fase y estructura de la
aleacion en funcion de la temperatura y la concentracion®”. La mayoria de estos
diagramas han sido construidos segun condiciones de equilibrio o condiciones de
enfriamiento lento y su objetivo es dar a entender y predecir importantes aspectos del
comportamiento de los metales y aleaciones. En la figura 1 se muestra la porcion rica
en aluminio del sistema de aleacion Al-Mn, en ella observamos que la maxima
solubilidad del manganeso en la solucion solida o es 1,82% y es alcanzada a la
temperatura eutéctica de 1216°FU*™. Aunque la solubilidad decrece con la
disminucién de temperatura, las aleaciones de este grupo suelen ser no endurecibles

por envejecimiento. Ademas, las areas de las fases estan claramente marcadas:

a=Al B=AlgMn, a + B=Al+Al¢Mn, a+L=Al+L, B+L=Al¢gMn+L.

La curva superior en este diagrama de fase es la linea de liquidus, esto significa
que el sistema binario AI-Mn debe calentarse por encima de la temperatura acotada
por liquidus para hacerla completamente liquida y que empezaré a solidificar cuando

se le enfrié hasta el limite de dicha temperatura.

La linea de solidus es generalmente la curva inferior, esta aleacion no estara
totalmente solida sino hasta que enfrie por debajo de la temperatura de solidus. La
diferencia de temperatura entre liquidus y solidus se denomina rango de

solidificacion; dentro de este rango coexistiran dos fases: una liquida y otra sélida.
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Figura 1 Diagrama de fase de una porcion de la aleacion binaria Al-Mn.

1.1.3 Deformacién Plastica en Metales y Aleaciones

Se llama deformacion al cambio de volumen o de la forma del so6lido, bajo la

accion de las fuerzas exteriores, sin que cambie su masa. Los tipos de deformacion

mas simples son: traccion, laminado, compresion, cizalladura, extrusion, etc. En los

materiales cristalinos el principal mecanismo de deformacion plastica consiste en el

deslizamiento de planos atémicos a través del movimiento de dislocaciones.

La deformacion pléstica es el resultado del movimiento irreversible de las

dislocaciones colectivas de los atomos. Muchos metalurgicos, inicialmente, se

rehusaron admitir la existencia de la dislocacion, sin embargo, con el desarrollo de

las técnicas metalograficas, la evidencia experimental demostrd concluyentemente

que la resistencia y la ductilidad de los metales estan controladas por estos defectos

de linea.
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La deformacién plastica no solo causa un aumento de las dislocaciones en la
estructura del metal, sino que también causa la deformacién de sus granos. La
combinacion de los granos deformados con el aumento de dislocaciones origina
esfuerzos residuales dentro del material produciendo cambios en las propiedades
eléctricas, mecanicas, térmicas y en la resistencia a la corrosion del metal o aleacion.
Todos los cambios asociados a la deformacion plastica en frio pueden ser revertidos
utilizando el tratamiento térmico apropiado. La restauracion de las propiedades a los
valores previos a la deformacion se logra a partir de tres procesos diferentes que
ocurren a temperatura elevada como son: la recuperacion, la recristalizacion y el

crecimiento del grano.

Durante la recuperacion parte de la energia interna guardada en la
deformacion de la estructura cristalina es liberada a causa del movimiento de las
dislocaciones como resultado de la difusion atdémica mejorando algunas propiedades

fisicas.

El proceso de recristalizacién se caracteriza por la formacion de un nuevo
conjunto de granos libres de deformacion con baja densidad de dislocaciones que son
caracteristicos de la condicion previa a la deformacion. Los nuevos granos se forman
de un nucleo pequefio y crecen hasta que reemplazan completamente a los granos
deformados originales, proceso que requiere difusion de corto alcance, este proceso
ocurre mas rapido en los metales puros que en las aleaciones, por lo tanto, al alear un

metal se incrementa su temperatura de recristalizacion.

Los cambios microestructurales que ocurren durante un tratamiento térmico que
conlleva a cambios de propiedades de un material trabajado en frio conducen al
decrecimiento de la energia almacenada producto de la deformacion pléstica. Este
decrecimiento de energia es causada por mecanismos de re-arreglo y eliminacion de

defectos en el cristal. A pesar de que la recristalizacion debe ser comprendida y
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tratada como una reaccion irreversible y térmicamente activada la cual sucede por
nucleacion y crecimiento, ocurren aspectos especificos de este proceso que es

necesario sefialar’®”):

a. La fuerza motriz para la recristalizacion es muy pequefia comparada a otras
reacciones del estado solido y es practicamente independiente de la
temperatura de recristalizacion.

b. La teoria cldsica de nucleacion y crecimiento no funciona bien para la
recristalizacion, debido, ademas de su baja fuerza motriz, la energia interfacial
entre la region recristalizada y la deformada es muy alta ya que involucra una
elevada cantidad de atomos y es dificil pensar en un mecanismo generado por
la fluctuacion de ellos.

c. La nucleacion de la recristalizacion ocurre por la formacion y migracion de
contornos de granos de amplio angulo, los cuales descienden de embriones
pre-existentes.

d. Existe evidencia al menos de tres mecanismos de nucleacion.

e. El comienzo de la nucleaciéon ocurre de una manera extremadamente
heterogénea, predominantemente en las heterogeneidades de la deformacion.

f. Cuando se compara con otras reacciones del estado solido, solo se forma un
pequeio numero de nucleos por unidad de volumen.

g. Después de la etapa inicial de nucleacién la reaccidon continua solo por
crecimiento.

h. En general la velocidad de crecimiento de los granos decrece con el tiempo,
debido a procesos competitivos entre los gradientes de deformacion y la
restauracion concurrente.

1. La talla de grano recristalizado resultante es muy sensitiva a las
deformaciones aplicadas y menos sensitiva a la temperatura de

recristalizacion.
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Después que la recristalizacion se ha completado y si el metal se mantiene a
temperatura elevada, los granos libres de deformacion continuardn creciendo. Este
fenomeno es llamado crecimiento del grano porque a medida que el grano crece,
disminuye tanto el area total de las fronteras de los granos como la energia total

almacenada en el material.

1.1.4 Energia de Activacion

Para que un sistema metaestable se transforme en otro mas estable es
frecuente que sus atomos o por lo menos los de aquella parte del sistema donde la
reaccion ocurre pasen a través de posiciones donde su energia aumenta. En la Figura
2, se muestra la representacion de la energia potencial de un dtomo en funcién de su
posicion. Para que el atomo se mueva de la posicion metaestable (a) a la estable (c),

debe pasar por una inestable (b). El &tomo permanecerd en la posicion metaestable al

menos que pueda adquirir un exceso de energia para saltar la barrera de potencial.
b}

Figura 2. Energia potencial en funcion de su posicion.

El minimo de energia, Q, necesaria para saltar la barrera se denomina energia de

activacion de la reaccion. La energia desprendida, H, serd el calor de reaccion.

12



En estos tipos de procesos, activados térmicamente, la constante o velocidad de

reaccion K sigue una relacion tipo Arrhenius de la forma:

K=k, ¢ *' (1)

donde el factor pre-exponencial k, y la energia de activacion Q son parametros
caracteristicos de la transformacion de fases y R es la constante de los gases. Ya que
Kes una funciéon que depende exclusivamente de la temperatura, los parametros
cinéticos pueden ser determinados de la relacion lineal LnK Vs T™', a través de la

siguiente ecuacion:

LnK = - — + Lnk, (2)

1.2 Técnicas de Medicion Experimental

1.2.1 Resistividad eléctrica

La resistividad eléctrica es una magnitud caracteristica que mide la capacidad
de un material para oponerse al flujo de una corriente eléctrica, es decir, un
coeficiente de transporte que mide la relacion entre el campo eléctrico aplicado y el
flujo de electrones que se genera debido a la transferencia de momento y energia que
ocurre cuando los electrones son disipados por centros dispersivos, tales como:
impurezas, dislocaciones, defectos o vibraciones en la red. Para pequenas
concentraciones de impurezas, la resistividad residual varia linealmente con la

concentracion y es independiente de la temperatura™®.
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La resistividad de un metal que contiene impurezas se expresa por:

P=pPLTP 3)

donde p, es la resistividad debida a los movimientos térmicos de la red, p, es

debido a la dispersion de las ondas electronicas por los atomos de impurezas, los

cuales distorsionan la periodicidad de la red.

Si la concentracion de impurezas es pequefia, p; es independiente de la

temperatura, este hecho se conoce como regla de Matthiessen.

La resistividad residual es el valor que se obtiene extrapolando la resistividad

total hasta OK y es equivalente a p, ya que p, se anula cuando T — 0; la resistividad

residual difiere de una muestra a otra, sin embargo, la resistividad ocasionada por las

excitaciones térmicas, en un mismo material, es independiente de la muestral®!’.

También se ha encontrado experimentalmente que si una aleacion diluida

tiene una resistividad residual p,, medida a bajas temperatura, su resistividad p (T),

a una determinada temperatura T, esta dada por:

P(M) = py + pu(T) 4

donde p, es laresistividad ideal para el metal puro a esa temperatura.

Finalmente se puede concluir que la ruptura de la periodicidad del campo
eléctrico en la red, origina la resistividad eléctrica de la aleacion y es causada por: a)
La distorsion de la red debido a los atomos de impurezas; es decir, los &tomos vecinos

son desplazados de sus sitios en la red, y b) la diferencia del campo eléctrico
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producido por el &tomo de impureza con respecto al atomo del metal puro en ese sitio
de la red.

1.2.2 Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido (DSC) es una técnica termoanalitica que
se usa para monitorear los cambios en la energia térmica asociados con las
transformaciones fisicas y quimicas de los materiales como funcién de su
temperatura. Esta técnica consiste en suministrar calor a las dos celdas idénticas A y
B del calorimetro, (Figura 3), por medio de un calentador de resistencias de platino,
H, y la temperatura es monitoreada por un termémetro T. Una muestra es colocada en
la celda A, y la respuesta térmica es comparada con la referencia B, la cual esta
normalmente cargada solo con un platillo vacio de aluminio. En este método, basado
en el principio original del andlisis térmico diferencial (DTA), la muestra y la
referencia son sometidas a un calentamiento lineal. El 4rea bajo la curva proporciona

la suma total de la energia transferida dentro o fuera de la muestra!'?.

Celda B

Celda A ,
i d rencia
(muestra) m:: i:!:a e (refe )

l horno
T

)

Figura 3. Diagrama del Calorimetro, H representa el calentador de resistencias de
platino y T el termdmetro.

X
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Puesto que la resistencia térmica de la muestra y la referencia es mantenida
constante, la diferencia de temperatura es directamente proporcional a la diferencia
del flujo de calor, que es registrado como funcioén del tiempo o la temperatura. La
variacion del flujo de calor en la muestra es expresada por medio de la siguiente

ecuacion:

dg_ o dT

_ ar 5
dt Pt ®)

donde dq/dt, es la variacion del flujo de calor, C, es el calor especifico, dT/dt es la
razén de calentamiento y m es la masa de la muestra. De esta manera el area bajo la

curva dqg/dt entre dos temperaturas, corresponde a los cambios en la cantidad de

calor suministrada a la muestra:
T2
AQ = (%jdt (6)

1.2.3 Microscopia optica (MO)

El microscopio Optico es uno de los instrumentos mas utilizados en la
investigacion cientifica para estudiar la microestructura, ya que esta refleja casi la
historia completa del tratamiento mecanico y térmico que ha sufrido el material, el
cual se sirve de la luz visible para crear una imagen aumentada de la muestra en
estudio. Este instrumento nos permitird una observacion directa de los pequefios
detalles de las muestras que a simple vista no se percibirian; El aumento de imagen en
los microscopios Opticos oscilan entre 50 y 2000 veces. El microscopio oOptico
compuesto consiste en dos sistemas de lentes, el objetivo y el ocular, montados en

extremos opuestos de un tubo cerrado. El objetivo estd compuesto de varias lentes

16



que crean una imagen real aumentada del objeto examinado. Las lentes de los
microscopios estan dispuestas de forma que el objetivo se encuentre en el punto focal
del ocular. Cuando se mira a través del ocular se ve una imagen virtual aumentada de
la imagen real. El aumento total del microscopio depende de las distancias focales de
los dos sistemas de lentes. El equipamiento adicional de un microscopio consta de un
armazOn con un soporte que sostiene el material examinado y de un mecanismo que
permite acercar y alejar el tubo para enfocar la muestra. El soporte tiene un orificio
por el que pasa la luz. Su funcionamiento estd basado en la reflexion de un haz de luz
horizontal que proviene de la fuente, dicha reflexion se produce, por medio de un
reflector de vidrio plano, hacia abajo, a través del objetivo del microscopio sobre la
superficie de la muestra. Parte de esta luz incidente, reflejada desde la superficie de la
muestra se amplificara al pasar a través del sistema inferior de lentes, llegara al
objetivo y continuara hacia arriba a través del reflector de vidrio plano; después, de

nuevo se amplificard en el sistema superior de lentes (ocular).

Los estudios microscopicos proporcionan una abundante informacion sobre la
constitucion del metal o aleacion investigados. Mediante ellos se pueden definir
caracteristicas estructurales, como el tamano, forma y distribucion de las fases que
comprenden la aleacion y de las inclusiones no metalicas, asi como la presencia de
segregaciones y otras heterogeneidades que tan profundamente pueden modificar las

propiedades mecénicas y el comportamiento general de un metal o aleacion.
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Figura 4. Esquema de la columna del microscopio éptico (MO)

1.3 Fundamentos Tedricos

1.3.1

Teoria cinética de reaccion

La ecuacion basica para el estudio de la cinética de transformaciones de fases
i .. . [32
viene dada a través de la siguiente expresion!*>’!

Y k6

(7
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donde Y es una funcion que depende de la temperatura T y el tiempo t ; G es la
funcion cinética y K la constante o rapidez de reaccion asociada al movimiento de

soluto cuando dejan la solucion sélida.

Como Y(T,t) es una funcion del tiempo y la temperatura, la ecuacion (7) puede
ser utilizada para el estudio de la evolucion de la transformacion de fases tanto en los
procesos isotérmicos como en los no isotérmicos. Una forma integral de la ecuacion

(7) se formula como:

dY

N [K(T, 0 dt (8)

0

g(Y)= T

1.3.2 Procesos isotérmicos

Las reacciones isotérmicas son aquellas que ocurren a una temperatura fija. En
este tipo de proceso, K deja de ser una funcion dependiente del tiempo, lo que

conlleva a la siguiente ecuacion:

g(v)-= G%):K(T)t ©)

O C—y <

Se observa que es necesario recurrir a los modelos empiricos de reacciones que
se usan con mucha frecuencia en las referencias bibliograficas para definir la funcién
cinética G(Y) y de esta forma poder explicar las transformaciones de fases asociadas

a un proceso cinético bien definido.

Por otro lado, si en la ecuacion (7) se sustituye la ecuacion (1), multiplicando y

dividiendo el término 9Y_ por dT asumiendo las siguientes consideraciones:
dt



ar _ DYy dla C, » entonces la ecuacion (7) puede reescribirse como:

dt dT

-Q
®C, =K, e® G(Y) (10)

donde C, es el calor especifico relacionado al flujo de calor (AH), para la técnica del

DSC.

Tomando el logaritmo de las ecuaciones (9) y (10), obtenemos:

Lng(Y)=Lnk, —%+ Lnt (11)

Ln(®C,)- LnG(Y):—(%jT“ +Lnk, (12)

El lado izquierdo de las ecuaciones (11) y (12) permite diferenciar entre dos

esquemas para deducir los pardmetros cinéticos de interés:

1. El esquema de isotransformacion, donde para un grado de conversion Y fijo los
términos del lado izquierdo de dichas ecuaciones permanecen invariantes,

permitiendo de manera sencilla evaluar los parametros cinéticos.

2. El esquema modelistico, donde se propone un modelo de transformacion mediante
la funcion cinética o de frenado G(Y). En este caso los pardmetros cinéticos son

obtenidos por regresion no lineal mediante la obtencion de los mejores pardmetros

que ajustan la cinética experimental a la tedrica.

20



1.3.3 Procesos no isotérmicos

Las reacciones no isotérmicas son aquellos procesos que ocurren a diferentes
temperaturas. Si se considera que la temperatura del sistema cambia linealmente con
el tiempo a una rata constante de calentamiento @, podemos sustituir la ecuacion (1)

en (8) usando el cambio de variable X = Q/RT y se obtiene:

X X
Ko Qre? gx

IzjK(T)dt: el
X

(13)

donde, mediante el uso de la integracién por partes, la relacion (13) se reduce a la

siguiente ecuacion:

_kQ et fet
I = {Xz iXdX} (14)

El segundo término de la ecuacién (14), llamada integral térmica, no tiene
solucion analitica; sin embargo, se han hecho numerosos estudios por desarrollarla de
forma correcta, siendo la mas practica la expansion en serie de la integral contenida
en dicha ecuacion.

Se observa que, independientemente de la solucion planteada en la ecuacion
anterior, es necesario recurrir a los dos esquemas de calculo sefialados en el apartado

1.3.2, para conocer el valor de I en la ecuacion (14).

Empleando la técnica de isoconversidon en los procesos no isotérmicos,

[34]

Luiggi~™, propone calcular la energia de activacion a través de la siguiente ecuacion:
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N
(T2 as)

donde el exponente N es un pardmetro que puede ser considerado de correccion de
algunos efectos de la integral contenida en la ecuacion (14), que no aparecen
implicitos en la ecuacion (15), como el efecto de la temperatura inicial , cuya
participacion no es considerada comunmente en los modelos cinéticos™ ", En el
caso de N = 2 la ecuacion anterior se reduce al modelo de Kissinger®® y para N = 0
al modelo de Osawa'®. Como la energia de activacion Q, para un valor fijo de Y
varia con N, este parametro puede ser considerado como un pardmetro caracteristico
de los procesos cinéticos. La aplicacion de esta ecuacion nos ubica dentro del método
de isotransformacion o isoconversion donde para un valor de Y constante podemos
obtener de las curvas de fraccion transformada versus temperatura los pares

caracteristicos (®,T) que nos permite la evaluacion de Q a partir de la ecuacion (15).

22



CAPITULO 11

2.1  Metodologia

La metodologia empleada en el desarrollo de este trabajo de investigacion es

presentada a continuacion.

2.1.1 Muestras Utilizadas

El material utilizado en este trabajo es una aleacion comercial de aluminio 3003
(Al-Mn) suministrado por Aluminios del Caroni S.A. (ALCASA); cuya composicién

quimica nominal se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 1. Composicion quimica de la aleacion investigada (% en peso).

Al Mn Fe Si Cu Ti Zr Mg Cr
Resto 1,10 0,67 0,28 0,10 0,01 0,005 0,004 0,001

2.1.2 Preparacion de las Muestras

Las muestras se obtuvieron a partir de una lamina comercial, AI3003 mediante
un proceso de fresado y corte, las mismas fueron provistas en forma de pequefios
paralelepipedos, con dimensiones especificas. Una vez culminado el proceso de
preparacion de las muestras, éstas se sometieron a una limpieza total con una lija fina
y alcohol absoluto; esto para garantizar la eliminacion total de residuos de grasas u

otros agentes contaminantes presentes en dichas muestras.
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2.1.3 Tratamientos Térmicos
2.1.3.1 Muestras homogeneizadas

Una vez preparadas las muestras, estas fueron sometidas a un tratamiento
térmico de homogeneizacion durante 5 horas a 600°C, con la intencién de disolver la
mayoria de los precipitados de fases intermetalicas y se eliminen total o parcialmente
los defectos presentes en el material original. Finalizado el tratamiento térmico, se
procedi6 de forma inmediata a un enfriamiento rapido de las muestras con agua
previamente enfriada a la temperatura de 4°C y posteriormente conservadas bajo

refrigeracion para evitar su difusion atomica.

2.1.3.2 Muestras deformadas

En el caso de muestras deformadas previamente homogeneizada, el tratamiento
térmico fue exactamente el mismo que se aplicd a las muestras en la condicion
microestructural homogeneizada; es decir, recocido durante 5 horas a 600°C, seguido
de un temple en agua previamente enfriada. Después del tratamiento térmico, se
procedi6 a la deformacion de las muestras; para ello se utilizd una laminadora
experimental de doble rodillo que giran a la misma velocidad pero en sentido
contrario, de forma tal que reducen la seccion de la muestra debido a la presion
aplicada. Los distintos grados de deformaciones fueron especificamente 25, 50, 75 y
85%; el grado de deformacion porcentual & se define de la comparacion entre el

espesor inicial de la muestra sin deformarl, y el espesor de la muestra

deformada L.

5(%) = I‘Olj—"Fxloo (16)

0
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2.2  Técnicas y Equipos de Medicién Experimental

2.2.1 Resistividad eléctrica

Para las medidas de resistividad usamos un equipo Sigmatest D2.068, fabricado
por Foerster Instruments incorporated, el cual se caracteriza por ser un controlador-
microprocesador para medidas de conductividad eléctrica de los metales no ferrosos y
cuyos analisis dan nociones previas sobre las propiedades, composicion o estructura
del material en estudio; posee un amplio rango de medidas de resistividad que oscila
desde 0,5 a 65us/m, con 0,001ps/m de precision que corresponde a un rango de
resistividad de 1,54 a 200puQ.cm. Para las medidas de resistividad se utilizaron
muestras con dimensiones superficiales de 1,5x1,5 cm” y espesores que variaron de

acuerdo al grado de deformacion.

2.2.2 Calorimetria diferencial de barrido

Utilizado con rutina en muchos laboratorios, el DSC (Differential Scanning
Calorimetry) ha demostrado ser verdaderamente una técnica cuantitativa mediante
una apropiada calibracion. En principio, esta técnica se basa en que la energia
absorbida por las muestras es compensada agregando o sustituyendo una cantidad
equivalente de energia eléctrica a un calorimetro localizado en el porta muestra. Las
medidas de calorimetria diferencial de barrido se realizaron en un DSC Jupiter de la
casa NETZSCH, cuya méxima temperatura es de 1500°C. Las muestras que se
utilizaron en las distintas microestructuras fueron discos de 4mm de didmetro
aproximadamente con masas inferiores a 30mg; tomando como referencia muestras

similares de Al puro.

25



2.2.3  Microscopia optica (MO)

El estudio microestructural de las diferentes muestras se realizd6 en un
microscopio optico marca Olympus, modelo CK40M-F100 de luz reflejada, dotados
de objetivos de 5x, 10x, 20x, 50x y 80x, lo que permitid trabajar en un rango de 50 y
800 de aumento. El objetivo que se persigue con el microscopio Optico es la
observacion directa del estado microestructural de la aleacion, dentro del rango que
este permite, bajo las diferentes condiciones metalirgicas impuestas para detectar las
variaciones que nos permitan sustentar nuestras hipétesis de trabajo. Se tomaron
fotomicrografias de las muestras a través de una cdmara digital de la misma marca,
modelo dp-20, acoplada al ocular del microscopio; estas fotomicrografias fueron

procesadas por un sofware que le asignd la micromarca correspondiente.

La preparacion de las muestras para este estudio consistié en obtener primero
una superficie plana y semipulida mediante el empleo de papeles abrasivos de SiC de
120, 240, 360, 600, 1000 y 2000 grit; terminando con un pulido fino y final sobre
discos provisto de pafos de lana, empleando 6xido se aluminio (alimina) de 2 y 1um;
finalmente las muestras se atacaron durante 1,5 minutos con reactivo de acido
hidrofluérico (HF) al 1,5%, observandose las microestructuras en el microscopio

optico.
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CAPITULO I11

3.1 Resultados y Discusion

3.1.1 Resistividad Eléctrica

La Figura 5 muestra los resultados de resistividad versus la temperatura a una
razéon de calentamiento de 10°C/min para las distintas microestructuras. El
comportamiento general se traduce inicialmente en un cuasi plateau de resistividad en
todas las microestructuras, siendo este mas prolongado en los estados donde la
densidad de defectos introducidos por temple o por laminado es menor. La curva
homogeneizada hacia los 350°C inicia un decrecimiento suave de resistividad
obteniéndose un minimo a 540°C, luego ocurre un incremento de resistividad
caracteristico de la disolucion de los precipitados formados. La disminucion de
resistividad estd asociada al desarrollo de la fase de equilibrio. Este resultado est4 en

18,38-4 .
(1838401 "sin embargo el

total concordancia con los resultados reportados en referencias
empobrecimiento de la solucion solida a que mediante otras técnicas de estudio

permite ubicar a la fase metaestable en la vecindad de 400°C no es detectada.

El efecto de la deformacion por laminado es obviamente notorio en las curvas
subsiguientes. La curva de resistividad de muestras laminadas a 25% de reduccion
genera un comportamiento similar al anterior pero mas pronunciado, indicativo de
que otra fuente dispersora de electrones estd interviniendo en la magnitud de la
resistividad, igualmente se observa que la presencia de las dislocaciones introducidas
por la deformacion acelera el proceso de precipitacion. La deformacion a 50% tiende
a reproducir este comportamiento, sin embargo insinia una mayor interaccion debido
a la mayor densidad de dislocaciones introducidas. En el caso de las muestras

deformadas a 75 y 85% se reportan resultados de resistividad inéditos en el sentido de
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presentar una serie de cambios que claramente delimitan la confluencia de diferentes
mecanismos de interaccion. En las muestras deformadas 75% se observa hasta los
200°C un valor de resistividad casi constante, un decrecimiento importante de p
seguido de un aminoramiento en la razén de cambio de resistividad o cuasi plateau
para luego decaer rapidamente hasta un minimo a 536°C, para finalmente
incrementarse. La primera caida corresponde a la fase metaestable y la segunda a la
fase estable. Note que a diferencia de las curvas con una densidad de defectos
menores se delimitan claramente las regiones de temperatura donde ambas fases
aparecen. También note que el minimo de la fase estable aparece cercano a la
posicion de la muestra homogeneizada o poco deformada, lo que indica que si bien la
deformacion acelera la precipitacion de la fase metaestable, retarda la aparicion de la
fase estable. Lo que nos lleva a pensar en la posibilidad que en el plateau
intermediario compitan la precipitacion de fases y la recristalizacion. Es importante
recordar que la presencia de finos precipitados, lo cual ocurre en la primera etapa de

este proceso, retarda la recristalizacion.

Una deformacion mas severa a 85%, reproduce el comportamiento anterior pero
de manera mas répida producto de la mayor densidad de dislocaciones introducidas,
siendo notoria la gran caida de resistividad asociada a la fase estable. En las etapas
iniciales del calentamiento no isotermo aparece entre 60 y 170°C un incremento de
resistividad no observado a deformaciones menos severas. Las causas fisicas que
pueden generar un incremento de resistividad son basicamente la precipitacion de las
zonas Guinier-Preston o dispersion fina de precipitados, ambos mecanismos son
causales de un retardo en la recristalizacion, de tal forma que pudiésemos pensar que
esta anomalia de resistividad pudiese estar relacionada con el proceso de restauracion
que permite la dispersion fina de soluto y de alli el incremento de resistividad. Entre
170 y 270°C se solapa la precipitacion de la fase metaestable con el proceso de
recristalizacion para finalmente aparecer el minimo de resistividad a 440°C. La

abundancia de dislocaciones introducidas ayuda a la ocurrencia de la precipitacion
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masiva de Mn. El incremento final de resistividad nuevamente la relacionamos con el

proceso de disolucion de las fases previamente formada.
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Figura 5. Ap vs T para la aleacion AI3003, a diferentes porcentajes de deformacion
(0) durante un calentamiento no isotérmico a razon de 10°C/min.
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En la Figura 6 se muestra la variacion de resistividad en funcion de la tasa de
deformacion cuando las muestras son llevadas de manera no isoterma a una razon de
10 °C/min hasta una temperatura fija. La grafica es presentada en dos partes: a. Para

temperaturas inferiores a 400°C y b. para temperaturas iguales o superiores a 400°C.

De manera general, a temperatura fija, la variacion de resistividad presenta un
valle para tasas de deformacidn cercanas a 40%, un incremento con un maximo bien
definido hacia los 65% de reduccion de espesor y una caida abrupta para la mayor
deformacion estudiada en este trabajo. La posicion tanto del minimo como del
maximo depende de la temperatura a la cual se realiza la medida. Los valores
extremos deducidos de esta figura son: el valle mas amplio se obtiene a 500°C para
0=31% de deformacion, el méximo valor de pico se obtiene a 400°C para 6=65%,

mientras el valor minimo a 85% de deformacion se logra a 450°C.

Teniendo en cuenta la baja difusibilidad del Mn y Fe en aluminio, se requiere
cierto tiempo a esa temperatura para propiciar la difusién de esos elementos, de tal
forma que el valle de resistividad debe corresponder a un fenomeno de precipitacion
asistida por las dislocaciones, existiendo una interaccion directa entre la precipitacion
de la fase metaestable y las dislocaciones introducidas por deformacién. La aparicion
de un maximo de resistividad implica una discontinuidad en el proceso de
transformacion de tal forma que la precipitacion inicial que facilita el decrecimiento
de resistividad bloquea su descenso y tiende a retardar la recristalizacion hasta que la

densidad de dislocaciones es tal que permite la precipitacion de la fase estable.
Note que el valor final de resistividad se incrementa negativamente hasta 450°C

luego decrece hasta los 600°C donde el proceso de recristalizacion parece haber

terminado.
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Figura 6. Ap vs % 0 para la aleacion A13003 llevadas hasta diferentes temperaturas
mediante un calentamiento no isotérmico a razon de 10°C/min.
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3.1.2 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

3.1.2.1 Efecto de la razdn de calentamiento sobre la microestructura.

Nuestro primer estudio de DSC va dirigido a determinar como diferentes
razones de calentamiento influyen sobre los flujogramas asociados a cada una de las
microestructuras generadas por los tratamientos térmicos aplicados, i.e

homogeneizadas y deformadas a 25, 50, 75 y 85% de reduccion de espesor.

En la Figura 7 se estudian las muestras homogeneizadas, donde se presenta el
flujo de calor en funcion de la temperatura a razones de calentamiento de 5, 10, 20 y

40°C/min.

La presentacion se hace en forma individual con la intencion de rescatar los
detalles de cada curva. En todos los casos hay un incremento del flujo de calor hasta
cierta temperatura dependiendo de la razéon de -calentamiento y luego un
decrecimiento de dicho flujo, dentro del cual detectamos fluctuaciones menores, las

cuales nos permiten caracterizar las diferentes fases precipitadas.

A 5°C/min el decrecimiento de flujo se inicia a 125°C hasta un minimo a 310°C.
y un cambio de pendiente visible a 498°C. Un agrandamiento de esta curva pone de
manifiesto ligeras fluctuaciones de flujo que corresponden a la dindmica interna de la

aleacion.

A 10°C/min las temperaturas caracteristicas se ubican a 197°C el maximo
inicial y a 330°C y 517°C los cambios de pendientes mas notables. El cambio
intermedio no corresponde a un minimo como en el caso previo. Las fluctuaciones

intermedias son en esta curva mas importantes que en la anterior.
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A 20°C/min las temperaturas caracteristicas corresponden a 277, 38°C y 530°C,
mientras que a 40°C/min reportamos el pico inicial a 295°C, el cambio intermedio no

es claramente detectable en esta curva, mientras que el minimo se ubica a 542°C.

El comportamiento mostrado en los flujogramas de las muestras
homogenizadas evidencia, al menos, tres etapas de transformacioén controladas por
mecanismos difusivos y que corresponden a la eliminacién de lagunas de temple y
reacomodo atémico debido a la difusion de elementos ligeros, impulsado por la

inercia térmica ganada al aumentar la razon de calentamiento.

Los otros dos cambios importantes observados la asociamos, en principio, a la
aparicion de la fase metaestable a temperaturas por debajo de 400°C y la presencia de

la fase estable a temperaturas por encima de 450°C.

La comparacion del comportamiento mostrado del flujograma a 10°C/min con
el resultado obtenido por resistividad evidencia bien la presencia de la fase estable en
el mismo rango de temperatura y confirma la transicion continua de la fase

metaestable a la estable, presumida a partir de las medidas de resistividad.

La comparacién de nuestros resultados con los de Howe!*!, quien reporta un
inicio de la precipitacion a 300°C para 5°C/min y a 350°C para una razén de
20°C/min y el fin de la misma entre 550 y 590°C, indica lo adecuado de nuestra

investigacion.
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DSC para la aleacion AI3003 homogeneizada
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Figura 7. Flujograma de la aleaciéon A13003 homogeneizada a diferentes razones de
calentamiento. Linea negra: 5°C/min. Linea roja: 10°C/min. Linea azul: 20°C/min.
Linea verde: 40°C/min.

En la Figura 8 se repite el mismo estudio en muestras deformadas 25%. La
primera observacion es la aparicion del pico que marca el descenso del flujo de calor
a temperaturas mas bajas, lo cual es indicativo de una modificacion del estado
microestructural debido a la introducciéon de dislocaciones producto de la

deformacion. Luego se evidencian una serie de transformaciones para cada una de las
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razones de calentamiento que se detallan a continuacién. A 5°C/min ocurre una
transformacion endotérmica entre 337 y 367°C. La misma transformacion es
detectada a 10°C/min entre 369 y 427°C, mientras que a 20°C/min ésta

transformacion endotérmica se ubica entre 393 y 440°C.

A 40°C/min ocurre una transformacion entre 512 y 550°C. Sin duda se
evidencia la interaccion entre el proceso de precipitacion y la recristalizacion sin
embargo a estas alturas es complicado adjudicar esta variacion endotérmica a algunas
de las fases conocidas. A 20°C/min también se destaca la aparicion de otros dos picos

endotérmicos entre 484 y 512°C y entre 520 y 544°C.

Esto nos permite adelantar una presuncion respecto a la primera transformacion
encontrada, la cual corresponderia a la fase metaestable hasta 20°C/min, mientras que
la transformacion entre 520 y 544°C para 20°C/min y 512 y 550°C para 40°C/min
corresponderia a la fase estable. Howe!*! para muestras bajo esta condicion atribuye
una transformacion similar a la recristalizacion; sin embargo el desplazamiento del
pico versus la razon de calentamiento es relativamente pequefio cuando la

comparamos con nuestros resultados.

En la Figura 9 se muestran los resultados para muestras deformadas 50%. Los
resultados son muy similares a los anteriores, magnificados por la mayor densidad de
dislocaciones presentes en este caso. Sin embargo, vale mencionar el cardcter
exotérmico que asume el primer valle en cada uno de los recuadros con temperaturas

de 353, 370, 377 y 388°C para las razones de calentamiento de 5, 10, 20 y 40°C/min.
De igual forma para las razones de calentamiento de 5 y 10°C/min ocurren

importantes cambios endotérmicos que sin duda corresponden a la misma

transformacion generada por difusion.
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DSC para la aleacion Al3003 deformada 25%
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Figura 8. Flujograma de la aleacion A13003 deformada 25% a diferentes razones

de calentamiento. Linea negra: 5°C/min. Linea roja: 10°C/min. Linea azul:
20°C/min. Linea verde: 40°C/min.
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DSC para la aleacion Al3003 deformada 50%
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Figura 9. Flujograma de la aleacion A13003 deformada 50% a diferentes
razones de calentamiento. Linea negra: 5°C/min. Linea roja: 10°C/min. Linea
azul: 20°C/min. Linea verde: 40°C/min.

La Figura 10 corresponde a muestras 75% deformadas. Alli se repite la
transformacion exotérmica a 363, 372, 380 y 392°C quedando la posicion de estos
valles muy cerca de los anteriormente reportado a 50% de deformacion, lo cual

implica un proceso difusivo no tan abrupto como ocurre con la precipitacion.
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Interesantes transformaciones endotérmicas son mostradas en estas figuras, sobre

todo para una razon de calentamiento de 10°C/min.

DSC para la aleacion AI3003 deformada 75%
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Figura 10. Flujograma de la aleacion AA3003 deformada 75% a diferentes razones
de calentamiento. Linea negra: 5°C/min. Linea roja: 10°C/min. Linea azul: 20°C/min.
Linea verde: 40°C/min.

Finalmente, en la Figura 11 se presentan los resultados para las muestras
deformadas 85%. Notese la gran similitud entre esta grafica y la anterior, con

diferencias introducidas debido a la mayor concentracion de dislocaciones.
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DSC para la aleacion Al3003 deformada 85%
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Figura 11. Flujograma de la aleacién AI3003 deformada 85% a diferentes razones
de calentamiento. Linea negra: 5°C/min. Linea roja: 10°C/min. Linea azul:
20°C/min. Linea verde: 40°C/min.

Nuevamente si comparamos el flujograma a 5°C/min reportado por Howel",

quien sefiala el inicio de la precipitacion hacia los 300°C caracterizada por un pico
exotérmico, seguido de otras dos transformaciones exotérmicas correspondientes a la
restauracion y la recristalizacion, con el obtenido bajo las mismas condiciones en este

trabajo, se puede notar que ademads de las variaciones por el sefialadas aparecen otra



serie de transformaciones exotérmicas que indican una mayor sensibilidad de nuestras

medidas y por supuesto una mejor definicion de los procesos que alli ocurren.

3.2.1.2 Efecto de la deformacion sobre la microestructura

En la Figura 12 se muestra la variacion del flujo de calor en funciéon de la
temperatura a las mismas razones de calentamiento para las distintas condiciones

microestructurales.

A 5°C/min se observan para temperaturas por debajo de 150°C dos
transformaciones endotérmicas, la primera de ella solo ausente en la curva
correspondiente a 25% de deformacion, cuya posicion no es influenciada por el grado
de laminado, y por estar presente aun en la muestra homogeneizada podemos
asociarlo con la eliminacion de vacancias térmicas. Este pico ocurre similarmente en
las muestras deformadas o no y parece no depender de las dislocaciones introducidas.
La segunda transformacion se desplaza ligeramente con la deformacion, la tendencia
observada en este pico, para bajas deformaciones, es a desplazarse hacia menores
temperaturas respecto a la curva homogeneizada y luego hacia temperaturas mas
elevadas en la medida que se incrementa el grado de deformacion. Lo que significa
que esta reaccion en particular es acelerada cuando la tasa de deformacion es baja y
retardada cuando es alta, expresando que la condicidon microestructural en cada caso
es diferente, de alli que la temperatura maxima del pico puede ser considerada como
una temperatura caracteristica para estudiar de manera referencial el proceso de
transformacion. La curva homogeneizada, para esta razon de calentamiento presenta
dos cambios de pendientes importantes: un minimo hacia los 320°C, asociado
previamente a la precipitacion de la fase metaestable y otro cambio hacia los 480°C
asociada a la precipitacion de la fase estable. Las curvas de muestras deformadas,

ademas de estos cambios, dejan evidencia de una importante transformacion
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exotérmica hacia los 360°C, la cual asociamos directamente con la migracion de

dislocaciones responsables del proceso de recristalizacion.

A 10°C/min el impulso térmico conlleva a la eliminacion de la primera
transformacion endotérmica del flujograma anterior, siendo superior este impulso al
efecto particular generado por la eliminacion de vacancias. La segunda
transformacion sigue presente en la vecindad de 180°C, desplazado en general hacia
temperaturas superiores respecto al anterior, lo cual ratifica el cardcter difusivo de
esta transformacion. A lo interno, el efecto de la deformacion es como previamente se
senald, es decir pequefias deformaciones aceleran la aparicion de estas
transformaciones mientras que elevadas deformaciones lo retardan. Nuevamente
identificamos las dos transformaciones de fases anteriores hacia los 330°C y 516°C,
por supuesto desplazada en temperaturas respecto al flujograma obtenido a 5°C/min.
En las curvas deformadas aparece una importante transformacion exotérmica hacia
los 365°C seguido de otras endotérmica a 410°C y 450°C, todas estas ligadas al
proceso de migracion de dislocaciones bien sea por restauracion o por
recristalizacion. Para las curvas mas deformadas aparecen otros efectos que no se

evidencian en el flujograma de las muestras homogeneizadas.

A 20°C/min el primer pico se ubica en la vecindad de 270°C, mientras que la
primera transformacion endotérmica apenas perceptible se ubica hacia 360°C,
mientras la segunda cercano a los 530°C. Mientras que la transformacion exotérmica
asociada a los procesos de recuperacion y recristalizacion se coloca en 390°C. Notese

que para la curva a 25% de deformacion el efecto de dislocaciones no es observado.

A 40°C/min se obtiene el primer pico a 285°C, siendo aun menos perceptible la
primera transformacién, mientras que la segunda se ubica sobre los 540°C. Como en
los casos anteriores para bajas deformaciones hay wuna aceleracion de la

transformacion mientras un retardo para las altas deformaciones. La transformacion
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exotérmica propia de las muestras deformadas se hace visible para tasas de
deformacion superior a 25% de reduccion de espesor.

DSC de la aleacién Al3003 en las distintas Microestructuras
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Figura 12: Flujograma de la aleacion AA3003 en las distintas microestructuras a
diferentes razones de calentamiento. Linea negra: homogeneizada. Linea roja:
25% deformada. Linea verde: 50% deformada. Linea azul: 75% deformada. Linea
marron: 85% deformada.
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3.1.2.3 Fraccidn transformada o extension de conversion.

La fraccion transformada Y, o extension de conversion, tanto en los procesos
isotérmicos como no isotérmicos estan relacionadas con la fraccion de 4tomos que
pasan de un estado o fase a otro. En el caso no isotérmico, generalmente la propiedad
medida muestra uno o varios lébulos (maximos o minimos), estos son asociados al
proceso completo de transformacidn; es decir, precipitacion, recristalizacion y

disolucion de una fase.

En nuestro caso de calorimetria (DSC) Y es proporcional a la entalpia de
formacion H, la cual se relaciona con el flujo de calor medido con la derivada
temporal de H, de tal forma que el lobulo completo es asociada con la
transformacion; determindndose Y mediante la integracion del flujo de calor entre los

extremos del 16bulo medido, normalizada al area total del 16bulo.

Obviamente al inicio de la transformacion Y sera cero y al final serd 1. De las
curvas estudiadas las cinéticas mejores definidas corresponden a la region donde
precipita la fase metastable o-(MnFe); SiAl;; y donde sin duda se enmascara el
proceso de recristalizacion, por ello realizamos los célculos de las fracciones
transformadas sélo con los 16bulos pertenecientes a esa parte de la transformacion,
como un ejemplo de ellos mostramos en la figura 13 los valles correspondientes a las
muestras deformadas 85% estudiadas a diferentes razones de calentamiento (5,10,20

y 40°C/min).

En las Figuras 14 y 15 se muestra la fraccion transformada en funcion de la
temperatura para la aleacion Al3003 en sus distintas microestructuras considerando
diferentes valores de ®@. El comportamiento mostrado es sigmoidal, siendo la cinética

mas rapida en la medida que ®@ aumenta.
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Figural3. Ejemplo de los l6bulos tomados para determinar la fraccion
transformada para el caso de las muestras deformada 85% estudiadas a distintas
razones de calentamiento (5, 10, 20 y 40°C/min).
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Fraccion transformada vs Temperatura
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Figura 14: Fraccion transformada en funcion de la temperatura para la aleacion
AI3003 en las microestructuras: homogeneizada, 25, 50 y 75% deformada.
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Figura 15: Fraccion transformada en funcion de la temperatura para la aleacion
Al13003 en la microestructura deformada 85%.

3.13 Energia de activacion

La energia de activacion es calculada usando la ecuacion (15) para diferentes

valores de N y en particular para la ecuacion de Kissinger>®).

En las Figuras 16 y 17 se presenta la energia de activacion en funcidén de la
fraccion transformada para la aleacion AI3003 en las distintas microestructuras;

tomando N=0; N=2; N=5y N =10.

Para la microestructura homogeneizada ésta energia se ubica entre 20 y
8Kcal/mol, correspondiendo las energias mas bajas a mayores valores de N; siendo en
todos los casos las energias muy estables. El valor obtenido con la relacion de
Kissinger es cercano a los 17Kcal/mol el cual coincide con el valor isoconversional

con N =2 en todo el rango de Q.
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Para las microestructuras deformadas la dependencia de Q con Y no es lineal, lo
cual es indicativo de que durante la experiencia de precipitacion inciden multiples
procesos 0 mecanismos, evidenciandose un incremento de sus energias de activacion
a medida que la deformacion es mayor, exceptuando el caso de 85% deformado,

donde se observa un ligero decrecimiento.

Los rangos de energias se ubican entre 24 a 9K cal/mol para 25% deformado; 56
a 36Kcal/mol para 50% deformado; 64 a 44Kcal/mol para 75% deformado y 59 a
35Kcal/mol para 85% deformado.

En la tabla N° 2 presentamos los resultados de las Energias de activacion
promedio aplicando el método de isoconversion y la relacion de Kissinger; en ambos

casos encontramos concordancia, por ello lo acertado de nuestro método.

47



&

Q (Kcal/mol)
K

<)

Q (Kcal/mol)
&

Energia de activacion vs Fraccion transformada

5

AI3003-Homogeneizada AI003 Deformada 25%
] " [ —n 2% /l_’:_‘l\i
o 4 ¢ —s ol ./’/D/—‘\O
=
E
S 16}
¥ —a-N\D
—1—N=0 ~ —0— N2
—— N2 (@4 N=5
N5 —v— NE1O
—v—N=10 12+ —o— Kissinger|
—4— Kissinger|
v v v v—vy v/‘,/"—4\'
I ! I ! I * I 8 1 " 1 " 1 " 1 "
02 04 06 08 10 02 04 08 08 10
Fraccion Transformeda Fraccion Transformada
AI3003-Defornmada 50% AI3003-Defoneda 75%
&5
n [}
/l/. \. \
°
| | ./ ok \ ]
¢ L 4 = ¢ * ¢ ¢
; = st
° 3 °
v X
e o v
/v D, \v\
L v —a— N0 —1— N0
e —o—N=22 v
/Y/ g e EO \v
v ::: ;\:;0@ B, Kissinger] \y
02 04 06 08 10 02 04 06 08 10
Fraccion Transfonmada Fraccion Transformeda
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48



Al3003-Deformeda 85%0

60r g
L .\
so\55_ \:\.
c% 50-_ \0\|
< | e ‘ ¢ =g
OJ45— V\ \o

! \ 4
—1—N=0
4olf-o—ne2 \v
NS \
[l —v— N=10 v
%5 —o— Kissinger \V
1 N 1 N 1 N 1
02 04, 0,6 08 1C
Fraccion Transfomeda

Figural7: Energia de activacion vs Fraccion transformada en el esquema
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Tabla 2.- Energias de activacion promedio aplicando el método de isoconversion y la
relacion de Kissinger.

MICROESTRUCTURAS ENERGIAS DE ACTIVACION(Kcal/mol)

Relacion de Kissinger  Método de Isoconversion

N=0 N=2
Homogeneizada 17,27 20,07 17,63
Deformada 25% 22,10 22,95 20,40
Deformada 50% 48,07 52,66 50,10
Deformada 75% 56,21 60,67 58,10
Deformada 85% 48,63 53,11 50,55
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Los resultados reportados en referencial'’, obtenidos de un estudio isotérmico
de poder termoeléctrico usando el modelo cinético de Jhonson-Mehl-Avrami reflejan
que, en muestras homogeneizadas la energia de activacion para la fase metaestable
detectada es de 12,58 Kcal/mol en el rango de temperatura entre 300 y 400 °C la cual
predice un valor de N en nuestro calculo isoconversional ligeramente superior a 5 en
el mismo rango de temperatura. Para muestras 50% deformadas entre 365°C y 435°C

1 reporta un valor de 41,28 Kcal/mol el cual corresponderia a un punto de

referencia
nuestra curva, también para un valor de N ligeramente superior a 5 en el rango de

temperatura entre 340 y 400 °C.

Este analisis permite concretar nuestra idea bésica sobre la interaccion entre la
precipitacion y la restauracion-recristalizacion. La energia de activacion en las
muestras homogeneizadas es asociada solo al proceso de precipitacion de la fase
metaestable mientras que el laminado introduce una serie de dislocaciones cuya
densidad se incrementa con el aumento de la tasa de laminado justo hasta un punto de
saturacion entre 75 y 85% de deformacion. Si bien estas dislocaciones actlian como
elementos aceleradores de la precipitacion, simultdneamente, promueven la
restauracion y recristalizacion del material. De tal forma que la magnificacion de los
picos, tanto en resistividad como DSC, caracteristicos de la transformacion es
producto de ambos procesos y no de uno como algunos investigadores han
propuestos. De alli que la sola suposicion de aditividad de ambos procesos nos
permitiria predecir la energia asociada al proceso de restauracion y recristalizacion, la
cual se incrementa hasta la saturacion del material a elevada deformacion. Esta
energia de igual forma nos permitiria tener idea de la densidad de dislocaciones

presente.
Nuestra prediccion de la energia de activacion asociada al proceso de

restauracion-recristalizacion es mostrada en la Figura 18 en funcion de la tasa de

deformacion, donde remarcamos su crecimiento mondtono hasta un 73% de
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deformacion para luego iniciar una caida la cual atribuimos a la formacion de bucles
de dislocaciones debido a la alta concentracion de las mismas y por lo tanto su

disminucion.

40 F

30

10 |+ Relacion Kissinger

Isoconversional N =0
Isoconversional N =2

Energia de activacion (Kcal/mol)

0 25 50 75 100
Tasa de deformacion(s)

Figura 18. Energia de activacion asociada al proceso de restauracion-
recristalizacion en funcion de la tasa de deformacion.

3.1.4  Microscopia Optica (MO)

A través de la microscopia Optica examinamos directamente la condicion
microestructural de la aleacion bajo estudio. Intentamos reproducir el camino térmico

seguido por nuestras muestras en los ensayos no-isotérmicos de resistividad y DSC.

3.1.4.1 Estado microestructural inicial

Corresponde al estado que muestra la aleacion en su condicion inicial antes de

comenzar el proceso de calentamiento no-isotermo. En las Figuras 19 a 24 se
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muestran las respectivas fotomicrografias correspondientes a las microestructuras de
partida. El estado de colada se muestra en las Figuras 19 y 20, alli se exhibe el
aspecto granular caracteristico de este estado, donde se presume una elevada densidad
de dislocaciones y la presencia de particulas contentivas de Mn distribuidas a lo largo
de las juntas de grano.

Estado de colaa

Figura 19. Fotomicrografia a 200X de la Figura 20. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion A13003 en su estado de colada a aleacion Al3003 en su estado de colada

la temperatura ambiente atacada con HF a la temperatura ambiente atacada con
(1,5%). HF (1,5%).

En la Figura 21 se muestra la fotomicrografia de la muestra homogeneizada. La
eliminacion de granos dentriticos mediante este tratamiento permite claramente
identificar, mediante otras técnicas de observacion, una gran cantidad de particulas
distribuidas en la matriz de aluminio de distintas morfologias. Las particulas claras la
asociamos con la fase a con poco Mn, mientras que las oscuras de forma esférica son
precipitados ricos en Mn. En la figura 22 se presenta la micrografia de la muestra
deformada 25%. Note el alargamiento de las juntas de granos en la direccion del
laminado y la presencia de las particulas mencionadas en el caso homogeneizado. En

las figuras 23 y 24 se presenta la micrografia de la muestra deformada a 50 % y a
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75% en donde se observa claramente las observaciones hechas en muestra deformada
25%, pero mas pronunciado. En conclusion la microestructura de muestras laminadas
deforman las juntas de granos del estado homogeneizado y adquieren morfologia
alargada, con posibles dislocaciones en su interior incrementandose a medida que la
deformacion aplicada es mayor.

Homogeneizada

Deformada25%

] ST
Figura 21. Fotomicrografia a 800X de la Figura 22. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion ~ AlI3003 en su  estado aleacion AI3003 en su estado 25%
homogeneizado a la temperatura ambiente deformado a la temperatura ambiente
atacado con HF (1,5%). atacado con HF (1,5%).

Defomada 50% Deformada 75%

Figura 23. Fotomicrografia a 800X de la Figura 24. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion AI3003 en su estado 50% aleacion AI3003 en su estado 75%
deformado a la temperatura ambiente deformado a Ila temperatura ambiente
atacado con HF (1,5%). atacado con HF (1,5%)
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3.1.4.2 Estado microestructural a 100 °C

Corresponde a muestras que partiendo de la condicion inicial previa, son
sometidas a un calentamiento a una razén de 10 °C/min hasta 100 °C y templadas a
temperatura ambiente. En las figuras 25 y 26 se presentan las micrografias para
muestras de colada envejecidas a 100°C, con diferentes magnificaciones. Pareciera
que este tratamiento disminuye ligeramente la concentracion de dislocaciones,
manifestdndose las particulas y precipitados ya mencionados, con una mejor

delimitacion de los limites de granos.

Estado de colada

Figura 25. Fotomicrografia a 200X de la Figura 26. Fotomicrografia a 800X de la

aleacion AlI3003 en su estado de colada aleacion A13003 en su estado de colada
calentada a una razéon de 10°C/min calentada a una razon de 10°C/min hasta
hastal00°C atacado con HF (1,5%). 100°C atacado con HF (1,5%).

En las Figuras 27 y 28 se presentan las micrografias de las muestras
homogeneizada y deformada a 25% luego del calentamiento a 10°C/min. Note la

presencia predominantemente de precipitados 3 alargados de diferentes morfologias y
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tamafos. En la figura 28 pareciera que la deformacion acelera la precipitacion de las
particulas mencionadas, la cual aparece en mayor cantidad que en la figura

precedente.

~ Homogeneizada

»

Figura 27. Fotomicrografia a 800X de
la aleacion AI3003 en su estado
homogeneizado calentada a una razon
de 10°C/min hasta 100°C atacado con
HF (1,5%).

Deformada 50%

Figura 29. Fotomicrografia a 800X de
la aleacion AI3003 en su estado 50%
deformado calentada a una razén de
10°C/min hasta 100°C atacado con HF
(1,5%).
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Deformada 25%

Figura 28. Fotomicrografia a 800X de
la aleacion Al3003 en su estado 25%
deformado calentada a una razon de
10°C/min hasta 100°C atacado con HF
(1,5%).

Deformada 75

Figura 30. Fotomicrografia a 800X de
la aleacion Al3003 en su estado 75%
deformado calentada a una razon de
10°C/min hasta 100°C atacado con HF
(1,5%).



En las Figuras 29 y 30 se muestran las micrografias a 50 y 75% deformada. Ellas
siguen el mismo comportamiento antes sefialado, sin embargo note que la cantidad de
fase o parece reducirse respecto a la deformacion previa, aumentando nuevamente en
la muestra mas deformadas. Quizas este hecho explica la disposicion de picos de DSC
a temperaturas por debajo de 150 °C, donde los picos aparecen a temperaturas mas
bajas para bajas deformaciones y a temperaturas mdas elevadas para altas

deformaciones.

3.1.4.3 Estado microestructural a 200 °C

En este caso las muestras son llevadas hasta 200 °C a una razoéon de 10 °C/min,
luego templadas a temperatura ambiente. Las micrografias mostradas en las Figuras

de 31 a 36 reportan dicho comportamiento.

Las micrografias del estado de colada son mostradas en las Figuras 31 y 32 con
diferentes magnificaciones. Su aspecto es similar a las correspondientes calentadas
hasta 100 °C. Pareciera que la cantidad de particulas de fase o es menor. Para las
muestras homogeneizadas (Figura 33) se observa claramente la eliminacién de
dislocaciones y la presencia de precipitados ricos que contienen Mn. En la Figura 34
se muestra la micrografia de las muestras deformada 25%. Se observa el alargamento
de las particulas en la direccion de laminado y la reduccioén de particulas oscuras.
Mientras que la micrografia mostrada en la Figura 35 muestra vestigios claro del
proceso de recristalizacion para muestras deformadas 50% en una region de ella,
mientras que en la matriz no recristalizada se observa la presencia de precipitados a.
Note también la presencia de particulas de menor talla en la misma zona
recristalizada. Esta micrografia sustenta nuestra idea basica de interaccion entre la

recristalizacion y la precipitacion.
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Figura 31. Fotomicrografia a 200X de
la aleacion AI3003 en su estado de
colada calentada a una razoén de
10°C/min hasta 200°C atacado con HF
(1,5%).

Homogeneizada

Figura 33. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion  AI3003 en su estado
homogeneizado calentada a una razén
de 10°C/min hasta 200°C atacado con
HF (1,5%).
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Estado de colada

Figura 32. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion Al3003 en su estado de colada

calentada a una razon del0°C/min hasta
200°C atacado con HF (1,5%).

Deformada 25%

Figura 34. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion AI3003 en su estado 25%
deformado calentada a una razon de
10°C/min hasta 200°C atacado con HF
(1,5%).



Deformada 50% Deformada 75%

e

Figura 35. Fotomicrografia a 800X de la  Figura 36. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion Al3003 en su estado 50% aleacion AIl3003 en su estado 75%
deformado calentada a una razon de deformado calentada a una razén de
10°C/min hasta 200°C atacado con HF 10°C/min hasta 200°C atacado con HF
(1,5%). (1,5%).

En la figura 36 se muestran las caracteristicas para muestra deformada 75%, en
la cual observamos una extensa precipitacion de particulas a coexistiendo con otras

particulas de diferentes formas y tamafios.

3.1.4.4 Estado microestructural a 300 °C

Las muestras en este caso se calientan hasta 300°C, luego son templadas a
temperatura ambiente. En las Figuras 37 a 42 se presentan las respectivas
micrografias. Las muestras de colada presentan una manifiesta densidad de
dislocaciones menor que en los casos previos (Figura 37), mientras que cierta
recristalizacion es revelada en la Figura 38. La muestra homogeneizada (Figura 39)
muestra una gran cantidad de particulas a de mayor tamafio que en los casos previos
y algunos precipitados que contienen Mn. La deformacion a 25% (Figura 40) parece

reducir el nimero de precipitados o manteniendo casi invariable los otros.
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Figura 37. Fotomicrografia a 200X de
la aleacion Al3003 en su estado de
colada calentada a una razoén de
10°C/min hasta 300°C atacado con HF
(1,5%).

Homogeneizada

k
.....
> N

Figura 39. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion  AlI3003 en su estado
homogeneizado calentada a una razon de
10°C/min hasta 300°C atacado con HF
(1,5%).
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Estado de colada

Figura 38. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion Al3003 en su estado de colada
calentada a una razon de 10°C/min hasta
300°C atacado con HF (1,5%).

Deformada 25%

Figura 40. Fotomicrografia a 800X de la
aleacion Al3003 en su estado 25%
deformado calentada a una razon de
10°C/min hasta 300°C atacado con HF
(1,5%).



Para las muestras deformadas 50% (Figura 41) aparece un nimero importante
de precipitados de pequena talla alineados en la direccion de laminacion, mientras
que las muestras deformadas 75% (Figura 42) reflejan una gran cantidad de

precipitados definidos de forma mas clara que en la anterior micrografia.

Deformada 50%o Defomaa

Figura 41. Fotomicrgraﬁa a 800X de la Figura 42. ooicograﬁa 800X de la
aleacion AlI3003 en su estado 50% aleacion AI3003 en su estado 50%

deformado, calentada a una razon de deformado calentada a una razén de
10°C/min hasta 300°C atacado con HF 10°C/min hasta 300°C atacado con HF
(1,5%). (1,5%)
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CONCLUSIONES

En el presente trabajo se realiz6 el estudio del efecto de la deformacion sobre el
proceso de transformacion de fase en la aleacion 3003 (Al-Mn) mediante resistividad
eléctrica, calorimetria diferencial de barrido y microscopia optica llegando a las

siguientes conclusiones:

El efecto de la deformacion en frio introduce variaciones importantes en los
valores de resistividad eléctrica; reflejandose un incremento en la rapidez de
transformacion en la medida que el grado de deformacion aumenta, manifestandose
dicho comportamiento en la precipitacion de la fase de equilibrio en mayor
abundancia y a menor temperatura en la vecindad de los 550°C. Las curvas de
resistividad manifiestan el efecto de la deformaciéon no solo facilitando la
precipitacion de fases sino de manera explicita introduciendo variaciones de la curva

p vs T no observadas en muestras homogeneizadas.

El anélisis térmico corrobora los resultados obtenidos por resistividad,
poniendo de manifiesto que, cuanto mayor es el porcentaje de deformacion en frio
aplicado mas se acentian los picos correspondientes a los procesos donde interactiian
la recristalizacion y la precipitacion incrementandose su energia por deformacion.
De igual forma, a mayor razon de calentamiento las transformaciones tanto exo como
endotérmicas reciben un impulso térmico extra capaz de descomponer lo que en

principio aparece como un proceso Unico y que descubre su cardcter multi-proceso.

La transformacion para una microestructura definida ocurre mediante
mecanismos de difusion puesta de manifiesto en el desplazamiento de los picos

caracteristicos cuando son cambiadas las razones de calentamiento.

La energia de activacion promedio obtenida para los procesos donde interactiian

la recristalizacion y la precipitacion de la fase metaestable en las distintas
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microestructuras oscila entre 17 y 61 Kcal/mol tanto por la relacion de Kissinger
como por el método de isoconversion. Si consideramos que en la muestra
homogeneizada o de laminado nulo solo precipita la fase metaestable en el rango de
temperatura referido podemos inferir que el efecto extra corresponde a la
participacion del proceso de restauracion-recristalizacion, lo cual es reforzado por el

hecho de obtener valores de energia mayores cuando la deformacion es mayor.

Se corrobor6 la modificacion del aspecto granular del estado de colada con la
temperatura de homogenizacion. También se pudo observar la heterogeneidad,
alargamiento en la direccion de laminacion y posibles fracturas del tamafio de grano
de la aleacion previamente deformada, estos alargamiento son mds pronunciados a
medida que la deformacién es mayor. En particular se pudo observar como coexisten
los procesos de precipitacion y recristalizacion en muestras deformadas 50% y
calentadas a 10 °C/min hasta 200°C. Este resultado soporta la premisa inicial,
reflejada en la conclusioén anterior, de que existe una interaccion directa entre los

mecanismos de precipitacion y el de restauracion-recristalizacion.
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