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1. Antecedentes.

El aluminio y sus aleaciones representan ser una importante categoria de materiales debido a su alto valor
tecnoldgico y al amplio rango de aplicaciones industriales [1]. El proceso de fundicion a alta presion,
HPDC (High Pressure Die Casting, por sus siglas en inglés), es ampliamente usado ya que permite
aumentar la produccidn y reducir costos, asegurando las tolerancias dimensionales y el acabo de las piezas
[2], sobre todo en la industria automotriz. De esta manera, la aleacion AISi9Cu3 (mejor conocida como
A380) es la mas utilizada en HPDC [3].

La microestructura o estructura granular, es el conjunto de granos cristalinos resultado del ordenamiento
de los atomos durante la solidificacién. Como consecuencia de las diversas afinidades metallrgicas entre
los componentes de una aleacidn, los atomos se enlazan formando diferentes fases en el espacio, estas
aparecen constituyendo los granos cristalinos [4]. La caracterizacion microestructural de una aleacién,
exige la determinacién de los parametros, estas son: identificacion de fases, tamafio de grano, forma de

grano, etc.

La microestructura posee una determinada estabilidad a permanecer en un estado y no cambiaran a otro al
menos que exista una fuerza que las haga cambiar. Esta fuerza pudiera ser proporcionada por cualquier
forma de energia, de modo que las fases puedan ser modificadas por métodos mecénicos, quimicos o
térmicos. La microestructura que resulta de la solidificacion puede ser la final, es decir, la que va a entrar
en servicio. En este caso se afecta directamente a las propiedades mecénicas del producto. En otros casos,
se puede utilizar, después de la solidificacion, tratamiento térmico y otros procesos que modifican ain mas
la microestructura de solidificacion. Sin embargo, el resultado de este procesamiento, siempre estara

afectado por la microestructura de solidificacion [5].

El grupo de aleaciones Al-Si-Cu abarca un amplio campo de composiciones, que va aproximadamente
desde 4 a 10% de silicio y desde el 2 al 4% de cobre [6]. El silicio imparte elevada fluidez y el cobre
aumenta la resistencia mecénica. Aleaciones con méas del 3 al 4% de cobre son tratables térmicamente,
pero usualmente el tratamiento térmico es usado s6lo con estas aleaciones que también tienen magnesio, el
cual realza la respuesta al tratamiento térmico. Estas aleaciones son muy utilizadas en la industria
automotriz por su alta relacion resistencia-peso. Cuando solidifica una aleacion de aluminio generalmente
con contenido menor al 12% de silicio (hipoeutéctica), la primera fase a formar es aluminio. Durante la
solidificacion de la aleacion ocurre el fendmeno de crecimiento dendritico, solidificacion de aluminio

primario, la reaccion eutéctica, la solidificacion de fases ricas en Fe y otras fases de Cu y Mg presentes.

Paginalde 8



En general, las fases pueden desarrollar diversas morfologias con resultados de microestructuras, que
pueden ir desde una monofésica simple (solucion solida), hasta estructuras de diversas morfologias
polifasicas. Segun el diagrama de equilibrio, las fases que aparecen en las aleaciones de aluminio pueden
ser los elementos de aleacion en si mismos, compuestos que no necesariamente contienen aluminio, o,
compuestos que contienen aluminio y uno o mas elementos de aleacion [7]. En el Tabla 1, se presentan
las fases mas comunes de las aleaciones comerciales, por lo tanto se muestran las posibles fases que
deberiamos encontrar en nuestras aleaciones pertenecientes al grupo 3xx.x de las aleaciones de aluminio

moldeadas.

Tabla 1. Fases comunes encontradas en aleaciones comerciales de aluminio [8].

AT EACIONES -FUNDIDAS

CONSTITUYENTES DE
FASES

ESTADO — TRATAMIENTO
TERMICO

lxxx (Al = 99.00%), Txxx(Zn)

Si. f-AlFeSi, u-Al(FeSi)

2xx.x (Cu), Al-Cu-Mg, Al-Cu-
Mn, Al-Cu-5i-Mg, Al-Cu-Mn-
Mg-Ni, Al-Cu-Mg-Ni, Al-Cu-Si

Si, Al;Cu. AlCuMg, AlyCu;Fe,
AlsCusMggSig. p-AlFeSi.
o-Al(FeMnSi), AlCuFeNi,
AlgCuzNi

AlCu, ALCuMg. AlyCurMns,
Al;CuyFe, AlCuFeNi, AlgCusNi,
AlNi

Jxxx (Si+ Cu/Mg), Al-Cu-Si,

Si. AlCu, AlyCuMg, Al;CuyFe,

Si, AlCu, Al,CuMg, Al;CuyFe,

Al- Si-Cu-Mg-Ni, Al-Si-Cu-Mg, | AlsCu:MggSis, B-AlFeSi AlCuFeNi. AlsCusNi.  Al3Ni.

Al-Si-Mg, Al-Si-Mg-Fe, u-Al(FeMnSi), AlCuFeNi, AlygCuMn3, AlgMg;FeSis.

AL-Si-Mg-Ti, AL-Si-Mn-Mg-Cu | AlsCusNi. MgSi. ALNi. AlsCusMgsSis. B-AlFeSi,
AlgNiFe, AlgMgs;FeSi; u-Al(FeMnSi)

4xxx (Si), Al-Si, AlSiCu, | Si. Al Cu, p-AlFeSi. | Si, Al Cu, p-AlFeSi.

Al-Si-Fe a-Al(FeMnSi1) u-Al(FeMnSi)

Sxxx (Mg), Al-Mg

Mg;Si. Alg(FeMn). AlsMg,.

Mg,S1. Alg(FeMn), Al;Mg,.

AljgMg3Cry AljgMg;Cry
Txx.x (Zn) AljgMgiCry, AlsFe, AlyFeCr,
MgZns
8xx.x (Sn) S1. Sn. CugSns. AlzN1 Si. Sn. CugSns. AlN1 AlgCuzNi1

Como es de esperarse, la microestructura de las aleaciones Al-Si-Cu se caracteriza por la ocurrencia de
precipitaciones de compuestos intermetélicos. En el caso concreto del Fe, éste es una impureza que no se
puede evitar en la fundicion, ya que esta presente desde la materia prima [9]. Y aunque su presencia es
benéfica para evitar la soldadura de la aleacion en el molde de la maquina de inyeccion, un contenido
excesivo de éste es perjudicial [10]. Se ha demostrado que en contenidos de Fe entre 0.21 y 1.24%, la fase
a-Alzs(Fe,Mn)esSi, precipita en particulas compactas finas en la cavidad del molde [11]. Por otro lado, se
ha reportado que la adicién de Cu resulta en la formacion de fases interdendriticas, que solidifican a més

baja temperatura, lo cual se relaciona con un incremento en la microporosidad [12].
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2. Descripcion del problema.

El aluminio y sus aleaciones han sido ampliamente utilizadas en aplicaciones industriales desde
comienzos del siglo XX, debido a que son materiales ligeros, anticorrosivos, econdmicos y reciclables.
Una de sus campos de accion se encuentra en la manufactura automotriz, sobre todo empleando las
nuevas tecnologias de fusién a alta presion (HPDC), proceso que garantiza una alta produccion de piezas
con altas tolerancias dimensionales y excelente calidad superficial. Dentro de las aleaciones tratadas
mediante dicha tecnologia se encuentran la AlISi9Cu3 que posee buenas de procesamiento y mecénicas, las
cuales vinculadas a la composicién quimica, caracter microestructural y presencia de compuestos
intermetalicos. Sin embargo, la seleccion de materia prima influye directamente sobre la calidad final de
las piezas, al observarse un decaimiento en dichas propiedades, hasta llegar a fallar en un corto periodo de

tiempo; produciendo rechazo y gasto excesivo para la empresa fabricante.

De esta manera, se cuenta con piezas de aleacion de aluminio AISi9Cu3 categorizadas como componentes
automotrices llamados “soporte de motor” que tras el ensayo mecanico no cumplieron con los estandares
de calidad, siendo necesario el estudio que revele la causa de su falla. Cabe resaltar que en el grupo de
trabajo que actualmente soy responsable, se ha realizado por un lado anélisis de composicion quimica y
por otro lado, llevado a cabo una caracterizacion detallada de la evolucion microestructural de la aleacién,
encontrandose que existen altos contenidos tanto de Cu como de Fe, con una componente microestructural
ligada a una poblacién volumétrica considerable de intermetalicos y microporosidad por solidificacion.
Gracias al esfuerzo realizado por la tesista Diana Cortés del DIM-FQ, es que se ha revelado una
componente microestructural descubriendo y detallando la presencia y ubicacion de los compuestos

intermetéalicos en la matriz de la aleacion.

Es por ello que surge la necesidad de realizar una caracterizacion mas especializada para identificar la
naturaleza estructural, quimica y morfolégica de dichas particulas precipitadas, con la finalidad de
incrementar el grado de conocimiento acerca de la aleacion, sobre todo porque adn es limitada la

informacion generada por microscopia electronica de transmision, siendo un campo atractivo de estudio.

3. Hipotesis.

La formacion de compuestos intermetélicos obedece al comportamiento termodindmico del sistema bajo
estudio, siendo critica la relacion entre la composicion quimica y la velocidad de solidificacion de la
aleacion, para su alcanzar su morfologia y tamafio. Por ello, se espera que la caracterizacion estructural de
los intermetalicos revele la complejidad quimica envuelta en la formacién de sus cristales asociada a la
cinética de precipitacion predicha por célculos termodindmicos y datos reportados en la literatura

especializada.
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4. Objetivos.
Objetivo general:

Caracterizar la naturaleza cristalogréafica y estructural de una aleacion de aluminio AlISi9Cu3 fundida a

alta presién mediante microscopia electronica de transmision (TEM).

Objetivos especificos:

1) Implementar y optimizar la técnica de electro-pulido para obtener laminas delgadas para TEM.

2) Determinar la naturaleza quimica de compuestos intermetélicos mediante microanalisis EDS.

3) Obtener imagenes de patrones de difraccion a través de la alta resolucion para identificar los
parametros reticulares de los cristales de los precipitados y compararlos con lo reportado en la
literatura.

5. Metas.

Lograr establecer una metodologia idonea para preparar y obtener muestras delgadas para analisis
por microscopia electrénica de transmision (MET).

Se redactara un reporte de las actividades realizadas después de 16 semanas.

Al final de la estancia de investigacion, se tendra un avance aproximado del 75% de la tesis que

hara el estudiante.

6. Metodologia de trabajo.

La Microscopia Electrénica de Transmision (MET) es una técnica que demanda un alto nivel en la

habilidad, tanto en el manejo del instrumento como en la preparacion de las muestras a observarse, de tal

forma que pueda obtenerse la méaxima informacion del proceso y los parametros en estudio. Generalmente

la obtencion de las micrografias tiene su origen en los métodos de preparacion de muestras, por lo tanto es

importante resaltar la preparacion de éstas. Las muestras deben de ser lo suficientemente delgadas en la

direccion de movimiento del haz electrénico para ser transparentes a los electrones. EI método seguido,

para poder observar las muestras es el siguiente:

a)
b)

c)

d)

Desbaste mecanico por medio de papel abrasivo con diferente granulometria

Pulido y desbaste utilizando la técnica del tripode, para formar una cufia en el material que
permita su manipulacién en el proceso siguiente, que consiste en otro desbaste en el dimpler.
Desbaste mecanico mediante el uso del dimpler y un liquido abrasivo, para lograr espesores del
orden de 5 a 10 micras.

Bombardeo idnico con atomos de argdn para obtener una muestra transparente a los electrones.
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Entonces, para poder observar una muestra de la aleacion de aluminio AISi9Cu3 en el MET, primero se
partira de una muestra con dimensiones de 1 cm?® la cual posteriormente sera seccionada por
electroerosion utilizando una celda electroquimica hasta obtener una laminilla cuadrada de
aproximadamente 0.3 mm de espesor y un area de la seccion transversal de la muestra de 1 cm?. Después,
dicha laminillas serd cortada forma de disco con dimensiones de 3 mm de didmetro, empleando un
puncher. Una vez realizada esta actividad, se preparara metalograficamente con papel abrasivo, pasando
por las lijas de granulometrias 400, 600, 1000, 1200, 1500 y 2000 empleando un dispositivo llamado “disc
grinder” hasta obtener un espesor de aproximadamente 300 um. Por ultimo, la muestra sera pulida
electroquimicamente en un aparato marca FISHIONE de doble chorro hasta su perforacion, considerando
las siguientes condiciones: el electrolito consistird de una solucion de 10% en vol. de acido perclérico,
20% vol. de glicerina 'y 70% vol. de metanol, a una temperatura entre 40 y 60 °C y una corriente de 25V y

40 mA, debiendo ajustar estos pardmetros conforme la muestra se adelgaza.

Una vez obtenida la muestra con los requerimientos para andlisis en TEM, la muestra se colocara en una
rejilla de Cu. La caracterizacion se llevard a cabo en un microscopio electronico de transmision marca
JEOL modelo JEM 2010F operado a 20 kV, empelando las técnicas de analisis de campo claro, campo
obscuro y haz débil, para potenciar las caracteristicas de observacién de la microestructura de la muestra.
La determinacién de la naturaleza quimica de los compuestos intermetalicos se realizara por analisis
puntual mediante EDS. Finalmente, se obtendran imagenes caracteristicas, por un lado para determinar la
morfologia de las particulas y por otro para obtener patrones de difraccion, para su posterior
procesamiento mediante software especifico (por ejemplo, Gatan), y con ello conocer la naturaleza

cristalogréafica de los precipitados.

7. Tipo de actividades a realizar.

e Revision bibliografica del tema en cuestion.

e Entrega del material: corte de la aleacion AlISi9Cu3.

¢ Disefio del procedimiento experimental para eficientar el uso de materiales y reactivos.

e Preparacion metalografica de la muestra y acondicionamiento dimensional para su observacion en
TEM.

e Observacion de la muestra en el microscopio electronico de transmision (MET).

e Procesamiento y andlisis de los resultados de TEM.
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8. Infraestructura.

Equipo de preparacion metalogréfica - Departamento de Ingenieria Metaltrgica (FQ-UNAM).
Acondicionamiento dimensional de muestras para TEM — Departamento de Materia Condensada
(IF-UNAM).

Microscopio electrénico de transmisién (TEM) - Departamento de Materia Condensada (IF-
UNAM).

9. Medidas de seguridad.

Para manipular la maquina cortadora de disco abrasivo y el manejo de sustancias quimicas
peligrosas (por ejemplo, acidos empleados para preparar soluciones de ataque quimico) del
departamento de Ingenieria Metallrgica, el alumno respetara lo estipulado en el reglamento de
seguridad de la FQ-UNAM: uso de bata, uso de guantes, uso de lentes y de ser necesario uso de
tapabocas.

Para la realizacion de las actividades que se llevaran a cabo en el Instituto de Fisica, se respetaran
las normas internas de dicho instituto, asi como se seguird rigurosamente las recomendaciones

hechas por el Dr. Reyes respecto del uso de dispositivos y equipos.

10. Comentarios.

Es necesario resaltar que para que el alumno realice sin problemas el presente proyecto de investigacion,

el asesor (Dr. Antonio Enrique Salas Reyes) cuentan con el material (piezas tipo de la aleacion AlISi9Cu3),

consumibles y recurso financiero (PAIP-UNAM) que garantizan la realizacion de cada actividad

experimental en tiempo y forma.

Asi mismo, indicar el apoyo y las facilidades que brindara el Dr. José Reyes Gasga (supervisor técnico)

para realizar la caracterizacion de la aleacidn, al proporcionar y garantizar el acceso y uso del microscopio

electronico de transmision (MET). Es por ello que se adjunta copia de la carta de apoyo institucional por
parte del grupo de trabajo del Dr. Reyes (IF-UNAM).
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11. Cronograma de actividades.

Actividades Semanas
1y2 | 3y4 | 5y6 | 7y8 | 9y10 | 11y12 | 13y14 | 15y16
Revision
bibliografica. X X X X X
Desa}rrollo X % < . . .
experimental.
Analisis de < . . . 5
resultados.
Escritura de . 5
reporte.
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