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RESUMEN

Se ha llevado a cabo una investigacién sobre el efecto de la temperatura de recocido en la cinética de restauracién de dureza
de una aleacién comercial Aluminio 1% Manganeso, deformada bajo condiciones de trabajo en caliente. La laminacién
experimental fue conducida a una deformacién equivalente de & =0.59 en una sola pasada, velocidad y temperatura de
deformacion respectivamente de 4,185 y 450 °C. Las temperaturas de recocido que se utilizaron fueron de: 490, 520, 550
y 580°C. El comportamiento de restauracion fue analizado mediante técnicas de metalografia 6ptica, microscopia electrnica
de transmision y medidas cuantitativas de la variacién de dureza para diversos periodos de recocido, resultando que el tiempo
requeridopara obtener un 70% de restauracién es de la forma: t,,, e EXP(20,233/T)yun valorparalaenergia deactivacion

de recristalizacion de Q¢ = 168KJ/mol.

SUMMARY

EFFECT OF THE ANNEALING TEMPERATURE ON THE RESTORING KINETICS OF AN Al-1%Mm ALLOY
DEFORMED UNDER HOT ROLL CONDITIONS.

An investigation was made on the annealing temperature on the restoring kinetcs of an Al-1% Mm Alloy, deformed under hot
roll conditions. The rolling experiments were conducted at an equivalent deformation of £ =0.50 in one pass. The velocity and
temperature deformation were respectively 4.188 y 450°C. The annealingtemperature used were: 490, 520, 550 and 580°C.
The restoration behaviour was analized using optical metallography, transmission electrom microscopy and quantitative
measurements onthe hardness variation whenthe annealing time was varied, resulting that thetime to achieve a 70% restoration
has been found to be: t70% o EXP (20,233/T), and a value for activation energy of recrystallization of Qg = 168 K¥/mol.

I-INTRODUCCION compensada por temperatura, (Q,) laenergiade

activacion experimental para recristalizacion, (T)
la temperatura de recocido en grados absolutos y
(R) 1a constante universal de los gases ideales. El
método adoptado para estudiar la influencia de
una delas variables, consiste en mantener constante
las variables restantes que afectan el tiempo, y
para la presente investigacién se tendria una
expresién que establece una relacién de (t,,)
proporcional a la exponencial del inverso de la
temperatura absoluta de recocido.

En dicha ecuacién no se presenta de manera
; : 2 explicita el efecto de las particulas intermetalicas
lemper_atura de_ recocido. Simples relaciones de de fase secundaria sobre la cinética de
potencia han sido propuestas (1, 2) para (t,o,): | recristalizacién (3), aspecto que serd tratado en

t,ge = BEMdOPZ'EXP(Q, /RT), (5) (1) | una proxima publicacién.

en donde: (€) es la deformacion equivalente | Ladeterminaciéndela energia de activacion para
aplicada, (do) el tamafio de grano original, (Z) un la recristalizacion, puede obtenerse inicamente si
parametro de velocidad de deformacién | se llevan a cabo experimentos en los cuales la

La Cinética de restauracion puede ser descrita
generalmente por el tiempo requerido para
alcanzar un setenta por ciento de restauracion
(t,,,); 1o cual es equivalente a un cincuenta por
ciento de recristalizacion (50%).

La velocidad de recristalizacion depende de la
energia almacenaday de la densidad de los sitios
de nucleacién, lo cual es una funcién de las
variables de deformacién previa (deformacién y
del parametro de Zener-Hollomon, “Z27) y del
tamafio de grano original, asi como de la
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energia introducida y almacenada en el material es 2. TECNICAS EXPERIMENTALES
constante (3), para los diferentes especimenes, que
posteriormente serdn recocidos a diferentes En la Figura 1 se muestra el diagrama de flujo
temperaturas. Estacondicion esalcanzada cuando de lasdiferentes etapasexperimentales utilizadas
los especimenes laminados en caliente presentan para el estudio del efecto de la temperatura de
unacondiciéninicial equivalente parael parametro recocido, sobre las cinéticas de restauracién y
(2), aspecto que es logrado en ¢l presente caso, ya recristalizacion.  Asi, se aplicaron cuatro
que dichos especimenes fueron laminados a las temperaturas de recocido diferentes a
mismas condiciones, esto es, igual grado de | especimenes de laaleacién comercial aluminio
deformacién y la misma temperatura y velocidad 1% manganeso, cuya composicién quimica es:
de deformacion. (1.13%Mn, 0.20%Si, 0.12%Cu, 0.18% Fe,

ALEACION Al-1% Mn
ESPESOR 100 mm

Lumz.rsis QUIMICO |

I MAQUINADO DE PROEBETAS |

TRATAMIENTO DE HOMOGENIZACION
T = 530=C, 48 HORAS

I

ENFRIAMIENTO AL AIRE

[

LAMINACION EN CALIENTE
€=0.59, Ta450"C, e£=4.185"2*

RECOCIDO EN SALES NaNO» }——

] T=490°C ] l T=520°C ] [rnsso-cj -r-ssn-cJ

] TEMPLE EN AGUA ]

PREPARACION EN PROBETAS Y PELICULAS DELGADAS

|

METALOGRAFIA OPTICA
ENSAYOS DE DUREZA
MICROSCOPIA DE TRANSMISION

FIGURA 1. DIAGRAMA DE LAS DIFERENTES ETAPAS EXPERIMENTALES
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0.01%Zn, trazas de Cr y Mg y Al por balance).
Después de los ensayos de laminacién en caliente,
los diferentes materiales fueron templados en
agua, y la microestructura de deformacion
resultante se muestra en la Figura 2.

FIGURA 2: Fotomicrografia del material
laminado en caliente seguido de temple en
agua. Magnificacién 50X. Luz polarizada

Pequefias muestras de los materiales deformados
fueron recocidas en un baiio de sales de nitrato de
sodio a diferentes temperaturas: 490, 520, 550 y
580°C y a diferentes periodos de tiempo y
seguidamente templadas en agua fria, conel fin de
retener la microestructura al tiempo de recocido
correspondiente.

Lamuestrastratadas térmicamente se montaron
enbaquelita parafacilitar sumanejo, exponiéndose
la cara lateral en la direccién de laminacion de la
probeta, la cual se debasto y lijo obteniéndose una
superficie pulida para medir la dureza en Vickers
mediante un durémetro. Dichas muestras, que se
pulieron de nuevo, fueron anodizadas siguiendo el
método electrolitico, mediante el cual se forma una
capa de 6xido sobre la superficie expuesta de la
probeta, que permite revelar la microestructura

 presenteen el material. La observacidny fotografia
de la microestructura de las probetas se realiz6 en
un microscopio 6ptico con polarizadores cruzados,
que permiten diferenciar la orientacion de los
granos del sustrato. La microscopia electrénica de
transmisién fue utilizada para observar la
microestructura de la aleacion en estudio,

principalmente en la etapa final de
recristalizacion, de acuerdo al tratamiento dado
en particular. Los especimenes se obtuvieron a
partir de las probetas utilizadas para la
microscopia Optica, las cualesfueron seccionadas
en laminas paralelas a la cara anodizada con
espesores de aproximadamente Imm. Mediante
un proceso de desbaste se obtuvieron muestras
con un grosor final cercano a 200pmy por medio
del troquelado mecanico se obtiene una pelicula
delgada de 3mm de diametro (3), el cual es
necesariopara iniciar el procesodel electropulido.
Dichos “foils” fueron examinados en un

microscopio electronico de transmision de 125
KV.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacién inicial del material

La Figura 3 ilustra una fotomicrografia de la
estructura del material inicial, presentando
gramos alargados y orientados con un tamafio
tridimensional promedio de 62um.

FIGURA 3: Fotomicrografia del material
original magnificacién S0X. Luz Polarizada

Por otro lado, la fotomicrografia de barrido que
ilustra la forma y distribucién de las particulas
intermetalicas en el material original se muestra
enlaFigura 4. Las particulas presentan formas
irregulares, aunque predominan las formas
cilindricas alargadas en un amplio ambito de
tamaiios y a la vez, parecen seguir una
determinada orientacion.
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FIGURA 4: Fotomicrografia de microscopia
de barrido del material original.
Magnificacién 1000X.

En las Figuras 5y 6 se ilustran las micro- y longitudinal respectivamente, con un
estructuras resultantes de las probetas homo- tamafio de grano recristalizado promedio de
genizadas, mostrandola seccidn transversal corta 64.2um.

FIGURA 6
FIGURAS § y 6: Fotomicrografias mostrando la microestructura de los especimenes una vez

homogenizados, seguidos de enfriamiento al aire,correspondientes a Ia seccién transversal corta
¥y longitudinal respectivamente. Magnificacién 50X. Luz Polarizada.
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3.2 Restauracién de Dureza

Las muestrasdeformadas enun 40%de reduccidn
de espesor, con una velocidad y temperatura de
deformacion respectivamente de 4.18S5" y 450°C,
fueron recocidas a las diferentes temperaturas de
acuerdo al programa establecido, y las cuales a la
vez, presentaron un cambio apreciable dela dureza
en funcién del tiempo de recocido, lo cual
presumiblemente se debe ala ocurrenciadel proceso
de recristalizacién. Por lo tanto, para hacer un
andlisis del cambio de dureza durante el recocido y
evaluar el efecto de la temperatura de recocido en
lacinética de este proceso, dada la contribucion de
esteparimetro al almacenamiento deenergia interna

en el material, fue necesario definir un indice de
restauracion de la siguiente forma:

I.= (Ho - Hi) x 100 / (Ho - Hr) )

donde “Ho” representa el valor de la dureza del

material deformadoy sin tratamiento de recocido,
“Hr” ladurezadel material totalmente restaurado

y por ende completamente recristalizadoy “Hi”

la dureza instantdnea para cualquier tiempo
intermedio de recocido, antes de que el material
recristalice en su totalidad.

La Figura 7 ilustra la variacion del indice de
restauracion definido de esta manera, en términos
del tiempo y temperatura de recocido.

Iqt%)

roc[lis)]

FIGURA 7: Indice de restauracién porcentual en funciéon del tiempo de recocido.

De manera similar a las curvas de indice de
restauracion, para el estudio del efecto de la
velocidad de deformacion (4) y para el aluminio de
pureza comercial (5), se observa una forma
sigmoidal para la aleacion en estudio, la cual est4
asociada al proceso de recristalizacién, aunque
evidentemente, la resturacion de dureza del mate-
rial también esta afectada en menor grado por el
proceso de recuperacion. Dichas curvas muestran
tres etapas facilmente identificables.

Laetapa inicial presenta un aumento lento de la
restauracion, siendo mayor el periodo conforme la
temperatura de recocido es menor. Enesta seccion

el fendmeno dominante es el de recuperacion,
elcualinvolucralaaniquilacionde dislocaciones
en eventos individuales, durante un periodo de
incubacidn, el cual disminuye al aumentarse la
temperatura de recocido, con el consecuente
aumento dela velocidad de recuperacién. Luego
viene una etapa en la que la velocidad de
restauracién es mds rdpida, caracteristica del
proceso de recristalizacién, en el cual las
dislocaciones sonsimultinea-mente eliminadas
en grandes niimeros, como un resultado del
movimiento de limites de alto 4ngulo. Dicha
recristalizacion ocurre por nucleacién y
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crecimiento de nuevos granos. Finalmente se
observa una tercera etapa, en la que el indice de
restauracion alcanza un valor constante,
correspondiente al 100% de restauraciéon. Taly
como puede esperarse la figura anterior indica
que para un determinado tiempo de recocido el
material que presenta un mayor indice de
restauracion de dureza, es decir, el que alcanza
un mayor grado de ablandamiento, corresponde
al proceso de recocido de mayor temperatura.

Asi mismo, dicha figura facilita 1a evaluacién
cuantitativa del efecto dela temperatura de recocido
en la cinética de restauracién, mediante el uso de
una ecuacién paramétrica simple.

Deestaformaen laFigura 8 se ilustrala variacion
del tiempo requerido para alcanzar un 70% de
restauracion de dureza (~50% de recristalizaci6n)
en funcion del inverso de la temperatura absoluta de
recocido, en una escala semilogaritmica.

[ B2
7 t70%34_5‘.|°'9 820.232.'!/7 |[‘}
)
EC
=]
-
= st
=z
-4
5k
4 1

Qpex=168.2 KJ/mol |

Ll

.3
(177)-10%,017 K)

FIGURA 8: Relacion del logaritmo neperiano del tiempo requerido para alcanzar un 70%
de restauracion con el inverso de la temperatura absoluta de recocido aplicada.

De esta figura se obtiene que al menos bajo las
condiciones de deformacién y recocido empleadas
en el presente trabajo:

Ly =4-54x10° EXP (20,237.2/T), (s)  (3)

De la expresion anterior, se establece que la
temperatura absoluta de recocidoesinversamente
proporcional al logaritmo natural del tiempo
requerido para alcanzar un 70% de restauracion.
Lo anterior concuerda con el hecho de que a
mayor temperatura de recocido, para materiales
con la misma cantidad de energia acumulada, los
procesos térmicamente activados que sedanen la

rectistalizacion son favorecidos, mediante la
disipacién mds rdpida de dicha energia. Por lo
tanto, la variacion de la fraccién volumétrica
recristalizada podria expresarse de la siguiente
forma (6):

Xv=1-EXP {-0.693 [22x10” TEXP (20,237.2/T)]"} (4)

El valor del exponente “n” depende del tipo de
variacion que presenten con el tiempo, las tasas de
nucleacién y crecimiento de los nuevos granos
recristalizados, y también de 1a dimensionalidad de
los frentes de nucleacion (6, 7).

Del analisis de la Ecuacion (3), se obtiene un
valor parala energiade activacionde recristalizacién
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de Qg = 168.2 KJ/mol, el cual es practicamente
igual al obtenido parala energia de activacion para
la deformacién en caliente (5) siendo este también
un proceso térmicamente activado.

3.3 Evolucién Microestructural

Del anélisis de las fotografias que muestran la
evolucién microestructural que tiene lugar en las
probetas laminadas en caliente y recocidas a
diferentes tiempo, para cada una de las temperaturas
de recocido, se observa que una vez iniciado el
proceso de recocido, las diferentes fotomicrografias
muestran como la matriz deformada (Figura 1),
va siendo sustituida por una estructura de granos
bien definidos hasta alcanzar una estructura
totalmente recristalizada, en la cual los granos

3

(a)

En la figura 10 se presentan fotomicrografias
electrénicas de transmision que ilustran una etapa
en el proceso de recocido correspondiente a un
tiempo de¢ 10° (S). Dichas fotomicrografias
muestran en general la presencia de particulas
intermetdlicas de segunda fase distribuidas
aleatoriamente, que proyectan formas
preferencialmente circulares y elipsoidales en una
granvariedad de tamafios. Es de especial mencién

laparticula de grandes dimensiones que se observa

correspondientes no son completamente
equiaxiados, debido a la accién de 1as particulas
intermetalicas de segunda fase, que impiden el
crecimiento normal de los granos y adem4s se
observa que los mismos presentan una
orientacién definida (3). Lo anterior puede
visualizarse en la Figura 9, en la cual se ilustra
una etapa avanzada de recristalizacion para la
mayory menor temperatura derecocido utilizada
eneste estudio. Es importante resaltar el hecho
de que los granos recristalizados, correspon-
dientes a la menor temperatura de recocido, son
mucho mis grandes que los resultantes del
proceso de recocido de mayor temperatura, a
pesar de que éstos cuentan con un periodo de
recocido menor.

(b)

FIGURA 9: Fotomicrografias de microscopia optica correspondiente a los materiales con
temperaturas de homogenizacién de: (a) 490°C y t=10°S, (b) 580°C y T=10°S

en la Figura 10-b, y en general la presencia de
particulas relativamente grandes en estas figuras,
alrededor de las cuales se establecen limites de

diferentes zonas. Siguiendo el orden de las
fotomicrografias de la Figura 10, de acuerdo al
aumento en la temperatura de recocido, se nota
como las zonas van incrementando tanto su
definicién como su refinamiento, lo cual es
consecuencia de un mayor grado de
recristalizacion.
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FIGURA 10: Fotomicrografias electrénicas de transmisién del material recocido a diferentes
temperaturas con 10° (S) de recocido. (a) 490°C, (b)520°C (c) 550°C y (d) 580°C.
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4. CONCLUSIONES

1. Los estudios de restauracion llevados a cabo
en muestras de la aleacién comercial aluminio
1% manganeso por medio del grado de
restauracion de dureza, han permitido
determinar la dependencia funcional entre
“Les. con la temperatura de recocido, en
términos de ecuaciones paramétricas simples.

2. Se logrd obtener el valor de la energia de
activacion para el proceso de recristalizacion,
la cual podria utilizarse para determinar la
fraccion volumeétrica recristalizada presente y
el tamafio de grano recristalizado bajo
condiciones no isotérmicas de deformacion y
recocido.
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