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RESUMEN

En este trabajo se estudia la influencia que ejerce la velocidad de calentamiento en la cinética de precipitacion y en la
formacion y posterior transformacion de las zonas de Giiinier—Preston (zonas GP). Las fases metaestables ”" y B’ hasta la
fase de equilibrio B, y otros precipitados presentes en el aluminio AA-6061 también son considerados. El estudio se
condujo mediante la observacion y el andlisis de las curvas de la resistividad eléctrica en funcion de la temperatura para
recocidos no-isotérmicos; obtenidas mediante la aplicacién del método de los cuatro contactos eléctricos. Los experimentos
se llevaron a cabo a velocidades de calentamiento, constantes y variables, en el rango desde la temperatura ambiente hasta
600°C. Para velocidades de calentamiento bajas (<20°C/min), las regiones de formacion y transformacion de las zonas GP,
las fases B""y B’, y el intermetalico B se aprecian con mas detalles.
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INFLUENCE OF THE HEATING RATE IN THE PRECIPITATION KINETIC IN THE
ALUMINIUM AA-6061 BY MEANS OF ELECTRICAL RESISTIVITY MEASUREMENTS

ABSTRACT

In this work the influence of heating rate in the kinetics of precipitation and in the formation and later transformation of the
Gtiinier-Preston zones (GP zones) is studied. In addition, the study includes the transformation of the metastable phases
and f’, until the equilibrium phase B is reached, and precipitates present in the aluminium AA-6061. The study was
conducted through the observation and analysis of the curves of electrical resistivity as a function of the temperature for
non-isothermic annealing, obtained by application of the four electrical contacts method. The experiments were carried out
at constant and variable heating rates, in the range from room temperature to 600°C. For lower heating rates (<20°C/min),
the regions of formation and transformation of the GP zones, the phases 37 and 3’, and the intermetalic § can be clearly
observed.

Keywords: AA-6061 Alloy, Heating Rate, Precipitation, Electrical Resistivity, GP Zones.

INTRODUCCION investigaciones, estableciéndose que ocurre de acuerdo a

la siguiente secuencia: o, — z-GP =B = p" = B
La aleacion Al-Mg-Si exhibe muy buenas propiedades  (Westengen, 1979; Hornbogen, 2000), o, representa la
mecanicas debido al endurecimiento por precipitacion  solucidn sélida sobresaturada, z-GP las zonas de Giiinier-
caracteristico. La evolucion microestructural durante el  Preston, By B son las fases metaestables de Mg-Si, y § es
proceso de envejecimiento ha sido objeto de numerosas la fase de equilibrio del intermetalico siliciuro de magnesio
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(Mg,Si). La precipitacion en esta aleacion es un fenémeno
en etapas, que se inicia con la formaciéon y posterior
transformacion de las fases metaestables (Edwards et al.
1994, 1998; Jacobs, 1972). Se han observado dos subetapas
cuasi-simultaneas: una de segregacion de atomos de Si'y
Mg distribuidos en la matriz de aluminio, con un periodo de
duracion relativamente corto que depende de la energia
térmica suministrada y del tiempo de recocido; sigue una
subetapa de formacion de pequefios «clusters» (racimos),
con un periodo de duraciéon mayor, en correspondencia con
la formacion de clusters y co-clusters de Mg-Si,
preferencialmente en los defectos de red o sitios mas
energéticos, como bordes de grano, dislocaciones y
vacancias, dando origen a las zonas GP y a las fases "'y B’;
ambas subetapas, como ha sido reportado (Matsuda et al.
1996; Jacobs, 1972), son coherentes y semicoherentes con
la matriz, respectivamente, y son gobernadas por el volumen
de difusion de los atomos de Siy Mg; tanto la segregacion
como la formacion de clusters van acompafiados de
desprendimiento de calor, es decir, estas transformaciones
corresponden a reacciones exotérmicas (Mittemeijer et al.
1988). Las subetapas de formacion de clusters y co-clusters
ocurren entre, aproximadamente, la temperatura ambiente y
mas de 100°C, con una morfologia de clusters coherentes
con la matriz y sin una estructura cristalina definida, como
ha sido estudiado y reportado por técnicas microscépicas:
TEM, HRTEM, APFIM y PEELS (Edwards et al. 1998; Doan
et al. 2000). Las zonas GP-I y GP-II (B’") aparecen a
temperaturas entre los 160°C y los 250°C, con morfologia en
forma de agujas y longitudes entre los 200A y mas de 1000A,
y didmetros de unos 60A, con estructura cristalina fcc o
hexagonal (Jacobs, 1972; Dutta et al. 1991). Las fases "y
B’, surgen a temperaturas entre 175°Cy 250°C, y entre 300°C
y 350°C, respectivamente, con morfologia de agujas o
bastones de longitudes de mas de 1000A, y estructura
cristalina que va desde la monoclinica a la ortorrombica de
cara centrada o hexagonal (Lynch et a/. 1982; Dumolt et al.
1984). La transformacion de esta etapa metaestable culmina
en la fase estable B, que se forma alrededor de los 487°C, y
es incoherente con la matriz, con una morfologia en forma
de laminas o discos y una estructura cristalina tipo fluoruro
de calcio CaF,, con grupo espacial Fm3m (Thomas, 1961-
1962; Dutta e al. 1991). Sin embargo, existen todavia muchos
puntos ambiguos referentes a la complejidad de la cinética
de estos procesos de segregacion y formacion de clusters y
co-clusters, y en cuanto a la estructura y composicion
estequiométrica de estos precipitados y fases. También existe
evidencia de que se forman otros tipos de precipitados
ademas de los ya mencionados (Matsuda et al. 1992; Gupta
etal.1992).

El analisis de la cinética de transformacion o el proceso de
precipitacion puede ser realizado a través de la medida, en

funcién del tiempo y/o la temperatura, de una propiedad
fisica o mecénica del material sujeto a investigacion (por
ejemplo, resistividad eléctrica, entalpia, magnetizacion,
dureza). El proceso de precipitacion, para la formacion de
las zonas GP y otros precipitados, es un fenémeno
microestructural que ocurre en la matriz de aluminio, por lo
que se requiere de técnicas de alta resolucion para su
observacién y su respectivo andlisis. La medicion de la
resistividad constituye un método indirecto muy sensible a
estas transformaciones (Hornbogen, 2000). La resistividad,
como propiedad fisica macroscopica, permite seguir la
cinética de estas transformaciones, y de forma aproximada
acercarnos, indirectamente, a los cambios microestructurales
que ocurren en estas aleaciones.

Las aleaciones Al-Mg-Si (serie 6xxx) son tratables
térmicamente y generalmente se someten al tratamiento de
envejecimiento artificial para desarrollar resistencias
mecanicas adecuadas. La respuesta al proceso de
envejecimiento en estas aleaciones es muy importante, ya
que de un tratamiento térmico adecuado depende su mejor
relacion costo/desempefio o calidad. De aqui que el control
del proceso de precipitacion sea critico a la hora de producir
relaciones optimas. El control del proceso involucra el
concepto de variables proceso para analizar como influyen
en el comportamiento macroscopico de la propiedad bajo
estudio e indirectamente en la evolucidén microestructural
(Shercliff et al. 1990; Bratland ez al. 1997). Debido a que la
resistividad es altamente sensible a los cambios
microestructurales, y por la simplicidad y economia del
método; en este trabajo se estudia la influencia de la
velocidad de calentamiento, constante y variable, como
variable proceso, en el fenomeno de precipitacion en la
aleacion de aluminio AA-6061, partiendo de las medidas de
la resistividad en funcion de la temperatura en procesos no-
isotérmicos. Este trabajo, en su mayor parte, se enfoca hacia
el fendmeno observacional, descriptivo y analitico, obviando
el analisis y estudio de los rasgos microestructurales. Esto
ultimo, propiedad eléctrica-microestructura, sera tratado en
un proximo y cercano trabajo a ser publicado en esta misma
revista y que se encuentra en preparacion.

DESARROLLO EXPERIMENTAL

La aleacién de aluminio AA-6061 fue recibida en forma de
tocho, su composicion quimica se determind mediante la
aplicacion de dos técnicas independientes: la Espectrometria
de Masa con Plasma de Acoplamiento Inductivo; para este
analisis se emple6 un espectrometro de emisioén dptica con
plasma acoplado inductivamente (ICP-OES), marca Perkin-
Elmer, modelo Optima 3000. En la otra técnica se trabajo con
el Método de Ensayo Modelo para el analisis
espectrografico del auminio y sus aleaciones por la técnica
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del punto al plano o técnica de prueba de la llama; el equipo
empleado fue un espectrémetro de lectura directa (ASTM
E101-67, 1987; COVENIN 793-88, 1988). La composicién
promedio obtenida de ambas técnicas se muestra en la tabla
1.

Tabla 1. Composicion quimica promedio
de la aleacidon de aluminio AA-6061.

Composicion quimica promedio de la
aleacion de aluminio AA-6061 (% en peso)
Mg: Si: Fe: Mn: Ti:

0,60600 | 04227 | 02180 | 0,02413 | 0,01081
Ga: zn: Na: Ca: V:
0,01023 | 0,00866 | 0,00683 | 0,00555 [ 0,00486
Cu: Pb: B: Ni: Cr:
0,00375 | 0,00358 | 0,00144 [ 0,00127 | 0,00090
Cd: Li: Be: Balance de Aluminio
0,00039 | 0,00021 | 0,00006 < 98,67

Para los tratamientos térmicos las muestras fueron cortadas
con dimensiones de 10 mm de longitud, Smm de ancho y
espesores de 0,1 a 0,5 mm. Luego fueron sometidas a un
tratamiento térmico de solucion u homogeneizacion a 585°C
durante una hora (1h), e inmediatamente fueron templadas
en agua a cero grados centigrados (0°C) a una velocidad de
enfriamiento de aproximadamente 8.600°C/seg (valor deter-
minado por cinematica de masas en movimiento vertical,
considerando el concepto de conservacion de las energias
cinética y potencial, y el efecto del choque térmico); el trata-
miento térmico se realiza con el fin de obtener una solucion
solida sobresaturada que permita y facilite, bajo los efectos
térmicos, el proceso de precipitacion. Las muestras fueron
mantenidas a menos de cero grados centigrados (tratamien-
to térmico T6) hasta que se les practico el tratamiento no-
isotérmico, el cual fue seguido mediante las medidas de la
resistividad eléctrica a velocidades de calentamiento cons-
tantes de: 1, 5, 10, 20, 30, 40, 50 y 60°C/min, y a velocidades
de calentamiento variables, comenzando con V_>2°C/min,
ambos casos en el rango desde la temperatura ambiente
hasta 600°C. Las medidas de la resistividad se realizaron
empleando el método de los Cuatro Contactos Eléctricos,
que consiste en hacer pasar a través de un material, con-
ductor o semiconductor de superficie plana y limpia, una
corriente eléctrica entre dos puntos equidistantes, y medir
entre otros dos puntos equidistantes el potencial fluctuan-
te, el cual es directamente proporcional a la resistividad del
material bajo estudio, la geometria y el espesor de la mues-
tra son de vital importancia en la medida; este método se
muestra esquematicamente en la figura 1, y ha sido
extensivamente descrito y explicado (Van der Pauw, 1958;
ASTM B193-65, 1966; B539-70, B70-56, 1970).

MUESTRA
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Figura 1. Representacion esquematica del método
de los cuatro contactos eléctricos. a) diagrama muestra-
contactos: dos (2) puntos (A-B) para entrada y salida
de la corriente «I», y dos (2) puntos (C-D) para la medida
de la diferencia de potencial fluctuante “AV”; b) plano
eléctrico muestra-instrumental: fuente de alimentacion
y medidores. Ry R, representan la resistencia eléctrica
de los alambres conductores o contactos, y la resistencia
de la muestra, respectivamente.

Los experimentos se realizaron a presion atmosférica y en
atmosfera de aire, en un horno cilindrico de pequefias di-
mensiones, acoplado a un controlador de temperatura a tra-
vés de un termopar platino-platino 13% rhodio (tipo R) en
contacto directo con la muestra. La temperatura en la mues-
tra, la tension de alimentacion aplicada (V. =4,5 voltios), la
corriente de alimentacion (I, = 500 mA), y la diferencia de
potencial fluctuante (AV) a ser medido, fueron monitoreadas
mediante un sistema electronico de médulos de acondicio-
namiento y amplificacidon de sefiales analogicas de ultra-
bajo nivel, con exactitud de 0,05 %, +10 1LV, entrada offset
vs. temperatura de =1 tV/°C. Los mddulos estan conecta-
dos a una tarjeta interfase de digitalizacion de seiiales, con
resolucion de 50.000 tomas/seg, velocidad de conversion
analdgico-digital (A/D) de 15 uSeg, y exactitud de 0,01%,
acoplada a un ordenador (PC) para el almacenaje y repre-
sentacion grafica de los datos. La figura 2 muestra el diagra-
ma en bloques de todo el sistema empleado para la toma de
las medidas de la resistividad.
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Figura 2. Diagrama en bloques del conjunto
muestra e instrumental del sistema de medidas
de la resistividad: (A) Ordenador (PC);

(B) Interfase digitalizadora; (C) Fuente de poder;
(D) Microvoltimetro para la lectura
del voltaje fluctuante en la muestra; (E) Controlador
de temperatura; (F) Compensador de union fria;
(G) Termocupla; (H) Horno eléctrico;

(I) Muestra-estudio.

En la determinacion de la resistividad se hizo uso de la
ecuacion (1) de la Ley de Ohm (Abrikosov, 1988; Grimvall,
1986):

47 (1)

p=FG.
Iy

a

FG es un factor geométrico contentivo de la geometria y
masa de la probeta de ensayo. El error experimental fue menor
al cinco por ciento (<5 %).

ANALISIS Y DISCUSION
Influencia del grado de pureza del material

La figura 3 muestra una grafica con las curvas de la
resistividad variando con la temperatura, para tres tipos de
aluminios; la curva (A) representa a un aluminio de alta
pureza, Al-99,99999 % = 7N; la curva (B) un aluminio de
pureza 99,995 % de referencia (Simmons et al. 1960); la curva
(C) representa a la aleacion AA-6061, para una velocidad de
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Figura 3. Variacion de la resistividad eléctrica
con la temperatura. Curva (A): aluminio de pureza
99,99999% = 7N; curva (B): aluminio de pureza 99,995 %;
curva (C): aluminio AA-6061.

calentamiento constante de 1°C/min. Se observa, en las tres
curvas, que la resistividad crece proporcionalmente con el
recocido no-isotérmico, este aumento con la temperatura es
debido al efecto de vibracién de la red atomica o efecto
fononico, como es de esperarse en metales y aleaciones
metalicas (Abrikosov, 1988; Grimvall, 1986). Por otro lado,
se observa que las curvas (A) y (B) presentan los valores
mas bajos de resistividad en el intervalo de temperaturas
estudiado, ademas muestran un comportamiento de
linealidad con la temperatura, en todo el rango estudiado.
Estos bajos valores de resistividad se deben a la poca
presencia de impurezas en estos aluminios, que contribuyan
en la formacion de fases secundarias y actien de una manera
dual, como captoras de electrones libres y como centros
dispersores de los electrones de conduccion, elevando asi
la resistividad. La curva (C) presenta valores de resistividad
mas altos; y un comportamiento no lineal con el recocido
no-isotérmico, se observan picos y mesetas muy bien
definidos a intervalos discretos, en todo el rango de
temperatura. En las muestras de alto grado de pureza la
magnitud de la resistividad es baja, ya que la contribucion a
la resistividad es mayoritariamente debida a las vibraciones
de la red atomica y a las vacantes creadas por el efecto
térmico; aquellas que poseen una cantidad considerable de
elementos aleantes en solucion y fases secundarias
precipitadas, como es el caso de la aleacion AA-6061, poseen
valores de resistividad un tanto mayor, debido a que las
impurezas, las zonas GP y otras fases formadas actiian de
una manera dual, por un lado como captores de electrones
disminuyendo la densidad de electrones libres, y por otro
lado como centros dispersores de los electrones de
conduccioén, lo que lleva a una disminucién de la
conductividad eléctrica, equivalente a un incremento en la
resistividad (Abrikosov, 1988; Grimvall, 1986).

Formaciény transformacion de las zonas GP y otras
fases

Con el objeto de tener una mayor ampliacion y asi una mejor
apreciacion de las regiones de temperatura donde ocurren
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procesos de precipitacion, formaciones y transformaciones
de fases, se determino, bajo los criterios estadisticos y al
patrén de grado de pureza, el cociente de la diferencia de
resistividades de los aluminios AA6061 y el aluminio de
mayor pureza, Al-99,99999% = 7N, dividido entre el valor de
la resistividad de este aluminio de pureza superior; este
cociente, o resistividad relativa, viene dado por la relacion:

PN

p
6061 , de las curvas (C) y (A) de la figura 3, el

PN
cociente se representa en un grafico en funcion de la
temperatura de recocido no-isotérmico. La figura 4 muestra
la grafica con la curva de la resistividad relativa en funcion
de la temperatura para el caso particular de la curva (C) de la
figura 3, a una velocidad de calentamiento constante de
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Figura 4. Ejemplo ilustrativo de la variacion del cociente
de la resistividad eléctrica relativa con la temperatura.

1°C/min. La curva presenta cuatro (4) regiones bien
diferenciadas (I, II, Il y IV) donde ocurren transformaciones
de fase. La region I, en forma de meseta y situada entre la
temperatura ambiente y aproximadamente 200°C, ha sido
considerada como la de formacion y posterior transformacion
de las zonas GP; se observan dos picos, uno alrededor de
los 70°C, atribuido, por una parte, a la segregacion,
principalmente de Si debido a su baja solubilidad en el
aluminio (Mondolfo, 1979), y de Mg desde la matriz, y, por
otro lado, a la formacion de clusters y co-clusters de Mg-Si,
y su posterior transformacion a zonas GP; el otro pico se
observa alrededor de los 150°C, asociado a la transformacion
de las zonas GP ala fase B’" (Edwards et al. 1994; Doan et al.
2000). Laregion I1, entre 225°C y 425°C, presenta un pico de
ancho y altura considerables, asociado con la
transformacion de la fase B’ a B’, y su posterior
transformacion a los primeros embriones de la fase f(Wahi
etal. 1974; Matsuda et al. 1996), a esta region se la considera
como la que aporta la maxima dureza mecanica en estas
aleaciones. La region 11, situada entre 425°C y un poco mas
de 500°C, corresponde a la consolidacion de la fase & (Dutta
etal. 1991). Estas temperaturas de formacion y transformacion
de fases coinciden con otros resultados reportados a partir
de la microscopia electronica (Wahi et al. 1974; Matsuda et
al. 1996), y también es consistente con estudios

microestructurales realizados por Ochoa et al. 2000, 2001,
2002, 2006. Finalmente, la region IV, o region de alta agitacion
térmica, situada a mas de 525°C, asociada a la disolucion de
la fase 4, y otras fases; con una fuerte y violenta elevacion
de la resistividad a causa del aumento de las vibraciones en
lared, producto de la disolucion y transformaciones de fases
que ocurren en la aleacidon debido a la alta energia térmica
suministrada.

Velocidad de calentamiento constante

En las figuras 5 (a y b) se presentan las graficas que muestran
los perfiles de calentamiento para los tratamientos no-
isotérmicos, a velocidades de calentamiento de: 1, 5, 10, 20,
30,40, 50 y 60°C/min.
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Figura 5. Perfiles de calentamiento de los recocidos
no-isotérmicos, a velocidades de calentamiento
constantes: a) 1, 5, 10 y 20°C/min; b) 30, 40, 50 y 60°C/min.

La figura 6 muestra la grafica con las curvas de resistividad
en funcidn de la temperatura. En las curvas se observa que
la resistividad aumenta proporcionalmente y de forma cuasi
lineal con la temperatura, como es esperado en metales y
aleaciones metalicas, debido al aumento de las vibraciones
en la red y a la generacion de defectos térmicos tipo
vacancias a causa del aumento de la energia térmica
(Abrikosov, 1988; Grimvall, 1986). Para temperaturas por en-
cima de 525°C se aprecia un violento y lineal crecimiento de
la resistividad, esta brusca elevacion de la resistividad se
debe al enorme flujo térmico suministrado, lo que lleva a la
disolucion o fusion de una gran cantidad de precipitados,
creandose fuertes y aleatorios disturbios atéomicos en la
microestructura, los cuales producen el erratico movimien-
to electrénico. Por otro lado, se observan regiones de for-
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macion y transformacion de fases, estas formaciones se apre-
cian mejor en las curvas a bajas velocidades de calenta-
miento (£20°C). Para velocidades de calentamiento mayo-
res que 20°C/min, se observa una tendencia lineal de la
resistividad con la temperatura; este comportamiento se debe
a que el calentamiento es muy rapido, sin tiempo suficiente
para que se observen los procesos de precipitacidon espera-
dos desde la temperatura ambiente hasta aproximadamente
425°C. Sin embargo, se observa una ligera formacion, entre
425°C y 525°C, asociada a la consolidacion de la fase de
equilibrio B (Jacobs; 1972; Dutta ef al. 1991). A medida que
aumenta la velocidad de calentamiento los picos de
resistividad son menos pronunciados y se desplazan hacia
valores menores en el eje de las temperaturas y a menores
tiempos de formacion, este fendémeno es un indicador del
aumento de la cinética de precipitacion en el material.

60°C/min.

50°Cimin

40°Clmin.

30°C/min.

20°C/min.

10°Cimin.

5°C/min.

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600
Temperatura de Envejecimiento (°C)

Figura 6. Resistividad eléctrica en funcidon
de la temperatura, para velocidades de calentamiento
constantes o tiempos controlados.

Para velocidades de calentamiento mayores a los 20°C/min
no se aprecian los picos observados a tasas menores; la
solucion a este problema se logré mediante la aplicacion de

un programa-algoritmo que filtra y ajusta los datos
experimentales, el programa emplea funciones pico tipo
Lorentzianas y la transformada rapida de Fourier, con una
precision dada por los estadisticos: cuadrado del coeficiente
de correlacion, r*> = 0,9999, y el estadistico chi cuadrado,
x*=1,5x10"? (Microcal ™ Origin ®, Version 6.0).

La figura 7 muestra tres (3) graficos con las curvas de
resistividad para velocidades de calentamiento de 1, 5y
50°C/min.; se observa como la velocidad de calentamiento
influye en la formacion y transformacion de las fases
precipitadas; a bajas velocidades de calentamiento la
formacion de picos y mesetas es mas pronunciada que para
altas velocidades. Por otro lado se observa la presencia de
regiones de formacion y de transformacion de fases, tal como
fue explicado anteriormente. La curva (a), a una tasa de
calentamiento de 1°C/min, muestra cuatro regiones: en la
region I, comprendida entre la temperatura ambiente y 200°C,
ocurre la segregacion de atomos de Siy Mg, la formacion de
clusters, co-clusters y las zonas GP; laregion 11, se extiende
desde 225°C hasta 425°C, es la zona de formacion de la fases
By su transformacion a B’, y ulteriormente a f; la region
III, desde 425°C hasta 525°C, asociada con la consolidacion
de la fase B; laregion IV, desde 525°C en adelante, aqui se
presenta la disolucion de la fase f3, y de otros precipitados.
En las curvas (b) y (¢), con tasas de calentamiento de 5 y
50°C/min, respectivamente, s6lo se observan tres regiones

a): 1°C/min.

0 50 100150 200250300 350400450500 550600

b): 5°C/min.

Resistividad Eléctrica
(HQ.cm)

Reaccién Exotérmica

0 50 100150200 250300350400 450500550600

Temperatura de Recocido No-Isotérmico (°C)

Figura 7. Graficas de la resistividad eléctrica en funcion

de la temperatura, a tasas de calentamiento constantes.

Se observan las regiones de formacion, transformacion
y disolucion de fases en el aluminio AA-6061.
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I, 10,10y I, 11", 11", respectivamente), donde se presenta
el mismo fendmeno descrito arriba, pero con un ligero
corrimiento hacia valores menores en el eje de las
temperaturas, producto del aceleramiento en el
calentamiento.

Velocidad de calentamiento variable

Se considero analizar como influye la variacion en el tiempo
de la velocidad de calentamiento en el comportamiento de la
resistividad en estos aluminios. En la figura 8a se presenta
la temperatura en funcion del tiempo que muestra los perfiles
de calentamiento a través de las curvas [ y II". La figura 8b
muestra la variacion de la velocidad de calentamiento con el
tiempo, a partir de las derivadas de las curvas de la figura 8a,
se etiquetan como 1" y II'; la figura 8¢ muestra una porcion
de estas curvas (figura 8b) correspondiente a los primeros
cuatro (4) minutos de recocido no-isotérmico.

600
500
400 -
300 -
200
100

Temperatura (°C)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Tiempo (min)

Tasa de calentamiento
(*CImin.)

12 14 16 18 20

6 8 10

Tiempo (min.)

70 - I
60 |
50 |
40 |
30 |
20 |
10

(*C/min.)

Tasa de calentamiento

0 0,5 1 1.5 2 2,5 3 3,5 4

Tiempo (min.)

Figura 8. (a) Perfiles de calentamiento de los recocidos
no-isotérmicos, para tiempos no controlados. (b) Perfiles
de la velocidad de calentamiento en funcién del tiempo.
(c) Perfiles de la velocidad de calentamiento en funcién
del tiempo para los primeros cuatro minutos de recocido.

La figura 9 muestra la grafica con las curvas de la resistividad
en funcioén de la temperatura, se etiquetan como I y II, en
correspondencia con I” y I, respectivamente.
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Figura 9. Variacion de la resistividad eléctrica
con la temperatura en el aluminio AA-6061,
para velocidades de calentamiento variables
o tiempos no controlados.

De la figura 9 se observa que la resistividad crece conforme
la temperatura aumenta. La curva I, con una velocidad inicial
de calentamiento de aproximadamente 4°C/min, presenta tres
(3) picos o formaciones muy bien definidos; un primer pico,
que va desde 40°C hasta 160°C, en correspondencia con el
fenémeno de segregacion de atomos de Si y Mg y su
posterior transformacioén a clusters y co-clusters de Mg-Si,
para luego conformar las primeras zonas GP (Edwards ef al.
1998; Doan et al. 2000; Jacobs, 1972; Dutta et al. 1991); un
segundo pico, ubicado entre 260°C y 410°C, asociado con
la formacion de la fase B”" y su posterior transformacion a
p’, para luego transformarse en los primeros embriones de
la fase B (Lynch ef al. 1982; Dumolt et al. 1984). Finalmente
se presenta un pequefio pico, entre 460°C y 510°C,
correspondiente con la consolidaciéon de la fase estable B
(Thomas, 1961-1962; Dutta et al. 1991). La curva Il, con una
velocidad inicial de calentamiento de aproximadamente 10°C/
min, en el primer intervalo, entre la temperatura ambiente y
240°C, no se aprecia formacion o transformacion de fase
alguna, se ha considerado que este fenomeno se debe al
alto flujo térmico inicialmente suministrado que no da tiempo
suficiente para mostrar las etapas iniciales de la precipitacion
como lo son la segregacion, formacion de clusters de Siy
Mg, y las zonas GP; por otro lado se observa la presencia de
dos (2) picos muy bien definidos; un primer pico entre 250°C
y 350°C, esta region estd asociada a la formacion de la fase
B""y su posterior transformacion a §* (Edwards et al. 1998;
Doan et al. 2000; Jacobs, 1972; Dutta et al. 1991); el segundo
pico, ubicado entre 360°C y 460°C, corresponde a la
formacion de la fase B y su ulterior transformacion a f3; un
pequetio y casi imperceptible pico observado entre 465°Cy
480°C se ha atribuido a pequefios residuos de consolidaciéon
de la fase .

El analisis de las curvas de resistividad en funcion de las

23



velocidades de calentamiento para tiempos no controlados
se puede interpretar considerando que la velocidad o la
tasa se puede aproximar de acuerdo a la siguiente relacion

@
Y — )

AT representa el intervalo de variacion de la temperatura en
el tiempo t. De la figura 8c se observa que, para los primeros
dos (2) minutos de recocido, el valor de la velocidad en la
curva I” es menor que en la curva II’, con una diferencia de
unos 10°C/min. Al considerar el punto de partida, temperatura
ambiente y t =0 min, ¥ = 4°C/min y ¥, =10°C/min; de la
figura 9 se observa que las curvas de resistividad no
muestran picos o variaciones que indiquen cambios o
transformaciones. Para el primer minuto de recocido, t =1
min; ¥/ =13°C/min, T, =33°C; y ¥/ 216°C/min, T} =35°C,
tampoco se observan picos o formaciones. Para un tiempo
de recocido t=2,5 min, las velocidades en ambas curvas se
igualan, ! =" ~50°C/min, con T'=80°C 'y
T"=90 °C , respectivamente; en la curva I se aprecia
la formacion de un pico que ha sido atribuido al proceso de
segregacion de Siy Mg, y a la formacion de las zonas GP;
mientras que en la curva Il no se observa transformacion
alguna. A maximas velocidades, ¥%,,,=81.,5°C/min ,

7' =300°C;y ¥h.=55.6°C/min , 77=225°C ,enla
curva I se aprecia la conformacién del segundo pico de
transformacion correspondiente a las fases 8"y p’; mientras
que en la curva Il se da inicio al primer pico de transformacion
correspondiente a las fases B”"y B. Al considerar un mayor
tiempo de recocido, t = 11,3 min, para este tiempo
¥! =0°C/min, T'=541°C ;¥ =20°C/min, T"=430°C ;

bajo estas condiciones la curva de resistividad I se encuentra
en la etapa de disolucion de la fase  y otros precipitados,
mientras que la curva de resistividad II se encuentra en la
etapa de consolidacion de la fase f.

De este analisis se infiere que, al igual como ocurre para
velocidades de calentamiento constante, a medida que crece
la tasa de calentamiento los picos o formaciones son menos
pronunciados y se desplazan hacia menores valores en el
eje de las temperaturas, es decir, a menores tiempos de
formacion y transformacién. Este comportamiento se
atribuye al hecho de que la velocidad de calentamiento es
directamente proporcional al flujo térmico suministrado, y a
medida que el flujo térmico aumenta, mayor tasa de
calentamiento, la cinética de formacion y de transformacion
de fases es acelerada, lo que lleva a que para altos flujos
térmicos no se observen las primeras etapas del fenomeno
de precipitacion, tales como, segregacion, formacion de
clusters y co-clusters, formacién y transformacion de las
zonas GP; observiandose, solamente, las fases
termodindmica y estequiométricamente mas estables.

CONCLUSIONES

La resistividad eléctrica en los aluminios estudiados, Al-
99,99999%, A1-99,995% y AA-6061, crece proporcionalmente
con la temperatura de recocido no-isotérmico; el crecimiento
es lineal en los aluminios de alta pureza, debido a la falta de
impurezas que formen fases secundarias, que actien como
captores de electrones libres y como centros dispersores
de los electrones de conduccion. La aleacion AA-6061
presenta niveles de resistividad mas altos, y un
comportamiento no lineal con la temperatura que se aprecia
por la presencia de picos y formaciones en todo el rango
estudiado.

El cociente de la resistividad relativa en funciéon de la
temperatura permite resolver mejor aquellas regiones donde
ocurren transformaciones. Se caracterizaron cuatro regiones:
laregion I (temperatura ambiente-200°C): de segregacion de
atomos de Si'y Mg, de formacion de clusters y co-clusters
de Mg-Si, y de formacion y transformacion de las zonas GP
(B""); region 11 (225°C-425°C): de transformacion de la fase
B a By su ulterior transformacion a f3; regién I1I (425°C-
500°C): de consolidacion de la fase B; region IV (a mas de
525°C): de alta agitacion térmica y por lo tanto de disolucion
de la fase B, y otras fases; con considerable elevacion de la
resistividad a causa de las vibraciones atémicas de la red.

Para velocidades de calentamiento, constantes y variables,
la resistividad aumenta proporcionalmente con la
temperatura debido al aumento de las vibraciones de la red
y a la generacion de defectos térmicos tipo vacancias,
producto del aumento de la energia térmica suministrada. A
temperaturas por encima de los 525°C se observa un violento
y lineal aumento de la resistividad, esto es debido al alto
flujo térmico suministrado, que produce la disolucion de
fases.

A bajas tasas de calentamiento (£20°C/min) constantes y
variables, se definen mejor las regiones de formacion y de
transformacion de fases en el eje de las temperaturas. Se
obtuvieron velocidades de calentamiento 6ptimas entre 1°C/
miny 10°C/min.

Para velocidades de calentamiento, constantes y variables,
mayores que 20°C/min, el comportamiento de la resistividad
con la temperatura es lineal; esto se debe a que el
calentamiento es muy rapido, sin tiempo suficiente para que
se observen los procesos de precipitacion iniciales,
esperados desde la temperatura ambiente hasta
aproximadamente 425°C. El suministro inicial de altos flujos
térmicos hace que los picos de resistividad sean menos
pronunciados, desplazandose hacia valores menores en el
eje de las temperaturas y a tiempos de formacidn cortos,
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este fenomeno es indicador de un aumento de la cinética de
precipitacion en el material. Este comportamiento se ha
atribuido al hecho de que la velocidad de calentamiento es
directamente proporcional al flujo térmico, acelerando la
cinética de formacion y de transformacion de los precipitados
o fases secundarias, lo que trae como consecuencia la no
observacion de las fases metaestables iniciales, tales como
clusters y co-clusters y las zonas GP, observandose, en
tiempos mas cortos, solamente las fases termodindmica y
estequiométricamente mas estables.

La resistividad eléctrica es una medida suficientemente
sensible a la velocidad o tasa de calentamiento, en procesos
isotérmicos y no-isotérmicos, para la evaluacion y en el
seguimiento de la formacion y posterior transformacion de
los diferentes precipitados y fases, permitiendo asi
identificar los intervalos de temperaturas y los tiempos en
que ocurren dichas transformaciones microestructurales.
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