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INTRODUCCION

La ciencia y tecnologia de materiadles crea y aplica e conocimiento que permite
relacionar la composicion, estructura y procesado de los materiales con aquellas
propiedades que |os hacen aptos para cada una de sus aplicaciones especificas. Setratade
un area que agrega conocimientos de diversas ciencias y tecnologias que van desde la

fisicay la quimica hasta las tecnologias de mecanizado y produccion.

Los procesos tecnolégicos actuales exigen temperaturas de trabgjo cada vez mas
elevadas. Por gjemplo, una central termoeléctrica trabgja con vapor a 470 °C, y en
aeronautica, se alcanzan temperaturas de hasta 1100 °C; también los ductos petroleros
estan expuestos a altas temperaturas, asi como a compuestos altamente corrosivos, que
disminuyen el tiempo de vida Util de los materiales. Para hacer mas resistentes a los
materiales se emplean fibras de borosilicato de aluminio y silice, pero estos materiales
ademés de ser muy caros, no soportan bien los choques térmicos.* Es por esto que surge
la necesidad de crear nuevos materiales, entre los que se encuentran las aleaciones
Internetdlicas, en las que se busca obtener materiales de mayor resistencia a la

temperaturay a un menor Ccosto.

Parte del estudio de estos nuevos materiales incluye su caracterizacion, que entre otros
aspectos, abarca €l analisis de la composicion, impurezas, estructura cristaling, defectosy
determinacién de sus propiedades (mecanicas, eléctricas, magnética, térmicas, etc.

Lamayoria de |as propiedades que presenta un determinado materia estén condicionadas
por su estructura interna a escala microscopica. La microestructura de un material esta
definida por su ordenamiento cristalino, la presencia de una o diferentes fases en su
interior, la relacion que presentan estas fases, la posible existencia de precipitados y su
naturaleza, €l hecho de que hayan quedado atrapados materiales gjenos a la matriz

(voluntaria o involuntariamente), etc.



L os sistemas analiticos basados en microscopia electrénica de barrido MEB (scanning
electron microscopy SEM), con analizadores de Rayos X por dispersion de energias
(energy dispersive spectroscopy), EDX o EDS, se han convertido en herramientas
imprescindibles para la caracterizacion (de practicamente todos los problemas asociados

alamicroestructura, morfologiay composicion quimica) de los materiales.

Dentro del estudio de estos nuevos materiales se encuentra la adicion de elementos que
funcionan como microaleantes, que modifican las propiedades fisicas y mecanicas de las
aleaciones, creando materiales con caracteristicas distintas. Algunos estudios previos han
mostrado que la adicién de compuestos tales como Galio, Cobre, Molibdeno, mejoran la

resistenciaalacorrosion y a elevadas temperaturas. .

Previo a este trabgjo se fabricaron materiales intermetalicos de Fe-Al por medio del
proceso de fundicién convenciona en un horno de induccion, manteniendo la
composicion de aluminio 40% atomico, y agregando elementos aleantes como niquel,
cobre, plata, litio y cerio. Partiendo de hierro y aluminio con una pureza del 99.9% y una
relacion 60:40.2

En este trabajo Se realizO la caracterizacion de estas aleaciones por microscopia
electronica de barrido, y su caracterizacion quimica por microscopia de energia dispersa,
asi como por difraccion de rayos X, con €l objetivo de determinar €l efecto que tienen
estos microaleantes en la microestructura, la morfologia, composicion y distribucion
quimica asi como, cambios de fases en la aeaciéon intermetdlica base FeAly. Los
resultados obtenidos permitiran explicar el comportamiento de las propiedades mecanicas

gue se han obtenido para este tipo de al eaciones.



OBJETIVOS

GENERAL

Estudiar €l efecto que tiene la adicidn de elementos microal eantes tales como Li, Ag, Cu,
Ni, Fe, Ce en la microestructura de las aeaciones intermetdlicas base FeAly por
microscopia el ectronica de barrido.

ESPECIFICOS

+ Determinar las caracteristicas morfolgicas de la microestructura de cada una de
las al eaciones intermetalicas sintetizadas.

+ Obtener la distribucion quimica del elemento microaleante en la microestructura
de ladeacion intermetdlica

+ Determinar € efecto de los microaleantes en el tamafio de grano y €l tipo fase
formado en |a aleacion intermetdlica.

+ Determinar los efectos de la adicion de microaleantes en las propiedades
mecénicas de | as aleaciones.



1. ANTECEDENTESBIBLIOGRAFICOS

1.1 ALEACIONES INTERMETALICAS Fe-Al

Las aleaciones de Fe-Al forman intermetalicos, (que son una rama de las aleaciones que
consiste en dos 0 mas metales) como por gemplo Fe,-Als. Los materiaes intermetdlicos
son fases 0 compuestos con relaciones atomicas bien definidas en un intervalo muy
limitado de composiciones posibles. Poseen una estructura cristalogréfica que puede
mantenerse hasta la temperatura de fusiéon o puede desordenarse a una temperatura
caracteristica mas bgja. Esta estructura ordenada hace que los coeficientes de
autodifusion sean menores gque los de una aleacion desordenada. Las aleaciones de Fe-Al
son especialmente interesantes en aplicaciones en diversos campos, como la automocion
y la aerondutica en sus elementos estructurales y han sido estudiados desde los afios
treinta debido a sus multiples ventajas. Una de las principales ventajas es su bajo costo,
debido ala abundancia en la corteza terrestre del hierro 'y e aluminio, siendo su principal
obstaculo la tecnologia necesaria para procesarlos. Entre las ventgjas de los materiales
formados por aleaciones de Fe-Al se encuentra su alta resistencia mecanica a elevada
temperatura, altaresistencia ala corrosion y oxidaciéon y bajo peso especifico comparado

con otros metales. Entre sus desventajas encontramos una baja ductilidad.

Una manera de mejorar la ductilidad de estas aleaciones es obteniendo un tamafio de
grano fino del orden de nandmetros. Para crear éstas microestructuras es necesario
obtener polvos muy finos de estos materiales que pueden ser producidos mediante

molienda mecanica, formando una mezcla homogénea de polvo.

L os primeros estudios sobre materiales intermetalicos se deben a Kurnakovycol. (1916) y
se refieren a un estudio de compuestos intermetélicos € sistema Au-Cu. Pero realmente
la actividad cientifica en este campo se inici0 a principios de los afios 50, aungque se
produjo un importante declive a finales de los 60 por e problema de la gran fragilidad

gue presentaron estos materiales a temperatura ambiente. Aungue los estudios que se



habian realizado hasta ese momento habian sido fundamentalmente de carécter basico,
guedaba implicita la idea de sus posibles aplicaciones estructurales. A principios de los
anos 80, tras el descubrimiento por parte de Aoki e lzumi, de que pequefias adiciones de
Boro ductilizaban € NizAl, se produce un resurgimiento del interés por este tipo de
materiales y de sus posibles aplicaciones. En los Ultimos afios la investigacion y el
desarrollo de los materiales intermetalicos, para aplicaciones estructurales a altas
temperaturas, se han visto favorecidas por la demanda de la industria aerospacial, de
materiales alternativos a las superaleaciones, con el objetivo de desarrollar materiales
mas ligeros, mas resistentes y con una temperatura de trabajo superior. Estados Unidos y
Japdn son los paises que maés activamente han trabagjado en la investigacion y desarrollo
de este tipo de materiales siendo la actividad en Europa comparativamente mas baja. La
actividad desarrollada es tal que estan identificados, en la literatura especializada, una
enorme cantidad de intermetalicos monofasicos (en algunos casos polifasicos) aungue
s6lo unos pocos de estos materiales se han considerado potencialmente candidatos para

aplicaciones estructurales a temperaturas intermediasy elevadas.®

La estructura altamente ordenada que presentan los materiales intermetalicos hace que
los coeficientes de autodifusion sean menores que los de una aeacion desordenada,
proporciondndoles una mayor estabilidad estructural a atas temperaturas y buena
resistencia a la fluencia. Combinan, ademas, propiedades como baja densidad, elevada
resistencia mecanica a atas temperaturas y buena resistencia a la oxidacion. Los
principales inconvenientes son la escasa ductilidad y tenacidad a temperatura ambiente.
Las propiedades mecanicas se explican por estructuras de superdislocaciones complejas
gue impiden el deslizamiento mediante diferentes procesos. En unos casos se forman
configuraciones de nuicleos de dislocaciones extendidas que producen elevadas fuerzas de
friccion. También las superdislocaciones se disocian produciendo configuraciones de
dislocaciones inmdviles o deslizamiento plano, lo que en definitiva provoca aumentos del
limite eléstico, de la velocidad de endurecimiento y de la fragilidad. Otra causa de la
escasa ductilidad del sistema policristalino de estos materiales es la debilidad de las
fronteras de grano.



Hay evidencia experimental que demuestra que las propiedades mecanicas de los
intermetalicos multifasicos son mejores que las de los intermetdlicos monoliticos. Esto es
especialmente claro en el caso de los aluminuros de niquel y titanio. Por ello, unade las

lineas de investigacion actual es el desarrollo de intermetélicos con més de una fase.*”

Los aluminuros de Niquel, Hierro y Titanio son los intermetdlicos considerados como
mas prometedores para ser utilizados, a escala industrial, en aplicaciones estructurales en
la que se requiere buena resistencia mecanica y resistencia a la oxidacion a elevadas
temperaturas. [La actividad en investigacion desarrollada en estos materiales es grande
pero a pesar de ello quedan aln algunos vacios en e conocimiento, especialmente en €l
comportamiento en fluenciay fatigal. A temperaturas intermedias, estos materiales, aln
no pueden competir, por e momento, con las superaeaciones, sobre todo por la
limitacion que representa su bajaresistenciaalafluencia. Asi que es necesario desarrollar
lineas de investigacion prioritarias en la obtencién de peliculas protectoras para mejorar

la ductilidad a temperaturas intermedias y |a mejora de propiedades mecanicas.

En investigaciones previas se ha observado que la adicion de microaleantes tales como,
Fe, Al, Ni, Ga, Mo, etc., contribuyen a modificar la morfologiay tamafio de grano en las
aleaciones, y en agunos de estos casos han mejorado sus propiedades mecanicas y su

resistenciaala corrosion.®’



1.2 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (MEB).

Desde el descubrimiento de los electrones y los Rayos X en € siglo pasado, en 1896 y
1897, respectivamente, se iniciaron varias lineas de investigacion que condujeron a
invenciones tales como €l tubo de rayos catédicos, nicleo de la inmensa mayoria de los
monitores de imagen actuales. A esta familia de productos pertenecen |os microscopios
electronicos. Histéricamente e microscopio electronico de barrido y e microscopio
electronico de transmision han evolucionado como instrumentos separados. Sin embargo,
se trata de dos instrumentos bastante similares, que difieren principalmente en el modo en

gue son utilizados.

El primer MEB propiamente dicho se debe a Von Ardenne, quien en 1938 obtuvo la
primera imagen, en este caso de electrones transmitidos, haciendo barrer un haz de
electrones sobre una muestra delgada en sincronia con e movimiento de una pelicula

fotografica. Esta eraen realidad la primeraimagen de transmisién-barrido.®

La técnica consiste, principalmente, en hacer incidir un haz de electrones sobre la
muestray mediante un detector apropiado registrar €l resultado de esta interaccion. El haz
se desplaza sobre la muestra realizando un barrido en las direcciones X e Y de tal modo
gue la posicion en la que se encuentra el haz en cada momento coincide con la aparicion
de brillo, en un determinado punto de una pantalla, el cual es proporciona a la sefial

emitida

L os procesos elementales que ocurren a irradiar un material con un haz de electrones son
interacciones elasticas e inelasticas, aunque la sefid final es el resultado de la difusién
gue éstos sufren como consecuencia de la pérdida gradual de la energia, y del
ensanchamiento de las trayectorias del haz como consecuencia de las sucesivas

deflexiones que sufren |os electrones.



Cuando un haz de €electrones incide sobre la superficie de un solido, tienen lugar varios
fendmenos. reemisson de una pate de la radiacion incidente (electrones
retrodispersados), emision de luz, electrones secundarios, electrones Auger, rayos X,
etc., estos fendmenos se ilustran en la Fig. 1.1. Todas estas sefiales se pueden emplear
para obtener informacion sobre la naturaleza de la muestra (morfologia, composicion,
estructura cristaling, estructura electronica, etc.) si se coloca el detector adecuado.

electrones incidentes

'T- T electrones

electrones retrodispersados

Secundarios
rayos X
caracteristicog
-

uger

electrones Ensm?t-f-dos
y difractados

Fig. 1.1 Fendbmenos que ocurren cuando un haz de electrones interacciona con lamuestra

La sefial de electrones secundarios se forma en una delgada capa superficial, del orden
de 50 a 100 A, se produce cuando un electrén del haz pasa muy cerca del nicleo de un
atomo de la muestra, proporcionando la suficiente energia a uno o varios de los
electrones interiores para saltar fuera de la muestra. Estos electrones son de muy baja
energia (por debajo de 5eV), por |o que deben encontrarse muy cerca de la superficie para
poder escapar. Esta sefiad proporciona una valiosa informacion topogréfica de la muestra,
y es utilizada principalmente en microscopia de barrido. Al ser grande € numero de
electrones emitido se puede establecer un buen contraste. Por otra parte, pueden ser
desviados facilmente de su trayectoria emergente inicial, y se puede obtener informacion
de zonas gue no estén a la vista del detector. Esta particularidad es fundamental para

otorgar a esta sefial la posibilidad de aportar informacién “en relieve’.



La sefial de electrones retrodisper sados, se produce cuando un electrén del haz choca
frontalmente con e ndcleo de un aomo de la muestra, siendo repelido en sentido
contrario fuera de la muestra. La intensidad de dicho efecto varia proporciona mente con
el nimero atémico de la muestra. Por esta razon la sefial emitida se utiliza para obtener
un mapa con informacion sobre la composicion superficial de la muestra. Su principal
utilidad reside en que su emision, gque se debe a choques de tipo elastico y por tanto con
energia del mismo orden que la de los electrones incidentes, depende fuertemente del
nimero atébmico de la muestra. Esto implica que dos partes de la muestra que tengan
distinta composicion se revelan con distinta intensidad aunque no exista ninguna
diferencia de topografia entre ellas. Los electrones retrodispersados salen de la muestra
en mayor cantidad en direcciones préximas a las de incidencia, por lo que su deteccion se
hace mejor en las proximidades del ge de incidencia. En la Fig. 1.2 se muestra el
espectro de emision de electrones de una muestra excitada por un haz de electrones de

energia.

Los electrones Auger tienen lugar cuando un electrén secundario es expulsado del dtomo
y otro electrén mas externo puede saltar hacia el interior parallenar este hueco. El exceso
de energia provocado por este desplazamiento puede ser corregido emitiendo un nuevo
electron de la capa mas externa. Estos electrones son utilizados para obtener informacion

sobre la composicion de pequefiisimas partes de la superficie de la muestra.

N(E)

secundarics

retradispersados

\

perdidas par
plasmeones

L E

Fig. 1.2 Espectro de emision de electrones por unamuestra al ser excitada con un haz de electrones.
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Finamente, los Rayos X, que se generan en una muestra sometida a bombardeo
electronico, permiten identificar los elementos presentes y establecer su concentracion.
Cuando un haz electronico suficientemente acelerado incide sobre la superficie de un
solido, se produce la ionizacién de los &tomos presentes, esto es, la pérdida de electrones
internos. En este estado un electron de una capa méas externa salta inmediatamente a la
capa deficitaria, y rellena e hueco producido. Este salto implica una liberacion de
energia, cuyo valor esigual aladiferenciaentre las energias que tenia cada electron en su
orbital correspondiente. Esta energia se manifiesta de dos formas. electrones Auger o
rayos X y es Unica para cada elemento. Cuando se representa la intensidad de esta
radiacion electromagnética frente a su energia se obtiene un espectro de rayos X,
constituido por una serie de picos, designados como lineas, de intensidad variable, a los
gue se denomina rayos X caracteristicos, que esta superpuesto a un fondo continuo de
menor intensidad (Rayos X continuos). En algunos casos aparecen ademas unas lineas
satélites, asociadas a las lineas caracteristicas. Una descripcion mas detallada de este

fendmeno sera tratado més adelante.®

Las imagenes que se obtienen en el microscopio electrénico de barrido corresponden ala
emision de electrones secundarios o electrones retrodispersados tras lainteraccion con la

muestra

En la microscopia electronica se trabaja siempre en vacio, debido a que se opera con
electrones que vigjan con una trayectoria prefijada desde las fuentes hasta su destino y es
imprescindible que esta trayectoria no sea desviada por la presencia de aomos o
moléculas que no sean las de la muestra por analizar. Por eso el area donde se lleva a
cabo € andlisis, dentro del microscopio, debe estar o mas libre posible de moléculas de
gas, esto se consigue con potentes bombas de vacio. Las presiones a las que trabaja €l
microcopio electrénico de barrido oscilan entre los 107 y lo 10™ bar, es decir, se reduce

la presién por debajo de una millonésima parte de la presion atmosférica.

La primera razon de la utilidad de estos microscopios es la alta resolucion que se puede

obtener cuando se examinan muestras gruesas. En los instrumentos comerciales se
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pueden alcanzar sin dificultad valores de resolucion del orden de 2 a5 nm, mientras que
en instrumentos que estan en desarrollo se pueden obtener resoluciones en torno a 0.5

nm™ en el caso de los microscopios electrénicos de barrido.

Otra caracteristica importante del microscopio electrénico de barrido es la apariencia
tridimensional de la imagen de la muestra, este efecto es un resultado directo de la gran
profundidad de campo, asi como el efecto de relieve producido en la imagen por los
electrones secundarios y retrodispersados. De hecho, esta capacidad para ver en tres
dimensiones es citada en la bibliografia como la caracteristica mas valiosa para los
usuarios de estos instrumentos.

1.3RAYOSX

Los rayos X son un tipo de radiacion electromagnética, cuya region en e espectro
electromagnético estd entre 0.05 y 125 KeV y se producen por € bombardeo de la
muestra por electrones. Sabemos que el &omo esta formado de electrones que se mueven
en diferentes niveles o capas de energia alrededor de é. El primer nivel, es € nivel “K”,
es e maés proximo a d&omo y puede acomodar dos electrones; el siguiente nivel “L”,
puede acomodar 8 electrones; €l tercero es €l nivel “M”, con 18 electrones. Los otros
niveles, lamados “N” y “O” , estaran también ocupados en los &omos de |os elementos
més pesados. La energia de estos niveles decrece conforme aumenta la distancia al

nucleo.

Se dice que un &omo esta en su estado basal cuando su energia total es minima. Cuando
los electrones son movidos a niveles de energia menores 0 sacados del &omo, dejando un
hueco en un nivel inferior, se dice que e aomo se encuentra en un estado excitado. Para
excitar un dtomo €l haz electronico debe tener una energia mas alta que la energia critica
para sacar un electron de un nivel dado. A esta energia critica se le conoce también como
borde de absorcion.

12



1.3.1 Generacion de los Rayos X.

Cuando un haz electronico suficientemente acelerado (es decir, con una energia superior
ala critica de ionizacion gque corresponde a los electrones de los a&tomos que se requieren
expulsar), incide sobre la superficie de un sdlido, se produce, entre otros fenébmenos, la
ionizacion de los aomos presentes en el mismo; esto es, la pérdida de electrones internos.
Cuando un aomo se encuentra en este estado, otro electron de una capa mas externa
sdlta inmediatamente a la capa deficitaria, y rellena el hueco producido. Este salto
implica una liberacién de energia cuyo valor esigual aladiferenciaentre las energias que
tenia cada electron en su orbital correspondiente. Dicha energia se manifiesta de dos
formas. mediante la emision de una radiacion electromagnética (rayos X), o por la
emision de otro electron de un orbital exterior (electron Auger). La probabilidad de que

tengalugar una u otra emision estd determinada por € rendimiento de fluorescencia.

Si laintensidad de esta radiacion electromagnética se representa graficamente en funcion

de su longitud de onda (0 a su energia), se obtiene & espectro de rayos X.

Si laionizacién del aomo se produce por la expulsion de un electron de la capa K, la
emision de rayos X resultante se identifica como radiacion K. Si laionizacion se produce
por la expulsién de un electron L o M, los rayos X resultantes dan lugar alas lineas L y
M, respectivamente. Cada una de estas familias, esta integrada por una serie de lineas
puesto que € eectrén que ocupa € hueco dgjado por €l expulsado, puede proceder de
distintos orbitales. Asi, si laionizacion se ha producido en la capa K, la vacante se puede
completar por la transicion de un electrén de la capa L (lo que dara lugar alalineas Ka)
odelacapaM (lo que dardlugar alas lineas KB). Ademés, en el caso delaslineasL, M,
etc., e eectron expulsado puede proceder de los distintos orbitales (3 en € caso de la
capa L, 5 en & de la capa M, etc.) existentes en cada una de estas capas. La Fig. 1.3

muestra las orbitas de energia para un &omo.
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Fig. 1.3 Orbitas de energia de los rayos X en un &omo

El andlisis por dispersion de energias de Rayos X EDS unido a la Microscopia
Electronica de Barrido MEB es una herramienta analitica de gran importancia en €l
estudio de los materiales, y dentro de este campo, en los laboratorios de investigacion

metal Urgica.

Tradicionalmente se considera que € limite de deteccidn de esta técnicaestaentre 0.1% y
1% en masa, dependiendo del elemento que se pretenda analizar y de la matriz en que se

encuentre.

Como ya se ha mencionado anteriormente el Microscopio electronico de barrido (MEB)
utilizalos rayos X que se generan en una muestra sometida a bombardeo electrénico para
identificar los elementos presentes y establecer su concentracion. Como puede observarse
en la Fig. 1.4, e espectro estd congtituido por una serie de picos, designados
indistintamente como lineas, de intensidad variable a los que se denomina rayos X
caracteristicos, que esta superpuesto a un fondo continuo de menor intensidad (rayos X
continuos). En algunos casos, aparecen, ademas, unas lineas satélites, asociadas a las

lineas caracteristicas.
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Fig. 1.4 Espectro EDS 0 EDX de picos caracteristicos de elementos

1.3.2 DIFRACCION DE RAYOS X

La aplicacion fundamental de la difraccion de rayos X, es la identificacion cualitativa de
la composicion mineraldgica de una muestra cristalina. La difraccion esta basada en las
interferencias Opticas que se producen cuando una radiacién monocromatica atraviesa
unarendija de espesor comparable alalongitud de onda de la radiacion.

La difraccion de rayos X se produce por la interaccion entre € haz de rayos X y los
electrones del entorno ordenado de un cristal. Debido a que las distancias entre los
centros de dispersion son del mismo orden de magnitud que la longitud de onda de la
radiacion, parte de este haz se dispersa en todas direcciones a causa de los electrones
asociados a los &omos o iones que encuentra en el trayecto, y la otra parte puede dar
lugar a fendmeno de difraccion de rayos-X, que tiene lugar s existe una disposicién
ordenada de d&omos y s se cumplen las condiciones que vienen dadas por la Ley de
Bragg, interferencia constructiva, (Fig. 1.5) que relaciona la longitud de onda de los

rayos X y la distancia interatdbmica con el angulo de incidencia del haz difractado. Si no
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se cumple la ley de Bragg, la interferencia es de naturaleza no constructivay el campo
del haz difractado es de muy baja intensidad.

1 Haz incidente Haz difractade  1'

Fig. 1.5 Descripcion del fenémeno de difraccion de rayos X generado por una muestra cristalina que cumple con Ley
de Bragg

Lacristalografia por difraccion de rayos X consiste en medir |as intensidades de |os haces
difractados por la muestra, un monocristal por ejemplo, mediante un detector adecuado y,
a partir de estos reconstruir mateméaticamente la distribucion electrénica en lared de la
estructura cristaling, cuyos maximos corresponderdn de forma aproximada a las

posiciones atdbmicas.

Una aplicacién muy especifica de la difraccion de rayos X es la obtencién de informacién
detallada de la estructura tridimensional en estado solido de muestras cristalinas de
compuestos organicos, inorganicos y organometdlicos, consistiendo en la descripcion
geométrica en términos de distancia'y angulos de enlace de los &omos que componen la
estructura cristalina de una muestra. Adicionalmente, también se puede obtener
informacién sobre empaguetamientos e interacciones intermoleculares.™ Sin embargo, es
muy comun utilizar la técnica de DRX para identificar fases o estructuras cristalinas
presentes en una muestra. En este caso, la informacion obtenida en un espectro de DRX
consiste de una serie de reflexiones dispuestas a diferentes angulos de difraccion. Cada
reflexion generalmente es de intensidad diferente. Estos angulos e intensidades de
difraccion producida por cada compuesto, fase 0 estructura cristalina se encuentran
reportados en una base de datos conocida como “Joint Committee of Powder Diffraction
Standard” JCPDS. En este caso de estudio se reaiz6 una busgueda de aquellos
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compuestos cuyos valores en angulos de difraccion y cualitativamente en intensidad
coincidiera con los valores experimentales de |os espectros de DRX que se obtuvieron en
las diferentes muestras analizadas para reportar las fases 0 compuestos que fueron

generadas durante la produccion de la aleacion intermetdlica®
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1.4 CRISTALIZACION Y TIPOS DE GRANO

Se entiende por cristalizacion € paso del estado liquido al estado solido, €l cual serealiza
en dos etapas.

1. Formacion de los nucleos

2. Crecimiento deloscristales

Aungue en €l estado liquido lo a&omos no tienen una distribucion ordenada definida,
puede ocurrir, que en un instante cualquiera, algunos de ellos se agrupan ocupando
posiciones muy similares a las que les corresponden en la red espacial que se forme d
solidificarse € liquido. Estas agrupaciones atdbmicas que Se inician no son permanentes
sino que son destruidas rapidamente y se vuelven a formar en otros puntos, su duracion
dependera de la temperatura y del tamafio, de tal modo que cuando mayor es la
temperatura, mayor es la energia cinética de los d&omos, y mas corta la vida de los
grupos. Las agrupaciones pequefias son muy inestables, porque estan formadas por un
numero pequefio de &omos, y la pérdida de uno de ellos puede ocasionar su destruccion.
A medida que disminuye la temperatura del liquido, los a&omos pierden libertad de
movimiento, 1o que da lugar a un aumento de la vida del grupo, coexistiendo a mismo

tiempo un nimero mayor de atomos.

Cuando |la temperatura del metal liquido disminuye lo suficiente por debajo del punto de
solidificacién, se forman espontaneamente en distintos puntos del liquido, agrupaciones o
nucleos estables. Estos nuicleos que son porciones de liquidos solidificadas, actian como
gérmenes de cristalizacion. A medida que continta e enfriamiento, se solidifican méas
atomos, los cuales se agregan a los nucleos ya formados o constituyen nuevos nucleos de
cristalizacion. Cada nicleo atrae nuevos aomos del liquido que se van ordenando con
arreglo a la red espacial del metal, y éstos van continuamente creciendo en las tres
direcciones preferentes, que por |o general son los ges cristalograficos. Este proceso de
solidificaciéon da origen a una estructura caracteristica d tipo arborescente denominada
dendritica (Fig. 1.5).

18



Fig. 1.5 Ejemplo de crecimiento dendritico en aleacion intermetdlica FeAl, 2% Cerio.

Los tipos de grano que se desarrollen dependeran del enfriamiento del metal liquido. La
solidificacion ideal del metal seria aquella en que e enfriamiento comenzara por la parte
inferior del molde, progresando en direccion ascendente hasta alcanzar la parte superior;
sin embargo, € calor se enfriard con mayor rapidez por la parte superior del molde.

La velocidad de enfriamiento esta relacionada directamente con el tamafio de grano,
debido a que, s e enfriamiento es rdpido se producen una gran nimero de nucleos de
cristalizacion y estructuras de grano fino, mientras que en los enfriamientos lentos solo se
forman unos pocos nicleos, los cuales posteriormente crecen, solidificando todo el

liquido antes de que pueda aumentar el nimero de niicleos.

En el proceso préctico de solidificacion, cuando se pone en contacto un liquido caliente
con la superficie inicialmente fria de un molde, se establece en €l liquido un gradiente de
temperatura (diferencia de temperaturas). La superficie del liquido, en contacto con las
paredes del molde, se encuentra a una temperatura inferior aladel centro, 1o que provoca
laformacion, en esta zona exterior del liquido, de muchos nucleos de cristalizacion (zona
chill), que empiezan a crecer en todas las direcciones. Estos puntos se interfieren en su
crecimiento lateral, pudiendo crecer sin trabas solo en direccién radial o hacia € centro.

L os granos que se forman presentan pues, forma de columnas alargadas, perpendiculares
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ala superficie del molde, o estructura columnar. En las proximidades de las paredes del
molde, los granos son pequefios debido ala velocidad de crecimiento, pero a medida que
nos aproximamos al centro, como la velocidad de enfriamiento va disminuyendo, los
granos son mayores y de tipo equiaxial. En la Fig. 1.6 se pueden observar estos tipos de

granos.*

S g [ pCoT ey Molde

Fig. 1.6 Tipos de crecimiento de grano
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2. METODOLOGIA

Las muestras de aleaciones intermetdlicas fueron previamente obtenidas en la Facultad de

Quimica, por fundicion convencional en un horno de induccién bajo una atmésferainerte

de gas argdn. Las aeaciones intermetalicas se produjeron utilizando elementos aleantes

de diferentes purezas que se muestran en laTabla 2.1.

Elemento
aleante

Pureza

Materia prima utilizada

Aleacion obtenida

Hierro

99.97%

Formairregular de aprox. 12mm

Aluminio

99.9%

Granulos con diametro aprox. Entre 8y

12mm

Aleacion Base FeAl en

una proporcion 60:40

Niquel

99.95%

Granulos de diametro aprox. Entre 3y
25 mm

FeAl 3%Ni y FeAl 5%Ni

Cobre

99.999%

Alambre

FeAl 3%Cu

Plata

99.9%

Granulos

FeAl 1%Agy FeAl 3%Ag

Litio

99.9%

Lingote de 5.7 cm de diametro

FeAl 1%Li y Fe Al 3%L.i

Cerio

48%

Se obtuvo de unamezcla de 4% Hierro
y 96% tierras raras (48% Cerio, 25%
Lantano, 17% Nd 'y 5% Pr

FeAl 2%Ce

Tabla 2.1 Elementos utilizados para fabricar las aleaciones intermetdlicas y sus purezas.
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2.1 Pulido

Para redlizar la caracterizacion microestructural, morfologica y composicional, las
muestras fueron preparadas utilizando metodologias metalograficas ****. Primero se
realizo la desbastacion de las muestras en el pulidor, iniciando con € papel lija de grano
més grueso (240) y finalizando con € de grano mas fino (1200) aproximadamente a 380
r.p.m y finamente se pulieron para un acabado espejo con solucion de diamante de

1 micra, colocada sobre pafio de lana sintética.

Una vez pulidas las muestras, se lavaron con abundante agua'y un poco de jabon liquido,
se rociaron con alcohol y se secaron con aire caliente; esto con € fin de asegurar que la
muestra quede perfectamente limpia y libre de particulas superficiales. Las muestras
perfectamente limpias se guardaron envueltas en algodon en un desecador, para evitar

contaminacion o rayado superficial posterior.

2.2 Atague de las muestras

El proposito del ataque quimico de las muestras es hacer visibles las caracteristicas
estructurales del metal o aleacién, debido a la propiedad de que cada cara que expone €l
grano a la superficie es atacada a diferente velocidad revelando asi la microestructura.
Este proceso debe ser tal que queden diferenciados los granos que conforman la
microestructura. Esto se logra mediante un reactivo apropiado que somete a la superficie

pulida a una accién quimica.®

Como cada microal eante responde de manera diferente a cada solucién utilizada para €l
ataque metalogréfico, se prepararon dos diferentes soluciones de atague cuya

composicion quimica es dada enseguida:
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Solucion 1.
Se mezclan en un vaso de precitado, 2 ml de &cido Fluorhidrico, 3 ml de &cido

clorhidrico, 5 ml de &cido Nitrico y 190 ml de agua.

Solucién 2.
Se mezclan en un vaso de precipitado, 5g de FeCls, 16 ml de &cido clorhidrico y 60 ml de
metanol 95% vy se agit6 hasta disolver.'

A continuacién latabla 2.2, sefidla el tipo de solucion de ataque que se usd pararevelar la

microestructura en cada una de las al eaciones:

Muestra Solucién utilizada para el ataque | Tiempo de ataque

FeAl Base Solucion 1 20 seg
FeAl 1Li Solucion 1 30 seg
FeAl 3Li Solucion 1 30 seg
FeAl 1Ag Solucion 2 20 seg
FeAl 3Ag Solucion 2 20 seg
FeAl 3Ni Solucién 2 30 seg
FeAl 5Ni Solucion 2 30 seg
FeAl 3Cu Solucion 2 20 seg
FeAl 2Ce Solucion 1 50 seg

Tabla 2.2 Soluciones utilizadas para cada una de |as a eaciones y tiempos de ataque
necesarios pararevelar el grano

Para revelar la microestructura en la superficie pulida de las aleaciones, las muestras
reguieren un tiempo de atagque, y esto se logra sumergiéndolas en la solucién elegida, si €
tiempo de ataque es demasiado corto, la muestra quedara subatacada y los limites de
grano y otras configuraciones se veran desvanecidas. Por otro lado si se sobrepasa €l

tiempo de atague, la muestra seré sobreatacada y quedara muy oscura.™®
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En latabla 2.2 se muestran las soluciones y los tiempos gque fueron necesarios parallevar
a cabo la revelacion microestructural de las muestras, una vez atacadas se observaron a
través del microscopio Optico, que a reflgar la luz en angulos diferentes permite

visualizar la microestructura de forma cualitativa.

Una vez concluido e ataque, las muestras se lavaron perfectamente, se rociaron con

alcohol y se secaron con aire caliente.

Al terminada la revelacion de la microestructura se procedié a andizarla en €
microscopio electronico de barrido ESEM-XL 30 marca Philipsilustrado en lafigura 2.2

Fig. 2.2 Microscopio electronico de barrido Philips ESEM-XL30
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3. RESULTADOS

L os resultados obtenidos de |a caracterizacion microestructural y composiciona de las
aleaciones estudiadas por microscopia el ectrénica de barrido se muestran a continuacion:

3.1 ALEACION BASE

La micrografia de laFig. 3.1 muestra la morfologia de los granos de |a fase intermetdlica
después del proceso de solidificacion. En laimagen pueden observarse granos poliédricos
de entre 5 y 6 caras planas con diferentes longitudes. El tamafio de los granos oscila
entre los 200 y 400 um aproximadamente y presentan contrastes entre tono blanco y gris.
Adicionamente, dentro y en las fronteras del grano se aprecian listones de contraste

blanco, que son ilustrados en la Fig. 3.2, donde se puede observar

Ty

AccV  Spot Magn Det WD —— 500 pm
25 0 kY 6.0 50x SE 98 FeAl Base

Fig. 3.1 |crograf|a de Ialeaci de eAI40 Base auna pficaci on '. donde se
pueden observar granos de tipo poliédricos de tamafio aproximado entre 200 y 400 pm

gue estas particulas se encuentran formando cadenas a lo largo de la frontera del grano

(Indicados con flecha blanca), minoritariamente se encuentran también particulas en el
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seno del grano en forma alargada o como pegquefios fragmentos aislados (Indicados con
flechanegra).

=1 103 FeAlBase

Fig. 3.2 Micrografia de la aleacion Base a una amplificacion de 200X mostrando adetalle las
nartictilas hlancas de diferentes tamarins v formas.

AccV Spot Magn Det WD —— 20um
250kv 6.0 800x  SE 10.0 FeAlBase

Fig. 3.3 Micrografia de la aleacién FeAl,, Base a una amplificacion de 800x
mostrando laformay el lugar de aparicion de las particulas blancas, asi como
lavariacién en tamafio.
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Una amplificacién mas alta (800X), de una frontera de grano (Fig. 3.3) revela que €
tamafio de estas particulas alargadas es muy variado. En esta micrografia se ilustra
también, una particula blanca de 55 micras de largo y € ancho de estas particulas
alargadas es de aproximadamente 0.3 micras. Adicionamente se pueden observar
particulas muy pequefias, cuya morfologia se acerca a una esfera de diametro aproximado

de 0.2 micras.

El andlisis quimico genera realizado sobre la superficie de la aleacidn intermetdlica
revela la presencia Unicamente de Al y Fe con una composicion quimica de 19.14% en
peso del Al y 80.86% en peso de Fe. Los picos caracteristicos de estos elementos se
encuentran desplegados en el espectro EDX de la Fig. 3.4. Un andlisis puntua realizado
sobre las particulas blancas revel 6 que la composicion es muy cercana a la composicion
guimica del andlisis realizado en forma general, obteniéndose un 82.22% en peso de Fey
17.78% en peso de Al. Este resultado muestra una deficiencia de Al en estas regiones de

contraste blanco.

FeAl Base

Fe

e A

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

Fig. 3.4 Espectro EDX Obtenido para Aleacion FeAl,,, obteniendo los picos caracteristicos parael hierro y aluminio
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La distribucion quimica de los elementos que componen la aeacion base fue revelada
mediante mapeo quimico realizado en la superficie pulida de la aleacion. Los resultados

obtenidos seilustran en laFig. 3.5.

En estos mapas de distribucién quimica se puede observar que e Fe se encuentra
distribuido de forma homogénea en la muestra, tanto en el grano como en las particulas
blancas. Sin embargo, la distribucion observada para los &omos de Aluminio resulté de
forma heterogénea sobre |la superficie analizada, es decir, en las regiones marcadas con
las flechas verdes en laimagen del mapeo de Al, que es precisamente donde se localizan
las particulas de contraste blanco (indicadas con la flechas blancas en la micrografia) hay
una deficiencia de &omos de aluminio comparado con |as regiones de contraste gris que
corresponden a los granos poliédricos. En base a estos resultados, la aeacion base puede

estar conformada por dos fases; unafasericaen Al y laotradeficiente en Al.

Fig. 3.5 Mapeo quimico donde se muestra la distribucion quimica de los elementos tanto en los granos
poliédricos como en las particulas de contraste blanco. Obteniéndose una distribucién heterogénea para €l
aluminio en los puntos marcados con las flechas
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3.2 ALEACION FeAly 1Li

En laFig. 3.6 se muestra la micrografia de la aleacion FeAlyo 1Li. En la imagen pueden
observarse granos alargados de tipo columnar, de diferentes dimensiones que van desde
1 a 1.5 mm. Los resultados obtenidos en esta aleacién claramente muestra que la adicién
del Li sobre la aeacion base modifica la microestructura de la aeacion. En la parte media
de la aleacion se observa una linea (flecha negra) de donde divergen los granos
columnares. La direccion de los granos columnares indica e flujo de calor durante €l
proceso de solidificacion. Diferentes contrastes fueron observados en los granos tal como
puede observarse en lamicrografia

Fig. 3.6 Aleacion FeAl 1Li aunamagnitud de 25X donde se observan
granos de tipo columnar y laflechaindica unalinea de crecimiento de grano.

En la Fig. 3.7 se muestra una micrografia amplificada a 50X, donde se puede apreciar
mejor e ancho de los granos que van desde 70 micras hasta 400 micras, con fronteras de
grano bien definidas. El contraste entre los granos también se encuentra muy bien
definido. Aqui claramente se aprecia el efecto que tiene el elemento microaleante sobre la
aleacién base. Su presencia en la estructura o fase modifica la morfologia de los granos
respecto ala aleacion base.
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“AccV Spot Magn Det WD | 500 ym
. 250kV50 50x  SE_10.1 FeALILi

Fig. 3.7 Imagen de la aeacion FeAly 1Li aunaamplificacion de 50X donde seilustra e
ancho de los granos obtenidos que van desde 70 hasta 400 micras.

¢V Spot Magn Det WD
H0KVEO 1200x  SE 102 FeAl 1Li

Fig. 3.8 Imagen a una amplificacion de 1200X que muestra particulas de formairregular
tanto en el seno (flechaazul) como en la fronteradel grano (flecha blanca).

Una amplificacion més alta (1200X) de una frontera de grano es ilustrada en la Fig.3.8.
La imagen revela la presencia de particulas de contraste blanco con un tamafio
aproximado de 3 micras (Flecha Blanca), incrustadas a lo largo de la frontera de grano,

sin embargo, en la misma micrografia se aprecian huecos y particulas en € seno de los
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granos cuya morfologia generamente se presenta en forma esférica con un tamafio
aproximado de 1 micra (Flecha azul).

El andlisis quimico realizado sobre la superficie pulida es ilustrado en el espectro de EDX
de la Fig. 3.9. La composicion quimica obtenida para € caso del andlisis general fue de
78.31% en peso para el Fey 21.69% en peso para Al (Fig. 3.9.8). El detector usado para
la recopilacion de rayos X caracteristico de cada uno de los elementos que componen la
muestra no es capaz de detectar €l Li, por 1o que en €l andlisis no se aprecia el pico
caracteristico de este elemento. Para las particulas encontradas en la frontera del grano,
no se obtuvo ninguna variacion en cuanto a la composicion quimica general. En este caso
como €l tamafio de las particulas es muy peguefio, lainformacion obtenida viene también
de los arededores de donde se encuentra la particula que se analiza, debido a esto es
dificil obtener un andlisis cuantitativo confiable de la particula. Los rayos X
caracteristicos captados por el detector corresponden tanto a las particulas como a grano
en donde se encuentra depositada la particula. Sin embargo, las particulas esféricas
encontradas en el seno del grano presentaron diferente composicion. El contenido de cada
uno de los elementos detectados fueron los siguientes: 92.54% en peso de Fe 'y 7.46% en
peso de Al. El espectro EDX obtenido en estas particulas es mostrado en la Fig. 3.9.b,
andlisis de particulas. Este andlisis indica que las particulas son ricas en Fe. Cabe
mencionar que esta composicidn no es propia de las particulas puesto que el material que
esta alrededor de ella también contribuye ala cuantificacion. Aqui la técnica es confiable
para la parte cuantitativa cuando se realiza €l analisis en forma general. En € caso de
andlisis puntuales el resultado se considera cualitativo.
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FeAl 1Li Feal 1Li Analisis a Particulas

Fe
Fe

Al

N f = “H' M

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

Fig. 3.9 Espectros EDX obtenidos parala aleacion FeAly, 1Li alamuestraen general (a) y a
la particula (b), obteniéndose | os picos caracteristicos para el hierro y aluminio.

Ladistribucion quimica de los elementos se muestra en el mapeo quimico de laFig. 3.10
donde claramente se puede observar la distribucion de los &omos de Fe 'y los &omos de
Al sobre la muestra. El mapeo correspondiente al Fe ilustra que este elemento se
encuentra distribuido uniformemente sobre toda la regién analizada. En cuanto a mapa
correspondiente al Al, este muestra algunas deficiencias de &omos sobre |a superficie,
principalmente donde se encuentran los huecos que muestran la evidencia de particulas
gue fueron disueltos durante la revelacion de la microestructura. EI mapeo quimico
realizado sobre €l hueco se encuentrailustrado en laFig. 3.11. En este mapeo claramente
ilustrael empobrecimiento de Al en donde esta el hueco, en cambio en el mapa del Fe no
se aprecia mucha diferencia. Una posible explicacion de este caso es que € Fe dispersa
mucho mas rayos X que e aluminio por lo que no se alcanza a notar una diferencia entre
el hueco y € cuerpo del grano en e mapa del Fe. En e caso de las particulas que se

encuentran en lafrontera de grano, en los mapeos no se observo diferencia alguna.
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1 10 pm

Fig. 3.10 Muestraladistribucion quimica general de la muestra parala aleacién FeAl
1Li, lasflechas indican algunas zonas donde la distribucién no fue homogénea

Fig. 3.11 Muestraladistribucion quimicaauna magnitud DE 6000X para las particulas que presentaron
unavariacion en la composicion quimica Donde se observa una notable deficiencia en Aluminio.
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3.3 ALEACION FeAly 3Li

Cuando €l contenido del elemento aleante se incrementa en la aeacion base, la
microestructura de la aleacion no cambid respecto a la aleaciéon FeAly 1 Li Fig. 3.12.
Nuevamente se observaron en la micrografia obtenida de la superficie de la aleacién
granos grandes de tipo columnar con una longitud aproximada de entre 0.6 mm y hasta
1.6 mm. Presentd un mismo patron de crecimiento de grano gue la aleacién anterior, es
decir, de adentro hacia el exterior de lamuestra, laflechablancaindica e nacimiento del

granoy €l flujo que sigui6 el calor durante el proceso de solidificacion.

Fig. 3.12 Imagen de laaeacidn FeAl, 3Li, que muestralongitud del grano que va desde 0.6
hasta 1.6 mmy tipo de crecimiento columnar; laflecha blancaindica el nacimiento del grano.

Una amplificacion mayor (2400X) de una zona para revelar la frontera de grano es
mostrada en la micrografia de la Fig. 3.13, en donde se puede apreciar que existen
particulas incrustadas a lo largo de la frontera del grano (marcadas con la flecha negra).

Estas particul as estén presentes en varias formas y tamafios.



Spot Magn Det WD F—————— 10 pm

200KV 45 2400%  SE 10.0 FeAL 3Li
U Tt

Fig. 3.13 Imagen de laaleacion FeAl,q 3 Li aunaamplificacion de 2400X que
muestra algunas particulas blancas, indicadas por la flecha negra, que se
observan incrustadas alo largo de la frontera de grano

En la siguiente imagen Fig. 3.14, a una amplificacion de 4000X, se pueden apreciar las
particulas blancas como pequefias semiesferas de un tamafio aproximado de 3 micras.

agn Det ‘WD '—1 500 pm

SE 100 FeaAl 3Li

Fig. 3.14 Imagen de particulas en la superficie del grano en la aeacion FeAly 3Li aunaamplificacion
de 50x y una amplificacion a 4000X revela que las particulas se encuentran tanto en el seno como en la
fronteradel grano con formasy tamafios variados.
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Se obtuvo en e andlisis quimico sobre la superficie: 76.48% en peso de Fe'y 23.52% en
peso de Al, comparando estos resultados con la aeacién FeAly, 1Li se tiene que la
composicion obtenida es similar para las dos aleaciones. Para el andisis de las particulas
encontradas a lo largo de la frontera de grano se obtuvieron los siguientes porcentajes en
peso: 73.32% parael Fey 26.68% para el Al. Estos resultados indican que la diferencia
entre las composiciones quimicas obtenidas entre la superficie en general y las particulas

es de aproximadamente 3% en peso atdbmico tanto para el Fe como parael Al.

En cuanto al andlisis quimico puntual realizado alas particulas blancas encontradas en la
superficie del grano, se obtuvo lo siguiente: 94.19% en peso de Fe 'y 5.81% en peso de
Al, para este caso S Se presenta una variacion importante en composicion quimica en
comparacion con los resultados obtenidos para la superficie en general. Los picos
caracteristicos de los elementos encontrados tanto para la muestra general como para las
particulas blancas se ilustran en la Fig. 3.15. Como se menciond anteriormente el pico

caracteristico parael Li no se muestra debido al tipo de detector utilizado para el andlisis.

FeAl 3Li

Fe

Al

Fe

| i

200 4.00 6.00 g.00 10.00 12.00 14.00

Fig. 3.15 Espectro EDX del andlisis quimico donde se muestran |os picos caracteristicos de |os el ementos
encontrados en lamuestra FeAl 4 3Li.
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La distribucién quimica de los el ementos para esta aleacion se muestra a continuacion en
el mapeo delaFig. 3.16, donde se puede observar que la distribucion del Fe en la muestra
es de forma homogeénea, y para el caso del Aluminio hay una pequefia deficiencia (Flecha
verde) en € érea que pertenece a la frontera del grano (flecha blanca), esto puede ser
debido a un sobre ataque de la muestra formado en la frontera de grano en e momento de

realizarse el ataque quimico.

Fig. 3.16 Distribucion quimica general paralaaeacion FeAly 3Li dondela
flechaverde indican unazonacon una deficiencia de aluminio, que pudo ser
causada por un sobre ataque quimico.

Redlizando el andlisis de distribucién quimica a una amplificacion de 4000X en la
superficie donde se observan particulas tanto en la frontera como en el seno del grano,
mostrada en la Fig. 3.17, se obtuvo una clara variacion en la distribucion quimica del

aluminio en lo que es &l area ocupada por |as particul as ubicadas en el seno del grano.
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Fig. 3.17 Distribucion quimica obtenida para los atomos de la muestra a una mayor
amplificacion (4000X) donde se puede observar que las particulas ubicada en € seno
del grano tienen una deficiencia considerable de Aluminio.
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3.4 ALEACION FeAl 4 3Ni

Al adicionar Niquel como microaleante en la aleacion base FeAly, la morfologia
observada presenta una notable diferencia en comparacion con la aeacion base,
mostrando un crecimiento de granos de tipo equiaxial en e centro de la muestra y
columnar hacia €l exterior, este tipo de crecimiento corresponde a un subenfriamiento
que sufre e metal al entrar en contacto con el molde frio™. Los granos se encuentran bien
definidos asi como sus fronteras, se presentan también variaciones en tonalidades de
color gris. Los granos tienen dimensiones mayores ya gue sus tamanos oscilan entre las
1200 y 1500 micras; y la superficie de los granos se presenta plana, libre de particulas.

Lamicrografia obtenida se presentaen laFig. 3.18.

g

AccV Spot Magn Det WD F—————— 500 m
100k 62 bix SE 101 FeAL3Ni

Fig. 3.18 Imagen abaja amplificacion (50X) que muestrala morfologia de la aleacion FeAl 4 3Ni
con granos de tipo equiaxia y columnar.

El andlisis quimico realizado sobre la superficie de la muestra arrojo los siguientes

resultados: 79.57 % en peso de Fe, 16.81% en peso de Al, 3.12% en peso de Ni y 0.5%

en peso de O, la presencia de oxigeno en el andlisis realizado nos indica que la muestra
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presenta un grado de oxidacion. En la Fig. 3.19 se ilustra €l espectro obtenido para €l

andlisis realizado donde se pueden observar |os picos caracteristicos para los elementos

encontrados.

La distribucion de los elementos encontrados (Fig. 3.20) muestra que en este caso, para

todos los elementos la distribucion es de forma homogénea, paralos diferentes contrastes

observados en la superficie pulida de la muestra.

FeAl 3Ni

I

Fe

10.00 12.00 14.00

Fig. 3.19 Espectro EDX que muestra |os picos caracteristicos de los elementos
encontrados parala aleacién FeAl, 3Ni, donde ademés se obtuvo € pico
caracteristico para el Oxigeno lo que nosindica un indice de oxidacién de la
muestra.
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Magn Det WD —1 200 pm

0 SE 102 FeAL3Ni

Fig. 3.20 Distribucion quimica de los elementos para la aleacion FeAl 4 3Ni,
donde se observa una distribucién homogénea.
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3.5 ALEACION FeAl 4 5Ni

La micrografia presentada en la Fig. 3.21 muestra la morfologia obtenida para esta
aleacion, donde podemos observar al igua que la muestra anterior, en la parte central de
la muestra un crecimiento de tipo equiaxia y hacia el exterior granos de tipo columnar,
sin embargo, se observa también que a adicionar 5% en peso de Ni como microal eante,
el tamafio de los granos en la muestra disminuye, se pueden distinguir granos desde 0.2
mm (Flecha negra), y en el centro de la muestra granos hasta de 1.8 mm (Flecha blanca).
Y en cuanto ala morfologia en este caso, |os granos, tanto equiaxiales como columnares,

presentan una forma mas alargada en comparacion con la aleacion FeAl 4 3Ni.

AccN  Spot Magn Det WD F—— 1mm

100KV 63 2hx SE 100 FeAloN

Fig. 3.21 Morfologia general de la aleacion FeAl, 5Ni a una amplificacion de
25X, con granos de tipo equiaxial (indicados con laflechablanca) y columnar
(indicados con la flecha negra).
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Para una amplificacion a 800X (Fig. 3.22), se puede observar que la muestra revela una
frontera de grano bien definida, asi como una variacion tanto en contraste como en
textura de los granos. En la zona marcada como A se muestra un grano de texturalisay

un tono mas oscuro comparado con las zonas marcadas como B y C.

Fig. 3.22 Imagen de la adeacidn FeAl, a una amplificacion de 800X ilustrando la frontera de grano y con
lasletras A, B 'y C seindican las diferentes texturas de |os granos.

Al redizar e andlisis quimico de la muestra en general se obtuvo un 77.51% (de
porcentaje) en peso de Fe, 18.49% en peso de Al y 4% en peso de Ni. Para este caso se
realizo el andlisis para cada una de |as tres zonas marcadas en la Fig. 3.22, en donde para
la zona marcada con laletra A se obtuvo: 78.01% en peso de Fe, 18.33% en peso de Al
y 3.66% en peso de Ni; para la zona marcada con la letra B: 77.3% en peso Fe, 18.76%
en peso Al y 3.94% en peso de Ni y por dltimo, para la zona marcada con la letra C
78.3% en peso Fe, 18.43% en peso de Al y 3.27% en peso de Ni. Los picos

caracteristicos para estos elementos se despliegan a continuacion en el espectro EDX
(Fig. 3.23).
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FeAl SNi

Al

Fe " Ni

2.00 4.00 6.00 600 10.00 12.00 14.00

Fig. 3.23 Espectro EDX paralaaleacion FeAl 5Ni, gue muestralos picos caracteristicos de los
elementos obtenidos.

En cuanto a la distribucion quimica obtenida se puede observar en la Fig. 3.24 que
resultd de forma homogénea para los elementos encontrados y no hubo diferencia

respecto a los diferentes contrastes y texturas encontrados.

Det WD F— 20um

SE 103

Fig. 3.24 Mapeo quimico de la aleacion FeAl, 5Ni donde se muestra una
distribucién quimica homogénea de |os elementos



3.6 ALEACION FeAly 3Cu

La adicion de Cu como microaleante en la aleacion intermetdlica cambié de forma
notable la morfologia del compuesto FeAl o, ésta se muestra en la Fig. 3.25, presentando
granos de tipo poliédrico de entre 3 y 8 caras y con tamafios de grano entre 110 y 750
micras, con contrastes bien definidos indicando las diferentes orientaciones sobre la
superficie atacada. A una amplificacion mayor (1200X) se puede observar que las

fronteras de grano estan bien definidas, y se pueden distinguir tres diferentes texturas, en
la zona marcada con laletra A la textura se observa de forma plana, mientras que en laB
y C la textura presenta rugosidades de dos contrastes diferentes indicando dos
orientaciones diferentes que son atacadas con la misma severidad por la solucion

quimica utilizada para revelar la microestructura.

AccY Spot Magn Det WD ————— 500um
260kv 6.0 50X SE 100 FeAL3Cu

Fig. 3.25 Imagen obtenida para la aleacion FeAl 4 3Cu a una amplificacion de 50X donde
se observan granos poliédricos de un tamafio aprox. entre 110y 750 micras; y auna
amplificacion mayor (1200X), se observa unafronterade grano bien definiday diferentes
texturasilustradas con lasletrasA, By C.
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En e andlisis quimico realizado a la superficie de la muestra se obtuvo un 75.61% en
peso de Fe, 19.73% de Al y 4.66% de Cu. También se realizo el andisis especifico para
las zonas marcadas como A, By C a realizar € andlisis quimico puntual no se observo
variacion en cuanto a la composicion gquimica general de la muestra. Este resultado
muestra una distribucion uniforme de los elementos quimicos de la aleacion base y del
elemento microaleante. En esta aleacién no se aprecia una segregacion del Cu lo que
indica una buena integracion hacia el compuesto intermetdlico FeAl4,. La Fig. 3.26
muestra el espectro EDX obtenido en el andlisis tanto general como la realizada en cada

uno de los granos en forma puntual .

FeAl 3Cu

Al

Fej A Cu
4

4.00 g.00 12.00 16.00 2000 200 2500 3z 36.00

Fig. 3.26 Espectro EDX de la aeacién FeAl,, 3Cu mostrando
|os picos caracteristicos de |os elementos encontrados

La distribucion quimica obtenida para esta muestra se ilustra en el mapeo quimico de la
Fig. 3.27, donde se observé que los elementos encontrados se estan distribuidos de forma
homogénea, puesto que no se presenta diferencia alguna entre los granos de contraste

claroy los de contraste oscuro. El mapeo se realiz6é a una amplificacién de 200X.
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Fig. 3.27 Mapeo quimico de la aleacion FeAl 4 3Cu, se obtuvo una distribucion
quimica homogénea para cada uno de los elementos encontrados
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3.7 ALEACION FeAly 1Ag

En la micrografia Fig. 3.28 se pueden observar granos de tipo equiaxiales en la zona
central delamuestray granos de tipo columnar del centro de la muestra hacia el exterior,
esto corresponde a una zona de enfriamiento rapido. Tanto los granos equiaxiales como
los columnares no presentan fronteras de granos bien definidos. Los granos equiaxiales
alcanzan dimensiones de hasta 1.3 mm y los granos columnares de hasta 2.2 mm

aproximadamente.

Fig. 3.28 Imagen de la a eacidn FeAl,, 1Ag auna magnitud de 25X mostrando la morfologia
con granos de tipo columnar y equiaxial, con tamafiosde 1.3y hasta2.2 mm.

A una amplificacion mayor se pueden apreciar particulas blancas de formas esféricas,
gue en la frontera del grano se unen para formar listones largos que la cubren, y algunas
se encuentran aisladasen el seno del grano, Fig. 3.29. El tamafio de las particulas blancas
es muy disperso puesto que los tamafios van desde aproximadamente 1.4 micras hasta 4

micras, marcadas con las flechas blancas.
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Fig. 3.29Imagen de la aleacion FeAl a una amplificacion de 1200X que muestralafronteradel grano, y
algunas particulas blancas a lo largo de la frontera'y en el seno del grano (indicadas con las flechas
blancas).

El andlisis quimico realizado por EDS en forma general a la superficie de la muestra
reportd una composicion en peso de 79.26 % de Fe, 17.61 de Al y 3.14% de Ag. Se
realiz6 también e andlisis especifico para € seno del grano sin presencia de particulas
blancas y se obtuvo lo siguiente composicién: 81.61% en peso de Fey 18.39% en peso de
Al; el andlisis redlizado a las particulas blancas encontradas tanto en la frontera como en
el seno del grano resulto ser rica en plata y la composicion obtenida fue la siguiente,
23.07% en peso de Fe, 5.46 % en peso de Al y 71.46% en peso de Ag. Con estos
resultados se puede observar gque practicamente la plata se encuentra solamente en las
particulas blancas, indicando que la plata no esté incorporandose completamente en la
aleacion intermetadlicay que ésta precipita tanto en la frontera del grano como en el seno
del grano. En la Fig. 3.30 a) se muestra e espectro obtenido del andlisis genera
realizado a la superficie de la muestra, mientras que en la Fig. 3.30 b) se muestra €l
espectro obtenido para € andlisis realizado en especifico a las particulas blancas
observadas y en la Fig. 3.30 c) se muestra el espectro obtenido del andlisis realizado al
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seno del grano sin presencia de particulas blancas. Obsérvese que en € espectro
correspondiente a las particulas blancas la intensidad del pico de la plata se incrementa

enormemente comparado con el pico obtenido parael analisis genera de la muestra.

a b)

FeAl 1Ag
FeAl 1Ag Particula Blanca

Al

Al

200 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 2.00 400 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

FeAl 1Ag Grano sin particulas

c)

Al

e A

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 1z.00 14.00

Fig. 3.30 Espectros EDX obtenidos paralaaleacién FeAl, 1Ag en donde; a) muestralos picos
caracteristicos de los elementos obtenidos para la superficie en genera de la muestra donde se
observalapresenciade Fe, Al y Ag, b) muestra los picos caracteristicos para €l andlisisrealizado a
las particulas blancas en donde se aprecia que la plata se encuentra en mayor proporcion en
comparacion con el Fey Al, y c) muestralos picos caracteristicos obtenidos para el seno del grano
sin presencia de particulas, donde se observa que solo el Fey Al estan presentes.

La distribucién quimica de los elementos de esta aleacién intermetdlica se presenta a
continuacién en la Fig. 3.31 a una amplificacién de 2500X. De esta forma se puede
apreciar la diferencia entre la composicion general y la composicion de las particulas

blancas.

50



En este mapeo se puede corroborar que la presencia de &omos de plata, en su mayoria se
encuentran en las particulas blancas de la aeacion intermetaica, también se puede
observar claramente € enriquecimiento de plata en estas particulas mientras que en la

aleacion se aprecia una deficiencia de este elemento.

Fig. 3.31 Distribucién quimica de los el ementos en la aleacién FeAl, 1A g, se puede
apreciar claramente que el seno del grano esta compuesto principalmente de hierro y
aluminio, mientras que la plata esta depositada en | as particul as blancas.
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3.8 ALEACION FeAL 4 3Ag

En la Fig. 3.32 se puede observar la morfologia de los granos para la aeacion
intermetalica con 3 % en peso de Ag, donde a igua que la aleacidon FeAly, 1AQg se
observan granos de tipo equiaxial; en la parte central de la muestra son de 2.6 mm
aproximadamente, mientras que hacia los extremos van disminuyendo en tamafio
presentando dimensiones de aproximadamente 0.6 mm de longitud. También se pueden
apreciar pequefias particulas de color blanco que en esta amplificacion son poco

apreciables los cuales se distinguen en forma de puntos.

Fig. 3.32 Aleacion FeAly 3 Ag aunamagnitud de 50 X, muestra el crecimiento del
grano detipo equiaxial con tamafios desde 0.6 y hasta 2.6 mm.

Redlizando una amplificacion mayor (1000X), se pueden apreciar en detalle las
particulas mencionadas anteriormente, que en su mayoria presentan formas esféricas,
aunque también se pueden observar formas elipticas. Estas particulas se encuentran tanto
en € seno del grano como en la frontera del grano. El tamafio de estas particulas es muy
variado, la mayoria de €llas presentan un diametro aproximado de 3 a 4 micras tal como
se muestra en la Fig. 3.33. En esta imagen también se puede distinguir claramente la

frontera del grano.
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Comparando las aleaciones de plata tanto FeAls 1Ag como FeAly, 3Ag presentan
caracteristicas muy similares en cuanto a morfologia, sin embargo se aprecia un
incremento en el tamafio de las particulas blancas precipitadas conforme aumenta €l

porcentaje en peso de Ag adicionado alaaeacion.

<% s
Acc V Spot Magn
25, 0 kV 50 1600 SE 9 5 FeAlSA
& A
Y AN 3 . TR

Fig. 3.33 Imagen de la aleacion FeAly, auna amplificacion de 1600X donde se observan
particulas blancas tanto en el seno como en la frontera del grano con un didmetro aprox.
entre 3y 4 micras.

El andlisis quimico genera realizado en la superficie pulida de la muestra reporté un
77.73% en peso de Fe, 16.77% en peso de Al y 5.5% en peso de Ag. También se realizd
el andlisis quimico para el seno del grano sin presencia de particulas blancas y se
obtuvieron los siguientes porcentajes en peso: 79.76% para Fe y 20.24% para Al. Por
altimo, e andlisis redlizado a las particulas blancas arrojo los siguientes resultados:
15.7% de Fe, 5.85 de Al y 78.46% en Ag. Con estos resultados se observa que la plata se
encuentra depositada en su totalidad en las particulas blancas. La similitud de las
aleaciones de plata tanto con 1% 0 3% en peso no solo se presenta en la morfologia, sino

también, en las caracteristicas de composicion.
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EnlaFig. 3.34 a) se presentan |0s picos caracteristicos de estos elementos en el espectro
EDX que resultaron del andlisis genera realizado a la superficie de la muestra, mientras
gue laFig. 3.34 b) muestra el espectro obtenido para el andlisis realizado especificamente
a las particulas blancas, y por ultimo la Fig. 3.34 ¢) muestra el espectro para €l andlisis
realizado a seno del grano sin presencia de particulas blancas. Se puede apreciar la
diferencia en laamplitud de los picos parala plata, asi como la ausencia de este pico en el

espectro correspondiente al andlisis realizado en el seno del grano.

a) b

FeAl 3Ag
FeAl 3Ag Particula Blanca

Fe

Ag

200 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 200 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

C) FeAl 3Ag Seno del grano sin Particulas

Al

1

20 120 6.20 6.20 10.20 12.20 14.20

Fig. 3.34 Espectros EDX obtenidos parala aleacién FeAl, 3Ag en donde; a) muestra
los picos caracteristicos de los el ementos obtenidos para la superficie en general dela
muestra donde se observala presenciade Fe, Al y Ag, b) muestralos picos
caracteristicos para el andlisis realizado alas particulas blancas en donde se aprecia
que la plata se encuentra en mayor proporcion en comparacion con €l Fey Al, y )
muestra los picos caracteristicos obtenidos para el seno del grano sin presenciade
particulas, donde se observa que solo €l Fey Al estan presentes.



En laFig. 3.35, se puede observar la distribucién quimica de los elementos en los granos
y particulas blancas. En las imégenes composicionales se puede ver que la distribucién
guimica del hierro y aluminio es homogénea mientras que la plata se encuentra
concentrada en las particulas blancas. Estos resultados coinciden con el analisis quimico
antes mencionado, ya que en la distribucion de la plata la mayoria se presenta en las
particulas blancas, mientras que la distribucion del Fe y Al presentan una deficiencia de
estos elementos en las zonas ocupadas por que particulas blancas. Este resultado
claramente indica que la plata se segrega de la aleacién a la temperatura en la que fue

obtenida este compuesto intermatdlico.

Fig. 3.35 Distribucion quimica obtenida parala aleacion FeAl4 3Ag donde se apreciala
deficienciade Fey Al en las particulas blancas y la ausenciade Ag en el seno del grano.
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3.9 ALEACION FeAl 4 2Ce

La micrografia presentada a continuacion, Fig. 3.36, muestra la morfologia obtenida
para aeacion FeAly con la adicion de Ce en un porcentaje en peso de 2%. Después del
ataque quimico, se puede observar un crecimiento de tipo dendritico columnar y algunos
granos aislados que se delimitan perfectamente. En las dendritas columnares marcadas
con las flechas negras, se puede distinguir que el crecimiento de estas dendritas es hacia
diferentes direcciones. En este caso, los granos observados no presentan diferencias en
cuanto a contraste de color, observandose un solo tono de gris, indicando una

distribucién uniforme del Cey que la aleacion esta formada por una sola fase.

4 1) T gt 1 ; I, I
s *—f_, F "I_'A._"' ol g dr= VA 3, - )

SE 101 FeAlZCe

Fig. 3.36 Imagen de la aeacién FeAly, 2Ce auna amplificacion de 400X que muestra
un crecimiento de tipo dendritico columnar en diferentes direcciones.

A una amplificacion de 3200X, Fig. 3.37, se puede apreciar perfectamente la forma del
grano que sobresale de la superficie (matriz), esta matriz cuenta con caracteristicas tanto
visuales como quimicas diferentes a las del grano, ya que mientras €l grano tiene una
forma bien definiday una superficie regular y compacta, en la matriz se observa que esta
conformada por material poroso.
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Al redlizar el andlisis quimico de la muestra de forma general, se obtuvo un 71.85% en
peso de Fe, 19.41% en peso de Al, 4.63% en peso de Ce, 2.4% en peso de Lay 1.72% en
peso de O. Este resultado indica que el Ce utilizado para agregar a la aleacion contiene
cantidades apreciables de La. Ambas son tierras raras y es comun tener impurezas en
estos materiales. La presencia de O en el andlisis muestra que esta aleacion es muy
propensa a oxidarse.

También se realizo e andlisis en forma especifica a grano (marcado con € recuadro
amarillo en la Fig. 3.37) y de la matriz que divide los granos, marcada con € circulo
amarillo en lamisma (Fig.); los resultados en porcentaje en peso son los siguientes. para
el grano 82.65% Fey 17.35% Al, mientras que paralamatriz fue 77.38% Fe, 13.61%, Al,
5.1% Ce, 2.64% Lay 1.26% O. De a cuerdo a estos resultados podemos observar que el
Cerio se encuentra depositado principalmente en lamatriz y no en los granos.

Spot Magn
200kV 42 3200 SE 103 FeAl2Ce

Fig. 3.37 Micrografia de la aleacion FeAl4 2Ce una amplificacion de 3200X, se puede
observar marcada con el cuadro amarillo la zona que pertenece a grano y con €l circulo
amarillo lamatriz.
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En laFig. 3.38 @) seilustran los picos caracteristicos para los elementos encontrados en
esta muestra al realizar el andlisis general, la Fig. 3.38 b) ilustra los picos caracteristicos
para los elementos encontrados especificamente en el grano y la Fig. 3.38 ¢) muestra €l
espectro obtenido en el andlisis redlizado a la matriz. En estos espectros se puede
observar claramente la presencia de los picos caracteristicos para € Ce, Lantano y
Oxigeno en lamatriz, mientras que parael andisis del grano Unicamente estén presentes

los picosde Fey Al.

a) b)

FeAl 2Ce Andlsis General FeAl 2Ce Analisis de Grano

Al

L

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00 z.10 4.10 6.10 8.10 10.10 12.10 14.10

Al

FeAl 2Ce Analisis Matriz

c)

Fe

Al

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

Fig. 3.38 Espectros EDX obtenidos paralos andlisis realizados a la aleacion FeAl 4 2Ce donde;

a) muestra los picos caracteristicos para los elementos encontrados en la superficie en general, ademas
de los elementos esperados Fe, Al, Ce, se encontrd La (que puede ser debido ala materia prima que se
utilizé) y oxigeno que indica que la muestra sufrié oxidacién, b) muestra los picos caracteristicos
encontrados para el andlisis realizado al grano donde se observé solo lapresenciade Fey Al y

¢) muestra los picos caracteristicos para el andlisisrealizado alamatriz, y se puede observar que en
esta zona estan depositadas casi en su totalidad las tierras raras adicionadas a esta aleacion.
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LaFig. 3.39 seilustraladistribucion quimica obtenida de |os el ementos en esta -aleacion,
donde se puede observar claramente la diferencia en distribucion en los componentes
guimicos, esta diferencia se muestra en las zonas con mayor intensidad de color que
corresponden a las areas con mayor concentracion para cada uno de los elementos. Para
el caso del Fe, Al y Ce se delimitan perfectamente estas &reas, mientras que parael Lay

el O estén presentes de forma més homogénea sobre toda la superficie de la muestra.

Podemos observar que la adicién de un aleante, en este caso Ce (perteneciente a la
familia de las tierras raras) modifica completamente la morfologia del grano, presentando
cambios notables respecto a las demas aleaciones. También, la presencia de Oxigeno en
la superficie de la muestra, indica la rapida oxidacion de la aleacion con Ce comparada

con lade las otros microa eantes, inclusive sin €llos.
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Fig. 3.39 Distribucién Quimica parala Aleacion FeAl , 2Ce, se observa que la distribucion de Fey Al en
su mayoria se encuentraen el grano, mientras que € Cey La se encuentraen mayor cantidad en la
matriz, mientras que & oxigeno tuvo una distribucion homogénea.
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3.10 DIFRACCION DE RAYOS X

FeAl
FeAl3Li
— FeAl3Ni
FeAl5Ni
FeAl3Cu
FeAl1Ag
FeAl3Ag
FeAl2Ce
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I 1
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Fig. 3.40 Espectros de difraccion de rayos X obtenidos en el andlisis de las diferentes aleaciones
intermetalicas

Las fases que estan presentes en cada una de las aleaciones fueron determinadas por
difraccion de rayos X. La Fig. 3.40 muestra los espectros de difraccion de rayos X de
cada aleacion intermetalica 'y en la figura se aprecia que la aleacion base esta compuesta
principalmente de la fase AlgsFens (JCPDS 45-0982) mientras que en la aeacion
intermetalica donde se le adiciond Li y Cu la estructura mas cercana que se aproxima a
los resultados de difraccién de rayos X fue la fase AlgsFeps (JCPDS 450983). Las
aleaciones donde se le adiciond Ni generaron la fase intermetalica AlggoFe€p.ooNio o2
(JCPDS 47-1127). Una estructura similar fue detectada en la aleacién donde se le
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adiciono Ce. Esta estructura no fue encontrada en |a base de datos de JCPDS por o que la
posicidn de los picos de esta aleacion es parecida a la detectada en las aleaciones con Ni
sugiriendo una estructura semejante. En las aleaciones con Ag fueron detectadas la fase
de la aeacion base Alp4Fepe v la fase correspondiente a la plata (JCPDS 40-783). En la
mayoria de las aleaciones intermetdlicas fue detectada una sola fase y solamente en las
aleaciones en donde se adiciond plata estuvieron presentes en la aleacion final dos fases.
Otra caracteristica que se observé en los espectros de difraccion de rayos X fue que la
adicion de los microaleantes a la aeacion intermetalica base modifico la estructura de la
fase detectada en la aleacidn base FeAl,. Estos cambios en la estructura correspondieron
a aguellas aleaciones que se agregaron Ni, Li y Ce. Sin embargo todas las aleaciones
presentaron una estructura cubica. Adicionalmente, la presencia de los microaleantes en
la aleacion base modifica el crecimiento de los cristalitos, por g emplo, las aleaciones con
Ni, Cuy Ag tienen un tamario de cristalita menor comparado con las aleaciones de Li y
Ce. Esta observacion se basa en laintensidad y el ancho de los picos de difraccion. Entre
mas altos y mas estrechos sean |os picos de difraccion mas grande son |os cristalitos que
conforman el grano. Esto puede claramente ser visto en el espectro de difraccion de la
figura 3.41 donde se ilustran la aleacién base y la aleacion con Li. Laintensidad del pico
pegueiio con ensanchamiento indica un tamafio de cristalito pequeiio mientras que la
aleacion con Li el pico es muy ato y estrecho indicando que los cristalitos que componen

el grano son muy grandes.
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Fig. 3.41 Ejemplo de picos de diferentes intensidades y ensanchamiento
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4. DISCUSION DE RESULTADOS

Los resultados obtenidos muestran que la adicion de los microaleantes modifican la
microestructura 'y la fase de la aleacién base en forma muy significativa, lo cual afectard
directamente sus propiedades mecéanicas tal como se describira con mas detale a
continuacion.

Para e caso donde se le adicion6 Li como microaleante se observaron fuertes
modificaciones en tamafio y forma del grano con respecto a la aleacion base. La
presenciadel Li en la estructura de la aleacion base modifico su estructuray el tamarfio de
los cristales que conforman € grano tal como lo ilustra los espectro de difraccion de
rayos X. Las modificaciones en la morfologia de grano, estructura cristalinay el tamafio
de cristalito obtenido con respecto ala aeacion base se ven reflgjadas en |as propiedades
mecénicas de esta aleacion cuyos resultados se muestra en la gréfica de la Fig. 4.1. Esta
gréfica presentalas propiedades mecénicas de resistencia ala tension vs deformacion

Resistencia alatensiéon vs Defor macion
600

~ 500

g

2

S 400 | —— FeAl Base

2 FeAl 3%Cu

's 300 1 —— FeAl 1%Li

© —— FeAl 3%Li

$ 200 - FeAl 3%Ni

.%‘ FeAl 1%Ag

X 100 4 FeAl 3%Ag
FeAl 2%Ce

O - T T T T T T
0 0005 001 0015 002 0025 003 0035
Deformacién (mm/mm)

Fig. 4.1 Grafica Deformacion vs Resistencia ala Tension obtenida para las aleaciones



De los resultados se puede observar que la aleacién con 3%Li presenta mejor resistencia
alatension en comparacion con la aeacion base, mientras que la aeacion con 1% de Li
presenta menor resistencia a la tension que la aeacion base. Las dos aleaciones
adicionadas con Li presentan el mismo porcentagje de deformacion que la aleacion base.
Por lo que € litio funciona como un modificador de la aleacion base brindandole mejor
resistencia alatension cuando se adiciona con 3% en peso atémico de Li.

Las aeaciones formadas con 3%Ni y 5%Ni presentaron también modificaciones en
tamafio y forma de grano comparada con la aleacién base ademas de cambiar
fuertemente la estructura de la aeacion base. En este caso la forma de los granos
producidos por la adicién de Ni fue € de un crecimiento equiaxia. Esta morfologia y
cambio de estructura de la aleacion por la adicion de Ni megjoro laresistencia alatension
comparada con la aleacion base, y en cuanto a porcentaje de deformacion presentd un
porcentaje menor en cuanto al resultado obtenido parala aeacion base.

El Cu en un 3% dentro de la aleacion base muestra un notable aumento en tamario de
grano, y también un cambio en su estructura. Aqui la microestructura consistio de granos
poliédricos similares a los de la aleacion base. Esta microestructura obtenida con la
adicion de cobre no mejord sus propiedades debido a que los resultados de propiedades
mecanicas obtenidas en esta aleacion fueron muy similares alas arrojadas por la aleacion
en cuanto a resistencia a la tension, s embargo, presentd menor porcentgje de

deformacion que la aleacion base.

Al agregar la plata en la aleacion base se observé un bajo porcentaje de solubilidad de la
planta dentro de la aleacién ya que se presentaron precipitados tanto para la aleacion con
1% de plata como la aleacion con 3% de plata. Las aleaciones adicionadas con plata
presentaron menor resistencia a la tensién que la aeacion base siendo la de mayor
porcentgje de plata la que presentd menos resistencia a la tension, €l porcentaje de

deformacién para ambas aleaciones fue similar ala aleacién base.
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Para la aleacion adicionada con Ce se obtuvieron |os porcentajes més bajos de ductilidad
y resistencia ala tension, esto se puede atribuir a la estructura dendritica que present6 la
aleacion por la adicidn de este elemento microaleante. Este tipo de crecimiento cristalino
puede dar lugar a microregiones con estructura de tipo amorfa, que se pueden fracturar

fécilmente, restando resistencia ala aleacion.
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5. CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos, se logro realizar una preparacion previa de las
muestras, que consistio en un pulido y ataque quimico, obteniendo imégenes claras y
definidas que permitieron determinar las caracteristicas morfolégicas de la
microestructura, tales como formay tamario de grano.

La adicion de elementos aleantes a la aleacion base modifica fuertemente las
caracteristicas morfolégicas de la aleacion base produciendo granos poliédricos,
columnares y dendriticos. La mayoria de los aleantes no generd precipitados de tamafios
micrométricos lo que indica una buena integracion de estos elementos a la estructura de
laaleacion base.

Laadicién de plata ala aleacion base no afecta su estructura porque la plata no se integro

alaaeacion base.

Se obtuvieron las distribuciones quimicas para cada una de | as aleaciones, en donde, para
los casos de las aeaciones adicionadas con Ni y Cu, presentaron una distribucion
totalmente homogénea para cada uno de los elementos que conforman la aeacion,
mientras que en las aleaciones adicionadas con Li, Ag y Ce, fueron encontradas

acumulaciones en las regiones donde se localizaron precipitados.

L as caracteristicas estructurales o de generacion de fases diferente ala aleacion base solo
fueron modificadas en las aleaciones a las que se le adiciono Li, Ni, Cuy Ce generando
una aeacion de una sola fase. La mayoria de los granos que componen la aleacion o fase
esta compuesta por cristalitos pequefios a excepcion de la aleacion 1Li que presentd

cristales muy grandes comparados con |las otras aleaciones

El tamanio de los precipitados de la fase plata sobre la aleacion base depende de la

concentracion en la aleacion.
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Con la adicién de los microaleantes se observaron modificaciones en las propiedades
mecanicas de las aeaciones, siendo las aleaciones adicionadas con 3% Li y 3% Ni las
gue presentaron mayor resistencia alatension; en cuanto a porcentaje de deformacion la
mayoria de las muestras resultaron muy similares a la aleacién base, siendo la aeacién
adicionada con 2% en peso Ce la que presentd la menor ductilidad y la menor resistencia

alatension.

La aleacion intermetdlica que presento las mejores propiedades fue la que se le adiciond
Li porque present6 una mayor resistencialatension y plasticidad comparado con las otras
aleaciones intermetdlicas y la aleacion base. Por o tanto, esta aleacion tiene mejores
propiedades de tenacidad que pueden ser mejoradas mediante un tratamiento térmico y
pueda aplicarse en sistemas de alta temperatura tales como |os sistemas de combustion e
intercambiadores de calor en |as plantas de generacion de energia el éctrica.
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