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Resumen

Para evidenciar la precipitacion de fases en la aleacion AA6063 se realizaron medidas de
Resistividad Eléctrica y de Calorimetria Diferencial de Barrido, las primeras de manera
isoterma en muestras envejecidas entre 200°C y 450°C y las segundas a diferentes razones
de calentamiento en muestras pre-envejecidas a 350°C durante diferentes tiempos. La
precipitacion se comprob6 analizando la composicion de las muestras a distintos tiempos
de envejecimiento, mediante Microscopia Electronica de Barrido. La resistividad eléctrica
manifiesta una tendencia bi-fase a T superiores a 200°C, que pudiesen corresponder a la
precipitacion de la fase B y su transformacioén a la fase B. Las medidas de DSC reflejan en
ese mismo rango de temperatura transformaciones endotérmicas y exotérmicas propias de
esas fases, mientras que en los termogramas de muestras pre-envejecidas a 350 °C se refleja
la desaparicion de la fluctuacion asociada con precipitacion de las zonas GP.

Abstract

The phase precipitation in an AA6063 alloy was studied on aged samples under isothermal
condition between 200°C and 450°C and at different heating rates in samples pre-aged at
350°C during different times by means of Electrical Resistivity and Differential Scanning
Calorimetry. The composition of the samples at different times of pre- aging was analyzed
by scanning Electronic Microscopy, verifying the precipitation state. The electrical
resistivity shows a tendency two-phases for T superior to 200°C, which could correspond to
the precipitation of the phase " and his transformation to the phase . Endothermic and

exothermic transformations of those phases was shown by DSC measures in that same



temperature rank, whereas the termogramas of the pre-aged samples at 350 °C reflected the

disappearance of the fluctuation associated with the precipitation of zones GP.
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INTRODUCCION

Las aleaciones de AI-Mg—Si han sido muy estudiadas por su importancia tecnologica y sus
propiedades fisicas y quimicas (corrosion, formabilidad, soldabilidad, etc.), ademés de su
excepcional incremento de dureza obtenido por precipitacion. Ellas son muy usadas en
productos de extrusion de Al, tal como para la construccion y propdsitos automotriz.
Ademas de estos factores su bajo precio lo hacen ser comercialmente muy atractivo
(Marioara et al. 2003). Las propiedades mecanicas del sistema Al-Mg-Si han sido objeto de
muchos estudios (Hagstrom, 1996; Puchi et al. 2003). Existe una relacion directa entre las
propiedades mecanicas exhibidas por esta aleacion y la cinética de cambios estructurales
que ocurre durante un tratamiento termo-mecanico. El objetivo del presente trabajo es
caracterizar dicha aleacion usando diferentes técnicas (resistividad, DSC y MEB), en la

cual por diferentes tratamientos térmicos se inducen cambios estructurales.

TECNICAS Y PROCEDIMIENTOS EXPERIMENTALES
Los aleantes principales de la aleacion AA6063 son Si (2 %) y Mg (0.56 %), con Fe y Mn

como aleantes secundarios. Dos tipos de tratamientos térmicos fueron aplicados: 1.



Homogeneizacion a 550°C durante 24 horas seguido de temple en agua a 4°C para congelar
el estado estructural. 2. T, con pre-envejecimientos variables a 25, 200, 250, 300, 350, 400
y 450 °C. Las medidas de calorimetria se realizan en un calorimetro diferencial de barrido
DSC7 Perkin Elmer. La conductividad eléctrica se mide a temperatura ambiente con un
sensor Sigmatest D-2.068. Los estudios de microscopia electronica de barrido (MEB)
fueron realizados con un microscopio PHILIP modelo XL-30.

RESULTADOS Y DISCUSION

La resistividad eléctrica de la aleacion AA6063 fue medida en muestras envejecidas entre
200°C y 450°C. La Fig. Imuestra la resistividad relativa {(p—po)/po} en funcion del tiempo
de envejecimiento de la aleacion AA6063. A 200 °C un comportamiento andémalo es
detectado el cual es tipico en estas aleaciones y corresponde a la precipitacion de zonas GP.
Para temperaturas entre 300 y 350°C se observa un comportamiento bifase, donde los
precipitados formados posiblemente durante el tratamiento térmico comienzan a disolverse
y a reacomodarse para luego de mucho tiempo a temperatura fija presentar un nuevo
decrecimiento. La primera etapa corresponde a la precipitacion de la zonas GP, ricas en Mg
y Si, mientras que la segunda corresponda a la formacion de la fase de equilibrio Mg,Si. A
400°C el comportamiento tiende a ser monofase, estando regulada esta cinética por la
precipitacion de la fase B. La difusividad de los dtomos de Mg y Si en aluminio nos
permiten sefialar que a menores temperaturas los arreglos atdmicos formados contienen
principalmente estos elementos, mientras a mayor temperatura contienen Si y Fe o solo Fe.
Esta variacion de p a temperaturas por debajo de 250°C puede asociarse con la secuencia de
precipitacion de la solucion solida inicialmente sobresaturada: SS—p”—f (Mg,Si), (Hatch,
1984). El estadio final a 200°C, donde no hay variacion de p en promedio, corresponde a un

estado de cuasi-equilibrio que predispone a la aleacion para futuras transformaciones.



La secuencia de precipitacion puede ser seguida de manera explicita por medidas de
Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC). En nuestro estudio, las muestras previamente
homogeneizadas son envejecidas por Smin, 2, 2 y 24 horas a 350 °C. Luego, se realizan las
corridas a razones de calentamiento (®) de 50, 100 y 200°C/min. La Fig. 2.a muestra la
variacion de flujo de calor en funcidon de la temperatura para muestras pre-envejecidas a
350°C y calentadas a 50°C/min. En la Fig. 2.b agrandamos la region de temperatura
comprendida entre 70 y 150°C de la Fig. 2.a para las muestras homogeneizadas y las
sometidas a un tratamiento Tg con 5 minutos a 350 °C. Alli mostramos dos
transformaciones exotérmicas desplazadas producto del pre-envejecimiento a 350 °C. En la
Fig. 3 para ®=100°C/min, observamos que la curva correspondiente a la muestra
homogeneizada, muestra una fluctuacion endotérmica a temperaturas por debajo de 100°C
correspondiente a la formacion y disolucion de las zonas Guinier-Preston (GP). Luego
existe una transicion con una fuerte depresion exotérmica en la vecindad de 320°C que
corresponde a formacion y disolucion de la fase B’ y finalmente una nueva depresion
exotérmica cerca de 450°C que asociamos con la fase 3 (Mg;Si). A mayores temperaturas
detectamos la precipitacion de particulas que contienen Fe y Mn principalmente. En las
muestras pre-envejecidas notamos que ya no aparece el pico endotérmico de las zonas GP
debido a que el recocido a 350°C lo elimina. En estas curva resalta, también, para los
recocidos de %2y 2 horas a 350 °C, dos picos endotérmicos cerca de 400°C asociados a la
disolucion de la fase P’ formada durante el recocido. Igualmente cerca de 500°C
observamos la disolucion de la fase . A mayores temperaturas se disuelven las fases ricas
en Fe y Mn. En la Fig. 4 para ®=200°C/min, detectamos nuevamente en la muestra

homogeneizadas la precipitacion de las zonas GP, la formacion de la fase f” a 350°C y la



formacion de la fase B hacia 530°C. En las muestras pre-envejecidas, nuevamente
desaparece la fluctuacion previamente asociada con las zonas GP, sin embargo observamos
una pequefia depresion que indica la precipitacion de la fase B’ cuya disolucion es
magnificada para los pre-envejecimientos de '2 y 2 horas.

Mediante Microscopia Electronica de Barrido (EDX-SEM) y analizando el porcentaje en
peso de cada elemento presente en las muestras se comprobd la precipitacion de los
diferentes aleantes. En la Fig. 5 mostramos nuestros resultados de EDX-SEM en muestras
homogeneizadas y pre-envejecidas por 24, 48 y 80 horas a 350 °C. El analisis porcentual de
los elementos contenidos en la aleacion se muestra en la tabla I. Notamos que el analisis de
la muestra homogeneizada refleja la presencia basicamente de aluminio y un bajo
porcentaje de Mg. Mientras que en la muestra pre-envejecida por 24 horas tanto el Mg
como el Si han precipitado con una relacion 1:1. En las muestras pre-envejecidas por 48
horas el porcentaje de Mg y de Si guarda una la relacion 2:1, con muy poca cantidad de Fe
precipitado. Mientras que para recocidos mas prolongados esta relacion se invierte y
aumenta el porcentaje de Fe precipitado. Debemos notar la presencia de un porcentaje
considerable de oxigeno en las muestras pre-envejecidas producto de la manipulacion de las
muestras. De todas formas es evidente que en la medida que el recocido es mayor la
proporcion de Mg y Si varia, confirmando la aparicion de la fase AI-Mg,Si a 48 horas.
CONCLUSIONES

Hemos estudiado la cinética de cambio de fases de una aleacion AA6063 bajo la condicion
de homogeneizada y de Ts. Concluyendo lo siguiente:

1. La resistividad eléctrica tiende a reflejar comportamientos diferentes segin la

temperatura de envejecimiento. Por debajo de 200 °C aparece un crecimiento anémalo de



resistividad mientras que por encima de esta temperatura se reporta un comportamiento a
dos fases, lo cual asociamos el primero con la precipitacion de zonas GP, mientras que lo
segunda corresponde a la precipitacion de la fase 3’ y su transicion a la fase f3.

2. Los estudios calorimétricos evidencian la anterior secuencia de precipitacion y
diferencia el comportamiento de la aleacién bajo la condicion de homogeneizada y de
recocida a 350 °C. El efecto de variar la razén de calentamiento es desplazar los picos y
valles generados por la difusion de los diferentes aleantes. Ocurriendo que los elementos
mas ligeros como el Mg y Si difunden mas rapido en Al que el Fe y el Mn.

3. El estudio por EDX refleja que para tiempos de recocidos intermedios a 350°C la
proporcion de Si y Mg es propia de la fase Mg,Si, siendo diferente esta proporcion al

inicio del pre-envejecimiento y para tiempos mas largos largo.
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Tabla I. Porcentaje en peso de los elementos Al, Si, Mg, Fe y O, presente en la AA6063

homogeneizada y pre-envejecidas por 24, 48 y 80horas a 350°C.

% en peso del Elemento homogeneizada 24h 48h 80h
Al 98,93 53,24 70,96 68,09

Si - 11,25 8,14 4,85

Mg 1,07 12,62 1,95 1,87

Fe - - 0,36 0,56
0] - 22,89 17,51 22,62

Figural. Isotermas de la Resistividad eléctrica relativa en funcion del tiempo de

envejecimiento a O 200°C, @ 250°C, A 300°C, A 350°C, [1400°C y M 450°C.

Figura 2. Variacion del flujo de calor en funcion de la temperatura para la aleacion AA6063

envejecida a 350°C con una razon de calentamiento de ®=50°C/min.

a. O homogeneizada, ® 5min, A 30min, A 2hy [ 24h.

b.O homogeneizada, ® Smin.

Figura 3. Variacion del flujo de calor en funcion de la temperatura para la aleacion AA6063

envejecida a 350°C, con una razon de calentamiento de ®=100 °C/min.

O homogeneizada, ® 5min, A 30min, A 2hy [ 24h.

Figura 4. Variacion del flujo de calor en funcion de la temperatura para la aleacion AA6063

envejecida a 350°C, con una razon de calentamiento de ®=200 °C/min.

O homogeneizada, ® 5min, A 30min, A 2hy [ 24h.

Figura 5. Micrografias por EDX de la AA6063 envejecidas a 350°C por a) homogeneizada,

b) 24h, c) 48h y d) 80 h.
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