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Resumen

Palabras clave

Se llevé a cabo un estudio de caracterizacién microestructural del compuesto intermetélico
Al,CuyNi, que se fabricé por fusién y moldeo y un posterior recocido de homogeneizacién
a 750 °C, durante 480 h. La evolucién estructural durante el recocido de homogeneizacién
se siguié por difraccién de rayos X. La microestructura se caracterizé por microscopia
electrénica de barrido y transmisién. Asimismo, se estudié la microhomogeneidad quimica
del compuesto intermetdlico, utilizando las técnicas de microandlisis de dispersién de
energia y de longitud de onda de rayos X. Los resultados verificaron que es posible obtener
el compuesto intermetdlico Al;CuyNi con la estructura cristalina y en la composicién
reflejada en la literatura. Ademds, su buena microhomegeneidad quimica sugiere su posible
aplicacién como un material de referencia para la técnica de microanélisis o el ensayo de
dureza.

Compuesto intermetélico. Al;CuyNi. Caracterizacién microestructural.

Microstructural characterization of the intermetallic compound Al,CuyNi

Abstract

A study of the microstructural characterization of the intermetallic compound Al;CusNi
was carried out. The intermetallic compound was fabricated using the melting and casting
process followed by a homogenization treatment at 750 °C for 240 h. The structural
evolution during homogenizing was analyzed by X-ray diffraction. The microstructure of
intermetallic compound was also characterized by scanning electron and transmission
electron microscopies. Additionally, the microhomogeneity of this compound was studied
by the Energy Dispersive and Wavelength Dispersive Spectroscopy. The results of this
work showed that it was possible to obtain the intermetallic compound with the crystalline
structure and at the composition reported in the literature. Besides, this compound showed
a good chemical microhomogeneity, which makes it a possible candidate as a material

reference for either microanalysis or hardness testing.

Keywords

1. INTRODUCCION

Los compuestos intermetélicos son fases o com-
puestos con una férmula quimica bien definida y
estable en un intervalo muy estrecho de composi-
cién quimica. Poseen una estructura cristalina con
un orden de largo alcance que, en algunos com-
puestos, puede mantenerse hasta la temperatura de
fusion y, en otros, puede desordenarse a una tem-
peratura definida mds bajal'*

La estructura ordenada hace que los coeficien-
tes de autodifusién sean menores que en una alea-
cién desordenada, proporciondndoles una mayor
estabilidad estructural a altas temperaturas y buena

Intermetallic compounds. Al;CuyNi. Microstructural characterization.

resistencia a la termofluencial®. Combinan, ade-
m4s, propiedades como baja densidad, elevada re-
sistencia mecdnica a altas temperaturas y buena re-
sistencia a la oxidacién!?. Los principales incon-
venientes son las escasas ductilidad y tenacidad a
temperatura ambiente. Diferentes trabajos® han
producido compuestos intermetélicos para el siste-
ma de aleacién Al-Cu-Ni.

Los materiales de referencia certificados son
materiales, producidos con una alta calidad y
completamente caracterizados, que se utilizan para
calibrar un sistema de medicién y/o para realizar
el an4lisis quimico de una sustancia desconocida,
permitiendo asegurar la reproducibilidad de las

()  Trabajo recibido el dia 15 de junio de 2003 y aceptado en su forma final el dia 20 de febrero de 2004.
(*)  Instituto Politécnico Nacional. Apdo. Postal 118-556. Admon. GAM. México. D.F.07051.

(**) Centro Nacional de Meteorologia. Apdo. Postal 1-100 Centro. C.P. 7600.
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mediciones. De acuerdo a la Norma ISO 34, los
requisitos generales de un material de referencia
son la homogeneidad quimica a un nivel de micré-
metros, el facil manejo y el bajo costol®l. La alta es-
tabilidad y el rango estrecho de composicién de los
compuestos intermetdlicos sugieren que podrian
utilizarse como referencia para andlisis quimico su-
perficial y microandlisis quimico para equipos de
microscopia electrénica, en especial, para aleacio-
nes base aluminio. Los materiales de referencia
existentes para el microandlisis quimico de equipos
basados en la dispersién de energia y de longitud
de onda de rayos X (EDS y WDS por sus siglas en
inglés) son, basicamente, metales puros. Sin em-
bargo, el uso de compuestos intermetélicos facilita-
rfa su aplicacién en el microandlisis de aleaciones.

El propésito del presente estudio consiste en fa-
bricar y caracterizar quimica y microestructural-
mente al compuesto intermetélico Al;CuyNi, ade-
mds de analizar la factibilidad de utilizar este
compuesto como material de referencia para el mi-
croandlisis quimico realizado con técnicas de dis-
persién de energia y de longitud de onda de rayos
X (EDS y WDS, respectivamente).

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la fabricacién del compuesto intermetalico
Al;CuyNi se emplearon elementos metslicos qui-
micamente puros. La composicién de 10 % atémi-
co, niquel, 32 % atémico, cobre y 58 % atémico,
aluminio, se seleccioné en base al diagrama de
equilibrio Al-Cu-Ni 7. Para fundir la aleacién se
utiliz6 un mini-horno de arco eléctrico, con una
temperatura maxima de 3.500 °C, bajo una atmés-
fera de gas argén. Se llevaron a cabo tratamientos
térmicos de homogeneizado a temperaturas de 500
y 750 °C, por tiempos de hasta 480 h, en un horno
tubular de resistencia eléctrica bajo una atmésfera
de gas argén. Las fases formadas durante el proceso
de homogeneizacién se analizaron por difraccién
de rayos X, en un difractémetro Siemens D-5000,
con radiacién monocromada, Ko, de cobre
(0,154056 nm). La microestructura se observé en
un microscopio electrénico de barrido, JEOL JSM
6300, utilizando electrones retrodispersados a 20
keV. Una vez obtenido el compuesto intermetali-
co, se llevé a cabo el microandlisis, utilizando es-
pectrémetros Noran de dispersién de energia y de
longitud de onda de rayos X, (EDS y WDS por sus
siglas en inglés). Asimismo, se preparé una mues-
tra para observacién en el microscopio electrénico

de transmisién, JEOL JEM 200 FX-II a 200 keV. La
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preparacion se realizé por la técnica de electropuli-
do de doble chorro, con un electrolito formado por
4 partes de alcohol etilico, 1 parte de dcido percls-
rico y dos partes de dcido nitrico, a-50 °C y 10 V.
Finalmente, se determiné la dureza Vickers de la
muestra, empleando un microdurémetro Leitz con

500 g.
3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Microestructura del compuesto intermeta-
lico Al;Cu,Ni

La microestructura de la aleacién Al-Cu-Ni, des-
pués de colada, presenté dendritas ricas en Cu-Ni
y regiones interdendriticas ricas en aluminio. Por
otra parte, la microestructura de la aleacién, des-
pués de su recocido de homogeneizacién a 750 °C
durante 480 h, indicé la presencia de una microes-
tructura monofdsica.

3.2. Estructura cristalina del
Al;Cu,Ni

compuesto

La figura 1 muestra una secuencia de patrones de
difraccién de rayos X correspondiente a la evolu-
cién estructural de la aleacion Al-Cu-Ni para dife-
rentes condiciones del tratamiento térmico de ho-
mogeneizacién. Se observa que la estructura de
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Figura 1. Difractogramas de rayos X de la aleacion Al-Cu-
Ni después de homogeneizada a diferentes condiciones.

Figure 1. X-ray diffraction patterns of Al-Cu-Ni alloy affer
solution treatment for different conditions.
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colada estd compuesta por cuatro fases: Al3Ni,
(8), Al4Cuy, (), ALL,Cu, (0) y Al;CuyNi, (1); v,
conforme progresa el recocido de homogeneiza-
cién, las fases Al;Cug, Al,Cu y Al3Ni, desapare-
cen hasta formarse completamente el compuesto
intermetélico Al;CuyNi de acuerdo a como lo pre-
dice el diagrama de equilibrio Al-Cu-Ni . Los
tres picos de difraccién mds intensos correspon-
den, en orden decreciente, a un dngulo 20 de
44.276, 44.094 y 81.216 °, PDF No. 7-28 18I

Las figuras 2a y 2b ilustran la micrografia de
campo claro del microscopio electrénico de trans-
misién (MET), para el compuesto intermetdlico
Al,CugNi y su correspondiente patrén de difrac-
cién de electrones, respectivamente. También se
observé la presencia de una microestructura mo-
nofésica. La comparacién del patrén de difraccién
de electrones con el patrén simulado, (Fig. 2¢), in-
dica que éste corresponde a un eje de zona <111>
para una estructura cristalina romboédrica como se

aporta en la literatural® v 1.

3.3. Microhomogeneidad quimica del com-
puesto intermetélico Al;CuyNi

Este estudio de microhomogeneidad consistid, ba-
sicamente, en realizar una serie de microanalisis
globales y puntuales en los espectrémetros de dis-
persién de energfa y longitud de onda de rayos X.
Para el microanalisis por EDS y WDS se utilizé el
paquete comercial del equipo Noran, basado en el
método ZAF!" que utiliza metales quimicamente
puros, como materiales de referencia. El método
ZAF calcula un factor de correccién del nimero 132 02z i1z 22 3z

uid 1ed eld dud

atémico Z, absorcién A y fluorescencia E La figura - * ' "
3 presenta las mediciones correspondientes a este 43 iy Tnt 314
estudio. Las lineas discontinuas reflejan la compo- & » & &
sicién quimica de la aleacién y los puntos repre- _ - - _
sentan el promedio de tres mediciones realizadas EE" 1#" W ﬂ] if"
en cada una de las muestras. En general, la varia-
cién de la composiciéon quimica del compuesto in- Bl 10l ol 12l
termetdlico fue menor de 3 %, y la dispersién de & L L &
resultados fue menor en el microandlisis efectuado — - - - -
. ., . e old iie o2 132
por dispersion de longitud de onda que en aquellos - + & . -
realizados por dispersién de energfa. Este tipo de ) ~ ) )
variacién sugiere que el compuesto intermetdlico 353 315 1;‘-.3 “ia

Al;CuyNi podria ser utilizado como material de re-

ferenc’1a para .el mlcroana[lllzslls, via .41sper510n‘ de Figura 2. (a) Micrografia de campo claro del MET, (b) pa-
energfa o longitud de onda'*. También, es posible tron de difraccién de electrones y (c) patrén simulado para
utilizar este compuesto intermetélico como mate- el compuesto intermetdlico Al;Cu Ni.

rial de referencia de espectrémetros de fluorescen-

cia de rayos X, ya que se estd asegurando una ho- Figure 2. (a) BF-TEM micrograph, (b) its corresponding

electron diffraction pattern and (c) simulated electron pattern

mogeneidad quimica a niveles de micrémetros. for the infermetallic compound Al,CuNi.
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Figura 3. Gréfica del estudio de microhomogeneidad qui-
mica para el compuesto intermetdlico Al,Cu,Ni.

Figure 3. Chemical microhomogeneity for the intermetallic
compound Al,Cu,Ni.

3.4. Dureza del compuesto intermetalico
Al,CuyNi

La variacién de dureza del compuesto Al;CuyNi se
ilustra en la figura 4. La dureza Vickers promedio
es de, aproximadamente, 900 y corresponde a una
dureza de 65 en la escala Rockwell C. Este hecho
también sugiere su posible uso como un material
de referencia para dureza.
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Figura 4. Variacién de dureza Vickers para el compuesto
intermetdlico Al;Cu/Ni.

Figure 4. Vickers Hardness variation for the intermetallic
compound Al,Cu Ni.
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4. CONCLUSIONES

Se realizé un estudio de caracterizacién estructu-
ral, microestructural y quimica del compuesto in-
termetélico Al;CuyNi y se determiné que es posi-
ble fabricarlo via fusién y vaciado, seguido por un
recocido de homogeneizacién. Se confirmé su es-
tructura cristalina y que es posible utilizarlo como
un material de referencia para microandlisis en
equipos EDS y WDS debido a su buena microho-
mogeneidad quimica.
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