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En este trabajo se ha determinado la estructura de la fase Al;CaZn, presente en una chapa laminada de
la aleacién Al-5 % Ca-5 % Zn, mediante técnicas de difraccién de rayos X (DRX) y difraccién de
electrones (MET). Ademds, se ha estudiado su textura mediante figuras de polos y la funcién de distri-
bucién de orientaciones (FDO). La aleacion Al-5 % Ca-5 % Zn objeto de este estudio consta de una
matriz de aluminio de grano fino (d = 2-3 wm) y un 20 % vol. de la fase Al;CaZn. Esta segunda fase
estd presente en el material de partida en forma de particulas esferoidales de 0,2 - 0,5 pwm de didmetro.
La aleacion presenta un comportamiento superpldstico en un amplio intervalo tanto de velocidades de
deformacién como de temperaturas. Se ha encontrado que la fase Al;CaZn posee una estructura tetra-
gonal centrada, con pardmetros de red a = b = 0,422 nm y ¢ = 1,131 nm. Presenta, ademds, una textura
de fibra <001>, en la que los cristales se colocan preferentemente con el eje ¢ perpendicular al plano
de laminacién. Esta textura se acentia después de tratamientos térmicos severos.
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Structure and texture of the Al;CaZn phase in an
Al-5 % Ca-S % 7Zn superplastic sheet alloy

Abstract

1. INTRODUCCION

The structure of the intermetallic phase Al;CaZn present in the superplastic sheet alloy Al-5 % Ca-5
% Zn has been determined by means of x-ray diffraction (XRD) and electron diffraction (TEM).
Also, the texture of this phase has been studied by means of pole figures and the orientation
distribution function (ODF). The Al-5 % Ca-5 % Zn alloy is formed by a fine grained aluminum
matrix (d = 2-3 pm) and 20 % vol. of Al;CaZn in the form of round-shaped particles with 0.2-0.5
pm diameter. This alloy undergoes superplastic behavior in a wide range of strain rates and
temperatures. It has been found in this work that the structure of the second phase is body-centered
tetragonal, with lattice parameters @ = b = 0.422 nm and ¢ = 1.131 nm. The texture of the alloy is
formed by the fiber <001>, i.e., the crystallites are oriented preferentially with the c-axis
perpendicular to the rolling plane. The texture sharpens after severe annealings.

Keywords: Texture. Superplasticity. Aluminium. Intermetallics. Crystallography.

tructura de los materiales cristalinos y su evolucién
con los procesos termomecdnicos. En un principio,

El andlisis de texturas mediante difraccién de
rayos X (figuras de polos y la funcién de distribu-
cién de orientaciones, FDO) ha demostrado ser una
herramienta muy poderosa para estudiar la microes-
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se estudiaron texturas de materiales de estructura
cubica (ccc y cc) (1). Ello permitié profundizar en
los mecanismos microscépicos responsables de pro-
cesos, como, por ejemplo, la recristalizacion y la
deformacién a temperatura elevada (2 y 3). En la
actualidad, existen también bastantes estudios de
textura realizados en materiales de estructura hexa-
gonal (4). Sin embargo, apenas existen trabajos en
los cuales se haya aplicado esta técnica a materiales
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de estructuras mds complejas, como, por ejemplo,
la tetragonal. :
El objeto de este trabajo es determinar los para-
metros de red del compuesto intermetdlico
Al;CaZn, con estructura tetragonal, de la aleacion
superplastica Al-5 % Ca-5 % Zn y estudiar c6mo
evoluciona su textura con tratamientos térmicos.
Puesto que la fraccién de volumen de segunda fase
es bastante elevada, aproximadamente un 20 %, es
importante tener en cuenta su contribucion para
entender la respuesta mecdnica del material.

2. PARTE EXPERIMENTAL

La aleacién Al-5 % Ca-5 % Zn es un material
bifasico que consta de una matriz de aluminio de
grano fino (2-3 pm) y un 20 % en vol. de segunda
fase, Al;CaZn. Como consecuencia del procesado
termomecanico, descrito detalladamente en (5), la
segunda fase se presenta en forma de particulas
alargadas en la direccion de laminacién. La alea-
cién Al-5 % Ca-5 % Zn presenta un comportamien-
to superpldstico en un amplio intervalo de tempera-
turas y velocidades de deformacion (7 € (350-550
°C); £ € (10-1-10-5 s-1)) (6 y 7). El alargamiento
maximo en estos intervalos ha sido 800 %.

La microestructura se ha estudiado mediante
microscopia electrénica de barrido (imagen de elec-
trones retrodispersados) y microscopia electrénica
de transmisién (MET). La estructura de la segunda
fase, Al;CaZn, hasta el momento desconocida, se
ha determinado mediante técnicas de difraccion de
rayos X (DRX) y difraccién de electrones (MET).

La textura de la segunda fase se midié mediante
el método de reflexién de Schulz en el material de
partida y en muestras recocidas a 520 °C durante 24
y 90 h. Para ello, se utilizé un difractémetro Sie-
mens D5000, provisto de un anillo cerrado de
Euler, y radiacién Ko del cobre. La preparacion de
las muestras consistié en un desbaste con lijas cada
vez mds finas y en un pulido con diamante de
I pm.

Las fracciones de volumen de material orienta-
do, segun las distintas componentes de la textura, se
calcularon mediante un método numérico cuyos
detalles se explican en (8).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la figura 1 se muestra la microestructura de
partida de la aleaci6n superplastica Al-5 % Ca-5 %
Zn (Fig. 1a) y su evolucién con tratamientos térmi-
cos a 520 °C durante 24 h (Fig. 1b) y 90 h (Fig. 1c).
En el material de partida (Fig. la), la matriz de alu-
minio posee un grano de tamafio pequefio, de apro-
ximadamente 1-2 wm, que no pudo ser revelado

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

FiG. 1.— Imagen de electrones retrodispersados que

muestra la microestructura de la aleacion Al-5 %

Ca-5 % Zn. a) en estado de recepcion, b) recocida a

520 °C durante 24 h y ¢) recocida a 520 °C durante

90 h. La direccién de laminacién coincide con la
horizontal.

FIG. 1.— Electron backscattered image showing the

microstructure of the Al-5 % Ca-5 % Zn alloy. a) as

rolled, b) annealed at 520 °C for 24 h and

c¢) annealed at 520 °C for 90 h. The rolling direction
is the horizontal.
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con claridad. Las particulas de segunda fase, cuyo
didmetro medio es 0,6 pwm, son alargadas y estdn
orientadas en la direcciéon de laminacién. Después
de un tratamiento térmico a 520 °C durante 24 h, se
aprecia claramente un aumento del tamafio de
grano. Las particulas de segunda fase se esferoidi-
zan y también aumentan de tamafio (el didmetro
medio es aproximadamente 0,9 wm) fenémeno que
recibe el nombre de maduracién de Ostwald. Estos
efectos se aprecian atin mds claramente después de
un tratamiento de 90 h (Fig. 1c). Las particulas de
segunda fase alcanzan entonces un tamafio medio
de aproximadamente 3,4 pm.

Se ha encontrado que la estructura cristalina de
la segunda fase Al;CaZn es tetragonal centrada (tc)
con pardmetros de red a = b =0,422nmy c = 1,131
nm. En la figura 2, se muestran determinados pasos
del proceso de determinacién de los pardmetros de
red. La figura 2a es una micrografia de MET, en la
que se muestra la distribucién de particulas de

segunda fase. El diagrama de difraccién de rayos X
de una de estas particulas puede observarse en la
figura 2b. En las figuras 2c y 2d se muestran los
diagramas de difraccién de electrones correspon-
dientes a las zonas (001) y (331), respectivamente.
Se pudieron obtener dichos diagramas inclinando
55° a lo largo del vector de difraccion comdin (110),
que es necesario mantener excitado durante el pro-
ceso de inclinacion. Esto es posible utilizando un
portamuestras de doble inclinacion.

Para calcular la textura de la segunda fase, se
utilizaron los siguientes planos cristalinos: (110),
(112), (114), (105), (006) y (204). En la figura 3 se
muestra la funcién de distribucién de orientaciones
correspondiente al material de partida. Se puede
observar que las zonas de mayor intensidad se
encuentran dentro de una banda situada en @ = 0°.
Se trata, aproximadamente, de una textura de fibra
<001>. Asi, pues, las particulas de segunda fase se
encuentran orientadas preferentemente de forma
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FiG. 2.— Determinacién de la estructura cristalina de la segunda fase de la aleacion Al-5 % Ca-5 % Zn.
a) micrografia (MET); b) espectro de rayos X; ¢) y d) diagramas de difraccién de electrones correspondientes
a las zonas 100 y 331.

FIG. 2.— Determination of the structure of the second phase of the Al-5 % Ca-5 % Zn alloy. a) TEM
micrograph; b) x-ray spectrum; c) and d) electron diffraction diagrams corresponding to the 100 and 331

gones.
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FiG. 3.— Cortes ¢; = cte. de 1a FDO del material de
partida.

FiG. 3.— Texture of the as-rolled material. ODF
cuts ¢; = const.).

que el eje c estd alineado con la direccién normal
de laminacién. Un anélisis detallado de la figura 3
permite afirmar que la intensidad de la textura no es
uniforme en toda la fibra, y se observan ciertos
mdaximos, poco pronunciados, para determinados
valores de ¢; y ¢, Es decir, no existe una simetria
cilindrica perfecta alrededor del eje z, sino que exis-
ten unas posiciones preferentes para los ejes x e y.
La fraccién de volumen de segunda fase orientada
segun la fibra <001> es aproximadamente 28 %.

Después de tratamientos térmicos, la textura de
fibra <001> se acentia. Esto se puede observar en
la figura 4, en la cual se representan las FDOs
correspondientes a la fase Al;CaZn después de tra-
tamientos térmicos a 520 °C durante 24 h (Fig. 4a)
y 90 h (Fig. 4b). Los contornos de intensidad tien-
den a alinearse con la direccién ® = 0°, mientras
que los maximos secundarios aislados de intensidad
correspondientes a orientaciones con ® > 45° tien-
den a desaparecer. La fraccién de volumen de parti-
culas intermetdlicas de segunda fase, orientada
segun la fibra <001> después del tratamiento de 90
h, es aproximadamente 37 %.

Mediante el proceso de maduracién de Ostwald,
atomos de unas particulas se difunden a través de la
red y pasan a formar parte de otras particulas. De
esta manera, las primeras disminuyen y llegan a
desaparecer, mientras que las dltimas se esferoidi-
zan y crecen. Lifshitz, Slyozov y Wagner fueron los
primeros en formular, hace tres décadas, una teoria,
que hoy ya se considera cldsica, acerca de este
fendmeno (teoria LSW) (9 y 10). Estos autores pre-
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FiG. 4.— Cortes ¢ = cte. de la FDO del material
recocido a 520 °C durante a) 24 h 'y 5) 90 h.

FIG. 4.— Texture of Al-5 % Ca-5 % Zn annealed
at 520 °C for a) 24 h and b) 90 h ODF cuts
(¢; = const.).

dijeron que el cubo del radio medio de las particu-
las aumenta linealmente con la duracién del trata-
miento térmico. Los resultados de este primer estu-
dio estdn plenamente aceptados en la literatura,
pero no permiten predecir con exactitud los datos
experimentales. Desde entonces, se han publicado
numerosos estudios que intentan introducir correc-
ciones a la teorfa LSW incluyendo en los modelos
factores cada vez mds complejos, como, por ejem-
plo, la distribucion de tamafios de particulas (11),
la distribucién espacial de las particulas (12) y
el gradiente de concentracidn existente a su alrede-
dor (13). Sin embargo, no existen estudios en los
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cuales se haya tenido en cuenta la orientacién de las
particulas. _

En este trabajo se ha podido comprobar que la
maduracién de Ostwald es un proceso selectivo.
Asi, tienen preferencia a crecer aquellas particulas
orientadas de tal forma que su eje c es paralelo a la
direccién normal de laminacién. Las particulas con
otras orientaciones tienden a desaparecer.

4. CONCLUSIONES

La aleacion Al-5 % Ca-5 % Zn es un material
bifdsico que consta de una matriz de aluminio de
grano fino (2-3 wm) y un 20 % en vol. de segunda
fase, Al;CaZn, que se presenta en forma de particu-
las alargadas en la direccién de laminacién. En este
trabajo, se ha estudiado la estructura cristalina de
esta segunda fase, asi como la evolucién de su tex-
tura con tratamientos térmicos. Se han obtenido las
siguientes conclusiones:

— La fase Al;CaZn posee una estructura tetragonal
centrada, con pardmetros de red a = b = 0,422
nmy c=1,131 nm.

— La textura de la segunda fase Al;CaZn, presente
en la aleacién Al-5 % Ca-5 % Zn en estado de
recepcidn, es una textura de fibra <001>. Los
cristales se colocan preferentemente con el eje z
perpendicular al plano de laminacién.

— Cuando el material se somete a un tratamiento
térmico, las particulas de segunda fase se esfe-
roidizan y aumentan de tamafio (maduracion de
Ostwald). Simultaneamente, la textura de fibra
<001> se acentiia. Estos efectos son mds nota-
bles a medida que la severidad del tratamiento
térmico aumenta.

— La maduracién de Ostwald es un proceso selec-
tivo. Preferentemente crecen particulas orienta-
das de tal forma que su eje ¢ es paralelo a la
direccién normal de laminacién, mientras que
particulas con otras orientaciones tienden a
desaparecer.
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