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Resumen: Se estudié el comportamiento bajo deformacién en tensién a alta temperatura de una aleacién
Al-7Zn-2Mg, previamente laminada en frio. La microestructura del material fue caracterizada antes y des-
pués de las pruebas a fin de observar los cambios ocurridos. Las pruebas se realizaron bajo diferentes con-
diciones de temperatura, velocidad de deformacién y tiempo de permanencia a la temperatura de prueba.
El estudio mostré que la ductilidad es méxima en el rango de temperaturas de 350 a 400° C para velocida-
des de deformacién de 0.66 x 10~3a 6.66 x 10~3 s~! y tiempo de permanencia de 20 minutos. Los cam-
bios microestructurales, después de la deformacion, fueron principalmente recristalizacién y disolucién de
precipitados. Se encontr6 que una microestructura de grano fino y equiaxial con una dispersién homogé-
nea de precipitados favorece la ductilidad en caliente de esta aleacién.

HIGH TEMPERATURE DUCTILITY OF Al-7Zn-2Mg ALLOY

Abstract: The tensile deformation behaviour at high temperature of a coldrolled Al-7Zn-2Mg alloy
was studied. The material microstructure was characterized before and after testing. The tests were done
under different temperatures, strain rates and times of permanency at test temperature. The study
showed that the ductility is a maxium in the range of temperatures between 350 and 400° C, for strain rates
of 0.66 x 1073 t0 6.66 x 1073 s~! and times of permanency of 20 minutes. The main microstructural
changes after deformation were recrystalization and dissolution of precipitates. It was found that a fine
g;'lained microstructure and a homogeneous dispersion of precipitates improves the hot ductility of the
alloy.

I. INTRODUCCION

Existen varios trabajos en los cuales se ha observa-
do un comportamiento superplastico en aleaciones de
tipo Al-Zn-Mg. 1-3 En estos trabajos se han empleado
aleaciones de composiciones muy similares a la usada
en la presente investigacién, habiéndose obtenido en
algunos casos alargamientos en tensién de hasta 400%
aproximadamente.!
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Es evidente que las caracteristicas inherentes de un
comportamiento de alta ductilidad (bajo esfuerzo de

“flujo y grandes alargamientos de ruptura) serian de

interés si pudieran obtenerse en un material comer-
cial y sin que se requiriera un complicado procesa-
miento termomecanico previo.

Trabajos anteriores !:2 parecen indicar que esto es
posible en un material deformado en frio, cuando
cuenta con una dispersion homogénea de precipita-
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dos que cumplen dos funciones: servir de micleos pa-

ra el proceso de recristalizacién e impedir un rdpido

crecimiento de grano.

El presente trabajo es una investigacién encamina-
da a determinar las condiciones de temperatura, velo-
cidad de deformacioén inicial, velocidad de calenta-
miento y tiempo de permanencia (empape) a la tem-
peratura de prueba antes de aplicar la carga para el
desarrollo de alta ductilidad en una aleacién Al-7Zn-
2Mg; asimismo, se aportan datos acerca de los cam-
bios microestructurales (recristalizacion, tamaiio de
grano y disolucién de precipitados) ocurridos duran-
te el proceso de deformacién en caliente.

Los datos reportados serian de utilidad para traba-
jos posteriores encaminados a profundizar en el estu-
dio de esta aleacién. Dichos estudios se justificarian
por el hecho de tratarse de una aleacién de composi-
cién quimica bastante usual, con buenas propiedades
a temperatura ambiente y que, con una-alta formali-
dad en caliente, pudiera ser aprovechada para dismi-
nuir los consumos de energia durante su'conformado
o bien para conseguir formas més intrincadas.

II. ANTECEDENTES TEORICOS Y
EXPERIMENTALES

1. Generalidades

La habilidad de algunas aleaciones metilicas para
fluir de manera semejante a la-del vidrio fue reporta-
_da en la literatura cientifica hace aproximadamente
cincuenta afios, pero el primer reporte de deforma-
cién superplastica verdadera en la que se logran alar-
gamientos sin constricciones se atribuye al trabajo de
Pearson realizado en Inglaterra en 1934.4 Sin embar-
g0, aun cuando este resultado fue subsecuentemente
observado en Europa Occidental y los Estados Uni-
dos, el tépico de superplasticidad recibi6 poca o nula
atencién hasta 1962, cuando Underwood publicé la
descripcién del trabajo experimental realizado sobre
los materiales superpldsticos en la Unién Soviética,
en donde se introdujo el término superplasticidad.*
La deformacion superplastica. se refiere a la pro-
piedad de algunas aleaciones metilicas de presentar
grandes alargamientos en tensién antes de la ruptura.
Aunque no hay una cantidad de alargamiento precisa
que defina un requerimiento minimo para la super-
plasticidad, los alargamientos logrados son del orden
de varios cientos de porciento. Esto iltimo normal-
mente ocurre en un estrecho rango de temperaturas y
velocidades de deformacidn; pero existe una forma
menos desarrollada de la superplasticidad con meca-

nismos muy similares que puede definirse como duc-
tilidad extrema y que abarca una gama mayor de
temperaturas y velocidades de deformacién.

La caracteristica mds itil de los materiales su-
perpldasticos es su habilidad para deformarse a bajos
esfuerzos aplicados y dando deformaciones excepcio-
nalmente grandes. Claramente, el formado super-
plastico es de gran interés, ya que las reducciones en
costo son grandes y se provee de gran libertad en el
disefio de formas complejas, usando métodos y pre-
siones no posibles anteriormente.

De wmta manera el interés en la superplasticidad se
ha expandido rédpidamente en afios recientes con la
premisa de que los metales superplasticos tienen una
amplia aplicacién potencial en muchas operaciones
industriales de formado.

2. Requerimientos para la superplasticidad

Existen dos requerimientos principales para la de-
formacion superpl4stica.!-6 El primero es un tamaiio
de grano muy pequerio y estable, tipicamente menor
de 10 micras. El segundo es una temperatura de prue-
ba alta, esencialmente del orden de la mitad del pun-
to de fusién del material.

El ultimo requerimiento es usualmente incompati-
ble con el primero; por esto, los materiales superplas-
ticos Optimos tienden a ser aleaciones eutécticas o
eutectoides donde el crecimiento de grano es limitado
por la presencia de segundas fases, o aleaciones con-
tapiendo una dispersién fina de segundas fases que
actien como refinador de grano. Estas iltimas son
monofdsicas a la temperatura inicial de trabajo en ca-
liente y sufren precipitacién inmediatamente después
o durante el trabajo a temperaturas progresivamente
més bajas. Puede pensarse que la recristalizacion y la
precipitacién ocurren simultdneamente y asi se inhibe
el crecimiento de nuevos granos.

Es necesario aclarar la funcién separada de los
limites intercristalinos y de interfase. Los limites de
interfase se mueven lentamente y son los responsa-
bles de mantener un tamariio de grano fino y estable.

3. Superplasticidad en Al-Zn-Mg

Se ha mostrado!-2 que aleaciones base aluminio
conteniendo zinc y magnesio en proporciones comer-
ciales y con precipitados que promueven la recristali-
zaci6n y limitan el crecimiento de grano, pueden ser
superpldsticas mediante la aplicacién de ciertos trata-
mientos termomecanicos. Estos consisten basicamen-
te en un envejecido total, seguido de homogeneiza-
cién con un posterior proceso de deformacion en ca-
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liente (forja, extrusién o laminacién) y finalmente re-
duccién severa por medio de laminacién en frio.

Los resultados obtenidos en estos trabajos han
mostrado alargamientos mayores de 150%, obteni-
dos regularmente a temperaturas entre 340 y 360°Cy
velocidades de deformacidon de 4 x 10—4a 10-2s-!, El
tamario de grano recristalizado reportado al final de
la prueba para estas aleaciones fue de aproximada-
mente 15 micras y se menciona que las propiedades
superplésticas se pierden arriba de 360° C debido al
rapido crecimiento de grano a esa temperatura.

En ninguno de estos trabajos se explican en detalle
los cambios microestructurales ocurridos durante la
deformacién superpldstica y no se encontr6 informa-
cion acerca de la influencia del procesamiento previo
del material en el porcentaje de alargamiento super-
plastico.

IIl. DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo experimental consistio en una serie de
etapas que se describen a continuacién:

1. Caracterizacién del material

La aleacion fue producida por la compaiiia ALCOA,
Inc., y suministrada en forma de una ldmina defor-
mada en frio hasta un milimetro de espesor. Se prac-
ticaron andlisis por via hiimeda y espectrometria de
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emisién para conocer con exactitud la composiciéon
quimica. El resultado obtenido fue el siguiente:

Zn Mg Si Fe Cu Ti Al
7.53% 2.06% 0.11% 0.11% 0.007% 0.01% Balance

(porciento peso)

El estudio metalografico se realizé empleando téc-
nicas de microscopia eiectrénica de barrido, realizan-
do la identificacién de fases por medio de microson-
da (espectrometro de rayos X discriminador de ener-
gias). La microestructura del material original se
muestra en las figuras 1 y 2 y consiste en granos alar-
gados en la direccién de laminacién con un tamaiio
promedio de 0.5 mm, con una dispersién de gran
cantidad de precipitados de tamaifio y forma variados
(1 a 10 micras) los cuales se localizan tanto en el inte-
rior de los granos como en los limites de grano (Fig.
3). El andlisis por microsonda reporté precipitados
binarios del sistema Al-Zn y del sistema Al-Mg y ter-
narios de los sistemas Al-Zn-Cu y Al-Zn-Mg. Una ca-
racteristica notable es que los ternarios se localizan
preferencialmente en los limites de grano y su forma
es alargada con tamafio de 15 micras en promedio,
mientras que los binarios se encontraron dispersos
homogéneamente y de formas mds bien esféricas.

Asimismo, no se encontré evidencia de un trata-
miento posterior a la laminacién en frio ni de recris-
talizaciéon. Para los estudios en el microscopio
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Fig. 1. Microestructura del material original.
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Fig. 3. Precipitados en limite de grano

electrénico de barrido se emplearon probetas recién
fracturadas y probetas pulidas, utilizando en estos
casos NaOH como reactivo para revelar los detalles
microestructurales.

Las propiedades mecdnicas a temperatura ambien-
te que se evaluaron fueron la dureza, el limite de ce-
dencia (¢°) y el alargamiento de ruptura (Al). obte-
niéndose los siguientes resultados:

Dureza, 140 VHN; 0°,425.1 MPa;

Al, 0.6%

P S

Fig. 2. Microestructura del material original.
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2. Pruebas de tensién

Se utilizé6 una maquina Instron modelo TTMCL.
Como cidmara de calentamiento se usé un horno de
resistencias de Nicromel, capaz de mantener la tem-
peratura de prueba en + 2° C sobre una distancia de
60 a 80 milimetros. Para las pruebas se maquinaron
probetas con dimensiones de acuerdo a la norma
ASTM E-8, con longitud de calibre 30 mm. Las prue-
bas se desarrollaron dentro del rango de temperatu-
ras de 250 a 475° C, con una velocidad tipica de ca-
lentamiento de 20° C/min.
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Las probetas planas se colocaban en las mordazas
de la maquina Instron, se introducian dentro del hor-
no previamente montado en la maquina, se asegura-
ban y se iniciaba el calentamiento cuidando que la ex-
pansion del tren de carga no produjese cargas excesi-
vas de compresién sobre las probetas; esto se hacia
desplazando manualmente el cabezal de la maquina
hasta que la aguja del graficador no indicara carga
alguna. Una vez alcanzada la temperatura de prueba
prefijada se daba un tiempo de empape, el cual va-
rié entre cero y sesenta minutos.

Cuando la probeta se fracturaba, se suspendia el
calentamiento y se retiraba del horno, enfridndola (al
aire) lo mas rapido posible. De cada probeta se midié
el alargamiento y se registré el limite de cedencia.
Posteriormente se prepararon muestras para mi-
croscopia electrénica de barrido y metalografia opti-
ca.

La primera serie de pruebas se realizé a una veloci-
dad de deformacion inicial de 6.66 x 1073 s-!, a dife-
rentes temperaturas, conservando constante el tiem-
po de empape (20 min). Una vez determinado el ran-
go de temperaturas mas promisorio, se procedié a
realizar pruebas a algunas temperaturas selectas y va-
riando la velocidad de deformacion inicial; las tem-

peraturas ensayadas fueron 450° C y 350° C. Més tar-,

de, para estudiar el efecto de la recristalizacién y di-
solucién de precipitados, se efectuaron pruebas va-
riando los tiempos de empape.

IV. RESULTADOS EXPERIMENTALES

1. Pruebas de tensién

Pruebas preliminares

Con velocidad de deformacion inicial de 6.66 x
10-3 571, tiempo de empape de 20 minutos y velocidad
de calentamiento de 20° C/min, se realiz6 la serie de
pruebas preliminares dentro del rango de 200 a
475°C. Los resultados obtenidos se muestran en la
tabla 1.

TABLA 1. Pruebas preliminares de tension.
£ =6.66 x 1073s"!

tiempo de empape: 20 min.

Prueba Temperatura o° Al
°C MPa %

1 200 55.59 6.6

2 300 72.10 33.3

3 350 42.51 58.3

4 400 33.52 71.6

5 450 21.26 100.0

6 475 13.89 88.3

En la figura 4 se muestra la forma de las curvas de
flujo tipicas obtenidas en este grupo de pruebas. De
ellas se puede observar como la carga llega a un méaxi-
mo, descendiendo entonces rapidamente para después
hacerlo con menor rapidez. Otro aspecto notable de
tales curvas (sobre todo a alta temperatura) son las
ondulaciones que aparecen en la regidn pldstica, tipi-
cas de un proceso de recristalizacién dinamica.

La fotografia de la figura 5 muestra el aspecto de
algunas probetas después de la prueba a alta tempe-
ratura. En general se observa un angostamiento con-
tinuo hasta alcanzar la zona de fractura, misma que
ocurrié en forma ductil.

Pruebas subsecuentes

De acuerdo con los resultados anteriores, se proce-
di6 a realizar otras pruebas variando las condiciones
de temperatura, velocidad de deformacién inicial y
tiempo de empape a fin de determinar la influencia
de cada uno de estos parametros en el alargamiento
final en tensién. Los resultados obtenidos se mues-
tran en la tabla 2.

TABLA 2. Pruebas de tension subsecuentes

3 Tiempo de| o° Al
Prueba | Temp. s~l x | empape

°C 1073 min. MPa %
1 450 0.66 20 8.99 100.0
2 450 3.33 20 15.53 120.0
3 450 6.66 20 13.89 100.0
4 450 3.33 10 14.71 98.3
5 450 3.33 30 12.79 103.0
6 375 0.66 0 26.98 88.0
7 375 0.33 30 20.44 86.6
8 350 3.33 20 34.83 40.0
9 350 3.33 60 42.51 100.0
10 350 0.66 0 26.98 75.0
11 350 1.33 0 34.34 65.0
12 350 0.33 (1] 22.89 78.0
13 350 0.33 30 24.53 103.3
14 325 0.66 0 49.54 55.0
15 325 0.66 30 30.24 57.0

2. Observaciones microestructurales

La microestructura del material original se mostro
en las figuras 1 a 3. Esta microestructura cambia no-
tablemente por el efecto de la temperatura y la defor-
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Fig. 4. Curvas de flujo tipicas (esfuerzo contra tiempo) para distintas
condiciones de prueba.

| PRUEBAS PRELIMINARES

inicial 350 ¢ 400 "¢ 450 'c 475 ‘¢

Fig. 5. Probetas después de la prueba a alta temperatura.
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Fig. 6. Microestructura de la probeta deformada a 350°C'y 6.66 x 102 s-1,
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Fig. 7. Microestructura de una probeta deformada a 450°C y 6.66 x

macién. La figura 6 muestra la microestructura de
una probeta deformada a 350° C, mientras que la fi-
gura 7 muestra la correspondiente a una probeta de-
formada a 450° C, ambas para una velocidad de de-
formacién inicial de 6.66 x 102 y tiempo de empape
de 20 minutos. Nétese como a 450°C se tiene una
recristalizacion completa e incluso crecimiento de

10-3 s~1, Cerca de la zona de fractura.

grano, pero no asf para la prueba a 350°C, donde to-
davia se puede apreciar una condicién de granos de-
formados cerca de la zona de fractura. Asimismo, si
se comparan las microestructuras de una probeta en-
sayada a 350° C y velocidad de deformacién igual a
6.66 x 10-2 s~! (Fig. 6) con una deformada a la mis-
ma temperatura pero con una velocidad de deforma-
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cién diez veces menor (0.66 X 1073 s™') mostrada en
la figura 8, es evidente la diferencia ya que a menor
velocidad de deformacién se observa una microés-
tructura de granos finos y equiaxiales, aun en la zona
de fractura.

Otro rasgo relevante se refiere a la cantidad de pre-
cipitado. presente después de la prueba. El material
original contiene una gran cantidad de precipitados
tanto en el limite de grano como en el interior de-ellos
(Figs. 1 a 3). La cantidad de precipitados decrece
conforme aumenta la temperatura (Fig. 6) y es practi-

camente nula para las pruebas a 450°C (Fig. 7).
También hay una tendencia clara a disminuir su ta-
maijio por efecto de la disolucién.

El anilisis por microsonda de los precipitados se
realizd directamente sobre la superficie de fractura
(Fig. 9) y revel6 composiciones de los mismos cerca-
nas a Mg,Zn,, y a Mg, Zn,Al,, siendo estos \ltimos
mas comunes en las probetas fracturadas a altas tem-
peraturas.

Los estudios fractograficos de las probetas que
exhibieron ductilidades mayores del 50% demostraron

| e |

10 Uum

Fig. 8. Microestructura de una probeta deformada a 350°C y'0.66 X

1073 5~1, Cerca de la zona de fractura.

Flg 9. Precipitados en la superficie de fractura. El marcador corres-

ponde a 100 micras.
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Fig. 10. Fractura a bajos aumentos de una probeta deformada a alta
temperatura. El marcador corresponde a 100 micras.

Fig. 11. Fractura del material original. El marcador corresponde a 100
micras.

que la fractura ocurre ductil (Fig. 10), en cambio, la
fractura del material laminado en frio es preferente-
mente fragil e intergranular (Fig. 11).

V. DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Los resultados obtenidos en el presente estudio
indican un maximo de ductilidad en pruebas a 450°C
con velocidades de deformacién iniciales de 3.33 x
10-3s-! (ver tabla 2). Sin embargo, la magnitud de la

ductilidad observada no puede considerarse ain de
orden superplastico. Esto, de hecho, seria inesperado
ya que a esta temperatura se disuelve la mayor parte
de los precipitados y comienza a ocurrir crecimiento
de grano (Fig. 7). Sin embargo, ductilidades muy
préximas a las obtenidas a 450°C se obtuvieron a
350°C con velocidades de deformacion menores
(0.33 x 1073 s71), o bien con empape, encontrandose
en estos casos una microestructura de granos finos
recristalizados y conservando una cantidad aprecia-
ble de precipitados.
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Fig. 12. Efecto de la velocidad de deformacién y la temperatura en la
ductilidad; a mismos tiempos de empape (20 minutos).

Como resultado de las observaciones microestruc-
turales y los estudios fractograficos de las probetas
ensayadas a 450 y 350° C, se ha encontrado que la al-
ta ductilidad observada a 450° C esta asociada mds
bien con un reblandecimiento producido por la alta
temperatura, la recristalizacion y la disolucién de
precipitados; mientras que en pruebas a la tempera-
tura de 350°C, las condiciones tienden mas hacia las
caracteristicas de un comportamiento superplastico,
es decir, grano fino y equiaxial, presencia de precipi-
tados y desarrollo minimo de constriccién.

La obtencion del grano fino es producto de la
recristalizacion sufrida durante la deformacién. Al-
gunos detalles de este proceso y su influencia en la
ductilidad a alta temperatura pueden ser observados
si se analizan los siguientes efectos:

Velocidad de deformacion y temperatura

Estos efectos se muestran en la Fig. 13 (construida
de datos tomados de las tablas 1 y 2). En ella se tiene
que el alargamiento en tensién aumenta con la tem-
peratura, alcanzando aparentemente un valor maxi-

mo aproximado de 100%; sin embargo, para meno-
res velocidades de deformacion se consiguen las mis-
mas ductilidades a menor temperatura, aunque tam-
bién con un limite aparente, ya que, como se puede
observar, en la curva correspondiente a velocidad de
deformacién igual a 0.33 x 10-3s~! el efecto parece
invertirse.

Lo anterior es explicable, ya que a alta temperatu-
ra la recristalizaciéon es muy rdpida y el crecimiento
de grano ocurre con facilidad al no haber particulas
de segunda fase que lo limiten; mientras tanto, a bajas
temperaturas y velocidades de deformacidon menores,
se puede conseguir una recristalizacion total conser-
vando por lo menos parte de los precipitados. El
hecho de no alcanzar altas deformaciones podria de-
berse al estado inicial del material, especialmente la
cantidad de deformacién en frio y tamaiio y cantidad
de precipitados.

Tiempo de empape

En general, para todas las pruebas, dar un tiempo
de empape antes de aplicar la carga mejoré la ductili-
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dad como puede apreciarse en la figura 13 (construida
a partir de datos de la tabla 2). Observaciones de la
microestructura llevan a pensar que el efecto favo-
rable del empape en la ductilidad a menores tempera-
turas (350° C) consiste en permitir que la recristaliza-
cién progrese adecuadamente hasta proveer un grano
fino y estable, pero conservando los precipitados al
ser su disolucién mds lenta a la menor temperatura.
Es conveniente remarcar que en el presente trabajo
no se observé un comportamiento superpldstico a pe-
sar de haber ensayado un buen niimero de combina-

ciones de velocidades de deformacion y temperatura;
de ahi que se sugiera enfocar la biisqueda de su-
perplasticidad analizando y variando el procesamien-
to previo del material. Este hecho puede encontrar
razén en los dos argumentos siguientes: primero, tra-
bajos previos!-2 donde si se ha observado la su-
perplasticidad, reportan que el material ha sido intro-
ducido a las pruebas en una condicién de homogenei-
zacion previa y con alta deformacion en frio a fin de
obtener subgranos de alrededor de 0.5 micras de ta-
maiio y favorecer la precipitacién durante el calenta-
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Fig. 13. Efecto del tiempo de empape en la ductilidad a 350°C.
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miento y el empape previos a la prueba; segundo, el
tamaiio de grano es usualmente estabilizado por una

gran fraccién en volumen (30 a 40%) de particulas de’

segunda fase,3 con tamafio aproximadamente igual
al de grano recristalizado.

Es evidente que ambas caracteristicas no se en-
cuentran en el material usado en este trabajo y que
son muy dificiles de conseguir durante la etapa de de-
formacién, aun cubriendo una amplia gama de com-
binaciones de velocidad de deformacion y temperatu-
ra. Es mas probable obtener estas condiciones me-
diante un tratamiento previo adecuado del material.

Por lo anterior es necesario modificar 1a condicién
inicial del material usado en la experimentacién si se
desea conseguir una ductilidad mayor. De acuerdo a
las observaciones realizadas en este estudio, dichas
condiciones deben implicar las siguientes etapas: (1)
tratamiento de envejecido total a fin de obtener la
mayor cantidad de precipitados posible; (2) homoge-
neizacién que permita obtener precipitacién durante
la deformacion, y (3) fuerte deformacién en frio que
origine un tamaiio de grano muy fino y menor al ta-
maiio de los precipitados.

VI. CONCLUSIONES

1. Es posible obtener alargamientos en tensién de
120% en la aleacién Al-7Zn-2Mg deformada en
frio y envejecida, pero sin llegar a un comporta-
miento propiamente superpldstico.

2. La ductilidad en caliente es mejorada para todas
las velocidades de deformacién y temperaturas en-

sayadas, cuando se dan tiempos de empape mayo-
res a 20 minutos y menores a una hora.

3. Se puede obtener por recristalizaciéon un tamaiio
de grano fino y equiaxial (aproximadamente 10
micras) durante deformacién a alta temperatura.

4. El crecimiento de grano y disolucién de precipita-
dos asociados con el trabajo en caliente provocan
que la ductilidad no pueda incrementarse en el
rango de temperaturas y velocidades de deforma-
cién usadas en esta experimentacion.

5. Los cambios microestructurales descritos sugieren
que se debe estudiar el tratamiento previo del ma-
terial para disefiar un proceso que permita obser-
var un comportamiento superpldstico en la alea-
cién Al-7Zn-2Mg.
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