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Resumen: Los materiales de referencia empleados para la técnica de discriminacion de energia de rayos X
(EDE) requieren que su homogeneidad satisfaga los andlisis quimicos en regiones de aproximadamente 1 a 3
mm de diametro, condicion que la técnica de preparacion de aleacidon mecanica (AM) cumple satisfactoriamente.
El material de referencia 72a consiste de una aleacién binaria de composiciéon quimica nominal de Cu — 10 %
kag/kg Al. Se prepard el material mezclando la cantidad respectiva de polvos puros de cada elemento y
posteriormente se alearon en un molino de alta energia por un tiempo de 10 horas. Se tomaron muestras a
diferentes tiempos con el fin de evaluar el avance de la aleacion. Los resultados de medicion utilizando técnicas
de microsonda y gravimétricos nos indican que la composicion del material es Cu 89.91 + 0.29 % kg/kg y Al

9.81 + 0.49 % kg/kg.

INTRODUCCION

El proceso de AM se considera como una técnica de
molienda que se basa en la deformacion interna y
union continua de polvos puros cristalinos o
prealeados. Los factores que afectan la formacion de
las fases en el material son: tipo de molino, atmdsfera
de la molienda, relacion peso de bolas/peso de
muestra, tiempo y temperatura de molienda,
naturaleza y cantidad adicionada del agente de
control. Los materiales obtenidos por esta técnica
presentan una mejor homogeneidad en composicion
y un tamafio de grano mucho mas fino, en
comparacion a los obtenidos por fusion y vaciado
convencionales [1].

Esta técnica ha permitido la preparacion de la
aleacion W- 20 % kg/kg Mo, solo factible a elevadas
temperaturas por los métodos convencionales. La
homogeneidad de esta aleacibon a niveles
micrométricos ha sido comprobada [2, 3].

Entre los materiales de referencia que han sido
preparados por fusién y vaciado y que se estudiaron
a escala micrométrica tenemos las aleaciones
binarias Ag- Auy Au- Cu [4].

Con el fin de tener un material de referencia que nos
permitiera calibrar el espectrometro de energia
acoplado al microscopio electrénico (EDE-MBE) se
preparo la aleacion de composicion nominal Cu-10 %
kg/kg Al utilizando la técnica de AM.

DESARROLLO
Preparacién de la aleacion

Partiendo de polvos puros de Cu (99 % en peso) y Al
(99.99 % en peso) se prepararon 15 g de aleacion.
La molienda se realiz6 en un molino SPEX 8000
utilizando un recipiente y bolas de acero inoxidable,
durante un periodo de 10 horas bajo atmosfera de
argon. La relacién peso de bolas/ peso de muestra
fue de 2:1. Se tomaron muestras a diferentes
intervalos de tiempo con el fin de evaluar el avance
de la molienda mediante difraccion de rayos x.

Con la aleacion obtenida, se prepararon 11 probetas
individuales, de 4 mm de diametro por 2 mm de
espesor, insertadas en cilindros de acero inoxidable
(AISI 304). La compactacion unidireccional se realizd
en frio empleando una carga de 6 toneladas durante
3 minutos.

Las probetas se prepararon superficialmente
mediante las técnicas convencionales de pulido,
posteriormente se sometieron a un proceso de
limpieza por ultrasonido con alcohol etilico y
finalmente se colocaron a una presion de vacio de 1
x 10 mbar durante 5 horas.

Los estudios de micro y macrohomogeneidad de la
aleacion binaria de composicion nominal Cu- 10 %
kag/kg Al, se realizaron en colaboracién con el Instituto
Metrolégico de E.E.U.U, NIST [4].



RESULTADOS

Los resultados de difraccion de rayos x nos muestran
la evoluciéon que sufrié la aleacion de polvos puros
cristalinos de Cu y Al a una solucion sobresaturada
de Al en Cu [5].

Las imagenes con electrones secundarios (ES) del
material compactado, fotomicrografia 1, muestran
una superficie limpia y homogénea, aunque se
observé porosidad.

Fotomicrografia 1. Imagen de ES de la superficie de
la probeta compactada No.10. En la parte inferior se
observa la porosidad presente en la muestra. 500X

En las imégenes obtenidas por electrones
retrodispersados (contraste por peso atomico de los
elementos presentes) se observé la presencia de
elementos contaminantes como Fe y W en la
superficie y algunas particulas libres de Al puro.

Fotomicrografia 2. electrones

Imagen con
retrodispersados de la probeta No. 3. 350X

El microandlisis en modo puntual (diametro del haz
de aprox. 0.2 a 1 nm) con el espectrometro de
discriminacion de energia (EDE) muestran la
presencia principalmente de Cu y Al con algunas
cantidades traza de W y Fe. Estos elementos se
considera que provienen del desgaste del molino y
las bolas de acero

Los resultados de microanalisis con el espectrometro
de longitud de onda (ELO) presentan una
heterogeneidad de Al en las muestras. La tabla 1
presenta estos resultados.

Tabla 1. Resultados obtenidos con ELO

Conteos de rayos x/ 20 s

Cobre Aluminio
Espect{()metro Espect;()metro Espectg’)metro Espectzémetro
Promedio | 68 381 73 057 36 054 37 688
Desv.Est 500 482 1093 1227
CoefVar| 0.73% | 0.66% | 3.03% | 3.26 %
CONCLUSIONES

La AM nos permitio disolver totalmente 10 % kg/kg de
Al en Cu, teniendo como producto final una solucién
sobresaturada y monofasica.

El material preparado por CENAM presentd una
variabilidad en Al de 9.81 + 0.49 % kg/kg y Cu de
89.91 + 0.29 % kg/kg

Se detectaron residuos de Fe y en menor porcentaje
de W, ademas de porosidad, por lo que es necesario
utilizar procesos de limpieza mas estrictos y de
compactacion mas efectivos.
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evidencia de la presencia de Fe y W. Las dos muestras se evaluaron a 500X.



