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RESUMEN

Las aleaciones de aluminio se usan ampliamente en diversas industrias, como
es el caso de la industria aeronautica y su tratamiento térmico permite
aprovechar mejor sus propiedades mecénicas, buscando principalmente el
aumento de la dureza y la resistencia a tensidn. Los componentes que
determinan la dureza son de tamafio nanométrico, exigiendo el uso de técnicas
innovadoras y de gran resolucion. Especificamente, el tratamiento térmico de
retrogresion y reenvejecimiento busca balancear la dureza y la resistencia a la
corrosion bajo tension. El presente trabajo buscé de manera cuantitativa con
microscopia de fuerza atomica, describir la secuencia de degradacion producida
por el acoplamiento del tratamiento térmico de retrogresion y reenvejecimiento
con el envejecimiento en rampa. Lo anterior se logré6 parcialmente al
interrelacionar la secuencia de precipitacion con el crecimiento de diametro de
los precipitados n' y de los dispersoides, junto con el aumento en la distancia
entre vecinos. De hecho, la hipbtesis se cumplié parcialmente, si bien no se
logré conservar la dureza de acuerdo al ensayo de dureza Brinell, la ventana de
retrogresion mas amplia fue si fue a 180 °C y la condicidbn con mas tiempo y
temperatura de retrogresion presentdé el mayor didmetro de n’ (22.44 nm) y
distancia entre vecinos (102.59 nm). Asi mismo se evaluaron otras
caracteristicas morfoldgicas, la razén de aspecto, la redondez y el factor de
forma. Cabe destacar que debido a la limitante de soélo tener resultados
representativos mediante el modo de contraste de fase, se recomienda evaluar
la degradacibn de la microestructura mediante técnicas que permitan
caracterizar la composicion quimica para lograr una correlacion mas robusta
entre la dureza y las caracteristicas morfologicas de los precipitados.



1. INTRODUCCION

El aluminio se utiliza ampliamente en la industria aeronautica gracias a su
resistencia a la corrosion, ligereza y maleabilidad, no obstante, generalmente se
requiere incrementar de su dureza para satisfacer las necesidades de la
industria. Se logra dicho incremento a través de métodos como tratamientos
térmicos, en especifico con el mecanismo de endurecimiento por precipitacion.
Una de las limitantes al usar la aleacion AA7075, una de las mas utilizadas en la
industria aerondutica, es que al solubilizarla y envejecerla, con el tratamiento
térmico T6, se reduce su resistencia a la corrosion bajo tension. Para mitigar lo
anterior, se desarroll6 el tratamiento de retrogresion y reenvejecimiento (RRA
por sus siglas en inglés “retrogresion & reaging”’), acoplando el T6 tradicional
con un calentamiento cerca de la temperatura solvus de los precipitados
endurecedores y posteriormente reenvejeciendo. Cabe destacar que se
requieren estudios complementarios para poder tener una mayor comprension
de la secuencia de endurecimiento por precipitaciéon del RRA. Asi mismo, por la
complejidad en la preparacion y analisis de muestras, ya que el tamafio de los
precipitados endurecedores exige técnicas de alta resolucion, han surgido
alternativas para su caracterizacion como lo es la microscopia de fuerza

atodmica.



2. ANTECEDENTES

2.1 La Importancia del Aluminio y de sus Propiedades

El aluminio es el metal no ferroso més consumido en el mundo, con un consumo
anual rondando los 24 millones de toneladas, del que el 75% es primera fusion.
Lo anterior se debe a la abundancia del Al en la corteza terrestre, al 8% (se
coloco el simbolo de los elementos para simplificar la lectura). Por otro lado,
aunque es muy abundante, su extraccion no es sencilla porque sus oOxidos
tienden a estar diseminados en depdsitos poco rentables, por lo que es
necesario extraerlo de la bauxita, un tipo de roca que contiene formas

hidratadas de sus 6xidos (Totten & MacKenzie, 2003).

De hecho, el aluminio tiene una excelente resistencia a la corrosion por la fina 'y
densa capa de oOxido de aluminio ubicada en su superficie. Gracias a la alta
afinidad del Al al Oz, cuando se dafia 0 desgasta esta capa, esta se regenera
porque el Al que se encuentra debajo se oxida inmediatamente. Anodizar al
material aumenta el grosor y la densidad de la capa de 6xido, ofreciendo una
mejor proteccion contra la corrosion; empero, la baja resistencia del Al puro
limita sus aplicaciones. Por otra parte, se cree erroneamente que el Al no es lo
suficientemente fuerte para ser utilizado en aplicaciones estructurales. Sin
embargo, la aleacion estructural de aluminio mas comdun, la 6061-T6, puede
alcanzar una resistencia a la fluencia de 240 MPa, que equivale a la que se
puede obtener con un acero A36. Gracias a su resistencia a la fluencia junto con
su peso liviano, pueden lograr los mismos valores en sus propiedades
mecdanicas que algunos aceros, con piezas tres veces mas ligeras, lo que lo
hace sea ventajoso para aplicaciones estructurales donde se tienen pesos
muertos. Es asi como su alta relacion resistencia-peso ha favorecido su uso
para diversas aplicaciones. Por otro lado, al alearlo se busca tener una o mas de
las siguientes propiedades para aplicaciones especiales: alta resistencia a la
tension, a la fluencia, a altas temperaturas, a la fatiga, a la corrosion; alta o baja
ductilidad (segun sea el caso), elasticidad, conductividad térmica, baja
expansion térmica; buena capacidad de endurecimiento por envejecimiento,

capacidad de vaciado y maquinabilidad (Kayser, 2011; Kissell & Ferry, 2017).



En especifico, cabe mencionar que la propiedad fundamental para los metales
de uso estructural es la resistencia, clave en la industria aeronautica. En efecto,
el Al sin alear tiene una resistencia a la tension de 90 MPa y se utiliza para los
paneles exteriores de los aviones cuando se requiere una mayor proteccion
contra la corrosiéon. Sin embargo, es posible incrementar a mas de 200 MPa la
resistencia a la tensién, agregando Zn, Cu, Mg y Cr como aleantes.
Adicionalmente, con un tratamiento térmico se pueden alcanzar valores de 550
MPa. De esta forma, variaciones en la composicion de las aleaciones y
aplicando tratamientos térmicos, permiten usar este material para innumerables
fines. En adicion, sus aleaciones se dividen en forjadas y fundidas, alcanzando
mejores propiedades mecéanicas ya sea con un mecanismo mecéanico o térmico.
En los productos forjados, el temple se logra con un endurecimiento por
deformacion al trabajar en frio las piezas. En contraste, se hace uso de los
tratamientos térmicos para endurecer productos fundidos y aleaciones forjadas,
siendo denominadas como aleaciones tratables térmicamente, principalmente
de las series 2xxx, 6xxx, 7xxx y parcialmente de la serie 4xxx. Por el contrario,
las aleaciones forjadas que estan limitadas a endurecerse mediante el trabajo

en frio se denominan no tratables térmicamente.

Marco del fuselaje: Largueros del fuselaje, pista del
AA7010-T7651 asiento, vigas del suelo:
AA7050-T7451 AA7349-T76511 Revestimiento del ala
AA7040-T7651 superior

AA7040-T7451 AA7050-T7651
AAT7150-T7651

AA7449-T7951
AA7449-T7651

Revestimiento del ala
inferior
AA7475-T7351
v - AA7050-T7451

Revestmuemo del Largueros y costillas del
fuselaje: ala:

AA7075/AA7475-T6 AA7050-T74
AA7075/AA7475-T76 AA7010-T76

AA7075/AA7475-T73 AA7040-T76
AAT7449-T7651

Figura 1: Esquema de las aleaciones de aluminio y sus respectivos tratamientos térmicos

utilizados para las aeronaves (Abachi et al., 2016).

Hablando especificamente de la serie 7xxx de las aleaciones forjadas de Al,

utilizada en el presente trabajo, esta tiene como principal elemento aleante al Zn
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y dentro de esta serie se incluyen dos subgrupos: las aleaciones Al-Zn-Mg,
como la 7005, y las aleaciones Al-Zn-Mg-Cu, como la AA7075 y AA7178. Esta
Ultima aleacion es la més resistente de las aleaciones de Al, pudiendo alcanzar
una resistencia a la traccion de 580 MPa con el temple T6. En el caso especifico
de la AA7075 se utliza en bastidores de aeronaves y componentes
estructurales, figura 1. Cabe destacar que la resistencia a la corrosion y la
soldabilidad se reduce cuando se alea con Cu, es por eso por lo que algunas
aleaciones sin Cu, como la AA7008 y la AA7072, se utilizan como revestimiento
para proteccion catodica de materiales menos resistentes a la corrosion en las
aeronaves (Kissell & Ferry, 2017; Totten et al., 2019).

2.2 Importancia del Aluminio en la Industria Aerondutica

En esta seccion se profundizaréa la aplicacion del Al en las aeronaves modernas,
por todo el conjunto de propiedades, como la buena resistencia a la corrosion,
alta conformabilidad, alta resistencia y bajo peso especifico, que hacen de este
material uno de los mas versatiles en la industria aeronautica. De hecho, a pesar
del desarrollo actual de materiales compuestos, el Al sigue siendo el
componente principal en los aviones en un 70% y las aleaciones mas utilizadas
son las aleaciones tratables térmicamente de la serie 2xxx y de la serie 7xxx
para componentes que requieran mayor resistencia. De estas dos series
destacan en especial las aleaciones denominadas como AA2024 y AA7075. Es
ademas importante mencionar que haber controlado la presencia de Fe y Siy
optimizado los procesos, derivd en aleaciones con mejor resistencia a la

fluencia.

Gracias a que las aleaciones de la serie 7xxx se endurecen de manera
pronunciada, han sido de los materiales mas importantes para la industria
aeroespacial. No obstante, aunque estas aleaciones tienen excelente resistencia
y maquinabilidad, son susceptibles a fracturarse por corrosion bajo tensién (por
sus siglas en inglés "stress corrosion cracking”, SCC). La SCC es un proceso de
agrietamiento en aleaciones de Al y aceros, que se produce cuando se tienen
aleantes susceptibles, las piezas estan sometidas a esfuerzos de tension
superiores al limite y las piezas estan inmersas en un entorno COrrosivo.

(Umamaheshwer-Rao et al., 2016).



Para combatir la SCC, ha sido fundamental un mayor control en la composicion
de las aleaciones y la aplicacion de novedosos tratamientos térmicos, los cuales

se mencionaran mas adelante (Totten et al., 2019).

2.3 Los Limites de Composicion de la AA7075

Es importante mencionar que la composicion de la aleacion forjada AA7075 en
porcentaje en peso, debe estar dentro de los siguientes rangos: 5.1-6.1% de Zn,
2.1-2.9% de Mg, 1.2-2% de Cu, 0.50% méximo de Fe, 0.40% maximo de Si,
0.30% méaximo de Mn, 0.18-0.28% de Cr, 0.2% maximo de Ti, 0.05% maximo de
cada aleante no mencionado y 0.15% maximo del total de otros aleantes no
mencionados; todo lo anterior de acuerdo con la Asociacion del Aluminio (The
Aluminum Association, 2015).

2.4 Efecto de los Aleantes Principales sobre las Aleaciones de Aluminio
A continuacioén, se presentan los efectos que tienen los principales elementos

aleantes en las aleaciones de Al:

e« Cu: aleante principal de la serie 2xxx, efecto endurecedor, brinda
excelente resistencia a la corrosion reducida de alta resistencia, baja
soldabilidad, resistencia, y facilita el endurecimiento por precipitacion,
reduce la ductilidad y la resistencia a la corrosion, logra las mayores
resistencias de las aleaciones tratables térmicamente.

e Mg: aleante principal serie 5xxx, con un efecto endurecedor considerable,
brinda ductilidad para trabajo en frio, brinda excelente resistencia a la
corrosion y soldabilidad, resistencias moderadamente altas, baja
sensibilidad al temple, y buena resistencia a la corrosion cuando se
combina con el Si.

e Mn: aleante principal de la serie 3xxx, aumenta la resistencia de
aleaciones forjadas, reduce la susceptibilidad a la corrosién intergranular
y bajo tension (hasta un 20%), mejora maquinabilidad, mejora el
endurecimiento por deformacion vy la resistencia, todo esto sin perjudicar
la ductilidad.

e Si: aleante principal de la series 4xxx, mejora la fluidez, disminuye el
coeficiente de contraccion térmico, aumenta la resistencia al desgaste, al

agregarle Na o Sr al 0.02%, o 0.01% de P, causa una fina distribucion de
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las particulas de Si, reduce punto de fusion facilitando la soldadura, se
tiene un mejor llenado de moldes complejos, produce una aleacién no
tratable térmicamente (a menos que se acople con Mg), baja
templabilidad y buena resistencia a la corrosion.

e Zn: aleante principal serie 7xxx, efecto endurecedor, baja soldabilidad ya
gue algunas de las aleaciones presentan SCC.

e Fe: aleante principal de la serie 8xxx en conjunto con el Ni aumenta la
resistencia mecanica sin una pérdida significativa de conductividad
eléctrica, logrando una excelente conduccion eléctrica, promueve la
produccion de constituyentes y dispersoides en colaboracion con el Mn
formando fases insolubles con Cu y Si, Fe y Ni, aumenta la resistencia;
pero generalmente es una impureza.

e Cr: controla la estructura del grano, protege el crecimiento del grano en
las aleaciones de Al-Mg, evita la recristalizacion en las aleaciones de Al-
Mg-Si o Al-Mg-Zn durante el tratamiento térmico, reduce la SCC y mejora
la tenacidad.

e Ni: aumenta la dureza, aumenta resistencia a temperaturas elevadas y
reduce el coeficiente de expansion en aleaciones de AI-Cu, aumenta
resistencia mecanica acoplado con Fe.

e Ti: refinador de grano que mejora acoplado con B y se adiciona al relleno
de soldadura para contrarrestar el agrietamiento de la soldadura.

e Zr: inhibe la recristalizacion.

e Li: aumenta la resistencia y el comportamiento elastico, tiene un efecto
endurecedor y disminuye la densidad.

e Pb y Bi: mejoran la maquinabilidad (Fayomi et al., 2017; Kissell & Ferry,
2017; Totten & MacKenzie, 2003).

2.5 Los Tratamientos Térmicos de las Aleaciones de Aluminio
En esta seccion se describen brevemente los tratamientos térmicos de las

aleaciones de Al y su designacion.

La manera de designar los tratamientos térmicos es la siguiente:



Recocido (O): para aleaciones forjadas, que recristalizan, para obtener
menores durezas después del temple y a productos fundidos recocidos
para mejorar la ductilidad y la estabilidad dimensional. EI O puede ir
seguido de un digito distinto de cero.
Sin tratar (F): tal como se fabricd, en productos conformados sin un
control requerido de tratamientos térmicos o recién salidos de la colada
continua.
Relevado de esfuerzos (sin denominacion): las temperaturas de
envejecimiento son demasiado bajas para proporcionar un relevado de
esfuerzos util, y aplicar temperaturas mas altas disminuye las
propiedades mecénicas, por lo que sélo se hace cuando la prioridad sea
reducir la tension interna, como en el T7.
Solubilizado (W): temple inestable aplicable a cualquier aleacion que
envejece naturalmente después del tratamiento térmico en disolucion y el
temple. Se debe sefialar con un ndmero, las horas requeridas. Las
aleaciones Al-Zn-Mg y Al-Zn-Mg-Cu no tienen un temple W estable
debido a que la dureza aumenta progresivamente durante afios por el
crecimiento de las zonas GP.
Tratado térmicamente con un envejecimiento (T): para aleaciones
tratables con o sin un endurecimiento por deformacién suplementario, con
la siguiente subdivision:
o T1: enfriamiento partiendo de trabajo en caliente a alta
temperatura, prosiguiendo con un envejecido natural
o T2: enfriamiento partiendo de un trabajo en caliente a alta
temperatura, seguido de un trabajo en frio y un envejecimiento
natural
o T3: solubilizado, al que le sigue un trabajo en frio y envejecimiento
natural
o T4: solubilizado acompafiado de un envejecimiento natural
o T5: enfriamiento posterior a un trabajo en caliente a altas
temperaturas, finalizando con un envejecimiento artificial
o T6: solubilizado seguido de envejecimiento artificial, para piezas

gue no se continuaran conformando en frio
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T7: solubilizado acomparfado de un sobreenvejecido. Conforme se
estabiliza, lleva al maximo las propiedades mecanicas como una
mayor resistencia a la SCC.

T8: solubilizado seguido de un trabajo en frio y un envejecimiento
artificial.

T9: solubilizado al que le prosigue un envejecimiento artificial y
finalmente un trabajo en frio.

T10: trabajo en caliente, seguido de un conformado en frio y de un
envejecimiento artificial.

Se afaden digitos a estas designaciones, a excepcion del cero,
para indicar variaciones significativas, como en T7 para aumentar
la resistencia a la SCC de las aleaciones 7xxx, en el que el
siguiente digito indica en porcentaje el aumento a la SCC. Los dos
digitos siguientes pueden utilizarse para informar cuando se haya

aplicado un relevado de esfuerzos como en los T7651y T73510.

e Endurecimiento por deformacién (H): para piezas forjadas que se

trabajaron en frio, con subdivisiéon que indica las operaciones a las que

fueron sometidas las piezas:

o H1: Endurecido por deformacion

o H2: Endurecido por deformacion y parcialmente recocido

o H3: Endurecido por deformacion y estabilizado

El segundo digito indica el grado de endurecimiento por deformacion:

o

o

o

o

HX2: Una cuarta parte de la dureza
HX4: Semiduro

HX8: Totalmente duro

HX9: Extraduro

Finalmente, el tercer digito indica variaciones especiales de las operaciones
(Kaufman, 2000; Totten & MacKenzie, 2003; Weritz, 2018).

2.6 Mecanismo del Proceso de Endurecimiento de las Aleaciones de Aluminio

El proceso de endurecimiento, fundamental en las aleaciones de la serie 7xxx se

puede describir en tres pasos:



e Solubilizado: manteniendo el material entre la temperatura solvus y
liquidus por un periodo de tiempo para que toda la estructura se
homogenice en una solucion sélida sobresaturada (SSSS)

e Temple: un enfriamiento veloz en agua o aire para que los atomos
aleantes de soluto se mantengan en la solucion SSSS

o Endurecimiento por envejecimiento: los atomos de solutos de

precipitan y se difunden, causando distorsion en la matriz y asi

endureciendo el material (Hamasha et al., 2011).

2.7 Tratamiento de Retrogresion y Reenvejecimiento

Para combinar la dureza resultante del T6 con la resistencia a la fractura por
SCC del T73, se ha desarrollado el tratamiento de retrogresion y reenvejecido
(RRA), que se designa como T77 y es un proceso que se utiliza regularmente en
la industria aeroespacial desde 1970, fecha en la que fue desarrollado, el cual
es el tratamiento térmico que se utiliz6 en el presente trabajo. De hecho, las
secciones gruesas de AA7075 con el T73 logran una alta resistencia a la SCC, a
expensas de la resistencia y son usadas en componentes criticos de aeronaves,
como piezas fundidas de grandes dimensiones (Rader et al., 2018; Totten et al.,
2019).

A grandes rasgos este tratamiento consiste en someter la pieza a un
solubilizado y a un envejecimiento artificial, se continua con una retrogresion y
se finaliza con un reenvejecimiento. Es importante mencionar que el término
retrogresion se refiere a un tratamiento de corta duracion a temperaturas
elevadas, entre la de envejecimiento y la de solubilizado, a las que se logran
disolver parcialmente los precipitados endurecedores (Rader et al., 2018; Totten
et al., 2019).

Un parametro fundamental de este tratamiento es el tiempo de retrogresion,
habiendo identificado tres regiones de trabajo. Se designa como region | los
tiempos cortos en los que se disuelven las zonas GP y la fase n'. La region 1l se
da en tiempos mas largos y en la cual se genera una matriz rica en Mg y Zn por
la nucleaciéon de nuevos precipitados n’, los n' existentes pasan al equilibrio y los
precipitados n concentrados en los limites de grano crecen y se reacomodan a

mayores distancias. Por ultimo, la region Ill es a tiempos en los que ocurre un
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sobreenvejecimiento, creciendo los precipitados aun mas. A causa de esto, se
tiene una ventana de tiempo para la retrogresion, que puede ampliarse
utilizando bajas temperaturas, por ejemplo, Rader et al. demostraron que la
ventana de retrogresion para la A7075 a 200 °C es de 110-630 s, en cambio
para 220 °C es de 40-230 s (Rader et al., 2018; Umamaheshwer-Rao et al.,
2016).

En cuanto a la AA7075, este tratamiento en un principio no era de gran utilidad
ya que esta aleacion se utiliza principalmente para elaborar piezas gruesas de
las aeronaves y precisamente una gran limitacion del proceso de retrogresion es
el calentamiento uniforme, especialmente en piezas gruesas y en piezas
asimeétricas. Ultimadamente, los tratamientos térmicos RRA que se utilizan son
hechos en la region Il y para piezas que vayan a estar expuestas a ambientes

corrosivos (Umamaheshwer-Rao et al., 2016).

Por otra parte, al guardar el tratamiento RRA una fuerte relacion con el T6,
debido a que este es parte del proceso, a continuacién se describe brevemente
el procedimiento necesario para aplicar este tratamiento. El T6 comienza con el
solubilizado entre 465-490 °C (segun el grosor) y se deben enfriar las piezas
cuanto antes, ya que se revierten las zonas GP por lo que se templa con agua
fria (3 °C). Comunmente se envejece a 120 °C por 24 h, no obstante, con una
rampa de calentamiento se logrando incluso aumentar la dureza a menor tiempo
total de proceso, envejeciendo primero a 100 °C por 4 h y después a 160 °C
durante 8 h, eliminando los efectos del intervalo de envejecimiento natural. (Ku
et al., 2018 ; Luiggi & Valera, 2017; Totten et al., 2019).

Con respecto al RRA para la AA7075, actualmente se hace iniciando con un T6,
solubilizando, templando con agua fria y envejeciendo la piezas, procediendo a
hacer la retrogresion en una mufla o en un horno de bafio de sales, templando
en agua fria nuevamente y se envejeciendo nuevamente (Gozde et al., 2021;
Rader et al., 2018).

Precisamente con la AA7075 los desarrolladores del RRA, Cina et al.,
propusieron tiempos cortos de retrogresion de 1-30 s a 200-280 °C. Al ser una

gran limitante para calentar piezas asimétricas y piezas gruesas, se han
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buscado procedimientos alternativos como para secciones gruesas, como el
estudio realizado por Ferrer et al., haciendo la retrogresion a 160 °C por 11 h
logrando una mejora en la resistencia a la SCC sin apenas reducir la dureza, tan
sOlo entre un 5-10%. Otros estudios han utilizado tiempos de retrogresion de
0.5-60 min, a temperaturas de 160-240 °C, logrando obtener una mejora en la
resistencia a SCC (Ferrer et al., 2003; Gozde et al., 2021; Luiggi & Valera, 2017;
Totten et al., 2019; Wu et al., 2002).

2.8 Evolucion Microestructural durante el Envejecimiento

Gran parte de los sistemas endurecibles por precipitacién tienen secuencias
complejas de cambios respecto al tiempo y la temperatura. Para las aleaciones
de la serie 7xxx, existen distintas secuencias de precipitacién partiendo de la
SSSS y pudiendo producir distintas fases, cimulos de sitios vacantes (VRC) y
zonas Guinier Preston (GPZ). Estas secuencias de precipitacion se muestran a
continuacion, cada una denominada por una letra (Totten et al., 2019; Totten &
MacKenzie, 2003):

A. SSSS— S
B. SSSS—> T > T
C. SSSS —» VRC - GPZ - n'—n

La fase S, Al2CuMg, se precipita directamente desde la SSSS y tiene un sistema
cristalino ortorrdmbico, siendo una fase intermetdlica gruesa insoluble,

secuencia A.

En la secuencia B de precipitacidn, se produce una fase intermedia T’ hexagonal
y posteriormente se forma la fase en equilibrio T, que es cubica. Mas adelante,
en una segunda secuencia de precipitacion, se puede llegar a formar la fase
incoherente T con la siguiente composicion: Mgsz(Al,Zn)se, que raramente
aparece en altas concentraciones, ya que precipita encima de los 200 °C (Totten
& MacKenzie, 2003).

La secuencia C de precipitacion consiste en la disolucién de la SSSS formando
VRC, GPZ, la fase n" y por ultimo la fase metaestable n, provocando el
endurecimiento maximo en el temple T6 por la precipitacion de las GPZ

coherentes y de la fase n' (Luiggi & Valera, 2017; Totten & MacKenzie, 2003).
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Las fases que forman parte esta secuencia de precipitacion son las GPZ, ny n'.
Cabe recalcar que las GPZ son esféricas y existen dos tipos GPI y GPIl. Las
zonas GPI son coherentes, con un ordenamiento interno de Zny de Al o Mg en
los planos {001}, formandose de temperatura ambiente a 150 °C, sin importar la
temperatura de enfriamiento, en otras palabras durante el envejecimiento
natural. Las zonas GPIl son ricas en Zn en los planos {111}, formados tras
enfriar arriba de los 450 °C y al envejecer arriba de los 70 °C. Por otra parte, la
fase incoherente n precipita como laminas, mallas o de forma tubular y en el
caso de aleaciones con cobre son multicapa, segun como se presente la
direccién cristalografica. Por otro lado, la fase n', puede ser esférica o laminar,
cuenta con un sistema hexagonal y sus planos basales son semicoherentes con
los de la matriz {111}. Adn no esta totalmente definida su composicién, empero
se tiene la certeza que contienen atomos de Zn y Mg a altas concentraciones. Al
ser nanométricas todas la fases mencionadas, es necesario aplicar técnicas de
microscopia nanométrica para caracterizarlas, las cuales se discutirAn mas
adelante (Sha et al., 2011; Totten et al., 2019; Totten & MacKenzie, 2003).

Existen, ademas, zonas libres de precipitados (PFZ), las cuales reducen la SCC,
afectando las propiedades mecénicas y se forman en los limites de grano
después de que ciertas zonas sean agotadas de atomos de soluto. Esto ocurre
con todas las aleaciones endurecibles por envejecimiento y al envejecer a la
temperatura solvus de las GPZ. Cabe destacar que las aleaciones de la serie
7xxx tienen alta sensibilidad a la SCC porque sufren una precipitacion no
homogénea de sus fases semicoherentes e incoherentes y porque forman zonas
PFZ (Totten et al., 2019).

Por otro lado, las fases de equilibrio son: MgZnz (n), MgszZnsAlz (T), y MgsAlz (B).
Si la cantidad de Zn es mayor que la de Mg, predomina la secuencia de
precipitacion a n, como es el caso del presente trabajo. Si la aleacidén tiene
mayor porcentaje de Mg que de Zn, entonces predomina la fase T. En cambio, si
se aflade Cu en mayor concentracion que Mg, predomina la fase Al2CuMg (S),
ya que se forman dispersoides finos que dificultan la recristalizacion durante el
trabajo en caliente. Es mas, el Cu suprime la formacion de T' en favor de n,

propiciando una ligera pérdida de dureza al sobreenvejecer, mucho menor a la
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gue ocurre sin su presencia. En contraste al efecto del Cu, los dispersoides que
forman el Zr y el Sc aumentan la temperatura de recristalizacion. Al fundir las
piezas se forman las fases (Fe,Cr)sSiAli2, Mg2Si; que es parcialmente soluble y
tiende a esferoidizarse; y una fase eutéctica seudobinaria de aluminio y n, de
composicion Mg(Zn,Cu,Al)2. El calentamiento posterior hace que las fases ricas
en Fe se transformen en la fase AlzCuzFe. El Mg(Zn,Cu,Al)2 comienza a
disolverse rapidamente y se precipita junto con la fase S, que requiere altas
temperaturas y tiempos prolongados de permanencia en el horno para su total
disolucion. La fase Cr2MgsAlis precipita de la SSSS, agrupandose en regiones
dendriticas primarias. Tras el tratamiento de disolucién, la microestructura pasa
a estar compuesta por las fases Al7CuzFe, (Fe,Cr)sSiAli2, Mg2Si, y por
dispersoides, los cuales se orientan en la direccién de conformado y sus granos
recristalizados se aplanan y estiran. Las regiones con granos no recristalizados
contienen finos subgranos con precipitados endurecedores en sus limites de
grano. Adicionalmente, si varia la proporcion Cu/Mg, se formaran fases
secundarias compuestas entre las fases n, T, y S (Dai et. al, 2022; Totten et al.,
2019; Totten & MacKenzie, 2003).

2.9 Evolucién Microestrucutural del Tratamiento RRA en AA7075

Ya hablando especificamente de la AA7075 con el tratamiento RRA, la
microestructura resultante es similar a la obtenida por un temple T6, dentro de
los granos, combinada con las fronteras de grano caracteristicas de un temple
T73, donde los precipitados son mas grandes, estan mas separados y tienen
mayor resistencia a la fractura por SCC (Totten et al., 2019).

En efecto, lo que ocurre es la precipitacion de n a mayor tamafio en los limites
de subgrano y conservando la distribucion y tamafio fino de la fase n'. Esto
genera una disminucion de la distorsion de la red y un incremento de la
conductividad. Asi mismo, los precipitados gruesos en los limites de grano se
distribuyen en intervalos irregulares gracias a la reprecipitacion, generando
zonas de atrapamiento de Hz. Por otra parte, durante el transcurso de la
retrogresion, la resistencia inicial disminuye debido a la reversion de las GPZy a
la disolucién de n', pero el reenvejecimiento logra recuperar la resistencia

(Umamaheshwer-Rao et al., 2016).
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A grandes rasgos, la secuencia de precipitacion para la AA7075 sometida RRA

es la siguiente:
SSSS—» GPI-GPIl - n~-»n -T —» S

Inicia con la aparicion de las GPZ a 160 °C, luego viene la fase n’, compuesta
por MgZn o Mg2Zni11, precipitando a temperaturas debajo de los 250 °C y
tienden a encontrarse principalmente en el interior del grano. Las GPZ y n'
coexisten durante las primeras etapas de envejecimiento y desde los 350 °C n’
llegard al equilibrio, ubicandose en los limites del grano. Por su parte, las fases
de Cu son fases complejas e integran aleantes con menor capacidad a
difundirse, provenientes de la matriz y apareciendo generalmente por encima de
los 350 °C, pero a partir de los 200 °C, los atomos de Cu pueden difundirse,

interviniendo en los procesos de precipitacion (Luiggi & Valera, 2017).

2.10 Mecanismo en la Proteccion contra la Corrosion Bajo Tension

Se describiran a continuacion, con mayor detalle, los mecanismos de SCC en
ambientes salinos. Es importante recalcar que tener altos esfuerzos a la tension,
plasticos y triaxiales antes de la fractura, genera sitios potenciales para la
acumulacion de Hz que se difunde desde la superficie de la pieza metalica por
un gradiente de potencial, que en caso de la serie 7xxx se explica con los

siguientes mecanismos:

e Disolucion anddica (AD)
e Agrietamiento inducido por hidrégeno (HIC)

e Ruptura de la capa pasiva (PFR)

Adicionalmente, siempre es importante tomar en cuenta que el mecanismo
especifico depende del material, el entorno y las condiciones de carga.
Comunmente para aleaciones como la AA7075, la AD comienza de inmediato al
exponer las piezas a ambientes corrosivos, actuando sobre la fase n. Por el
contrario, el HIC se produce en el espacio que se encuentra entre cada
precipitado n. Siendo las piezas con T6 muy afectadas por la combinacion de
estos dos mecanismos, porque la AD ataca rapidamente los precipitados finos
dispuestos continuamente y el HIC actia sobre las regiones que tienen

precipitados muy cercanos unos con otros. El tratamiento RRA logra reducir la

14



SCC generando un mayor tamafo de precipitados, con una mayor separacion
entre ellos y una distribucion discontinua, logrando retener las moléculas de H'y

obstaculizando su dispersion (Umamaheshwer-Rao et al., 2016).

En resumen, lo anterior explica como es que el Hz proveniente de la hidrolisis de
la punta de la fractura, causada por ambientes corrosivos, se difunde a lo largo
de los limites del grano hasta que se encuentre con una interfaz incoherente
donde se condensard formando pequefias burbujas, por lo que disminuir la
concentracion de H2 en la SSSS logra bloquear el mecanismo de fractura por
SCC (Wu et al., 2002).

Estudios como el de Park y Ardell, en el que utilizaron una técnica de descarga
de chispa eléctrica para preparar sus muestras de TEM, demuestran el interés
gue existe en estudiar la secuencia de precipitacion de los tratamientos RRA,
teniendo como limitante una posible afectacion en la microestructura por calor
generado por la técnica para preparar las muestras, provocando que estas
mismas gue ya no sean representativas de las microestructuras analizadas. Por
esto, aunque se han utilizado técnicas para caracterizar esta secuencia. como el
barrido calorimétrico diferencial (DSC), es primordial el uso de microscopia para
poder tener una mayor comprension del proceso. Adicionalmente, debido a las
limitaciones del TEM, el mecanismo responsable de la reduccion del SCC en las
placas estudiadas es representativo de piezas gruesas y de piezas asimétricas.
Por todo lo anterior es que se propone evaluar la secuencia de precipitacion y
las microestructuras resultantes utilizando la técnica de microscopia de fuerza
atdmica, que permitira obtener nueva informacidén con respecto a este proceso

en piezas delgadas (Wu et al., 2002).

2.11 Técnicas de Caracterizacion de los Nanoprecipitados

Un fundamento basico en la caracterizacion es la determinacién del tamafio de
los precipitados conforme avanza el tratamiento, pues permite deducir las
propiedades finales del material, ya que, como regla general, un tamafio critico
de precipitados generara una mayor dureza, lo cual se tom6 como principio para
la caracterizacion de la secuencia de precipitacion. Como se menciond
anteriormente, el que los precipitados sean nanométricos exige de técnicas de

caracterizacion mas avanzadas. En efecto, las caracteristicas microestructurales

15



relevantes al analizar las aleaciones de Al son la porosidad, las inclusiones, las

particulas constituyentes, los dispersoides y los precipitados endurecedores.

En efecto, los constituyentes, la porosidad y las inclusiones, las cuales influyen
en el comportamiento a la fractura, son suficientemente grandes para ser
medidas Opticamente especialmente con metalografias a color, un proceso facil
y eficiente para aleaciones conocidas. A su vez, los constituyentes pueden ser
analizados quimicamente con microsonda electronica (EMPA) o con
microscopia electronica de barrido acoplada con espectroscopia de rayos X
(SEM-EDX); donde esta dultima permite determinar la composicién y las
particulas de fase secundaria. Por otro lado, los dispersoides influyen en la
recristalizacion y en la resistencia a la tension, y se deben medir con técnicas de
mayor resolucion, no obstante, los elevados aumentos y las pequefias areas
analizadas dificultan su muestreo aleatorio. De hecho SEM es el medio mas
eficaz de caracterizar particulas de fase secundarias en aleaciones conocidas,
porque la preparacion de la muestra es facil y rapida. Finalmente, para
caracterizar a los precipitados endurecedores, principales responsables del
aumento del limite elastico y de la resistencia a la tension, sélo puede hacerse
mediante TEM.

En efecto, la técnica TEM es una de las técnicas mas utilizadas para revelar las
microestructuras de las aleaciones de la serie 7xxx. Esta técnica suele requerir
gue las muestras sean laminas delgadas, con areas de interés de 0.2 a 0.5
micras de espesor, por lo que se necesitan técnicas elaboradas para
prepararlas. La imagen obtenida es una proyeccion estructural tridimensional,
gue brinda datos de la orientacién y la distribucién de los nanoprecipitados. Esta
técnica se usa principalmente cuando es importante conocer la estructura
cristalografica del precipitado, o cuando se requiere saber su composicion. La
microscopia electronica de transmisién y barrido acoplada a la espectroscopia
de rayos x (STEM-EDX) hace que se pueda analizar quimicamente a los
nanoprecipitados ya que pueden proporcionar patrones de microdifraccion
(Hatch, 1984; Sha et al., 2011; Totten et al., 2019).

Adicionalmente, se han aplicado otras técnicas para conocer la naturaleza del

proceso de precipitacion RRA, como la espectroscopia de rayos (EDX) y la
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espectroscopia de electronica de pérdidas de energia (EELS), que brindan
informacion cualitativa. La microscopia electronica de transmision de alta
resolucion (HRTEM) que revela la estructura de los precipitados metaestables.
Los célculos teoricos para obtener datos termodinamicos de la precipitacion de
las fases metaestables. La tomografia de sonda atomica (APT) para brindar
datos del proceso de precipitacion e informacion microestructural de los
precipitados como el tamafo, distribucion, densidad, morfologia y su
composicion quimica. Adicionalmente, esta Ultima acoplada con el método
cinético de Montecarlo ha permitido conocer su cinética de precipitacion (Hatch,
1984; Sha et al., 2011).

Cabe destacar que debido a las dificultades que presenta la preparacién de
muestras en la TEM, se desarroll6 una metodologia novedosa de
caracterizacion de los nanoprecipitados mediante la microscopia de fuerza
atomica con el modo tapping, por Garcia-Garcia et al., con la cual si bien no es
posible obtener informacién cristalografica ni la composiciébn quimica, puede
obtenerse una cuantificacion estadistica de los nanoprecipitados en un sistema
de aleacion conocido, sin la necesidad de destruir las piezas. En aquel estudio
se utilizé el software Scanning Probe Imaging Processor (SPIP 6.02) de Image
Metrology (Hgrsholm, Dinamarca), especializado en la caracterizacion de
nanoprecipitados, aplicando un filtro de correccién de planos, presentando
limites de deteccion de 10-200 nm global, de 1-30 nm para precipitados n' y 30-
200 nm para precipitados n. Cabe destacar que su relativa facilidad de
preparacion de muestras podria ser ventajosa en el desarrollo de productos y
procesos, especialmente como control de calidad industrial (Garcia-Garcia et al.,
2014).

2.12 Fundamentos de la Microscopia de Fuerza Atdbmica

La técnica mencionada al final de la seccién anterior, que es la utlizada para la
caracterizacion del presente trabajo, por lo que se describira a profundidad a
continuacion. La microscopia de fuerza atomica (AFM) es un tipo de
microscopia de sonda de barrido, donde se utiliza una sonda o punta para
escanear la muestra, obteniendo la topografia fisica y pudiendo medir
propiedades fisicas, magnéticas o quimicas del material. Una de sus mayores
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fortalezas es poder analizar casi cualquier tipo de superficie, como peliculas
gruesas de recubrimiento, ceramicos, compositos, membranas sintéticas y
biolégicas, microorganismos, biomateriales, metales y polimeros. Es por esto
que se utiliza para estudiar infinidad de fendmenos como la abrasion, la
adhesion, la limpieza, la corrosion, el ataque quimico, la friccion, la lubricacién,
el galvanizado y el pulido. Se puede investigar cualquier muestra sin necesidad
de que sea conductiva, es mas, se pueden analizar las muestras magnéticas
con una técnica llamada microscopia de fuerza magnética (MFM), simplemente
al usar a una punta ferromagnética. Adicionalmente, gracias a las interacciones
de atraccion y repulsion con la muestra, se pueden caracterizar superficies
dentro de liquidos, gases o al vacio (Hameed et al., 2018; Pentassuglia et al.,
2018; Piontek & Roos, 2018).

El instrumento se compone, vease figura 2, por un cantiléver que en unos de
sus extremos tiene una punta afilada de Si o SisN4 (de diametros menores a 100
A), unida a una sonda adherida a un tubo piezoeléctrico que mueve al cantiléver
para el barrido, un laser reflejado de la parte trasera del cantiléver que mide la
desviacién y la curvatura de este y un sistema de retroalimentacion para el
control de la fuerza y la distancia. Esta informacion se procesa con un software,
gue mapea la topografia y otras propiedades de interés (Bahrami, 2020;
Hameed et al., 2018; Piontek & Roos, 2018).

Siguiendo la ley de Hooke, al acercarse la punta a la muestra, el cantiléver se
desvia por las fuerzas de interaccion entre la punta y la superficie,
esencialmente las fuerzas de Van der Waals, la fuerza repulsiva de Pauli, el
efecto de amortiguamiento de pelicula comprimida, la hidrocapilaridad, las
fuerzas electrostaticas y las fuerzas magnéticas. Con ese principio en mente, es
importante mencionar que las fuerzas reportadas no se miden directamente,
sino mas bien se mide la deflexion y la rigidez del cantiléver. Este desvio del
cantiléver, por cambios de superficie y por las propiedades analizadas, hace que
sea imperativo trabajar en el régimen de fuerza atractiva, utilizando pequefias
fuerzas de atraccion, manteniendo una alta resolucién y requiriendo cantiléveres
rigidos, ya que operar con amplitudes cercanas a los 100 nm, llamado modo de

contacto intermitente, causa que el cantiléver pase por los diferentes regimenes
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de fuerza, el de repulsion, el de atraccion o a un régimen de fuerzas no

apreciables, pudiendo dafar la muestra (Bahrami, 2020; Hameed et al., 2018;
Keyvani et al., 2019; Piontek & Roos, 2018).

A continuacion, se describen los modos de operacion del AFM mas utilizados:

Modo de contacto: la punta toca continuamente a la superficie de la muestra,
operando en el régimen de fuerzas repulsivas, aplicando continuamente una
fuerza contra la superficie y causando la flexion del cantiléver, que se corrige
con el sistema de retroalimentacion, de hecho en la figura 3 se muestra de
manera esquematica este modo en comparacion con el modo tapping.

Modo de altura: la altura del escaner es fija, por lo que la deflexibn mapea
directamente a la superficie, siendo este modo nada mas util para

superficies planas (Piontek & Roos, 2018).

Detector de Fotodiodos

Haz Laser

antilever (encorvado)

Muestra

Retroalimentacion

Tubo
Piezoeléctrico

Figura 2: Esquema del AFM al hacer el barrido de una muestra (Piontek & Roos, 2018).
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Figura 3: Esquema del AFM al analizar una muestra en distintos modos de operacion: a) Modo

de Contacto b) Modo Tapping (Dufréne et al., 2017).

Modo tapping (TM-AFM): debido a que las fuerzas de interaccion causan
incluso la destruccion de muestras, se desarrollaron otros modos de
operacion al oscilar el cantiléver, llamados modos de operacion dinamicos,
entre los que se encuentra el modo tapping (también llamado modo
dinamico o modo de oscilaciones), que se usara en el presente estudio. Este
modo opera en la frecuencia de resonancia del cantiléver, logrando reducir
la fuerza y la friccién aplicada sobre las muestras, al tocar periodicamente
sus superficies con la punta mientras se hace el barrido con el cantiléver
oscilando casi sin aplicar fuerzas verticales y haciendo el movimiento lateral
sélo cuando la punta no esta en contacto. Por esto mismo, idealmente se
debe tocar la muestra sélo al final del descenso. Las interacciones entre la
punta y la muestra cambian la amplitud y la frecuencia de resonancia del
cantiléver, no obstante usar la amplitud como retroalimentacion es mas
utilizado ya que es mas sencillo porque genera un ciclo en lugar de los tres
que genera la frecuencia. Es asi como esta técnica también se le denomina
microscopia de fuerza atébmica de modulacion de la amplitud.
Adicionalmente, a causa de la fuerza aplicada a la superficie, la amplitud, la
fase y la frecuencia de la oscilacién se ven afectadas, habiendo por ello
necesidad de correccion con un control de retroalimentacion mediante un
tubo piezoeléctrico (Dufréne et al., 2017; Piontek & Roos, 2018).
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3. HIPOTESIS

El tiempo de retrogresion mas largo de los propuestos (62 min) a la mayor
temperatura (240 °C), generara precipitados n con el mayor diametro y a mayor
distancia unos de otros, sin reducir significativamente la dureza, Asi mismo, la
temperatura mas baja de retrogresion (180 °C) presentar4 una ventana de

retrogresion mas amplia.
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4. OBJETIVOS

4.1 Objetivo General

Analizar la secuencia de precipitacion del tratamiento de retrogresion y
reenvejecimiento mediante el uso de la microscopia de fuerza atomica, para
cuantificar la secuencia de precipitacion del tratamiento de retrogresion y
reenvejecimiento aplicado a la aleaciéon AA7075, correlacionando la dureza con
las caracteristicas morfolégicas de los nanoprecipitados.

4.2 Objetivos Especificos

» Cuantificar los precipitados en su cantidad, tamafio, y distribucién,
por medio de andlisis de imagenes.

» Caracterizar la evolucion de los nanoprecipitados conforme varia el
tiempo y la temperatura de los tratamientos de RRA, mediante
criterios morfolégicos y rango de tamairio.

» Establecer una relacibn entre las propiedades mecanicas
resultantes y las caracteristicas de tamafio, forma y distribucién de
los nanoprecipitados.
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5. METODOLOGIA
5.1 Materiales y Reactivos

e 90 ml de agua destilada e 15 Probetas de la aleacion
e 5 mlde HNOsg, AA7075
e 3 mlde HCI e Mufla MTI Corporation KSL-
e 2mldeHF 1700X-KA

e Mufla FELISA FE-340

5.2 Métodos
5.2.1 Realizacién del Tratamiento Térmico RRA

Se cortaron 33 muestras de una placa de 1 cm de espesor de la aleacion
AA7075, en prismas cuadrangulares de 2 cm de largo, generando triplicados,
con el fin de generar informacion estadistica cuantificable, para cada una de las
condiciones mostradas en el Cuadro 1 y dejando tres piezas sin tratar para
fungir como blancos/condicion T6. Para el tratamiento de solubilizado se utilizo
una mufla FELISA FE-340 con un controlador de temperatura WATLOW 93,
acoplada con un termopar tipo J, conectado adentro de una de las piezas de la
aleacion. Posteriormente, el envejecido y el RRA se hizo en una mufla MTI
Corporation KSL-1700X-KA, la cual es capaz de llevar a cabo rampas de
temperatura. De hecho, la figura 5 muestra lo realizado en la metodologia de

manera visual.

Es asi que se inici6 el proceso completo de tratamiento térmico, que se
esquematiza en la figura 4, con el solubilizado a 480 °C durante 65 min, con el
tiempo ajustado por el espesor de las piezas de acuerdo a SAE International,
para después templarlas en agua con hielos a 3 °C, con un retardo de temple
menor a 15 s y resguardando tres probetas en esta condicién, solubilizado/T4.
Inmediatamente, se llevé a cabo el envejecimiento en dos pasos, iniciando la
primera etapa a 95 °C durante 4 horas y finalizando con la segunda etapa a 157
°C, durante 8 horas; realizandose todos los calentamientos y enfriamientos con
una tasa de 7.5 °C/min. Posteriormente se hizo la retrogresion en 9 condiciones
diferentes, que se muestran en el cuadro 1, templando enseguida las piezas en
agua a 25 °C, condicion bajo la que se extrajeron probetas para analizar
(condicién de retrogresion). Cabe mencionar que se selecciondé un disefio

experimental 32, para estudiar el tiempo y la temperatura de RRA en tres
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niveles, de tal manera que se selecciono la primera temperatura 20 °C arriba de
la temperatura para la aparicion de zonas GPIl (160 °C), una temperatura
intermedia y una temperatura cercana en la que precipita la fase n', con base a
Luiggi y Valera. Los tiempos fueron elegidos para poder caracterizar las tres
regiones que existen en el RRA con base a lo descrito por Umamaheshwer-Rao
et al. Inmediatamente se repitié el envejecimiento con las mismas condiciones
ya mencionadas, extrayendo muestras en el primer paso de la rampa de
reenvejecimiento (Feng et al., 2014; Luiggi & Valera, 2017; Rader et al., 2018;
Totten et al., 2019; SAE International, 2020; Umamaheshwer-Rao et al., 2016).

Cuadro 1: Designacion de probetas a distintas condiciones de retrogresion

Designacion Temperatura de | Tiempo de Retrogresion
Retrogresion

T1tl 180 °C 2 min
T1t2 180 °C 32 min
T1t3 180 °C 62 min
T2t1 210°C 2 min
T2t2 210°C 32 min
T2t3 210°C 62 min
T3t1 240 °C 2 min
T3t2 240 °C 32 min
T3t3 240 °C 62 min

4
480
Q
©
3
2 240| +2/32/62
8 210[- SO0 m
£ 180 F &L
L 157 : 5
95 ‘:U,‘
Envejecimiento  Retrogresionio

>
Tiempo (min)

Figura 4: Rampa de tiempo y temperatura del tratamiento térmico realizado
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5.2.2 Preparacion de las Probetas de la AA7075

Una vez realizado el tratamiento, se cortaron a la mitad las piezas de la AA7075
para evaluar internamente el tratamiento térmico con el equipo Buehler IsoMet
1000 mediante disco de diamante, a 300 rpm y con una carga de 15 N. Se
prepararon probetas de resina de uso general de poliéster ortoftalica MC40,
combinando 100 ml de precursor junto con 35 gotas de butanol a la resina,
fungiendo como catalizador, permitiendo un secado réapido y la homogenizacion
de la disolucién. Se colocaron las muestras con la cara cortada boca abajo, para
proceder a vaciar la resina, para que se pudiera analizar la cara interna.
Adicionalmente se rocié desmoldador Baysilycon en los moldes para que fuera
mas facil removerlos. Por dltimo, se dejé reposar un dia para después extraer

las piezas de los moldes.

Enseguida se desbasté con lijas Buehler de grano 240 hasta grano 1200 y en
cada cambio de lija se rotaron las piezas 90°. Posteriormente se pulié a espejo,
con la pulidora Struers LaboPol-5, a 180 rpm, mediante la pasta de diamante
monocristalina MetaDi de 1 um, aceite AutoMet Oil y un pafio de lana con hebra
corta. Este proceso se hizo aplicando una ligera presion y con movimientos
oscilatorios en sentido contrario de la rotacién del pafio. Para el pulido fino se
utilizé otro pafio de lana con alimina de 0.05 um gamma LECO. Finalmente, se

les hizo limpieza ultrasénica a las probetas.

Una vez logrado el pulido a espejo se hizo el ataque quimico. Es importante
mencionar que el reactivo de Keller’s se prepard con 90 mL de agua destilada, 5
mL de acido nitrico, 3 mL de acido clorhidrico y 2 mL de acido fluorhidrico y el

ataque quimico se hizo por inmersion durante 10 s.

5.2.3 Caracterizacion de las Probetas de la AA7075

Sucesivamente, se hizo la cuantificacion con microscopia de fuerza atdmica con
el microscopio Easyscan 2 AFM de Nanosurf con el modo tapping (TM-AFM),
gue tiene una resolucion dinamica de frecuencia menor a 0.1 Hz y un rango de
frecuencias de 15 kHz a 300 kHz, con el pardmetro contraste de fase (PC-AFM),
verificando la alineacion laser, la aproximacion manual y automatica de la sonda

y la optimizacién de los parametros de retroalimentacion. Las mediciones se
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hicieron con la cabeza de 70 x 70 wm, con una tolerancia del +15%, que tiene
un rango maximo Z de 14 um, una resolucién de barrido XY de 1.1 nm, una
resolucion de barrido Z de 0.21 nm, una amplitud de 200 eV, una tasa de 0.3
s/llinea y 512 puntos por linea, obteniendo imagenes de alta resolucion en cinco
zonas de cada pieza al utilizar el cantiléver Tap 190 Al-G y eligiendo para todas
las probetas, tomar una imagen para cada esquina y una para el centro de la
probeta. En efecto, se comenz6 primero con un barrido de 10 x 10 um,
buscando zonas adecuadas para la cuantificacion, libres de defectos por el

pulido, pasando a analizar esas zonas con un barrido de 2 x 2 um, logrando

tener mayor resolucion para los precipitados endurecedores.

Figura 5: Descripcidn gréafica de la metodologia: a) Corte b) Tratamiento RRA c) y d) Preparacion
de probetas cortadas a la mitad e) Desbaste y pulido f) Verificacién de pulido con microscopia
Optica g) y h) Microscopia AFM .
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5.2.4 Andlisis de las Micrografias

Haciendo uso del software Scanning Probe Imaging Processor (SPIP 6.02) de
Image Metrology (Harsholm, Dinamarca), especializado en la caracterizacion de
nanoprecipitados, se llevd a cabo el andlisis de las micrografias. Para empezar,
se ajustd la escala de pixeles a micras, se aplicaron filtros correctores y
calibradores como: global leveling y linewise offset. Finalmente, se aplicaron los
modos Particle and Pore Analysis para la cuantificar el tamafio, factor forma,
distancia entre vecinos y distribucion de los nanoprecipitados, usando como

didmetro equivalente minimo 4 nm y como maximo 200 nm.

Se compararon los parametros de las piezas para observar los cambios
causados por temperatura y el tiempo de permanencia en el crecimiento de los
nanoprecipitados. Asi mismo, se analizé la distribucion de los nanoprecipitados
para conocer la distancia mas cercana entre estos y para asi poder saber como
se encuentran distribuidos en la matriz mediante el parametro distancia entre

vecinos (Lépez-Hernandez, 2018).

Las caracteristicas morfoldgicas que se tomaron en cuenta para el analisis de la
secuencia de precipitacion fueron la razén de aspecto, la redondez, el diametro
y la distancia entre vecinos, ya mencionado. En efecto, los precipitados
redondos en forma de platos se pueden describir con la razén de aspecto, la
cual es la relacion entre el diametro y el espesor, ayudando a distinguir la
morfologia e incluso con ella, inferir las propiedades mecanicas, en conjunto con
el parametro de redondez. Adicionalmente, con el parametro de factor de forma
se asume una distribucion aleatoria de las particulas observadas y si se
aproximan las particulas a formas regulares como esferas, platos, elipsoides o
laminas, se pueden obtener expresiones analiticas. Por ultimo, se uso el
parametro de distancia entre vecinos, el cual comunmente se toma de la
mediana de la distancia mas corta entre una particula y la particula mas cercana
a esta. Este Ultimo pardmetro fue de utilidad para poder cuantificar el
crecimiento de la separacion entre los precipitados endurecedores. (Bauer et al.,
2021; Lamprecht et al., 2017; Schleifer et al, 2022; Schmool & Kachkachi, 2016).
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5.2.5 Pruebas Mecénicas sobre las Probetas Tratadas

A continuacion, mediante la prueba de dureza Brinell, se evaluaron las
superficies analizadas para encontrar una correlacién entre la microestructura,
las caracteristicas morfoldgicas de los precipitados y la dureza. Se realizaron las
mediciones con el durometro Duramin 3000 STRUERS con identador de 10 mm

de SiC, 500 kgr y midiendo tres veces cada pieza (ASTM International, 2019).

5.2.6 Andlisis estadistico del conjunto de los datos.

Por ultimo, los datos obtenidos de las imagenes en contraste de fase arrojaron
datos relevantes y coherentes al analizarlos mediante el software SPIP, por lo
gue se procesaron posteriormente con el software OriginPro 2024 SR1
10.1.0.178, mediante andlisis de componentes principales y el analisis de matriz
de correlacion de Pearson, buscando correlaciones entre las caracteristicas
morfolégicas de los precipitados con la dureza. Posteriormente utilizando el
software Mnitab 22.4, se llevo a cabo el analisis de varianza entre la dureza, el
tiempo y la temperatura, y el analsis de la distancia entre vecinos entre el tiempo
y la temperatura, para después evaluar las medias de cada estudio mediante el
método Tukey. Por dltimo corriendo el analisis multivariante de la varianza se
evalud en simultaneo el efecto de tiempo y de la temperatura en la dureza y en
la distancia entre vecinos en conjunto con otras variables morfolégicas y el
efecto de la proporcion de n’ con la dureza conforme a las condiciones de

tratamiento térmico.
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6. RESULTADOS

6.1 Caracterizacion morfologica de los precipitados identificados

Mediante la microscopia de fuerza atomica en el modo de tapping y con el
pardmetro contraste de fase fue posible la identificacion y cuantificacion de
distintos precipitados que estan descritos en la literatura para la aleacion, por
sus caracteristicas morfolégicas. En efecto, a lo largo de las distintas
condiciones de temperatura y tiempo se distinguen cuatro precipitados que
pueden ser descritos con el cuadro 2. Asi mismo, en caso de profundizar el

célculo del intervalo de confianza, este se incluye en la figura 26.

Sin embargo antes de continuar es importante aclarar que la asignaciéon de cada
tipo de precipitado en este trabajo (GPIl, n’, n y dispersoides), se sustenta en
criterios morfolégicos y rangos de tamarfo reportados en la literatura para
AA7075. Dado que lo microscopia AFM no provee informacion cristalografica ni
composicional, esta identificacion es una inferencia operativa. La confirmacion
definitiva requiere técnicas complementarias que brinden informacion
composicional como EDX, TEM, SEM, APT, etc. Asi mismo, la presencia del Cu
aun a bajas concentraciones causa alteraciones en la secuencia de

precipitacion, caso presente con la aleacion AA7075 (Faregh et al., 2025).

Cuadro 2: Valor promedio de las caracteristicas morfolégicas de los precipitados de la aleacién
AAT7075 bajo las distintas condiciones de tiempo y temperatura (a IC95% sobre cantidad
promedio de precipitados).

Razon de Aspecto
Precipitado |Diametro (nm) |(nm/nm) Redondez Factor de forma
Zonas GPIl  {9.91 +£0.03 1.5464 + 0.0130 0.6323 £ 0.0036 |0.8851 + 0.0022
n' 2241 £+0.03 |1.8455+0.0197 0.5868 + 0.0045 |0.8505 + 0.0034
n 48.14 £ 0.13 |2.0697 + 0.0232 0.4806 = 0.0055 |0.7095 + 0.0061
Dispersoides [117.19 + 2.33 |2.3873 £ 0.1054 0.3402 £ 0.0185 |0.4436 + 0.0233

Cabe destacar que tal como lo muestra el cuadro 2, se encontraron cuatro
precipitados que mantienen sus caracteristicas morfolégicas bajo las distintas
condiciones de temperatura y tiempo. En efecto, el principal criterio para la

identificacion de cada fase fue el diametro y la forma. Se tomaron los
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precipitados menores a 16 nm como zonas GPIl, las cuales presentaron un
didmetro promedio de 9.91 nm. La forma detectada de las zonas GPIl es
esférica tal como platos con una redondez de 0.6323, un factor de forma de
0.8851 y una razon de aspecto de 1.5464. Se clasific6 como precipitados n’ los
gue tenian diametros entre 16 a 30 nm, y se pudieron distinguir de las zonas
GPIl ya que se presentaron como platos mas elongados, teniendo un diametro
promedio de 22.41 nm, una redondez de 0.5868, un factor de forma de 0.8505 y
una razon de aspecto de 1.8455. Los precipitados de entre 30 a 85 nanémetros
presentaron una clara disminucion en su redondez (0.4806) y en su factor de
forma (0.7095), teniendo por ende un aumento en su razon de aspecto (2.0697),
por lo que se observaron como laminas elongadas con un didmetro promedio de
48.14 nm, coincidiendo con la descripcion dada en la literatura a los precipitados
n. Por ultimo, los precipitados mayores a 85 nm presentaron un diametro
promedio de 117.19 nm, tamafio en el que se han observado los dispersoides y
teniendo una forma laminar similar a agujas que se pudieron caracterizar con su
redondez promedio de 0.3402, su factor de forma de 0.4436 y una razén de
aspecto de 2.3873. Cabe destacar que los rangos de diametro de cada
precipitado se eligieron después de una extensa revision bibliografica. En
conclusién, con base a esta primera cuantificacion, se logra demostrar que es
posible identificar y cuantificar cuatro precipitados difertentes (Ding et al., 2020;
Garcia-Garcia et al., 2014; Hatch, 1984; Jacumasso et al., 2016; Ku et al., 2018;
Kuhr et al., 2003; Liu et al., 2024; Lopez-Hernandez et al., 2012; Park & Ardell,
1983; Shaeri et al., 2014; Zhao et al., 2004).

6.2 Descripcion de la secuencia de precipitacion mediante el ensayo de dureza
Brinell

Se prepararon probetas para evaluar la secuencia de precipitacion, de la
condicion T2t2, con respecto a la dureza que presentaron, tal como se puede
observar en la figura 6. Es evidente que el tratamiento realizado al combinar la
retrogresion con el envejecimiento en dos pasos causd una disminucion
alrededor del 50% de la dureza de las probetas, contrario a la estimacion de
sblo entre el 5-10%. A grandes rasgos inicia la secuencia de degradacion
partiendo de las probetas del blanco que presentaron valores de dureza
correspondientes a una pieza de AA7075 bajo un T6 (159.53 HB). A
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continuacion se midié la dureza de las piezas solubilizadas y so6lo templadas,
presentando una disminucion de dureza del 14.64%, lo que corresponderia a un
T4, en otras palabras, a un envejecimiento natural. Posteriormente se midi6 la
dureza después de la retrogresion por 32 min a 210 °C, presentando una clara
degradacion del 46.26% de dureza en su estructura. Continuando las secuencia
se produce un impacto interesante, el cual muestra inicialmente un decremento
en la dureza para posteriormente lograr un aumento del 0.36%. Es notable que
haber realizado el RRA con sus dos envejecimientos en rampa, en las cuales
la segunda temperatura fue de 157 °C, causO un efecto parecido al que se
genera al sobreenvejecer a altas temperaturas (85.42 HB), como las reportadas
por Fan et al., al envejecer la aleacion AA7075 a 225 °C durante al menos 100
minutos y al menos 60 min de solubilizado (90 HV =78.33 HB), el reportado por
Tahmasbi et al., al envejecer la aleacion a 280 °C y posteriormente a 120 °C
(65.90 HV =58.25 HB) y un valor similar al obtenido por Ghosh et al., al aplicar
una retrogresion a la AA8090 a 280 °C méas de 5 min (102 HV =88.33 HB).
(ASTM International., 2019; Fan et al., 2021; Gosh et al., 2004 ; Liu et al., 2024;
Rader et al., 2018; Tahmasbi et al., 2023; Tai, et al. 2022; Totten et al. 2019).

En conclusién, las durezas de cada una de las probetas indican, como lo
muestra la figura 7, que la accion conjunta del envejecido en rampas junto con la
retrogresion causé una caida mayor de la dureza del material, llegando a la
ventana en la cual la caida de la dureza es irrecuperable, habiendo que
forzosamente solubilizar nuevamente el material. Haciendo referencia a la
hipotesis, en esta seccion se refuta el hecho de que no iba a haber afectacion
en las propiedades mecéanicas, siendo significativa la afectacion y la

degradacion de la dureza (Rader et al., 2018).
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Figura 6: Secuencia de la dureza de retrogresiéon a 210 °C por 32 min, T2t2 (a IC95% sobre
cantidad de probetas por condicién)
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Figura 7: Cambios de la dureza bajo la misma temperatura conforme avanza el tiempo de

retrogresion

retrogresion (Rader et al., 2018).

6.3 Relacion de la dureza con las condiciones de tiempo y de temperatura de la

Enseguida se evalu6 la dureza Brinell que presentaba cada una de las probetas

tener un incremento final

que fue tratada térmicamente bajo distintos parametros de tiempo y temperatura
de retrogresion como se muestra en la figura 8. Iniciando a los 2 minutos de
retrogresion se generd una disminucion promedio de 43.23% sin presentar
distincion significativa por la temperatura de retrogresion. Hablando de las
curvas a 180 °C y 210 °C,

la figura 6, en la que hay una caida en la dureza a los 32 minutos, para después

nuevamente presentaron el comportamiento visto en

pese a la degradaciéon general. Por el contrario, el

utilizar la temperatura de 240 °C causa una degradacion significativa que tiene

un comportamiento descendente, conforme pasa el tiempo cae la temperatura,
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llegando a una disminucion total de hasta del 57.75%. Esta tendencia observada
es similar a la obtenida por Tahmasbi et al., los cuales envejecieron una probeta
a 280 °C durante 8 h, cayendo la dureza a 62.6 HV (=55.50 HB) y
posteriormente se reenvejecié el material a 120 °C durante 24 h aumentando la
dureza a 65.9 HV (=58.25 HB). Es asi como Tahmasbi et al. obtuvieron una
recuperacion posterior a la degradacion del 5.27% mientras que en el presente
estudio el RRA a 180 °C tuvo un incremento del 0.57% y a 210 °C un
decremento del 3.26%, lo cual se podria atribuir a que el primer tiempo
seleccionado en el estudio, de 2 min, se encuentra en la region II momento en
gue se nuclean nuevos precipitados n’ y los n' existentes pasan al equilibrio,
mientras que las otras temperaturas se encuentran en la ventana Il por lo que
presentaron un aumento de didmetro pero una mayor afectacion en la dureza. A
grandes rasgos lo ocurrido fue que se llevo a cabo el RRA a temperaturas altas
por tiempos demasiados prolongados, es mas, Liu et al. reportan que diversos
estudios ubican la temperatura solvus de las zonas GP alrededor de 177 °C a
204 °C, con lo cual se infiere que se disolvieron las zonas GPII, causando asi la
caida de la dureza. En efecto con base a la hipoétesis, la retrogresion a 180 °C
presenta una ventana mas amplia a comparaciéon del resto de temperaturas
utilizadas (ASTM International., 2019; Liu et al.,, 2024; Rader et al.,, 2018;
Tahmasbi et al., 2023; Totten et al. 2019; Umamaheshwer-Rao et al., 2016).
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Figura 8: Comportamiento de la dureza a diferentes temperaturas de RRA (a IC95% sobre
cantidad de probetas por condicion)
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Con lo mencionado al final del parrafo anterior y con base a la figura 7 es
posible notar que existe una caida local minima menos pronunciada que en los
datos de T6 de Tahmasbi et al. De hecho, para el caso de la temperatura 1 (180
°C) y la temperatura 2 (210 °C) el comportamiento es similar al mostrado por la
ventana de formacion, mientras que para la temperatura 3 (240 °C), se muestra
un comportamiento caracteristico de la ventana de caida de dureza

irrecuperable (Rader et al., 2018).

6.4 Correlacion de la dureza con la microestructura evaluada por cada condicion

Cuadro 3: Dureza y caracteristicas morfolégicas de cada condicion (a 1C95%)

Condicion Dureza | Distancia entre | Diametro (nm) | Didmetro (nm) y
(HB) vecinos (hm) y  proporcion | proporcién promedio de
promedioden’ | n
Blanco 159.53 [ 93.75+2.86 22.79 | 23.80% | 49.64 + 1.71 30.57%
+1.70 +
0.49
Solubilizado 136.18 |77.83+0.83 22.69 | 31.39% | 46.56 + 1.24 29.31%
ltemple +4.12 +
0.36
Tit1 90.57 + | 86.84 +0.59 22.35 | 27.36% | 48.20 + 0.93 35.32%
2.00 +.30
T2t1 88.86 +|93.97 +1.51 22.24 | 28.26% | 47.48 + 1.08 32.49%
1.28 +
0.33
T3t1 87.13 +|103.87 +1.11 22.70 | 30.31% | 46.81 + 1.16 29.14%
3.88 +
0.33
T1t2 89.55 + | 87.87 + 0.69 22.32 | 25.08% | 49.16 + 1.06 35.53%
2.37 +
0.36
T2t2 85.42 +|84.73+1.12 22.74 | 27.19% | 47.40 £ 1.99 35.26%
2.60 +
0.62
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Retrogresion 85.73 +|104.86 + 0.00 21.70 | 25.00% | 49.86 + 7.18 31.94%
1.93 +
1.47
Reenvejecido 1 | 84.43 = | 87.69 + 3.11 22.74 | 22.63% | 49.39 +1.98 38.18%
3.10 +
0.76
T3t2 70.7 +|112+1.91 22.19 | 30.27% | 45.37 +1.15 27.08%
3.30 +
0.37
T1t3 91.09 +|115.32+2.01 22.25 | 27.97% | 47.35+1.03 33.07%
1.56 +
0.33
T2t3 85.96 + | 97.3+2.17 22.24 | 26.34% | 48.25+1.17 29.81%
1.30 +
0.36
T3t3 67.04 +|102.59 + 1.33 22.45|24.57% | 50.32 +1.41 35.47%
2.77 +
0.42

Con el fin de entender la relacion de la dureza con cada condicion morfologica y
su dureza, se presenta el cuadro 3. A grandes rasgos muestra que conforme
aumenta la distancia entre vecinos disminuye la dureza, como es el caso de si
comparamos la condicion de blanco, 159.73 HB y con una distancia entre
vecinos de 93.75 nm contra la condicion con la menor dureza T3t3, con una
dureza de 67.04 HB y una distancia entre vecinos de 102.59 nm, sin embargo
no es constante la relacion o mas bien a la varianza de los datos de la técnica
de medicion. Asi mismo, parece haber una ligera relacion inversa entre la
proporcion de precipitados n y la disminucion de la dureza, si nuevamente se
toman los valores extremos, comparando el blanco 159.73 HB con un 30.57%
de precipitados n, en contraste con T3t3 con una dureza de 67.04 HB y una
proporcién de n del 35.47%. adicionalmente, la ventana mas amplia de tiempo

de retrogresion es a 180 °C, ya que incluso hay un aumento de la dureza
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promedio de dos minutos de tratamiento que a los 62 minutos, cosa que no
ocurre con las demas temperaturas, en las que se reduce la dureza conforme
pasa el tiempo. Por dltimo, es evidente que los valores intermedios son los que
producen mayor varianza e incertidumbre al modelo, por lo que con el fin de
comprender mejor las interacciones de las caracteristicas morfolégicas con la
dureza se presenta a continuacion el analisis de varianza, que se incluye a

mayor detalle en los anexos en las figuras de la 42 a la 48.

6.5 Andlisis estadistico de la hipotesis

En efecto, el estudio estadistico realizado en primer lugar fue el analisis de la
varianza (ANOVA) por separado de la dureza y seguido después del de la
distancia entre vecinos de cada condicion de retrogresion, figuras 42 y 43, para
después someter a analisis de comparaciéon de media Tukey los dos ANOVAs,
figuras 44 y 45. En el caso de la dureza, tiene un p valor de 0.137 contra el
tiempo por lo tiene mayor relevancia que la temperatura con un p valor de 0.367,
aunque ningun  coeficiente individual termina siendo  significativo
estadisticamente. En el caso de la distancia entre vecinos, también la
temperatura tiene mayor significancia al tener un p valor de 0.349 que el tiempo,
que tiene un p valor de 0.469. Adicionalmente, con el analisis de medias Tukey
de la dureza contra el tiempo y la temperatura, todas las medias comparten el
mismo grupo tanto para el tiempo como la temperatura, sin haber diferencias
estadisticamente significativas, habiendo medias con valores mas bajos tanto a
62 minutos como a 240 °C, sin embargo no logran una diferencia significativa a
un nivel de confianza del 95%. Por parte del analisis Tukey de la distancia entre
vecinos contra el tiempo y la temperatura, de igual manera todas las medias
pertenecen al mismo grupo por lo que no son estadisticamente significativas,
habiendo medias mas altas tanto a 62 minutos como a 240 °C. En seguida se
sometieron los datos a analisis multivariante de la varianza (MANOVA), figuras
46 a 48. Se evalud la dureza contra la proporcion de precipitados n’ a cada
condicion, en la cual la proporcién de precipitados no varia significativamente
por lo que la desviacién estandar es de tan sélo 0.037, por lo que no es Uutil
como respuesta. En cambio, el MANOVA de la dureza contra la distancia entre
vecinos a cada condicién de retrogresion arrojo valores mayores a 0.05 por

separado, pero al combinar la distancia entre vecinos con la dureza el tiempo
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tuvo una mayor significancia, con un p valor de 0.045, por lo que el tiempo tiene
un mayor efecto tanto para la dureza como para la distancia entre vecinos, cosa
contraria a lo que arroja el ANOVA individual que le da mayor peso a la
temperatura. Por ultimo se hizo un MANOVA, figura 48 que englob6 ademés
como covariables la rugosidad de las probetas, la redondez, el diametro, el
factor de forma y la razén de aspecto de tanto la fase n’ como la fase n. El
resultado comprueba nuevamente que la dureza es la Unica variable que se ve
afectada estadisticamente de manera significativa, siendo también el
comportamiento del didmetro de n significativo en el modelo al haber presentado
un p valor de 0.007, teniendo este mismo un efecto sobre la distancia entre

vecinos, p valor de 0.001.

Por dltimo, haciendo mencién a la hipotesis, el analisis de MANOVA con
covariables demostro que existe una relacion con significancia estadistica con el
tamafio de didmetro de la fase n (p=0.007) con la dureza y la distancia entre

vecinos, relacién que se explorara mas a fondo en las siguientes secciones.

6.6 Metalografia AFM de la degradacion de los precipitados endurecedores

Para entender la relacion de la dureza con las imagenes generadas a través de
la microscopia de fuerza atémica a continuacion se contrastan micrografias del
blanco con la condicion de que causé la mayor caida de la dureza, la condicién
T3t3.

En las presentes imagenes se detectaron limites de grano sobre los cuales hay
un mayor acumulamiento de precipitados, como se observa en la figura 9. Por
otro lado, se puede visualizar que la imagen de la izquierda bajo T6 (condicién
de blanco) contiene mas precipitados que la condicion T3t3. Asi mismo el
tamano presentado de los precipitados n’ y el de los dispersoides es mayor en la
condicion T6 que en la condicion T3t3, al contrario que los precipitados n, los
cuales son de menor tamafio en la condiciébn T6, de manera menos notoria.
Adicionalmente los dispersoides en la condicion T6 son mas asimétricos y
elongados. Por ultimo, es evidente que la distancia entre vecinos es mayor en la
condicion T3t3, observando una menor cantidad de precipitados en las
micrografias. En conclusion, como lo muestra la literatura, el efecto generado

por la degradacion del RRA es un aumento de tamafo de la fase n, una
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disminucién en el tamafio de los dispersoides y su adelgazamiento, y el
aumento en la distancia entre vecinos. Adicionalmente, esta seccion se conecta
con la hipotesis debido a que es posible observar una mayor separacion entre
todos los precipitados (Garcia-Garcia et al., 2014; Umamaheshwer-Rao et al.,
2016).
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Y Range: 1.99 ym
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Figura 9: Comparacion de la micrografia de la condicién blanco (izquierda, n=7, contraste
maximo de fase 20.94°) con la condicion T3t3 (derecha, n=12, contraste maximo de fase de
49.88) (en modo tapping en contraste de fase, con la cabeza de 70 ym? £15%, tasa de 0.3

s/llineay 512 x 512 pixeles, escaneo de 2 x 2 umy con los filtros global leveling y linewise offset)

6.7 Evolucién microestructural del AA7075 bajo diferentes condiciones de

tiempo y temperatura

Se puede observar en la figura 10 la distribucién de los precipitados en cada una
de las distintas condiciones de tratamiento térmico, presentandose de esta
manera para resumir los histogramas; el histograma de cada condicién se
incluye en los anexos de la figura 29 a la figura 41. La condicion de T6 o
denominada como blanco precisamente es la que mayor porcentaje de
dispersoides presenta y la segunda con el menor porcentaje de precipitados n’.
En cuanto a la condicion con mayor degradacion en su dureza, T3t3, esta
present6 el segundo menor porcentaje de zonas GPII identificadas y la tercera
condicién con mayor porcentaje de precipitados n. En cuanto a los precipitados
endurecedores, n’, el blanco cuenta con la segunda proporcion mas baja lo cual
puede deberse a que esta en su estado final, llegando al equilibrio como ny a
gue debido a que se categorizd cada precipitado s6lo por diametro, exista la
posibilidad de que algunos precipitados no se categoricen correctamente.
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Concerniente a las piezas sacadas después del solubilizado, que
corresponderia a un envejecimiento natural, fue la etapa en la que mayor
proporcion de precipitados n’ se encontraron, lo cual quiere decir que tiene
todavia el potencial de precipitar mas n’ para aumentar su dureza si se somete a
envejecimiento artificial. Respecto al primer paso de la rampa de
reenvejecimiento, fue la condicion que mayor cantidad de precipitados n
presentd. Revisando los resultados de distribucién de los precipitados por
Jacumasso et al., el resultado obtenido es similar para la condicion bajo T6, sin
embargo en el caso del presente estudio se detectd mayor proporciéon de
precipitados menores a 20 nm que de precipitados entre 20 a 40 nm, en otras
palabras contrario a ellos, se detect6 mayor cantidad de zonas GPIl que de
precipitados n’. Conviene mencionar que por la degradacion de la
microestructura y por el alcance de la técnica de AFM, se requiere mayor
profundizacion de dicho comportamiento, especialmente por el tamafio cercano
gue comparten las zonas GP con los precipitados n’ (Jacumasso et al., 2016;
Umamaheshwer-Rao et al., 2016).

Comparando las tendencias que muestra la figura 8 en cada condicion de
retrogresion con la figura 10, se puede establecer una conexion entre el efecto
del tiempo en cada temperatura con la proporciéon de precipitados n’, dando

como resultado la figura 11.

Es evidente que la secuencia de degradacion sigue la secuencia inversa de
endurecimiento. Como es posible observar en las figuras 10 y 11, en una
retrogresion de dos minutos, conforme se trabaja a una temperatura mas alta se
logra mayor cantidad de precipitados n’ inicialmente pero la dureza se reduce ya
qgue el utilizar temperaturas mas altas de proceso limita la dureza maxima
alcanzable y por ende aumenta la degradacion, siendo notorio que conforme
pasa el tiempo de retrogresién a las temperaturas de 210 °C y 240 °C se
disminuye drasticamente la dureza y la proporcion de precipitados n’. En
contraste, la temperatura de retrogresion mas baja trabajada (180 °C) muestra
un aumento en su proporcion de precipitados conforme aumenté el tiempo de
retrogresion, lo cual coincide con el ligero aumento en su dureza como se

muestra en la figura 8, por lo cual habia aun zonas GPIl que no se habian
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transformado a n’. En conclusion, asi como en el caso de la secuencia de
endurecimiento, en la que los principales contribuyentes son los precipitados n’,
la degradacion por sobreenvejecimiento se gobierna por la proporcion presente
de precipitados n’ que van pasando al equilibrio y dependen de la presencia de
zonas GPII residuales. Asi mismo esta seccion se vincula a la hipotesis ya que
de manera indirecta se demostré un aumento en la dureza y en la proporcion de
n’, siendo sefial de una ventana mayor de retrogresién (Rader et al., 2018;

Umamaheshwer-Rao et al., 2016).
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Figura 11: Proporcion de los precipitados n’ bajo distintas temperaturas de retrogresion
6.8 Comportamiento de la distancia de vecinos bajo cada condicion
Cabe destacar que haciendo uso de la figura 12 es posible observar el impacto
de las distintas condiciones de tiempo y temperatura en la distancia entre
vecinos de los precipitados, el cual es un parametro Util para la caracterizacion
del RRA ya que nos permite evaluar como se van distanciando los precipitados.
Tal como se observa conforme se aumenta el tiempo y la temperatura se

incrementa la distancia entre vecinos.
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Figura 12: Evolucion del parametro ND a distintas condiciones de tratamiento térmico (a 1C95%
sobre cantidad de precipitados detectados)
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El comportamiento muestra variaciones, las cuales son atribuibles a la
capacidad de deteccién de PFZ con uso de la técnica AFM y a las variaciones
entre las distintas zonas del material. No obstante, mediante la técnica de AFM
se confirma que conforme se usan temperaturas mas altas de retrogresion y
tiempos mas prolongados existe una mayor separacion entre los precipitados.
En efecto, haciendo referencia a la hipoétesis, se demuestra un aumento en la
separacion entre los precipitados evaluados mediante la distancia entre vecinos,
conforme se sometieron las piezas a tiempos mas prolongados y temperaturas

mas altas (Garcia-Garcia et al., 2014; Totten et al., 2019).

6.9 Comportamiento de las caracteristicas morfologicas en cada condicion de
tratamiento térmico

Con el objetivo de cuantificar a mayor detalle la secuencia de precipitacion
analizada, se analiz6 el comportamiento con cada una de las caracteristicas
morfologicas que sean relevantes. Se procesaron las imagenes obtenidas en el
modo de contraste de fase y se les sometido al analisis de componentes
principales y al andlisis de matriz de correlacion de Pearson buscando
establecer correlaciones entre las caracteristicas morfolégicas y la dureza,
véase la seccion de anexos, figura 27 y figura 28. En esta seccion se analiza a
fondo las correlaciones mas fuertes y que son relevantes al estudio. Sin
embargo, el andlisis de componentes principales no muestra una correlacion
significativa entre las variables, de hecho hasta el cuarto componente principal
se logré un acumulado del porcentaje de varianza arriba del 80%. No obstante,
el analisis nos permite visualizar las variables que mayor infuencia tienen para
cada uno de los componentes principales, siendo para el componente principal
uno, de manera directa, el porcentaje precipitados n sobre el total de
precipitados (0.308), la redondez (0.299), el factor de forma (0.273) y de manera
inversa el porcentaje de zonas GPII sobre el total de precipitados (-0.281). El
numero total de precipitados tiene la mayor influencia, de manera inversa, en el
componente 2 (-0.419), el porcentaje de dispersoides sobre el total de
precipitados tiene de manera inversa la mayor influencia en el componente 3 y
para el componente 4, la variable con mayor influencia es la dureza de manera
inversa (-0.538). Cabe destacar que dichos resultados coinciden con como se

construyé el ultimo modelo de MANOVA de la seccién 6.5, con la dureza y la
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distancia entre vecinos como respuesta, como factores el tiempo y la
temperatura y como covariables la rugosidad de las probetas, la redondez, el
diametro, el factor de forma y la razén de aspecto de tanto la fase n’ como la
fase n. En cambio, con base a los resultados de la matriz de correlacion de
Pearson, la correlacion relevante mas fuerte entre todas las variables fue la del
factor de forma con la redondez (0.928) y en especifico la variable que mostro
tener mayor linealidad con la dureza fueron la cantidad de precipitado n (0.462)
y ' (0.431). Con base al andlisis estadistico se comparo el factor de forma con
la redondez y se analiz6 el comportamiento de las zonas GPII, el total de
precipitados, el porcentaje de los dispersoides y de ny n, lo cual se deglosara a
continuacién, sin embargo, por la baja correlaciébn entre las variables es
necesario el obtener mas datos para llevar a cabo una cuantificacion certera y
establecer de manera mas clara una relacion entre las caracteristicas
morfoldgicas con la dureza o posiblemente sea necesario optimizar la técnica de

medicion para reducir la variabilidad de los resultados.

En primera instancia se tiene el comportamiento del diametro de las zonas GP,
siendo evidente que la condicion con el didmetro menor es el de las probetas
con T6 y a medida que aumenta el tiempo y la temperatura de exposicion por la
retrogresion, aumenta de manera no homogénea, y teniendo como dato atipico
la condicion de reenvejecimiento paso 1. Con este comportamiento se puede
intuir el crecimiento y engrosamiento de las zonas GPIl conforme se sometieron
al RRA y se cumple la hipétesis, ya que si se descarta el dato atipico, la
condicion con el mayor diametro fue T3t3 (Umamaheshwer-Rao et al., 2016).
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Figura 13: Evolucion del diametro de las zonas GP a distintas condiciones de tratamiento térmico
(a IC95% sobre cantidad de precipitados detectados)
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Figura 14: Evolucion del didmetro de N’ a distintas condiciones de tratamiento térmico (a IC95%
sobre cantidad de precipitados detectados)
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Figura 15: Evolucion del didmetro de N a distintas condiciones de tratamiento térmico (a 1C95%
sobre cantidad de precipitados detectados)
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Figura 16: Evolucion del diametro de los dispersoides a distintas condiciones de tratamiento
térmico (a IC95% sobre cantidad de precipitados detectados)
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Ahora bien, la tendencia que describe la figura 13 es inversa a la de la figura 14,
en otras palabras, conforme se aumenta el tiempo y la temperatura, disminuye
el diametro de los precipitados endurecedores n’ al igual que los dispersoides, a
excepcion de las probetas de retrogresion, mientras que las zonas GP
aumentan su diametro con el tiempo y la temperatura. En efecto el
comportamiento no se muestra totalmente lineal, no obstante, la condicion que
presenta el dimetro de n’ de mayor tamafio es la de T6. Con lo anterior se
confirma la relacion de la secuencia de endurecimiento por precipitacion, en este
caso en su degradacion, con el didmetro de los precipitados n' disminuyendo
conforme aumentan los tiempos y temperaturas de exposicién. En resumen, se
observa una degradacién por altas temperaturas y tiempos de exposicion,
reduciendo el didmetro de los precipitados n’' y por ende, la dureza, y a su vez
una primera caida en el diametro de n, para después tener un incremento,
conforme a la figura 15. En efecto, sin haber un comportamiento contundente,
es posible demostrar que la hipo6tesis se cumple debido a que hay un aumento
en el diametro de los precipitados conforme se aumenta el tiempo y temperatura
de exposicion, si se compara sobre todo el comportamiento general de la
grafica, sin embargo este comportamiento es complicado de cuantificar al
estarse formando precipitados n’ y llegando al equilibrio y al contener la aleacion
estudiada Cu, el cual causa alteraciones en la secuencia de precipitacion
(Faregh et al., 2025; Totten et al. 2019).

Adicionalmente, la disminucién del diametro generado por el aumento del tiempo
y de la temperatura también se aplica a los dispersoides, precipitados mayores a
85 nm, indicando su implicacion en la secuencia de endurecimiento, como se
visualiza en la figura 16, teniendo nuevamente como dato atipico el de la
retrogresion antes del reenvejecimiento, al no detectar precipitados del tamafio
tipificado de los dispersoides. Este resultado esta en sintonia con el que muestra
la figura 10, con el que se puede inferir que los dispersoides, al igual que n’
tienen un efecto en la secuencia de endurecimiento por precipitacion. En efecto,
se ha encontrado que los dispersoides, como AlisMgsCrz, también denominado
fase E, se forman previo al envejecimiento y causan la nucleacion heterogénea
del precipitado n en la superficie de los dispersoides, produciendo esta

nucleacion precipitados de mayor diametro y causando una reduccién en la
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dureza del material. De tal manera que la condicion T6 fue la que presento
mayor proporcion y diametro en los dispersoides y conforme avanzo el RRA se
disminuyd la proporcion y el didametro de los dispersoides, contrario a lo

esperado.

Continuando con la descripcion morfolégica de la secuencia de precipitacion, la
figura 17 es de gran utilidad porque permite comprobar a simple vista la
equivalencia del pardmetro factor de forma y el de redondez. En efecto, la
correlacion que muestran ambas variables es posible afirmar que es lineal y
directamente proporcional (r°= 0.9722), conforme a la figura 18. Es asi como es
posible concluir que se comenzé con un factor de forma y una redondez que va
aumentando conforme aumentaron el tiempo y la temperatura, a excepcion de la
primera etapa de la rampa del envejecimiento posterior a la retrogresion y del
blanco que presentd los segundos factores de forma y redondeces mas bajos,
siendo esto debido a que fue la condicidbn con mayor proporcion de dispersoides
gue se caracterizan por tener baja redondez al ser similares a agujas irregulares
(Ding et al, 2020; Zheng et al., 2018).
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Figura 17: Evolucion de los parametros factor de forma (izquierda) y redondez (derecha), a
distintas condiciones de tratamiento térmico (a IC95% sobre la cantidad de precipitados
detectados)
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Figura 18: Correlacion de la redondez con el factor de forma de los precipitados
Por ultimo, la secuencia de la figura 19, muestra que conforme se aumenta el
tiempo y la temperatura, la razon de aspecto de los precipitados disminuye de
manera notoria, a excepcidbn de la primera etapa de la rampa de
reenvejecimiento. Cabe destacar que el estudio realizado por Kuhr et al., utilizé
datos de micrografias TEM y se dividié el andlisis morfolégico en dos. Primero
se analizaron los precipitados en los limites de grano que con el aumento de
tiempo aumentaron su razén de aspecto con valores arriba de 2.0. En segundo
lugar, analizaron los precipitados grandes, obteniendo valores de razéon de
aspecto entre 1.5-1.75, presentando dos aumentos, a los 2 min y a los 60 min,
habiendo en general un aumento de la raz6n de aspecto contrario a lo obtenido
en el presente estudio, otra clara evidencia de la degradacion acontecida. En el
presente estudio los valores mas altos fueron los de las probetas en la primera
rampa de reenvejecimiento y las probetas de blanco, estando en 2.32 y 2.14
respectivamente, con lo que se infiere que son las condiciones con la mayor
cantidad de precipitados finos ubicados en los limites de grano, sin embargo de
acuerdo al resultado de la prueba de dureza esto sélo es cierto para T6, con lo
gue existe la posibilidad que durante los envejecimientos de los tratamientos de
RRA se hayan formado otros precipitados no endurecedores que fueron los que
se detectaron con las micrografias y siendo posible que haya habido presencia
de la fase S, AlCuMg, que es el segundo precipitado mas presente en

condiciones cercanas a las recién fundidas y que se precipita directamente de la
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condicion SSSS, como lo mostraron Park y Kim en condiciones al equilibrio. Por
ende es imperativo el analizar las probetas obtenidas con una técnica que
brinde informacién de la composicion quimica de los precipitados identificados
(Park & Kim, 2016; Kuhr et al., 2003; Totten & MacKenzie, 2003).
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Figura 19: Evolucion del parametro razén de aspecto a distintas condiciones de tratamiento
térmico (a IC95% sobre cantidad de precipitados detectados)

6.10 Comportamiento de la rugosidad

Por ultimo, mediante la figura 20 se evalué la secuencia de degradacion con el
pardmetro de rugosidad aritmética media (Ra). Comparando con los resultados
obtenidos por Jacumasso et al., los cuales bajo condiciones de un T6, un
sobreenvejecimiento con doble envejecido T7451 y un envejecimiento parcial
interrumpido T614-65, obtuvieron una Ra de 26.6, 20.1 y 11.7 nm, creciendo los
precipitados y pasando a haber mayor concentracion de precipitados de mayor
didmetro. En el presente trabajo las rugosidades (Ra) se mantuvieron, de
acuerdo a recomendacion del trabajo de Garcia-Garcia et al., debajo de 30 nm
para evitar mediciones erréneas con la técnica AFM, obteniendo valores entre
1.97-6.81 nm. En efecto, a pesar de que se presentan ciertos valores atipicos en
la figura 20, a grandes rasgos se puede observar que conforme aumenta la
rugosidad, disminuye la dureza. Con base a lo anterior se puede afirmar que en
la condicion T4 se tiene la mayor concentracion de precipitados finos asi como
en la condicion de retrogresion, por la precipitacion de nuevos precipitados n’ .
Posteriormente bajo la condicion T6 y conforme varian los tiempos y
temperaturas del RRA, se aumenta el diametro de las zonas GP y la rugosidad,

por lo que omitiendo el valor de la condicion de segundo envejecido en su

48



primer paso, el valor mas alto de rugosidad es el de la condicién T3t3 (Garcia-
Garcia et al., 2014; Jacumasso et al., 2016; LoOpez-Jiménez et al., 2012;

Umamaheshwer-Rao et al., 2016).
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Figura 20: Evolucion de la rugosidad a distintas condiciones de tratamiento térmico (a 1C95%
sobre cantidad de imagenes analizadas)

6.11 Errores experimentales y limitaciones de la técnica desarrollada de analisis
La principal limitacion de la técnica, por la que se requieren obtener mas datos
para robustecer la técnica de medicidn, proviene de que las imagenes deben de
ser cuantificadas en el modo de contraste de fase, el cual permite segregar
mejor entre los cambios de composicidén. En efecto en el cuadro 3 se muestra
cuantas imagenes se lograron cuantificar en cada condicion, ya que los datos
generados en el modo de amplitud no son representativos ni fidedignos. Por
este motivo se analizaron todas las imagenes de cada condicién como una sola
poblacién en modo contraste fase, asi como por el hecho de que la superficie
analizada al ser de reducido tamafio (2 x 2 um?), puede no ser tan
representativa de toda la pieza. Ademas el categorizar arbitrariamente los
precipitados por rangos fijos de diametro solamente, puede causar que no se
categoricen correctamente cada uno de los precipitados, ain mas si no se tiene
la posibilidad de caracterizarlos por su composicion quimica. Por otra parte, el
error experimental principal fue el acoplar al RRA un envejecimiento en dos

pasos el cual caus6 la degradacion de las propiedades mecanicas. Se
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recomienda continuar haciendo experimentos con la técnica para discernir su

utilidad en la cuantificacion de nanoparticulas de aluminio.

Cuadro 4: Imagenes generadas en modo de contraste de fase por condicion

Condicion Imagenes generadas
Blanco 7
Solubilizado/temple | 5
T1tl 12
T2t1 12
T3t1 16
T1t2 13
T2t2 5
Retrogresion 1
Renvejecido 2
T3t2 13
T1t3 20
T2t3 15
T3t3 12

En efecto, comparando la condicion evaluada con el modo de contraste de fase
y el modo amplitud, cambia la cantidad de precipitados hallados, su diametro
promedio y su distancia entre vecinos. De hecho, contrastando la figura 21 con
la figura 22, el modo amplitud presentd menor distancia entre vecinos (92.54
nm) y mayor cantidad de particulas identificadas en el rango del tamafio de los
precipitados n’ (30.00% del total de particulas identificadas), sin embargo
teniendo un diametro mayor en promedio (23.30 nm), mientras que para los
demas precipitados fue mayor el diametro obtenido en modo amplitud. En efecto
si se observan la figura 23 y la figura 24, es posible observar visualmente dicho
efecto, una mayor cantidad de particulas detectadas, de un tamafio menor y por
ende con una distancia entre vecinos mas reducida en el modo amplitud. Por
todo lo anterior es que no se considerd viable el utilizar imdgenes en modo

amplitud para realizar la cuantificacion de la secuencia de precipitacion.
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zona GPI1 (9.28, 0.82, 1.77, 0.54) eta (46.64, 0.56, 2.24, 0.39) eta prima (22.46, 0.77, 1.79, 0.52)dispersoide e (139.38, 0.31, 2.79, 0.23)
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Figura 21: Diagrama de distribucion porcentual de los precipitados bajo la condicion reenvejecido
imagen 2 en modo amplitud (distancia entre vecinos de 92.54 nm, las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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eta (44.25, 0.66, 2.31, 0.42) zona GPII (9.08, 0.85, 1.69, 0.57)  eta prima (23.30, 0.82, 2.05, 0.54) dispersoide e (109.25, 0.56, 1.37, 0.44)

Figura 22: Diagrama de distribucion porcentual de los precipitados bajo la condicion reenvejecido
imagen 2 en modo contraste fase (distancia entre vecinos de 112.68 nm, las dimensiones que se
muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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Amplitude Range: 27.47 mV

Y Range: 1.99 ym
0.995

0.995
XRange: 1.99 ym

Figura 23: Precipitados identificados en la condicién de reenvejecido imagen 2 en modo amplitud
(en modo tapping en amplitud maxima de 27.47 mV, con la cabeza de 70 pm? +15%, tasa de 0.3
s/llinea'y 512 x 512 pixeles, escaneo de 2 x 2 ym, n=5 y con los filtros global leveling y linewise
offset)

Phase Range: 15.27 °

1.99
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0.995
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Figura 24: Precipitados identificados en la condicion de reenvejecido imagen 2 en modo
contraste de fase (en modo tapping en contraste de fase rango maximo de 15.27°, con la cabeza
de 70 um?2 £15%, tasa de 0.3 s/linea 'y 512 x 512 pixeles, escaneo de 2 x 2 ym, n=2 y con los
filtros global leveling y linewise offset)
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6.12 Perspectivas Futuras

Como se menciond previamente, para confirmar la cuantificacion de los
precipitados y la secuencia de degradacion descrita, es imperativo el analizar la
secuencia de degradacion de la aleacion AA7075 mediante el uso de técnicas
que brinden informacion explicita composicional como lo son EDX, TEM, SEM,
APT. Asi mismo como complemento, se recomienda la evaluacion de la
disminucién de la SCC mediante un ensayo tal como el que propone la ASTM
G139-05 (2015), o al menos una técnica electroguimica de referencia como la
prueba en camara salina (CASS) o espectroscopia de impedancia
electroquimica. Por Ultimo, se requiere un disefio experimental con mayor
cantidad de muestras, de tal manera que se ponga a prueba la reproducibilidad
y repetibilidad de la secuencia de degradacion y del método de medicion de los

nanoprecipitados.

7. CONCLUSION

El efecto combinado del tratamiento térmico RRA acoplado con envejecimientos
en rampa con dos condiciones de temperatura causaron una severa disminucién
en la dureza de las piezas, provocando la degradacién de los precipitados, sin
embrago se logré caracterizar dicha secuencia de degradacion mediante la
técnica de microscopia de fuerza atébmica de manera efectiva. Los hallazgos

mas pertinentes fueron:

- La posibilidad de la cuantificacion morfolégica mediante la técnica AFM
de cuatro precipitados, las zonas GPIl, los precipitados n’ y n, y los
dispersoides que coincide con estudios anteriores de Garcia-Garcia et al.
Lopez-Hernandez et al. y Lépez-Jiménez et al., a pesar de la variacion de
condiciones de tratamiento térmico, siendo claras las caracteristicas
morfolégicas de cada precipitado, identificando las zonas GPIl como
esféricas tal como platos, n’ como platos mas elongados, n como laminas
elongadas y los dispersoides como agujas y habiendo un aumento de la
razon de aspecto conforme aumenté el diametro, mientras que se
disminuyeron la redondez y el factor de forma, sin embargo se infiere la

gran variacion y la complejidad en la cuantificacion debido a las limitantes
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de la cuantificacion de los precipitados por rangos de diametro y
caracteristicas morfologicas, sobre todo porque las aleaciones con Cu
presentan alteraciones en sus secuencias de precipitacion.

La secuencia de degradacion parte del T4 en el que se tiene la mayor
proporcion de n’ (31.39%), que bajo el T6 llegan al equilibrio siendo la
condiciébn con menor proporcion de n’ (23.80%), se continla con la
condicion de retrogresion la cual es la condicion con mayor proporcion de
zonas GPIl (43.06%), posiblemente por la formacién de nuevas zonas
GPIl y conforme aumenta el tiempo y temperatura de exposicion (T3t3) se
disminuye la proporcion de n’ (24.57%), siendo la condicion de las piezas
RRA con més baja proporcion, estando los datos sujetos a incertidumbre
ya que las zonas GPIl y los precipitados n’ presentan rangos de tamafios
cercanos pudiendo haber sido clasificados incorrectamente.

Se presentd una caida de la dureza del 43.23% hasta 57.75%, al someter
las piezas al RRA en combinacion con una rampa de envejecimiento a 95
°C y 157 °C, habiendo alcanzado con estas condiciones la ventana de la
caida de dureza irrecuperable y a partir del tiempo de 32 min se ubica el
tratamiento térmico en la ventana de retrogresion lll, ,mientras que para 2
min, se encuentra en una ventana Il en la que posiblemente aun se
generaron precipitados n’ lo que explica el aumento de dureza que ocurrié
en el caso de la primera temperatura , 180 °C, habiendo un minimo local
en la ventana de formacion y un maximo local, al haber habido
incremento de dureza del 0.57% y un decremento de 3.26% para el RRA
a 180 °Cya 210 °C.

La secuencia de la proporcion de n' es similar a la de la secuencia de la
dureza, a mayor temperatura, mayor proporcién de n’ que se reduce con
el tiempo de retrogresion y el uso de temperaturas mas altas reduce la
dureza maxima alcanzable.

Conforme aumenta el tiempo y temperatura de RRA aumenta la distancia
entre vecinos, crecen las zonas GP y a su vez disminuyen en su diametro
los precipitados n’ y los dispersoides, siendo la dureza inversamente
proporcional a las zonas GP y directamente proporcional a n’ y los

dispersoides.
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El andlisis estadistico de componentes principales no revelo
correlaciones fuertes entre las variables, requiriéndose 4 componentes
para explicar al menos el 80% del modelo, estando el primero formado
por la redondez (0.299), el factor de forma (0.273) y la proporcion de las
zonas GPII (0.308), el segundo por el total de precipitados endurecedores
(-0.419), el tercero por la proporcién de los dispersoides (-0.439) y el
cuarto por la dureza (-0.538)

El andlisis estadistico de matriz de correlacion de Pearson mostro
correlaciéon fuerte entre el factor de forma y la redondez, (r de 0.928),
mostrando una relacién inversa baja entre la dureza y la cantidad de
precipitados n (r de 0.46), mientras que para los precipitados n’ es
directamente proporcional (r de 0.48)

El estudio mediante ANOVA individual mostrd ni el tiempo tienen efectos
estadisticamente significativos en la dureza y la distancia entre vecinos,
teniendo el tiempo un mayor efecto sobre la dureza (p de 0.137) mientras
qgue la temperatura afecta mas la distancia entre vecinos (p valor de
0.349). Adicionalmente el analisis post hoc Tukey da como resultado que
todas las medias pertenecen al mismo grupo al no haber diferencias
estadisticas significativas, sélo revelando diferencias estadisticas
significativas si se compara la dureza en los extremos de tiempo y
temperatura de retrogresion. Por ultimo, los MANOVA revelan al tiempo
como variable con significancia estadistica (p valor de 0.045) y el
didmetro de los precipitados n tiene un efecto significativo (p valor de
0.001), indicativo que explica la reduccion de la dureza y a la vez el
aumento de la proporcién n.

Los dispersoides se presentaron en mayor proporcion y mayor diametro
en las probetas de blanco, y conforme redujeron su tamafio y proporciéon
y aumentd su factor de forma y redondez se degradd mas la dureza
ocurriendo posiblemente nucleacién heterogénea sobre su superficie.

El aumento del tiempo y la temperatura son directamente proporcionales
al factor de forma y la redondez, mientras que la razén de aspecto es

inversamente proporcional.
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Se obtuvieron rugosidades Ra de 1.97-6.81 nm, la cual conforme
aumenta, disminuye la dureza, lo que se atribuye a la presencia de
mayor densidad de precipitados gruesos, conforme se degradd la
microestructura.

En cuanto a la hipétesis:

o Eltiempo de retrogresion mas largo de los propuestos (62 min) a la
mayor temperatura (240 °C), genero precipitados n con el mayor
diametro y a mayor distancia unos de otros sin embargo se redujo
significativamente la dureza del material.

o Asi mismo, la temperatura mas baja de retrogresion (180 °C)
presentd una ventana de retrogresion mas amplia ya que el tiempo
no redujo de manera significativa la dureza, incluso aumentando

en un 0.57%, cosa que no ocurre en las otras dos temperaturas.
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ANEXOS

UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO
FACULTAD DE QUIMICA

C.U., Querétaro, abril 17, 2024
No. de oficio. CBQ24/042

Dr. Rafael Manuel Rios Vera
Dr. Ivan Dominguez Lépez
Investigadores responsables

Rodrigo Hoyos Gonzalez Luna
Estudiante responsable

Dr. José de Jesus Coronel Hernandez
Dr. Adrian Luis Garcia Garcia
Colaboradores

Con base en las actividades de responsabilidad para el Comité de Bioética de la
Facultad de Quimica de la Universidad Auténoma de Querétaro en la revision de
proyectos de investigacion con la participacion de sujetos humanos (directamente
en ensayos clinicos, investigacion observacional o por empleo de muestras
biolégicas), asi como del uso de animales de experimentacion, le comunicamos que
el protocolo de investigacion titulado “Caracterizacion de la secuencia de
precipitacion de la aleacion AA7075 mediante AFM”, del cual Usted es
responsable, fue evaluado con una resolucion de exento de dictamen ético debido
a que el proyecto no incluye estudios con animales de experimentacién ni sujetos
humanos.

Cabe mencionar que ningun integrante del Comité declard conflicto de interés para
la evaluacion del protocolo de investigacion. Sin mas por el momento, quedamos a
sus ordenes para cualquier duda o aclaracion.

Iza”Fernanda Pérez Ramirez

Presidente

Comité de Bioética de la Facultad de Quimica
Universidad Auténoma de Querétaro
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Figura 25: Dictamen del Comité de Bioética de la Facultad de Quimica de la Universidad

Auténoma de Querétaro
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Para el célculo de los intervalos de confianza se utilizaron dos formulas,
dependiendo del tamafio de la muestra con la que se contaba y con base a la
caracteristica a evaluar.

Para tamafos de muestra menores a 30 datos se utilizo la siguiente férmula:

1C95% = % + ta/z_n_l\/—N
En el que se calcula el intervalo al sumar y restar al promedio (x), el valor de la
distribucién t de student que le corresponde a los grados de libertad (la cantidad
de datos del tamafio de la muestra menos uno), pasando enseguida a multiplicar
el valor obtenido por el cociente de la desviacion estandar de los datos con la
raiz cuadrada del tamafio de muestra. En efecto, esta ecuacion se utilizé para
las figuras 6, 8 y 19.

Para tamafios de muestra mayores a 30 datos se utilizé la siguiente formula:

1C95% =x + 1.96i
VN
En el que se calcula el intervalo al sumar y restar al promedio (x), 1.96 como
valor constante de la distribucién t de student, pasando enseguida a multiplicar
el valor obtenido por el cociente de la desviacion estandar de los datos con la
raiz cuadrada del tamafio de muestra. En efecto, esta ecuacion se utilizo para el
cuadro 2y las figuras 12, 13, 14, 15, 16 y 18.

Figura 26: Célculo de intervalos de confianza IC95%

Andlisis de los valores y vectores propios de la matriz de correlacion

Valor 9.572 4811 3.422 1.817 1.520 1.085 0.736 0.398 0.280 0.206
propio 6 1 4 5 7 7 9 3 6 0
Proporci6 0.399 0.200 0.143 0.076 0.063 0.045 0.031 0.017 0.012 0.009
n

Acumulad 0.399 0.599 0.742 0.818 0.881 0.926 0.957 0.974 0.985 0.994
a

Valor 0.102 0.045 0.000 0.000 0.000 - - - -
propio 9 3 0 0 0 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000
Proporci6 0.004 0.002 0.000 0.000 0.000 -0.000 -0.000 -0.000 -0.000

n

Acumulad 0.998 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000

a

Valor - - - - -

propio 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000

Proporcié -0.000 -0.000 -0.000 -0.000 -0.000

n

Acumulad 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000

a
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Vectores propios

Variable

PC1 PC2 PC3 PC4 PC5

No. Precpt2 prom
Didmetro promedio
ND promedio
Aspect ratio

Form factor
Redondez

Dureza

No. Precpt2 GPII

Diadmetro promedio
GPII
Redondez GPII

Proporcidn sobre total
de preci

cantidad de
precipitados eta pr
Diametro promedio eta
prima

Redondez eta prima

Proporcion sobre total
de pre_1

cantidad de
precipitados eta
Didmetro promedio eta

Redondez eta

Proporcion sobre total
de pre_2

cantidad de
precipitados disper
Diametro promedio
dispersoides
Redondez dispersoides

0.047 0.419 0.129 0.093 0.147
- 0.190 - - -
0.159 0.389 0.021 0.081
0.126 0.359 - 0.016 0.195
0.016
- 0.210 - -0.172
0.236 0.017 0.111
0.273 -0.033 0.014 0.171
0.104
0.299 - 0.044 - 0.085
0.085 0.049
- - - -0.116
0.049 0.141 0.263 0.538
- -0.218 - 0.008
0.264 0.114 0.154
0.188 0.138 -0.051 -
0.185 0.257
0.054 0.111 0.184 - -
0.025 0.673
- -0.210 - 0.043
0.281 0.028 0.174
0.080 - - - -
0.413 0.045 0.172 0.098
0.237 - - 0.255 -
0.157 0.158 0.082
0.212 0.111 - - 0.282
0.187 0.304
0.308 -0.078 - -
0.044 0.032 0.013
0.003 - - 0.026 -
0.350 0.296 0.158
-0.135 - - -
0.189 0.180 0.274 0.153
0.253 0.053 - - 0.061
0.242 0.266
0.080 0.093 - 0.308 -
0.439 0.066
- - -0.161 -
0.267 0.157 0.085 0.002
- 0.256 - - -
0.146 0.185 0.226 0.351
0.248 0.231 0.047 - -
0.112 0.115
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Mediciones sin 0.203 0.110 0.304 - -

dispersoide 0.158 0.156
Proporcion sobre total -0.126 -0.292 0.141
de pre_3 0.210 0.156

Grafica de sedimentacién No. Precpt2 prom, ..., Proporcién sobre total de pre_3
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Cargando gréifica de No. Precpt2 prom, ..., Proporcién sobre total de pre_3
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Figura 27: Analisis estadistico mediante analisis de matriz de componentes principales
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Tipo de Pearson
correlaciéon
Numero de filas 13
utilizadas:
Correlaciones
No.
Precpt Diametro
2 promedi ND Aspect Form

prom 0 promedio ratio factor Redondez
Diametro -0.090
promedio
ND -0.768 0.154
promedio
Aspect -0.278 0.624 0.207
ratio
Form factor -0.004 -0.587 0.070 -0.771
Redondez -0.017 -0.590 0.167 -0.770 0.928
Dureza 0.480 0.252 -0.209 0.104 -0.121 -0.107
No. 0.262 0.014 -0.564 0.435 -0.529 -0.615
Precpt2
GPII
Diametro -0.299 0.003 0.309 -0.554 0.381 0.429
promedio
GPII
Redondez -0.161 -0.113 0.067 -0.135 -0.028 0.062
GPII
Proporcién  0.097 0.124 -0.426 0.603 -0.621 -0.709
sobre total
de preci
cantidad 0.884 -0.396 -0.609 -0.510 0.329 0.390
de
precipitado
s eta pr
Didmetro 0.249 -0.260 0.000 -0.771 0.720 0.757
promedio
eta prima
Redondez -0.255 0.026 0.491 -0.247 0.617 0.619
eta prima
Proporcién  -0.087 -0.633 0.285 -0.739 0.777 0.906
sobre total
de pre_1
cantidad 0.904 0.117 -0.541 -0.312 0.030 0.024
de
precipitado
S eta
Diametro -0.055 0.700 -0.123 0.463 -0.547 -0.507
promedio
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eta
Redondez
eta
Proporcion
sobre total
de pre_2
cantidad
de
precipitado
s disper
Didmetro
promedio
dispersoide
s
Redondez
dispersoide
S
Mediciones
sin
dispersoide
Proporcion
sobre total
de pre_3

-0.099

-0.030

0.418

-0.281

-0.540

-0.360

-0.222

Durez

-0.014

0.576

0.346

0.719

-0.179

-0.557

0.580

0.376

0.337

-0.612

0.092

0.668

0.474

-0.047

No. Diametro

Precpt promedi Redonde
z sobre total S
GPIl  de preci eta pr

2
GPII

0]
GPII

-0.460 0.680 0.751

-0.072 0.052 0.037

0.311 -0.551 -0.678

0.530 -0.576 -0.555

-0.281 0.525 0.611

-0.374 0.383 0.563

0.493 -0.481 -0.585

Proporcio cantidad de
n precipitado

Didmetro
promedio
ND
promedio
Aspect ratio
Form factor
Redondez
Dureza

No. Precpt2
GPII
Diametro
promedio
GPII
Redondez
GPII
Proporcién
sobre total
de preci
cantidad de
precipitado
S eta pr

0.140

-0.054

-0.361

0.126

0.431

-0.683

-0.040

0.973

0.008

0.169

-0.673 -0.046

-0.168 -0.074 -0.167
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Diametro -0.163
promedio

eta prima
Redondez 0.306
eta prima
Proporcion  -0.140
sobre total

de pre_1

cantidad de 0.462
precipitado

S eta

Diametro 0.311
promedio

eta

Redondez 0.317
eta

Proporcion  -0.018
sobre total

de pre_2

cantidad de 0.168
precipitado

s disper

Diametro 0.230
promedio
dispersoide

S

Redondez -0.240
dispersoide

S

Mediciones -0.307
sin

dispersoide
Proporcion  -0.085
sobre total

de pre_3

-0.632

-0.591

-0.730

-0.078

0.419

-0.743

-0.687

0.720

0.145

-0.683

-0.285

0.338

Diametro
promedi Redonde

eta prima eta prima

(0]

0.408

0.373

0.525

-0.077

-0.043

0.606

0.444

-0.477

0.231

0.454

0.236

-0.191

0.068

-0.165

0.154

-0.186

-0.012

-0.025

-0.107

-0.249

0.293

0.497

0.523

-0.243

Proporcié

z

n cantidad de

-0.775

-0.565

-0.790

-0.219

0.467

-0.750

-0.658

0.659

0.286

-0.631

-0.310

0.393

sobre precipitado

total

de pre 1

S
eta

0.453

0.001

0.340

0.783

-0.305

0.196

-0.128

0.042

-0.484

-0.201

-0.025

-0.506

Diametro

promedi
o]
eta

Diametro
promedio
ND
promedio
Aspect ratio
Form factor
Redondez
Dureza
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No. Precpt2
GPII
Diametro
promedio
GPII
Redondez
GPII
Proporcion
sobre total
de preci
cantidad de
precipitados
eta pr
Diametro
promedio
eta prima
Redondez 0.393
eta prima
Proporcion 0.628 0.504
sobre total
de pre_1
cantidad de 0.444 -0.073 -0.005
precipitados
eta
Diametro -0.449 -0.060 -0.612 -0.101
promedio
eta
Redondez 0.572 0.881 0.677 0.095 -0.107
eta
Proporcién 0.485 0.303 0.058 0.384 -0.013
sobre total
de pre_2
cantidad de -0.298 -0.603 -0.807 0.306 0.466
precipitados
disper
Didmetro -0.515 -0.094 -0.499 -0.225 0.695
promedio
dispersoides
Redondez 0.362 0.676 0.670 -0.370 -0.271
dispersoides
Mediciones 0.221 0.312 0.654 -0.408 -0.297
sin
dispersoide
Proporcion -0.269 -0.310 -0.711 -0.163 0.495
sobre total
de pre_3
Redondez Proporci6  cantidad Diametro Redondez
eta n de promedio dispersoide
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sobre precipitado dispersoide
total S S

de pre 2 disper

Didmetro
promedio
ND
promedio
Aspect
ratio

Form factor

Redondez
Dureza
No.
Precpt2
GPII
Diametro
promedio
GPII
Redondez
GPII
Proporcion
sobre total
de preci
cantidad
de
precipitado
S eta pr
Diametro
promedio
eta prima
Redondez
eta prima
Proporcion
sobre total
de pre_1
cantidad
de
precipitado
S eta
Diametro
promedio
eta
Redondez
eta
Proporcién
sobre total
de pre_2
cantidad

-0.096
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de

precipitado
s disper
Didmetro -0.035 0.149
promedio
dispersoide
S
Redondez 0.666 0.205
dispersoide
S
Mediciones 0.304 -0.293
sin
dispersoide
Proporcion -0.402 0.199
sobre total
de pre_3
Medicione
s
sin
dispersoid
e
Diametro
promedio
ND
promedio

Aspect ratio
Form factor
Redondez
Dureza

No. Precpt2
GPII
Diametro
promedio
GPII
Redondez
GPII
Proporcion
sobre total
de preci
cantidad de
precipitados
eta pr
Diametro
promedio
eta prima
Redondez
eta prima
Proporcion
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0.147

-0.831

-0.695

0.719

-0.022

-0.288

0.369

0.718

-0.439



sobre total
de pre_1
cantidad de
precipitados
eta
Didmetro
promedio
eta
Redondez
eta
Proporcion
sobre total
de pre_2
cantidad de
precipitados
disper
Didmetro
promedio
dispersoides
Redondez
dispersoides
Mediciones
sin
dispersoide
Proporcion -0.619
sobre total
de pre_3

* NOTA * Se excedi6 el nimero maximo de filas o columnas para
MATRIXPLOT.

kkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkkhkkhkkhkkkhkkkhkkkkkkkkkkkkkkhkkkkkkkkkkkx

Figura 28: Analisis estadistico mediante analisis de matriz de correlacion de Pearson
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450 100%
400 90%
350 80%
0,
300 70%
60%
250
50%
200
40%
150 0%
100 0%
50 93 10%
0 0%

zona GPII(9.41, 0.82, 1.89, 0.55) eta (49.64, 0.59, 2.37, 0.39) eta prima (22.78, 0.80, 2.17, 0.52¢fispersoide e (135.83, 0.35, 2.29, 0.29)

Figura 29: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo la condicion blanco T6 (las
dimensiones que se muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razon de
aspecto y redondez)

600 ——— 100%
90%

500 80%

400 /0%
60%

300 50%
40%

200 30%

100 20%
10%

38 |
0 38 0%
eta prima (22.69, 0.89, 1.63, 0.65) dispersoide e (119.33, 0.42, 2.40, 0.32)

zona GPII (9.86, 0.91, 1.40, 0.68) eta (46.56, 0.76, 1.92, 0.52)

Figura 30: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo envejecimiento natural T4 (las
dimensiones que se muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razon de
aspecto y redondez)

1000 100%
900 90%
800 80%
700 70%
600 60%
500 50%
400 40%
300 30%
200 20%
100 10%

0 0%

eta (48.20,0.73, 1.98, 0.50) zona GPII (9.86, 0.90, 1.48, 0.64) eta prima (22.35, 0.87, 1.75, 0.60) dispersoide e (107.17, 0.46, 2.31, 0.33)

Figura 31: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T1t1 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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800 100%
700 90%
80%
600
70%
500 0%
400 50%
200 40%
30%
200
20%
67
0 0%

zona GPII (9.8, 0.9, 1.49, 0.65) eta (47.48, 0.74, 2.05, 0.49) eta prima (22.24,0.88, 1.7, 0.63) dispersoide e (102.25, 053, 2.32,0.37)

Figura 32: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T2t1 (las dimensiones que se
muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

800 100%
700 90%

80%
600

70%
500 c0%
400 50%
200 40%

30%
200

20%
100 0%

0 0%

zona GPII (9.8, 0.88, 1.52, 0.64) eta prima (22.7, 0.84, 1.86, 0.58) eta (46.81,07,2.1,0.48) dispersoide e (110.49, 0.5, 2.09, 0.4)

Figura 33: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T3t1 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

800 100%
700 0%

80%
600

70%
500 0%
400 50%
300 40%

30%
200

20%
100 15 10%

0 0%
zona GPII1(9.75, 0.89, 1.48, 0.65) dispersoide e (130.44, 0.45, 2.45, 0.34)

eta (49.16, 0.74, 1.83, 0.53) eta prima (22.32, 0.85, 1.70, 0.60)

Figura 34: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T1t2 (las dimensiones que se
muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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250 100%
90%
200 80%
70%
150 60%
50%
100 40%
30%
50 20%
10%

0 0%

eta (47.4,0.64,2.29,0.42) zona GPII (9.74, 0.86, 1.66, 0.6) eta prima (22.74,0.83,1.93,0.56)  dispersoide e (114.48, 0.29, 2.84, 0.21)

Figura 35: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T2t2 (las dimensiones que se
muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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50%
15 40%
10 30%
20%
5
10%
0 0%

zona GPI1(10.64, 0.91, 1.45, 0.66) eta (49.86, 0.79, 1.70, 0.57) eta prima (21.70, 0.87, 1.77, 0.60)

Figura 36: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo retrogresion (las dimensiones que
se muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

200 100%

180 90%

160 80%

140 70%

120 60%

100 50%
80 40%
60 30%
40 20%
20 10%

0 0%
z0na GPII (10.22, 0.84, 1.81, 0.55) dispersoide e (114.47, 0.26, 3.57, 0.20)

eta (49.39, 0.58, 2.66, 0.35) eta prima (22.73,0.78, 2.31, 0.48)

Figura 37: Diagrama de distribucién de los precipitados bajo el primer paso del segundo
envejecido (las dimensiones que se muestran por imagen son diametro en nm, factor de forma,
razén de aspecto y redondez)
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700 100%
90%
600
80%
500 70%
0,
400 60%
50%
300 40%
200 30%
20%
100
10%
0 0%
eta prima (22.19, 0.87, 1.77, 0.61) dispersoide e (122.86, 0.43, 1.88, 0.38)
zona GPI1(9.72, 0.9, 1.45, 0.66) eta (45.37,0.77,1.92,0.53)

Figura 38: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T3t2 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

800 — 100%
700 0%

80%
600
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300 40%
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200

20%
5 >[Il

0 0%

zona GPII (10.01, 0.9, 1.45, 0.66) eta (47.35,0.77, 1.99, 0.51) eta prima (22.25,0.88,1.67,0.63)  dispersoide e (116.5, 0.55, 2.37, 0.38)

Figura 39: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T1t3 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

800 100%
700 90%
80%
600
70%
500 60%
400 50%
300 40%
30%
200
20%
100 10%
0 0%
eta (48.25,0.71, 1.92, 0.5) dispersoide e (109.38, 0.59, 1.8, 0.5)
zona GPII (9.80, 0.89, 1.51, 0.64) eta prima (22.24, 0.84, 1.88, 0.57)

Figura 40: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T2t3 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)
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500 100%

450 90%
400 80%
350 70%
300 60%
250 50%
200 40%
150 30%
100 20%

10%

0 0%

zona GPI1(10.12, 0.89, 1.51, 0.64) dispersoide e (123.06, 0.48, 2.33, 0.35)
eta (50.32, 0.69, 2.17, 0.45) eta prima (22.44, 0.85, 1.84, 0.59)

Figura 41: Diagrama de distribucion de los precipitados bajo RRA T3t3 (las dimensiones que se
muestran por imagen son didmetro en nm, factor de forma, razén de aspecto y redondez)

Modelo lineal general: Promedio dureza vs. Tiempo, temperatura

Método

Coadificaciéon (-1, 0,
de factores +1)

Informacién del factor

Factor Tipo Niveles Valores

Tiempo  Fijo 3 2,32,
62

temperatura Fijo 3 180,
210,
240

Andlisis de Varianza

SC MC Valor Valor
Fuente GL Ajust. Ajust. F p

Tiempo 2 250.689125.345 3.40 0.137
temperatura 2 95.871 47.935 1.30 0.367
Error 4 147.396 36.849

Total 8 493.956
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Resumen del modelo

R-
R- R- cuadrado
S cuadrado cuadrado(ajustado) (pred)

6.07033 70.16% 40.32% 0.00%
Coeficientes

EE del Valor Valor
Término  Coef  coef. T p FIV

Constante 85.3111 2.02344 42.16 0.000
Tiempo
2 5.2456 2.86158 1.83 0.1411.33
32 1.9756 2.86158 0.69 0.5281.33
temperatura
180 45622 2.86158 1.59 0.1861.33
210 -1.6744 2.86158 -0.59 0.5901.33
Ecuacién de regresioén

Promedio = 85.31 + 5.25 Tiempo_2
dureza + 1.98 Tiempo_32 - 7.22 Tiempo_62
+ 4.56 temperatura_180 -
1.67 temperatura_210 -
2.89 temperatura_240

Figura 42: Andlisis estadistico ANOVA de la distancia entre vecinos con las condiciones de
tratamiento térmico

Modelo lineal general: Promedio ND vs. Tiempo, temperatura

Método

Codificacion (-1, O,
de factores +1)

Informacion del factor

Factor Tipo Niveles Valores
Tiempo Fijo 3 2, 32,
62
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temperatura Fijo 3 180,
210,
240

Analisis de Varianza

SC MC Valor Valor
Fuente GL Ajust. Ajust. F p

Tiempo 2 207.7 103.8 0.92 0.469
temperatura2 312.0 156.0 1.38 0.349
Error 4 451.1 1128

Total 8 970.8

Resumen del modelo

R-
R- R- cuadrado
S cuadrado cuadrado(ajustado) (pred)
10.620053.53% 7.06% 0.00%

Coeficientes

EE del Valor Valor
Término  Coef coef. T p FIV

Constante 98.28 3.54 27.76 0.000

Tiempo
2 -3.38 5.01 -0.68 0.536 1.33
32 -3.41 5.01 -0.68 0.5331.33
temperatura
180 -1.60 5.01 -0.32 0.7651.33
210 -6.28 5.01 -1.25 0.278 1.33

Ecuacion de regresion

Promedio =98.28 - 3.38 Tiempo_2 - 3.41 Tiempo_32
ND + 6.79 Tiempo_62 - 1.60 temperatura_180
- 6.28 temperatura_210
+ 7.88 temperatura_240

Figura 43: Analisis estadistico ANOVA de la dureza con las condiciones de tratamiento térmico
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Comparaciones para Promedio ND

Comparaciones por parejas de Tukey: Tiempo

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de
95%

Tiempo N Media Agrupacién

62 3 105.070A

2 3 94.8903 A

32 3 94.867 A
Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.
Comparaciones por parejas de Tukey: temperatura

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de
95%

temperaturaN Media Agrupacion

240 3 106.153 A
180 3 96.677 A
210 3 92.000 A

Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Figura 44: Andlisis estadistico post hoc Tukey de comparacién de medias de la distancia entre
vecinos con las condiciones de tratamiento térmico

Comparaciones para Promedio dureza

Comparaciones por parejas de Tukey: Tiempo

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de
95%

Tiempo N Media Agrupacion

2 3 90.5567 A
32 3 87.2867 A
62 3 78.0900 A
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Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Comparaciones por parejas de Tukey: temperatura

Agrupar informacion utilizando el método de Tukey y una confianza de
95%

temperaturaN Media Agrupacion

180 3 89.8733A
210 3 83.6367 A
240 3 82.4233 A

Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Figura 45: Andlisis estadistico post hoc Tukey de comparacién de medias de la distancia entre
vecinos con las condiciones de tratamiento térmico

Modelo lineal general: Promedio dureza, Proporcién del total de preci_2 vs.
Tiempo, temperatura

Informacién del factor

Factor Tipo Niveles Valores

Tiempo Fijo 3 2,32,
62

temperatura Fijo 3 180,
210,
240

Analisis de varianza para Promedio dureza, utilizando SC ajustada para
pruebas

SC SC MC
Fuente GL Sec. Ajust. Ajust. F P

Tiempo 2 250.69250.69125.34 3.400.137
temperatura2 95.87 95.87 47.94 1.300.367
Error 4 147.40147.4036.85

Total 8 493.96

Resumen del modelo
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R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

6.0703370.16% 40.32%

Analisis de varianza para Proporcion del total de preci_2, utilizando SC
ajustada para pruebas

SC MC
Fuente GL SC Sec. Ajust. Ajust. F P

Tiempo 2 0.0000330.0000330.0000170.010.988
temperatura2 0.002494 0.002494 0.0012470.880.481
Error 4 0.005652 0.005652 0.001413
Total 8 0.008179

Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

0.037589530.90% 0.00%
Pruebas MANOVA para Tiempo
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.28271 1.3214 6 0.362
Lawley- 2.53422 1.2674 4 0.412
Hotelling

De Pillai 0.71812 1.1204 8 0.411

De Roy 2.53305
s=2 m=-05 n=05
Analisis de valores y vectores propios para Tiempo

Valor 2.53310.00116
propio

Proporcién 0.9995 0.00046
Acumulada 0.9995 1.00000
Vector propio 1 2

Promedio dureza 0.1037 0.0045
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Proporcion del total de 9.607013.7288
preci_2
Pruebas MANOVA para temperatura
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.26615 14084 6 0.337
Lawley- 2.70437 1.3524 4 0.389
Hotelling

De Pillai 0.74793 1.1954 8 0.383

De Roy 2.68466
s=2 m=-05 n=05
Analisis de valores y vectores propios para temperatura

Valor 2.68470.01971
propio

Proporcién 0.9927 0.00729
Acumulada 0.9927 1.00000
Vector propio 1 2

Promedio dureza 0.0952 0.041

Proporcion del total de 14.6398 -
preci_2 8.152

Figura 46: Analisis estadistico MANOVA de la dureza con la proporcién de precipitados n’ con
las condiciones de tratamiento térmico

Modelo lineal general: Dureza, ND promedio vs. Tiempo, temperatura

Informacion del factor

Factor Tipo Niveles Valores

Tiempo Fijo 3 2,32,
62

temperatura Fijo 3 180,
210,

86



240
Andlisis de varianza para Dureza, utilizando SC ajustada para pruebas

SC SC MC
Fuente GL Sec.  Ajust. Ajust. F P

Tiempo 2 856.4 5409 27045 4.02 0.021
temperatura2 3268.4 3268.4 1634.18 24.28 0.000
Error 95 6395.1 6395.167.32
Total 99 10519.9

Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

8.2047039.21% 36.65%
Observaciones inusuales de Dureza

EE de Residuo
Obs Dureza Ajuste ajuste  Residuo estandar

15 31.70 91.73 1.74 -60.03 -7.49 R
R denota una observacion con un residuo estandarizado grande.

Andlisis de varianza para ND promedio, utilizando SC ajustada para
pruebas

SC SC MC
Fuente GL Sec. Ajust. Ajust. F P

Tiempo 2 3292 3704 1852 1.680.192
temperatura2 2573 2573 1286 1.160.316

Error 95 104944 104944 1105
Total 99 110808
Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

33.2366 5.29% 1.30%
Observaciones inusuales de ND promedio

Obs ND Ajuste EE de Residuo Residuo
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promedio ajuste estandar

39 228.73 107.096.26 121.64 3.73
51 155.96 88.21 7.53 67.75 2.09
82 21298 101.577.50 11141 3.44

A 0 XU X

87 222.85 101.827.74 121.03 3.74
104 228.41 104.287.75 12413 3.84 R
R denota una observacion con un residuo estandarizado grande.
Pruebas MANOVA para Tiempo
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.89236 2.754 4 188 0.029

Lawley- 0.11897 2.766 4 186 0.029
Hotelling

De Pillai 0.10912 2.7414 190 0.030
De Roy 0.10292
s=2 m=-05 n=46
Andlisis de valores y vectores propios para Tiempo

Valor 0.1029 0.01606
propio

Proporcién 0.8650 0.13495
Acumulada 0.8650 1.00000

Vector propio 1 2

Dureza 0.011034 0.005886

ND promedio - 0.002742
0.001418

Pruebas MANOVA para temperatura

GL
Estadistica

Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.65057 11.2714 188 0.000
Lawley- 0.53331 12.3994 186 0.000
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Hotelling
De Pillai 0.35191  10.1434 190  0.000
De Roy 0.52607

s=2 m=-05 n=46

Analisis de valores y vectores propios para temperatura

Valor 0.5261 0.00724
propio

Proporcion 0.9864 0.01358
Acumulada 0.9864 1.00000

Vector propio 1 2

Dureza 0.012296 0.002282

ND promedio - 0.003042
0.000525
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vs. ajustes
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vs. orden
(la respuesta es ND promedio)
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Figura 47: Analisis estadistico MANOVA de la dureza con la distancia entre vecinos con las
condiciones de tratamiento térmico

Modelo lineal general: Dureza, Diametro promedio_1, ND promedio_1 vs.
Tiempo, temperatura

* ADVERTENCIA * No todas las variables de respuesta tienen el mismo patrén
de valores

faltantes. Obtendra resultados univariantes diferentes si ejecuta este comando
por separado

para cada una de estas variables de respuesta.

Informacién del factor

Factor Tipo Niveles Valores

Tiempo Fijo 3 2,32,
62

temperatura Fijo 3 180,
210,
240

Andlisis de varianza para Dureza, utilizando SC ajustada para pruebas

SC SC MC
Fuente GL Sec.  Ajust. Ajust. F P

rugosidad 1 741.88 256.97 256.9713.57 0.063
Redondez_21 107.61 290.11 290.1114.03 0.048
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Redondez_31 639.15 128.26 128.2581.78 0.186

Diametro 1 11.49 40.75 40.754 0.57 0.454
promedio_3

Diametro 1 278.34 80.41 80.413 1.12 0.294
promedio_2

Form factor 1 16.56 0.44 0.437 0.01 0.938
Aspectratio 1 10.75 0.39 0.386 0.01 0.942
Tiempo 2 711.71 51791 258.9533.60 0.032
temperatura 2 1566.70 1566.70 783.35110.88 0.000
Error 76 5469.805469.8071.971
Total 87 9554.00

Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

8.4835742.75% 34.46%
Coeficientes

Término Coef SECoef T P

Constante 114.6 40.9 2.800.006

rugosidad - 0.000409 - 0.063
0.000772 1.89

Redondez_2-68.1 33.9 - 0.048
2.01

Redondez_332.0 24.0 1.330.186

Diametro -0.212 0.281 - 0.454
promedio_3 0.75

Diametro  0.876 0.828 1.06 0.294
promedio_2

Form factor -0.9 11.6 - 0.938
0.08

Aspect ratio -0.61 8.33 - 0.942
0.07

Observaciones inusuales de Dureza
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EE de Residuo
Obs Dureza Ajuste ajuste  Residuo estandar

10 31.70 87.32 2.39 -55.62 -6.83 R
43 90.19 89.05 8.24 1.14 0.56 X

R denota una observacion con un residuo estandarizado grande.
X denota una observacién cuyo valor X le concede gran apalancamiento.

Andlisis de varianza para Diametro promedio_1, utilizando SC ajustada
para pruebas

SC SC MC
Fuente GL Sec.  Ajust. Ajust. F P

rugosidad 1 9.791 4.786 4.786311.400.241
Redondez_21 4.335 2.874 2.873920.840.363
Redondez_31 1.329 1.891 1.891410.550.460

Diametro 1 4.291 5.200 5.200421.520.222
promedio_3

Diametro 1 0.311 0.032 0.032330.010.923
promedio_2

Form factor 1 0.714 4.938 4.938231.440.234
Aspectratio 1 3.396 4.312 4.311821.260.266
Tiempo 2 2423 2817 1.408570.410.665
temperatura 2 5.723 5.723 2.861660.830.438
Error 76 260.516 260.516 3.42785
Total 87 292.830

Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

1.8514411.03% 0.00%

Coeficientes
Término Coef SECoef T P
Constante 11.76 8.93 1.320.192

rugosidad - 0.000089 - 0.241
0.000105 1.18
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Redondez_2-6.78 7.40 - 0.363

0.92
Redondez_33.88 5.23 0.740.460
Diametro  -0.0756 0.0614 -  0.222
promedio_3 1.23
Diametro  -0.018 0.181 - 0.923
promedio_2 0.10

Form factor 3.03 2.52 1.200.234
Aspect ratio 2.04 1.82 1.120.266
Observaciones inusuales de Didmetro promedio_1

Diametro EE de Residuo
Obs promedio_1 Ajuste ajuste  Residuo estandar

1 6.04 10.48 0.75 -4.44 -2.62 R
6 18.80 11.68 0.58 7.11 4.05 R
41 7.80 11.68 0.59 -3.88 -2.21 R
43 12.16 11.80 1.80 0.36 0.81 X
64 16.46 11.26 0.54 5.20 2.94 R

R denota una observacion con un residuo estandarizado grande.
X denota una observacion cuyo valor X le concede gran apalancamiento.

Andlisis de varianza para ND promedio_1, utilizando SC ajustada para
pruebas

SC MC
Fuente GL SC Sec. Ajust. Ajust. F P

rugosidad 1 10163 5369 5369 0.07 0.794
Redondez_21 255665 86996 86996 1.11 0.296

Redondez_31 3184 28991 28991 0.37 0.545

Didmetro 1 822462 955623 95562312.190.001
promedio_3

Didmetro 1 40524 20995 20995 0.27 0.606
promedio_2

Form factor 1 17341 52974 52974 0.68 0.414
Aspectratio 1 115736 112245 1122451.43 0.235
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Tiempo 2 323923 359446 1797232.29 0.108
temperatura 2 123578 123578 61789 0.79 0.458
Error 76 5959185 5959185 78410
Total 87 7671760

Resumen del modelo

R- R-
S cuadrado cuadrado(ajustado)

280.01822.32% 11.08%

Coeficientes

SE
Término Coef Coef T P
Constante -125 1351 - 0.927
0.09
rugosidad - 0.0135- 0.794
0.0035 0.26

Redondez_21179 1119 1.050.296
Redondez_3481 791 0.610.545

Diametro  -32.43 9.29 - 0.001
promedio_3 3.49

Diametro  14.1 27.3 0.520.606
promedio_2

Form factor 313 381 0.820.414
Aspectratio 329 275 1.200.235

Observaciones inusuales de ND promedio_1

ND EE de Residuo
Obs promedio_1 Ajuste ajuste  Residuo estandar
13 1701 508 91 1193 4.50
39 1598 872 118 727 2.86 R
43 214 172 272 43 0.64
79 1647 571 91 1076 4.06
96 1245 703 139 542 2.23 R
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R denota una observacion con un residuo estandarizado grande.
X denota una observacion cuyo valor X le concede gran apalancamiento.

Pruebas MANOVA para rugosidad
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.92746 1.9293 74 0.132

Lawley- 0.07822 1.9293 74 0.132
Hotelling

De Pillai 0.07254 1.9293 74 0.132
De Roy 0.07822

s=1 m=05 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para rugosidad

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 256.97 35.071 1174.54
Diametro  35.07 4.786 160.30
promedio_1
ND 1174.54 160.298 5368.50
promedio_1

Matriz SSCP (ajustada) para error

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 5469.80-211.23 104

Didmetro  -211.23 260.52 5565
promedio_1

ND 103.58 5564.57 5959185
promedio_1

Correlaciones parciales para la matriz SSCP de error

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 1.00000-0.17695 0.00057

Didmetro - 1.00000 0.14123
promedio_1 0.17695
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ND 0.00057 0.14123 1.00000
promedio_1

Andlisis de valores y vectores propios para rugosidad

Valor 0.07822 0.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza -0.01201 - 0.00666
0.000557
Diametro -0.03962 - -
promedio_1 0.009782 0.04879

ND promedio_1  -0.00001 0.000414 0.00000
Pruebas MANOVA para Redondez_2
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.91271 2.3593 74 0.078

Lawley- 0.09563 2.3593 74 0.078
Hotelling

De Pillai 0.08729 2.3593 74 0.078
De Roy 0.09563

s=1 m=05 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para Redondez_2

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 290.11 28.875 -5023.8
Diametro 28.87 2.874 -500.0
promedio_1

ND - -500.020 86996.4

promedio_1 5023.81
Andlisis de valores y vectores propios para Redondez_2

Valor 0.09563 0.00000 0.00000
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propio
Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza -0.01140 0.005577 0.00527
Diametro -0.03440 0.007737 -
promedio_1 0.05294

ND promedio_1  0.00019 0.000367 0.00000
Pruebas MANOVA para Redondez_3
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.96212 0.9713 74 0.411

Lawley- 0.03937  0.9713 74 0.411
Hotelling

De Pillai 0.03788 0.9713 74 0.411
De Roy 0.03937

s=1 m=05 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para Redondez_3

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 128.26 15.575 1928.3
Didmetro  15.58 1.891 234.2

promedio_1

ND 1928.29234.166 28990.8
promedio_1

Analisis de valores y vectores propios para Redondez_3

Valor 0.03937 0.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000
Vector propio 1 2 3
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Dureza -0.01174 - 0.00613
0.00368

Diametro -0.03372 - -
promedio_1 0.01900 0.05048

ND promedio_1 -0.00011 0.00040 0.00000
Pruebas MANOVA para Diametro promedio_3
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.84868 4.398 3 74 0.007

Lawley- 0.17831  4.3983 74 0.007
Hotelling

De Pillai 0.15132 4.398 3 74 0.007
De Roy 0.17831
s=1 m=05 n=36
Matriz SSCP (ajustada) para Didmetro promedio_3

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 40.75 14.56 6241
Diametro  14.56 5.20 2229
promedio_1
ND 6240.64 2229.27 955623
promedio_1

Analisis de valores y vectores propios para Diametro promedio_3

Valor 0.17830.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.0000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.0000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza 0.003354 0.007911 0.01072
Didmetro 0.015461 0.053904 -
promedio_1 0.03002

ND promedio_1  0.000374 -0.000177 0.00000
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Pruebas MANOVA para Diametro promedio_2

. GL
Estadistica

Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.98211 0.4493 74 0.718

Lawley- 0.01822  0.4493 74 0.718
Hotelling

De Pillai 0.01789 0.4493 74 0.718
De Roy 0.01822
s=1 m=05 n=36
Matriz SSCP (ajustada) para Diametro promedio_2

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 80.41 -1.6125 1299.3

Diametro  -1.61  0.0323 -26.1
promedio_1

ND 1299.33-26.0547 20994.7
promedio_1

Analisis de valores y vectores propios para Diametro promedio_2

Valor 0.01822 0.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza -0.01218 - -
0.00624 0.00126
Diametro -0.00094 - -
promedio_1 0.01058 0.06272

ND promedio_1  -0.00018 0.00037 0.00000
Pruebas MANOVA para Form factor
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P
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De Wilks 0.97574 0.6133 74 0.609

Lawley- 0.02486  0.6133 74 0.609
Hotelling

De Pillai 0.02426 0.6133 74 0.609
De Roy 0.02486

s=1 m=05 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para Form factor

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 0.437 -1.468 -152.1
Diametro -1.468 4.938 511.5
promedio_1

ND - 511.465 52973.8

promedio_1 152.094
Analisis de valores y vectores propios para Form factor

Valor 0.02486 0.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3

Dureza -0.00119 - 0.013650
0.00106

Diametro -0.05085 - 0.004059

promedio_1 0.03799

ND promedio_1  -0.00020 0.00036 0.000000
Pruebas MANOVA para Aspect ratio
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.96979 0.7683 74 0.515

Lawley- 0.03115 0.768 3 74 0.515
Hotelling

De Pillai 0.03021 0.768 3 74 0.515
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De Roy 0.03115
s=1 m=05 n=36
Matriz SSCP (ajustada) para Aspect ratio

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 0.386 -1.290 -208
Diametro  -1.290 4.312 696
promedio_1

ND - 695.687 112245

promedio_1 208.158

Analisis de valores y vectores propios para Aspect ratio

Valor 0.03115 0.00000 0.00000
propio

Proporcion 1.00000 0.00000 0.00000
Acumulada 1.00000 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3

Dureza -0.00089 - 0.013650
0.00132

Diametro -0.03988 - 0.004084

promedio_1 0.04939

ND promedio_1  -0.00028 0.00030 0.000000
Pruebas MANOVA para Tiempo
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.85860 1.9546 148 0.076

Lawley- 0.15883 1.9326 146 0.079
Hotelling

De Pillai 0.14643 19756 150  0.073
De Roy 0.10064

s=2 m=0 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para Tiempo
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Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 517.91 -38.081 -2492
Diametro  -38.08 2.817 106
promedio_1

ND - 106.171 359446

promedio_1 2492.48
Andlisis de valores y vectores propios para Tiempo

Valor 0.1006 0.05820 0.00000
propio

Proporcion 0.6336 0.36640 0.00000
Acumulada 0.6336 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza - -0.003197 -
0.01255 0.00461
Diametro 0.00673 0.013672 -
promedio_1 0.06176

ND promedio_1  0.00012 -0.000397 -
0.00001

Pruebas MANOVA para temperatura
GL

Estadistica
Criterio de prueba F Num Denom P

De Wilks 0.72537 4.2956 148 0.001

Lawley- 0.37151 45206 146 0.000
Hotelling

De Pillai 0.27978 4.0666 150  0.001
De Roy 0.35130

s=2 m=0 n=36

Matriz SSCP (ajustada) para temperatura

Diametro ND
Dureza promedio_1promedio_1

Dureza 1566.70 94.668 -2425
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Diametro  94.67 5.723 -128
promedio_1

ND - -127.629 123578
promedio_1 2424.92

Andlisis de valores y vectores propios para temperatura

Valor 0.35130.02021 0.00000
propio

Proporcion 0.9456 0.05440 0.00000
Acumulada 0.9456 1.00000 1.00000

Vector propio 1 2 3
Dureza - -0.001021 0.00348
0.01326

Diametro - 0.004938 -
promedio_1 0.02719 0.05729

ND promedio_1  0.00005 -0.000411 0.00001

Graéfica de probabilidad normal
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Figura 48: Analisis estadistico MANOVA de la dureza con la distancia entre vecinos con las
condiciones de tratamiento térmico, evaluando las caracteristicas morfoldégicas como covariables
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