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En el presente trabajo se estudia la influencia de la temperatura y el tiempo de tratamiento térmico
sobre la estabilidad del cuasicristal AlgsCuasFeis. Para ello, las aleaciones de AlCuFe, sintetizadas
empleando el método de horno de arco, fueron sometidas a tratamientos térmicos variando dos para-
metros: el tiempo y la temperatura.

La caracterizacion estructural de las muestras obtenidas se realizdé mediante la difracciéon de rayos X y
la microscopia electrénica de barrido, mientras que la composicién elemental se determiné empleando
la técnica de energia dispersiva de rayos X.

Los resultados indican que el tratamiento térmico es indispensable para eliminar fases espurias que
estan siempre presentes luego del proceso de sintetizacion de la aleacion. También se ha encontrado que
tratamientos térmicos de 800 °C durante 48 horas o 700 °C durante 168 horas son los més adecuados
para obtener muestras con los mayores tamanos de grano (~90 nm). Finalmente, el anélisis elemental
indica que durante la sintesis de la aleacién se produce una ligera variaciéon de la composiciéon ideal.
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Study of the influence of the temperature and the heat treatment time on

formation of the i-Alg,Cus3Fe 3 quasicrystral

The influence of the temperature and the heat treatment time on the AlgsCuzsFeqs quasicrystal sta-
bility is studied in the present work. For this purpose the samples obtained by arc-furnace undergo
different heat treatments varying the time and temperature of treatment. The structural characteri-
zation of the samples were carried out employing X-ray diffraction, and scanning electron microscopy,
whereas the elemental composition was determined using energy dispersive x-ray spectroscopy.

The results indicate that heat treatments are necessary to eliminate spurious phases which are always
present after the synthesis of the samples. We also found that heat treatments of 800 °C by 48 hours
or 700 °C by 168 hours are the most convenient ways to obtain samples with larger grain sizes (~90
nm). Finally, the elemental analysis indicates a light deviation of the ideal composition due to the
synthesis procedure.

Keywords: Quasicrystals, heat treatment, X-ray diffraction.
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Tradicionalmente, la estructura atémica de los so-
lidos puros se dividia en dos clases: las fases cristali-
nas, estructura ordenada de forma periddica, y las fa-
ses amorfas, estructuras desordenadas [I]. La primera
posee simetrias de traslaciéon y de rotacién, orden de
corto y de largo alcance, respectivamente, mientras que
la segunda s6lo posee orden local, de corto alcance. Sin
embargo, en 1984 Shechtman y colaboradores reporta-
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ron [2] una forma intermedia del estado solido, entre
cristales y amorfos, llamada cuasicristal; éstos sistemas
presentan una estructura ordenada a largo alcance pe-
ro de forma aperiddica, sin simetria de traslacion [2].
Ademias, los cuasicristales son materiales que presentan
propiedades fisicas sumamente interesantes en compa-
raciéon con sus componentes por separado; como por
ejemplo, alta resistencia eléctrica a temperatura am-



biente [3], bajo coeficiente de friccion [4], alta dureza,
buena resistencia al desgaste [5], entre otras. Ello ha-
ce que sean materiales sumamente interesantes para las
aplicaciones en el desarrollo y produccién tecnologica
del pais.

Temperatura (°C)

22-11 24-12 26-13

Cu-Fe (at. %)
Figura 1: Diagrama de fases esquemético de la aleacién
Al-Cu-Fe que muestra las posibles fases a obtener al variar
la temperatura (°C) y el porcentaje de concentracion de los
elementos constituyentes (basado en las referencias [7[8]).

Tiempo Temperatura Referencia
(horas) (°0)
600 -
6 700 -
800 [
600 -
48 700 [10]
800 -
600 [T
168 700 [12]
800 -

Tabla 1: Parametros empleados, la temperatura y el tiem-
po de tratamiento térmico, para la preparacién de muestras
cuasicristalinas en la composicion AlgsCugsFer3. Trabajos
previos reportados para algunas condiciones especificas son
indicados con su respectiva referencia.

Los primeros en reportar una fase icosaédrica esta-
ble, denominada fase-i, en el sistema de AlCuFe fueron
A. P. Tsai y colaboradores [6], ellos encontraron que
su formacién era peritéctica y que su estabilidad re-
sulta ser muy sensible a la temperatura y composicién
quimica. En el diagrama de fases del sistema AlCuFe
mostrado en la figura 1 se puede observar que el area
de la region icosaédrica, area sombreada, cambia con
la variaciéon de la temperatura y que en el limite de
dicha region hay coexistencia con fases cristalinas A-
A173C115Fegg7 ﬁ—AlszCU35Fel3 y w—A17()Cu2()F61() 17, 8]
Por lo tanto, es evidente que el proceso de tratamiento
térmico tiene el fin de mejorar la pureza del material
removiendo fases metaestables que puedan presentarse
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en coexistencia con la fase cuasicristalina y en conse-
cuencia, mejorar sus propiedades fisicas y/o quimicas.
Asimismo, se reporta en la literatura [9HI2] que la fase
cuasicristalina de AlCuFe puede obtenerse a distintas
temperaturas y tiempos de tratamiento térmico.

Asi, a pesar de la existencia de trabajos sobre la
obtencion del sistema AlCuFe, es de interés realizar un
estudio mas sistematico de la sintesis y estabilidad de
la fase-i; por ello en este trabajo se plantea preparar
muestras cuasicristalinas por el método de horno de ar-
co en la composicion AlgsCuzsFeis y luego someterlas
a tratamiento térmico variando dos parametros que son
la temperatura y el tiempo, ver tabla 1, con el fin de
estudiar su influencia en la estabilidad y formacién de
la aleacion.

Detalle experimental

La sintesis del cuasicristal AlgsCussFei3 se realizod
tomando como referencia el trabajo de M. Taquire [12],
mezclando los elementos de alta pureza quimica como
el Al (99.99 %), el Cu (99.99 %) y el Fe (99.9%)); pos-
teriormente las mezclas fueron compactados con una
prensa hidraulica manual para obtener la forma de pas-
tillas cilindricas. Estas pastillas fueron fundidas em-
pleando la técnica de horno de arco en atmosfera con-
trolada de argon para evitar la posible contaminacion
y/o oxidacién de las muestras; el proceso de fundicion se
repiti6é dos veces con el fin de homogenizar la aleacion,
la cual finalmente tomé la forma de pequenas esferas
de ~ 2 cm de diamétro.

Posteriormente las esferas fueron encapsuladas en
tubos de cuarzo, también en atmosfera de argén, para
someterlas a tratamiento térmico segin las condiciones
de temperatura y tiempo mostradas en la tabla 1, para
un estudio mas sistemaético de la estabilidad del cuasi-
cristal. La preparacion de las muestras se llevd a cabo
en dos etapas a las que llamaremos serie A y serie B,
ésto con el fin de verificar la reproductibilidad de los
resultados obtenidos.

Las muestras tratadas térmicamente fueron pulveri-
zadas para su caracterizacion estructural por la técnica
de difraccion de rayos X (DRX) en un difractémetro
Bruker D8 Focus con geometria Bragg Brentano usan-
do una fuente radiactiva de Cu con longitud de onda
Aka1l = 1.5406 A. Las intensidades difractadas fueron
medidas en un intervalo 26 de 20° a 80° con un pa-
so de 0.04° y un tiempo de 16 segundos por paso. La
composicion elemental de la muestra cuasicristalina fue
analizada por espectroscopia de energia dispersiva de
rayos X (EDX) en un microscopio éptico modelo FEI
Quanta 200.

La morfologia fue examinada por microscopia elec-
tronica de barrido (MEB).
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Resultados y discusién

En la figura 2 se observa el difractograma de la
muestra antes de ser sometida a tratamiento térmico,
el cual fue comparado con los difractogramas de la base
de datos JCPDS-ICDD donde se encontr6é ademas de
la fase cuasicristalina con simetria icosaedral, denomi-
nada fase-i, una fase cristalina AloCus, la cual es afin a
la fase cuasicristalina. Por ello, con el proposito de re-
mover ésta fase espuria necesariamente se someten las
muestras cuasicristalinas a tratamiento térmico; para
tal efecto empleamos los parametros de tiempo y tem-
peratura descritos en la tabla 1.

Los resultados obtenidos de las muestras tratadas
térmicamente a diferentes tiempos y temperatura per-
tenecientes a la serie A se muestran en la figura 3, donde
se puede apreciar que todos los difractogramas presen-
tan so6lo la fase cuasicristalina icosaedral, ya que los
picos de difracciéon pueden ser indexados de acuerdo al
modelo propuesto por Cornier-Quiquandon y colabora-
dores [13]. Tal como se observa en el primer difracto-
grama de la figura 3(a) y al comparar las posiciones de
los picos de Bragg de éste difractograma con los otros
difractogramas de esta figura se encuentran que son si-
milares, lo cual esta en buen acuerdo con los resultados

reportados en la literatura ya antes citada [6/90-12]. Asi-
mismo, los difractogramas de las muestras preparadas
en la serie B indican también sélo la presencia de la fase
icosaedral, a excepcién de dos muestras que fueron tra-
tadas a 600 °C por 168 horas y 800 °C por 6 horas en
las cuales se evidencia atn una fase cristalina AlsCug
remanente, tal como se muestra en la figura 4.
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Figura 2: Difractograma de rayos X de la muestra cuasi-
cristalina en coexistencia con la fase cristalina AloCus.

20 (Grados)

20 (Grados)

(a) 600 °C (b) 600 °C () 600 °C
"§“ a7 ga g
3:!5" & o8 =
s 700°c| @ 700°c| @ 700 °C
3 3 3
8
ki ks ks
7] B =
3 15 l& | &
c j= I= L.._.__*M..L
T T T T T T
800 °C 800 °C 800 °C
T W
20 40 60 80 20 40 60 80 20 40 60 80

20 (Grados)

Figura 3: Difractogramas de rayos X de las muestras cuasicristalinas (serie A) tratadas térmicamente

a diferentes temperaturas por (a) 6 horas, (b) 48 horas y (c) 168 horas.

Analizando la figura 3, se observa que no todos los
picos méaximos de los difractogramas de la fase-i pre-
sentan las mismas intensidades; se observa que a la tem-
peratura de 600 °C y tiempos de tratamiento térmico

de 6, 48 y 168 horas las intensidades son pequeiias al
igual que para 700 °C y 800 °C por 48 y 6 horas, res-
pectivamente; mientras que para 700 °C durante 6 y
168 horas hay un ligero incremento en las intensidades,



méas aun, a 800 °C por 48 y 168 horas, el incremen-
to en la intensidad es mucho mayor. Estas variaciones
en las intensidades de los picos, estan relacionadas a la
variacién del ancho del pico a media altura y en conse-
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cuencia a la variacién del tamano de grano de acuerdo
a la férmula de Debye Scherrer aplicado al primer pico
principal ~ 42.8 °. Los resultados obtenidos tanto de la
serie A como de la serie B se muestran en la tabla 2.

Tiempo Temperatura Tamafo de grano (nm)
(horas) (°C) Serie A Serie B Promedio
600 66 41 53.5
6 700 91 78 84.5
800 63 34" 48.5
600 66 52 59.0
48 700 50 47 48.5
800 134 95 114.5
600 47 34" 40.5
168 700 124 95 109.5
800 122 77 99.5

Tabla 2: Tamaifio de grano de las muestras cuasicristalinas de las series A y B tra-

tadas térmicamente, donde el simbolo * corresponde a las muestras cuasicristalinas

aln en coexistencia con una fase cristalina tal como se observa en la figura 4
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Figura 4: Difractogramas de rayos X de las muestras cuasi-
cristalinas tratadas térmicamente donde atin se nota la pre-
sencia de una fase cristalina, Al4Cug, remanente.

La figura 5(a) muestra las medidas MEB correspon-
dientes a la region superficial de una muestra cuasicris-
talina antes de ser sometida a tratamiento térmico. De
la morfologia de la muestra se evidencia particulas de
forma dodecaédrica que presenta la misma simetria que
la del icosaedro, lo que es propio de sistemas cuasicris-
talinos correspondientes a la fase-i.

Ademas, se notan zonas con un color ligeramente
oscurecido que podria corresponder a la fase cristalina
mostrada en el analisis de difraccién de rayos X de es-
ta muestra en la figura 2. Por otro lado, en la figura

5(b), perteneciente a la seccion transversal de la mues-
tra cuasicristalina tratada térmicamente a 700 °C du-
rante 168 horas (serie A), observamos varios poliedros
de morfologia dodecaédrica y en mayor proporcién que
otras. Estos resultados estdn en concordancia con los
resultados obtenidos por medio de difracciéon de rayos
X, mostrados en la figura 3.

Asimismo, en la figura 6 se observa el anélisis ele-
mental por EDX de la muestra cuasicristalina tratada
a 700 °C durante 168 horas, el cuadro superior inser-
tado en la misma figura indica una ligera variacién en
la composicién nominal ideal (AlgsCuzsFe13) obtenién-
dose finalmente la composicion AlgsCuzeFers (sin con-
siderar la contribucion del oxigeno), lo cual esta dentro
del rango composicional permitido para las muestras
cuasicristalinas del sistema AlCuFe [14].

Conclusiones

Como resultado del presente estudio se ha compro-
bado que es necesario tratar térmicamente las muestras
sintetizadas para eliminar las fases espurias y obtener
una fase cuasicristalina pura. Ello se puede llevar a cabo
bajo las condiciones descritas en la tabla 2. Del presen-
te estudio se ha determinado que los cuasicristales de
mayor tamafio de grano (por encima del promedio) son
aquellos sometidos a tratamientos térmicos de 800 °C
durante 48 horas o 700 °C durante 168 horas. Siguien-
do este procedimiento se ha obtenido cuasicristales con
granos cuyo tamafio se encuentra en el rango de 100 a
115 nm.
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Figura 5: Micrografia por MEB de cuasicristales AlgsCuzsFe1s (a) Sin tratamiento térmico y (b) Tratada

térmicamente a 700 °C durante 168 horas (serie A).
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Figura 6: Anilisis elemental por EDX de la muestra cuasi-
cristalina tratada térmicamente a 700 °C durante 168 horas.
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