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INTRODUCCION

En este trabajo se estudia la cavitacidn inter-
granular en cobre cuando una muestra de este material

se somete a unad prueba de termofluencia.

Previamente se reporta la experiencia adquirida
en Las técnicas metalogrdficas, y éstas se aplican a
un fragmento del meteorito Toluca, posteriormente se
hace una descripcidn general de La mdquina de termo-
fluencia utilizada en estas pruebas, se discuten al-
gunos modelos sobre el crecimiento de cavidades en
las fronteras de grano sujetas a condiciones de ter-

mofluencia.

Finalmente, del andlisis de la distribucidn de
tamafio de cavidades implantada en una muestra de co-
bra ce estime un walor para la energfa Libre de su-

perficie.,




METEORITO TOLUCA

Se ha considerado interesante desarrollar el do-
minio de las técnicas metalogrdficas, en un'tro-
zo del meteorito férrico conocido comunmente

como "Toluca'.

Este meteorito, Llamado asi para su identifica-~
cién, fue localizado en las vecindades de Xiqui
pilco, Edo. de México, en el afo de 1784, Esta
regién actualmenfe no‘tiene las caracteristi-
cas de un crdter de impacto. Debido a La ero-
sidén se estima que la edad terrestre de dicho
meteorito es de 60,000 afios [1] y que han sido
extraidos y reportados 2,100 Kgs., sin embargo
se cree que la cantidad obtenida del Llugar es

de alrededor de 22 toneladas.

Los fragmentos presentan una capa de 6xido de
aproximadamente 2.5.mm., teniendo también dxidos

cristalinos en La frontera de grano.



CAPITULO I

TECNICAS METALOGRAFICAS EN GENERAL

A = TECNICA METALOGRAFICA

B - ATAQUE QUIMICO
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A~ TECNICA METALOGRAFICA

Se aplicd al meteorito “Toluca" la rutina que generalmen-
le se lleve a cabo con una muestra metalografica, exponiendo a con~

tinuacién los pasos de dicha técnica.

1.- Seleccidn de La muestra del resto del cuerpo
2.~ Seccionar la muestra obtenida

3.~ Montaje

4.~ Desbastado con Llija

5.~ Pulido mecénico

6.~ Pulido electrolitico.

Los criterios para seleccionar La muestra del cuerpo del
material, generalmente dependen de los fendmenos que en esa regidén
se quieran estudiar, lo que muchas veces determina el tipoy di -

recciones del corte.

En el caso del meteorito "'Toluca', se corté un trozo de

aproximadamente 9 crn3 como (o muestra La Fig. 1 .



2.~ Seccionado de Lla muestra

Con un disco diamantado se cortdé un pedazo de meteorito, de
manera tal que La muestra seccionada se introduzca correctamente en
el cilindro de La montadora. El resto del trozo del meteorito se

secciond en muestras de alrededor de 2 cm.

Para hacer el corte, se pega el trozo de meteorito a una

placa, La cual se atornilla a una base y dicha base se coloca en La

palanca delL microtomo (Fig. 2).

Se deja caer un chorro de aqua fria sobre el corte para
que el calor generado por la friccidn del disco y la muestra, no
modifique mucho La microestructura del material, ademds de permitir

que ¢l disco gire libremente y sin romperse.

La velocidad de corte depende de la dureza del material, es

recomendable usar bajas velocidades para materiales mads duros.

EL microtomo funciona bajo el principio de 'corte avance" ,
esto es; mantiene fijo el disco y La muestra se desliza por medio
Je una palanca. Fig. 2.

La presién de la muestra sobre el disco debe ser moderada,
para que se extraiga material sSlo en forma de finas particulas ,
y no se produzcan rebabas. El disco sujeta a los abrasivos por
medio de una goma aglutinante, durante el corte éstas se desgastan,

siendo necesario rebajar la capa de aglutinante en el disco.
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3-Hontaje

Para manipular, proteger y clasificar las muestras, édstas se
montan en baquelita, material que es termoplidstico; para moldearlo

se utiliza una montadora de compresion como lo muestra la Fig. 3

En un cilindro metdlico, hueco, con didmetro interior de 1
pulgada, se introduce otro cilindro del mismo didmetro para tapar
uno de los extremos, en este orificio se deposita la muestra que se
va a estudiar (Fig, 4),la muestra se cubre con baquelita en polvo,
hasta una altura aproximada de 1 pulgada, otro ¢ilindro se introdu -
ce por la parte superior del cilindro hueco para presionar la baque-
Lita. En estas condiciones se coloca al sistema en un pequefio hor-

no y se presiona con un gato hidrdulico (Fig. 3).

Las variables termodindmicas asociadas con el moldeado de
la baquelita son la temperatura y la presién, con la montadora se
pueden mantener constantes, Llas condiciones dptimas son: una tempe
ratura de 150°¢C y una presién de 300 Kgs/cm.z, el tiempo necesario
para que La baguelita solidifique utilizando esta temperatura y pre

sidén, es de 15 minutos.

4,- Deshastado con lija

Para exhibir la microestructura del material, es necesario
lijar La muestra, lo que se Lleva a cabo con abrasivos de carburo

de silicio adheridos a una hoja de papel. La Lija se coloca sobre
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una superficie plana que generalmente es un vidrio grueso y se fric
ciona la muestra contra la lija, haciendo incidir sobre ésta Qn cho-
rro de agua para retirar las partfculas que se desprenden del mate
rial y no se fusionen en la superficie de éste. En la mayoriz de los
casos se empieza con una lija gruesa del numero 120 utilizando cada
vez lijas mds delgadas hasta (a del nimero 600, los cambios de la Li-
ja deben ser acompafiados de una rotacidn de 45° a 900, para elimi -~
nar el dafic causado por La lija anterior, esta rutina se lleva a cabo
cuando no existan rayas del paso gue le antecedio, en este procedimien
to la limpieza es fundamental ya que repercute en la calidad de la me
talografia, siendo necesario entre cada paso de lijado lavar la pro -

beta en ultrasonido.

5.~ Pulido Mecénico

En esta parte del pulido se utilizan abrasivos en polvo, sus-
pendidos en una base humeda con pelusa, puede ser de nylon, lana, ra-
ybén etc., el tamafio de La pelusa en el cobertor deberd ser suficien -
te para alojar a los abrasivos y no dafiar lLa muestra con componentes
quimicos del cobertor, o un tamafo de pelusa muy grande que impida
el contacto de los abrasivas con la muestra.

Los abrasivos as{ como las condiciones de humedad y el tipo
de cobertor, Los caracteriza el material a pulir, por lo general se
utiliza alumina de 51 , como paso inicial suspendida en un cober -

tor de rayén. Los cobertores se colocan sobre un disco que gira en
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tre 500 y 600 rpm, con el abrasivo indicado. Sobre el cobertor se
hace incidir un chorro de agua para permitir las condiciones de hu-
medad adecuadas. EL movimiento de la muestra se realiza en sentido
contrario al del movimiento del disco, llevando la muestra del cen-
tro al borde en un movimiento uniforme y continuo. Es ia experien
cia en este caso quien dicta las condiciones de humedad y presién -
sobre la muestra, evaluando (a calidad del pulido para cada tamafio
de abrasivo, Al finalizar esta parte se debe lograr una superficie
de "espejo"; en algunas ocasiones es suficiente con pulir La muestra
hasta este nivel. La deformacidn pléstica causada en la superficie
por el Lijado se retira en esta etapa del pulido, para lograr una su
perficie plana excenta de rayas,en donde se han conservado todas
las inclusiones no metdlicas sin presentar trazas de un metal defor-
nado. De aqui lalimportancia en la limpieza del pulido, para no con

taminar el material con polvo o particulas abrasivas del paso ante -

rior,

Las muestras del meteorito "Toluca" se pulieron con un pafio

de rayén, utilizando inicialmente alimina de Si{

Existe equipo que permite automatizar el pulido, haciéndo-
to simultdneamente para varias muestras, no obstante, se

disminuye la calidad que se puede alcanzar.
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6,- Putido electrolitico

EL electropulido es una alternativa para pulir materiales que
son diffciles de pulir mecdnicamente, como es el cobre y sus aleacio-
nes etc, También es posible utilizar al electropulido como parte fi-
nal del proceso de pulido, retirando las rayas producidas durante el
tijado o pulido fino, sin embargo este método no es recomendable para
todos tos metales vy sus aleaciones, La técnica consiste en construir
un electrolito tomando la muestra como anodo, como se ve en la Fig, 5
la substancia que contiene el recipiente de la celda electrolitica de
pende del material a pulir, existen tablas que reportan las substan -

cias convenientes para cada material [2]

Sumergida La muestra en la substancia conveniente, y contro-
lando La corriente directa que se genera con una fuente externa a tra
vés de una resistencia variable, se forma una pelfcula viscosa por
encima de la superficie producida por la reaccidn del metal y el elec
trolito. En los picos de esta superficie la corriente serd mayor
que en los valles de la misma, ésto como efecto de la presencia de la
pelfcula, ya que la resistencia de la pelfcula es funcién de su anchu
ra, produciendo que los picos se disuelvan en el electrolito mis rdpi-~
do que los valles, obteniendo finalmente una superficie mis plana

y abrillantada,

Las relaciones entre corriente y voltaje varian para distin-

tos tipos de electrolito, asf como para distintos metales. Para ba-
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jos voltajes se forma una pelicula que {mpide el flujo de corrien-
te y ataca a La superficie, por arriba de un voltaje Vo hay un flu~-
jo de corriente y sucede el pulido. Para muchos metales, se ha en
contrado al graficar el voltaje en (a celda versus (a densidad de

corriente en el dnodo, una curva cuya forma se muestra en la Fig. 15

Las condiciones déptimas de pulido ocurren en la meseta de la
curva, el voltaje por encima del cudl se encuentra la meseta de la
curva varia de material a material. Generalmente se hacen una se -
rie de pruebas para buscar la corriente y el voltaje en la meseta
de La curva, una vez localizados estos valores, se mantienen cons -
tantes y entonces la variable independiente es el tiempo. EL tiem
po de pulido depende también del material, tipo de electrolito, etc.
siendo necesario hacer algunas pruebas para decidir el tiempo épti -
mo.

Una desventaja de orden préctico en el pulido electrolitico
es la reaccidn que producen las substancias termopldsticas con el e-
Llectrolito, contaminando seriamente al sistema y en algunos <¢asos

produciendo vapores téxicos.

B ~ ATAQUE QUIMICO

En algunas ocasiones es posible observar Las fron
teras del grano sobre la superficie pulida, utilizando -

(uz polarizada, sin embargo, el ataque quimico permite revelar las

1y



fronteras del grano, asi como lLas fases , defectos de La muestra,

El ataque preferencial que realiza el reactivo debidu a las
diferencias energéticas de las fronteras de grano, a \as distintas
composiciones quimicas, o a las diferencias de orientacién de Los =
granos muestra la miqroestructura del material, para cada metal hay

distintos reactivos que revelan su microestructura, existen tablas

que reportan reactivos y sus efectos para cada caso [2,3] .

Algunas consideraciones prdcticas para lograr un buen ataque

son las siguientes:

-~ La muestra debe encontrarse pulida y limpia

- EL reactivo debe estar en completo contacto con la superfi-
cie del metal.

- Debe explorarse la concentracién del reactivo y el tiempo
del contacto con éste para obtener un buen contraste sobre
La superficie, un tiempo excesivo quemard la superficie mien
tras que tiempos cortos no revelardn completamente la estruc
tura.

-~ 8§ La muestra no fue suficientemente atacada hay que regre -

sarse al Gltimo paso del pulido.

c-FOTOGRAFIA

i‘ara medir el tamafio del grano, en la mayoria de los casos se

necesita una fotografia de la microestructura del material, es reco -
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mendable por tanto, tener una buena calidad,

Las lentes, su combinacién, tipo de pelicula, manera de itu-
minar la muestra y el revelado, son algunas de las variables de las

cuales depende la calidad de La fotografia.

EL tipo de lentes asi como la amplificacidn que se haga con
combinaciones de éstos, repercuten en el poder de resolucidén de la
imagen proyectada. Dada una combinacion determinada de lentes, el
trabajo posterior es selaccionar La mejor pelicula, que reproduzca
Optimamente ta imagen que el sistema Optico produce, La seleccidn
de la pelfcula es extremadamente critica para la reproduccidn de
la imagen final, Las caracteristicas ms importantes son: La velo

cidad, tamaRo de grano, sensibilidad de color y contraste 975]

Para el trabajo metalogrdfico, la velocidad o tiempo necesa-
rio para una correcta exposicién no es relevante, ya que la muestra
permanece fija. El poder de resolucién de Lla pelicula depende del
tamano de grano de éste, para un tamafo de grano peguefic se tiene un

poder de resolucion alto.

bebido a la capacidad que tienen las peliculas a responder
a las distintas longitudes de onda, a éstas se les clasifica er ser
sibles al azul, ortocromdticas y pancromidticas. Las primeras sélo
son sensibles al azul, las ortocromdticas son sensibles al verde,al
azul y al ultravioleta, sin embargo son muy poco sensibles al rojo,
las pancromdticas son sensibles al rojo, verde, azul asi como al ul-

travioleta, por Lo que el revelado de éstas se realiza en completa
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obscuridad,

En la mayoria de los casos se usa una pelfcula Panatomic - X
de Kodak por su poder de definicién. Para trabajos qﬁe redﬁ{eran
un contraste elevado se recomienda usar pelicula Orto de Kodak. EL
tipo de imagen latente gque se imprime en la pelicula depende de la
luz y de la intensidad de ésta, aunque es posible jugar con estas
variables para lograr fotografias sub o sobre expuestas, es conve
niente homogenizar resultados, sacando las fotografias bajo condi-

ciones de exposicidn normales.

El poder de resolucién de Llas impresiones asi como el de la
peliculay se ve afectado por el tipo de revelador, asi como por el
tiempo empleado en revelar La pelicula, por Lo general existen di-
ferentes tipos de revelador para cada pelfcula, esta informacién

viene acompafiada de los papeles y negativos.

D - ANALISIS QUIMICO

A un fragmento del meteorito ''Toluca', se Le hicieron cortes
en distintas direcciones y se montaron las muestras en baquelita. En
la Fig. 6 se muestra ¢l fragmento del meteorito " Toluca" y en la
Fig. 7 se muestran Los cortes que se le hicieron a éste, asi como
la superficie que se muestra al montarlo en baquelita. Con las mues

tras asi montadas, se extrajo polvo raspando con un buril de carbu-
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ro de tugsteno en tres zonas de interés, que para su identificacidn
fueron t(lamados: zona de 6xidos, La matriz y La frontera de grano.
La zona de La frontera de grano es fdcilmente identificable por su
grosor, debido a Los materiales precipitados o segregados a ésta,
para extraer polvo de esta zona, se le hizo una punta muy delgada al

buril, para que al raspar se extrajera material casi esclusivamente

de esta zona.

Con el polvo se hizo un andlisis quimico, utilizando difrac-

cién de rayos X, de éste se obtuvo la siguiente informacién:

1.- Presencia de Los siguientes elementos quimicos en las
tres muestras:
a) Fe aprox. 90%

b?> Ni aprox. 10X
2.~ Presencia de ias siguientes fases cristalinas:

a) Zona 6xidos
i) Fe3‘j 04 (magnetita)
ii’)’ngj 05 . Hy 0 (gohethita)
§i1). Posible presencia de Fe OQOH

: ‘53fFrqntera
,5151ké ncristatino
$1) caleita
¢) ﬁatriz

‘i) Fe cristalino
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Por otro Lado se hizo un andlisis quimico del meteorito wu-
tilizando La microsonda del Depto de Metalurgia de ia ESIQUIE-IPN,
ta microsonda permite analizar (a composiscidon quimica a nivel fo-
cal en una superficie metdlica por dispersién de rayos X, la micro-

sonda sin embargo no detecta elementos ligeros como carbono, nitré

geno, etc, EN la tabla ¥ 1 se reporta este andlisis.

Con la microsonda se pudo detectar la presencia de dos fa-
ses que coexisten en la aleacién, una de ellas contiene alrededor
de 8% de nfquel y tiene la redcristalina de hierro, cubica centra-
da en las caras, Esta fase es conocida como taenita y un grano de
esta fase se muestra en la fFig. 8. La otra fase es la kamacita,la
cual contine alrededor de 32% de niquel, su red cristalina es cubi

ca centrada en el cuerpo y se muestra también en lLa Fig, 9

E ~ ANALISIS TERMODINAMICO DE LA ALEACION

EL cambio en la energia interna de un sistema termodindmi-
co, como funcidén de las variables de estado de éste, viene dado por
la ecuacién dU = TdS = PdV, De esta relacidn que es consecuencia
de la segunda Ley de la termodindmica, es posible generar mediante
una transformacién"de Legendre la funcidn de energia Libre de Gibbs
G = (UPV) - TS en donde la cantidad entre paréntesis es la funcidn

entalpia H. De aqui que AG= AH-TAS - SAT para un sélido AH ¢ aU por

20



lo que para T=cte, &G = AU - TAS gJ
Desde un punto de vista microscépico, el cambio que sufre un
sistema en su energfa interna al disolver n; atomos en éste viene

dado por la relacion AU =n Aui en donde AUi es el cambio en Lla

i
energia interna asociada con cada impureza.

Por otro Lado el cambio en la entropia depende del nimero
de formas distinguibles en que el sistema puede ser arreglado y es-
t4 dado por: AS = kTin (NI/ni (N -~ ni) 1)

N es el nimero de lugares diferentes en la red en donde es posible
alojar a los 4tomos que se diluyen, kT es el factor de Boltzmann.

Por Lo que la energia Llibre de Gibbs estd dada por
= - 1/n. ! -a)!
G G0 + niAUi kTln (N./ni. (N ni).)

Es posible expresar La energfa Uibre como funcién
6 = G(T,ni),
esto es una superficie en el espacio (G,T,ni) que
para T=cte., son-curvas.
Para cada temperatura las condiciones derequjlibrio
termodindmico estan dadas por el m{nimo valor G (n*) en

e,

la curva,

Para una témﬁeratura dada, La curva de energfa Li-
bre asociada con.un estado del sistema (sélido.por ejem
plo) puede alcanzar un valor minimo 6 (n¢) menor que el
valor m{nimo alcanzado por la curva asociada con otro es
tado (L{quido por ejemplo), en un intervalo dado.  De

aqui que sea posible oredecir el estado mds probable del

21



sistema como el estado para el cual Las curvas de energfa libre de

Gibbs tienen un minimo absoluto.

Los diagramas de fases sintetizan toda esta informacidn de
manera tal que dada la composicién del sistema y la temperatura, es
posible predecir (as fases que se encuentran en equilibrio, la com-
posicion de cada fase as{ como la fraccidn de cada fase en la compo
stcidn. Uﬂ

Por otro lado es posible obtener mds informacidn a partir
de la regla de Gibbs, que da una relacion entre el numero de fases
del sistema P , el nimero de componentes C y el nimero de grados de

Libertad, F de la siguiente forma

P+F= ¢+2 (8)

Para el caso del meteorito "Toluca”", se tiene una
aleacién de Fe - Ni que como reporta el andlisis es de 90% Fe vy
10% Ni. El meteorito estuvo en algin sitio en el Universo durante
un tiempo suficientemente largo, tal que Le permitié alcanzar cier-
ta temperatura en la que es posible La aleacién Fe-Ni con 10% Ni y
90% .Fe, Por alguna razén se inicié el viaje de éste, reduciendo
la temperatura y congelando con esto Llas fases y la estructura del
material. Suponemos que el cambio brusco de temperatura que sufrid
al entrar a la tierra fue lo suficientemente rdpido, que no modifi-
¢4  su estructura.

De la regla de fases de Gibbs se tiene que C=2y F=2 de don

de Las fases para el meteorito son 2, apoyado en este resultado vy
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en el reporte del andlisis quimico del meteorito, buscamos la tem-
peratura para la cual estas fases son permitidas, En ta Fig. 10 se
muestra el diagrama de fases de La aleacidn Fe-Ni en donde se ha lo-

calizado la recta para la cual se tiene La aleacidn 90% Fe 10INi.

Segun este diagrama a La temperatura de 560°c aproximadamente
con esta aleacidn son posibles dos fases, una de éstas tiene aproxi-

madamente 32% Ni y 684 Fe, La otra tiene mds o menos 8% Ni y 927 fe.

Estos resultados coinciden mas o menos con los datos obteni-
dos en el microscopio electrdnico, por lo que suponemos que la tem—

peratura a Lla que se encontraba el meteorito fue del orden de 56006.

La fraccidn de cada fase en el meteorito estd dada por la
regla de la palanca, por Lo que la fraccidn de la fase del meteorito

que es rica en fe es 11/12 [@

F - TAMARO DE GRANO

€l tamaflo y las formas del grano en el material juegan un im
portante papel en sus propiedades mecdnicas, por Lo que es necesario

conocer y clasificar la estructura del material.

Se le atribuyen distintos significados al tamafio de grano de
pendiendo de La forma en que éste fue medido, ya sea en tres dimen -

siones, en dos dimensiones con un plano que corta la muestra, y mi-

23



diendo La distribucién del tamafio sobre La superficie, o en una di-
mensidn con una recta secante que corta distintos granos en su tra-
yectoria, haciendo una distribucién de didmetros sobre superficie,
de cualquier manera el tamafio de grano as{ medido tiene que ver con

las propiedades fisicas del sistema.

Por lo general para muestras homogéneas y de una sola fase,
el tamafio de grano que se reporta es el equivalente a una esfera, cir
culo o radio de volumen, drea o longitud equivalente dependiendo del

tipo de medicién.

Se han modelado las curvas de distribucién de tamafios de gra
no, para este tipo de materiales, encontrando una buena aproximacién
para el caso de dreas por una funcidén del tipo log-normal £9].
Algunos materiales que Ee ajustan a estas caracteristicas son el co

bre, bronce, aluminio.

Aunque las curvas de distribucidn de tamafio de grano varfan
en su forma dependiendo de La dimensién en La que se realizdé la medi
da, éstas se interceptan en el tamafio promedio de grane. Es posi-
ble estimar tedricamente la distribucién de tamafos de grano en tres
dimensiones.

Debido a La simetria de (2 esfera ésta es la forma mds sim
ple con la que se puede imaginar un grano, sin embargo existen otros
modelos que contemplan al grano en formas mds complejas, variando

en estos casos las formas de las curvas de distribucidn.
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En materiales deformados la mayoria de los granos presentan
una orientacién preferencial, de aqui que una mejor aproximacidn a
Lta forma del grano, sugiere figuras como elipsoides. En este caso
la direccion en La que se haga la metalograffa variard la forma de
distribucién del tamafio promedio de grano, siendo conveniente rea-

lizar la metalografid en 3 direcciones diferentes y ortogonales.

Para el estudio metalogrdfico de ta muestra las simetrfas se
clasifican en sistemas con simetria radial, sistemas con orientacién

lineal y sistemas con orientacién planar.

Algunas técnicas metalogrdficas estiman el tamafio promedio

de grano a partir de las siguientes ecuaciones:

L, =N /2 mm/mm2

-
il
N
- i

En donde:

LA: es la longitud de La frontera de grano intersectada

con el plano metalogréfico por unidad de 4rea (mm/mmz)

ﬁL : promedio del nimero de intersecciones con la frontera

de grano.

Lv: Longitud de la interseccidn de fronteras de grano por

unidad de volumen.

Fv: Promedio del nimero de intersecciones de fronteras de

grano con interseccion con planos muestra,
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S . :
V : Area de la interseccidn del grano con un plano prueba

por unidad de volumen.

A continuacién se exponen. algunas técnicas para calcular

el tamafio promedio de granoc.

Método de Las secantes aleatorias.

Esfa técnica es adecuada para materiales con simetria radial,
consiste en trazar una Lfnea de longitud conocida en distintas di -
recciones y calcular el ndmero de intersecciones con ésta, el nume-
ro de intersecciones es proporcional a la longitud de la secante.

Si el valor promedio de N se determina & través de una fo-
tografia, entonces el aumento de La dimagen debe tomarse en cuenta,
para estos casos se utilizan circulos concéntricos de Longitud co~
nocida y se cuenta el nimero de intersecciones, con esto se garan-

tiza que La estadistica se realiza en todas direcgiones.

Sobre la imagen producida por la superficie metalogréfica
sc traze un circulo do drea conocida, esto se hace sobie La foto -
grafia teniendo en cuenta La amplificacidn, lLuego se cuenta el ni-
mero de granos totalmente contenidos en esta curva cerrada y la mi

tad de Los granos que intersectan la curva.

Bl 4rea total dividida por el nimero de granos asi conta -
dos, dard el &rea promedio A. La raiz cuadrada de este valor es -
una aproximacion del tamafio de grano. La importancia practica de

este método es la rapidéz con que se puede realizar, sin embargo un
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valor mas preciso del tamafc de grano idealizado se ob-

tiene con el método de las secantes aleatorias.

Para La determinacién de tamafios de grano para un sistema

de varias fases es necesario medir la fraccién de volumen y el ta

mafioc de grano de cada fase.

EL meteorito "Toluca™ es el caso de un sistema de varias
fases, que presenta una estructura de Widmanstiten [1]con pequefios
precipitados. En esta estructura Los granos presentan un
cambio en su orientacién como efecto de su crecimiento. Se cal-
culé un tamafio promedio de grano de .12cm2. La forma de Los gra-
nos del meteorito "Toluca" dista mucho de parecerse a un
cifrculo, teniendo una mejor aproximacidén con rectdngulos,,
en tal caso se reportan los siguientes tamafios de grano .64 cms.

de Largo X .18 cms. ancho.
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TABY A # 1

Andlisis quimico del meteorito Toluca, utilizando La microsonda

ELEMENTO PORCENTAJE EN PESO ZONA
Fe 92.19 4 ‘ taenita
Ni 7.81 %
Fe 92,02 % : taenita
Ni 7.8
Fe S 6?.33 % kKamacita
Ni 32.67 %
Fe 68.38 % kamacita
N1 31.62 %
fe 92.16 % taenita
Ni 7.84 %
Fe S 92,26 % _ taenita
Ni 7.74 %
fe 90.70 % taenita

Ni 9.21 %




CAPITULO II

EXPERIMENTO DE TERMOFLUENCIA

BESCRIPCION DE LA MAQUINA
DE TERMOFLUENCIA

SISTEMA MECANICO

SISTEMA DE MEDICION

MAQUINADO Y TRATAMIENTO TER-
MICO DE MUESTRAS

OPERACION



A- DESCRIPCION OE LA MAQUINA DE TERMOFLUENCIA

Cualquier disefio de una mdquina deﬂf;;ﬁ§flue£
cia ha de basarse en el control de las siguieh?ésfva?
riables exberimentales: El esfuerzo, la teﬁbefatQ}é
y La atmésfera. La variable dependiente es lLa defor-~
macidn pldstica, la cual se mide en funcidén del tiem
po. En el proceso de termofluencia se aplica un es=-

fuerzo y se mide el efecto que éste produce 10

Se hace La descripcidn general de La miquina

de termofluencia utilizando la Fig. 11.

1.= Un marco de acero comercial el cual sos-
tiene Las componentes de Lla méquina, EL
marco esta sostenido sobre escuadras de
acero, las que permiten nivelar Lla md -

-quina.

2.~ Un sistema mecdnico que permite a través de flejes
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S.-

la trasmisién de la fuerza variable a la muestra.
Este cambio de la fuerza se consigue haciendo variar
el brazo de palanca, condicién que conduce a la coqi
truccidén de la leva de la Fig. 12. (en La seccidn de

sistema mecdnico se describen los detalles de la leva)

Un horno cilindrico plegable que alcanza temperaturas
del orden de 1100°c, al cual se le adaptd un tubo de
acero que tiene soidados pequefios tubos en direccidn
ocerpendicular que permiten la presencia de una atmds-
fera gaseosa en el experimento. El tubo eos setlado
con tubos flexibles de pldstico que van del tubo de
acero a las mordazas. Se instalaron circuitos de -
agua en los extremos del tubo de acero con el objeto

de disminuir La temperatura.

Un sistema de mordazas que pasan por el interior del
horno, las cuales sostienen a la muestra., El mate -
rial de que estdn construidas las mordazas es alta ~

mente resistente a La termofluencia.

Untransductor que mide La deformacidn pldstica 'del o

waterial.

Un reloj que mide el tiempo del experimento el cual

se apaga cuando la muestra cede. En este momento
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funciona un sistema de interruptores que apagan el

horno,

B-SISTEMA MECANICO

a) Ecuaciones
La mdquina de termofluencia aplica La fuerza sobre la pro
heta por medio de La leva que se muestra en la Fig, 13 les flejes
son Lo suficientemente flexibles para seguir fielmente el perfil de
la leva durante la deformacién. EL esfuerzo que se pretende cons
tante es funcién de la fuerza P y de la seccién de drea transver -

sal de la muestra A, mediante la relaciédn

La termofluencia es un fendmeno de deformacidn plastica
que ocurre a volumen constante, entonces si Ao y Lo son el drea y

volumen inicial de ta muestra, entonces
Ao Lo = AL (2)

Para mantenerse el esfuerzo constante, la fuerza P debe de

crecer tan rdpido ¢ono disminuya el drea A, estas condiciones deter-
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minan La geometr{a de la leva. Es necesario entonces gue uno de
los brazos de palanca se haga variable mientras el 6tro se manten-
ga constante. Donde el perfil de la leva es circuLar el brazo de
palanca es constante, sea R el radio de esta regidn,

)
Por el principio de la palanca.

PR = Wr ' (3
Donde r es el radio del brazo de palanca variable y.w es
el peso dnnsténte.

EL proceso de termofluencia es lento por Lo gque la ecua-
cidn anterior supuesta para condiciones de equilibrio es vdlida. Com

binando las tres ecuaciones anteriores se tiene que

V Raolo
ri = MJ = constante
la cantidad anterior es el valor inicial To
de r, entonces rl = rolo )

Una elongacidn AL de la muestra produce un giro A 8 de
ta Leva,entonces AL = RB de donde L = Lo + RB por la ecuacidén(5) se

tiene que
rolo

2 —— ()
r Lo+RE

En la Fig. 14 se muestra una curva que describe el perfil

del brazo de palanca.
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ElL punto donde se aplica la carga es tal, que la tangente
a la curva es infinito. A medida que va cediendo la muestra, la cur
va gira con respecto al origen en el sentido de Las manecillas del
reloj, este giro mueve la posicién de aplicacidén de la carga, se lo
caliza geométricamente el punto de aplicacidn de la carga cuando la
leva ha girado un dngulo 8 y se busca el punto donde la tangenEe a

la curva es infinito.

De La Fig. T4 se tiene que:

X = r cos 8 + 2 sen 8 (7

r sen 8 - 2 cos 8 (8)

~
]

A un giro A 8 le'cbrresponde un cambio en r dado por

Ar = -248 9

de (6 y (9) se deduce que
1
2=r —ee 0100

Al substituir Ry Z en las ecuaciones (7} y (8) se obtie -

nen las ecuaciones paramétricas x y y
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Xz{%i:/n“we * L +\Lelax MMB]

g - (e Ao+ g} )

En donde V= 'o/R es la ventaja mecadnica,
Estableciendo V' R Lo previamente es posible graficar
con las ecuaciones anteriores el perfil de la leva. La mdquina uti

lizada tiene

R= 60 cm. V=3 Lo=30.cm.

C - SISTEMA DE MEDICION

Para medir La deformacion del material, se utiliza un
transductor tineal diferencial de voltaje (L.V.D.T.) este apara-
to estd formado por tres enbobinados concéntricos, en cuyo inte-

rior se desliza un nGcleo magnético.

El nicleo esta sostenido por uno de los flejes que tensio
na a la muestra, de manera tal que el desplazamiento del nicleo con

respecto del enbobinado es igual a la deformacién de la muestra.
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El desplazamiento del nicleo dentro del enbobinade entrega

un voltaje de salida que es Lineal en el intervalo de -10  hasta
10 volts.

El L.V.D.T. es alimentado con un voltaje de entrada de
15 volts, el voltaje de salida se lleva a una graficadora que regis

tra el voltaje de salida como funcién del tiempo.

Se hizo la calibracidén del L.V.D.T. midiendo el desplaza

miento y registrando el voltaje de salida, Asi
se obtubo la recta de la Fig. 16 y lLa ecuacidn X = mV + b

cuyo coeficiente de correlacidn es « 9999935

p - MAQUINADO Y TRATAMIENTO TERMICO

DE MUESTRAS

los experimentos que se rapnrtan en los capitulne ciguien
tes se realizaron en cobre electrolitico, con La méquina de termo -~
fluencia, para esto se disefaron las probetas que se muestran en la
Fig. 17, estas probetas cil{ndricas, de 5 mm. de didmetro y 31 mm.
de largo aproximadamente, se maquinaron utilizando un torno de ba-

jas velocidades y centrdndolas con dos puntas,

En los extremos de las probetas se les hizo una cuer-

da normal para sujetarlas y poder tensionarlas, para que las mues -
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tras no se pegaran a las mordazas por el incremento de La tempe-

ratura del horno, las cuerdas se impregnaron de polvo de magnesia.

Antes de cada experimento, las muestras se recocen a
una temperatura de 600°c, utilizando un horno que controta la tem~
peratura con un variac, esto induce una corriente en la resisten -
cia del horno. La temperatura que alcanza el horno depende de la
potencia disipada por unidad de area por unidad de tiempo por Lla

resistencia del horno.

Se exploraron tiempos y temperaturas de recocido pa-
ra lograr un tamafio de grano aproximadamente homogéneo de 8 mm.
Las muestras se recocieron durante 30 hs. en una cdmara con un va~
c{o mecdnico de 10“3 torr para que la muestra no se oxidara y

perturbara Lla migracidn de las fronteras de grano.

E- QPERACION

Un experimento comun de termofluencia se realiza de
la siguiente manera:
. ':f152v8e ingtala la muestra en las mordazas, teniendo
cuidado de no introducir torsiones. Con ayuda
de un soporte se introducen Las mordazas y Lla

muestra al horno.
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2)

»

4)

5

6)

Se conectan las mordazas a las barras y flejes, asf

como al tornillo de anclaje

Se introduce el termopar por uno de Los tubos hacien
do contacto con la parte central de la probeta y se

Llando el tubo.

‘Se sella el tubo de acero con uncs tubos flexibles

de pldstico que van del tubo de acero a las barras.
Se permite el flujo de gas para obtener una atmds -

fera controlada.

Se enciende el horno hasta quese estabiliza a . la

temperatura deseada,

La masa M que se coloca en el fleje de brazo de pa-
lanca se calcula de acuerdc con el esfuerzo del ex-
perimento, la seccidn transversal y la longitud ini

cial de ta muestra.

Por (1), (2) y (3) se tiene que

me The g,
Vg

bonde Mo es La masa del fleje y el gancho donde se

cuelga La muestra.
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7) Con el tornille de anclaje y su tuerca se coloca el

brazo de palanca en la posicidn

8) Se aplica la carga en el brazo de palanca variable,
AL final de un esperimento de termofluencia, Los re
sultados son una grifica de deformacién versus tiem

PO.

La Fig. 18 muestra una curva de termofluencia al de -

formar una probeta de cobre electrolitico.

39



CAPITULO I

RECRISTALIZACION

A- ﬁECRISTALIZACION
B~ TERMOFLUENCIA

C - EXPERIMENTO DE
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A"RECRISTALIZACLON

El estudio de las propiedades mecdnicas de Los metales es

fundamental para la construccién de herramienta, maquinaria, compo-
nentes estructurales, reactores nucleares etc., Llas que dependen de
la microestructura del material, como son las fases, tamafo de gra-
no, defectos, etc. Este estudio se hace generalmente desde un pun
to de vista cualitativo y fenomenolégico, acumulando, sintetizando

y racionalizando La informacién experimental, elaborando reglas va~
Lidas que modelan el comportamiento de estos parametros, ya que las
hipbtesis simplificadoras que tendrian que hacerse para modetar el
comportamiento de la microestructura del material cuando éste se

somete a una temperatura, presién, torsidén etc., Lo apartarian de

ser un sistema con la importancia real.

EL tamafio de grano se controla haciendo un recocido del
material, esto es, se introduce la muestra trabajada en frio a wun
horno que tiene la posibilidad de hacer vacio, para que no se di -
funda el oxfigeno a través de las fronteras de grano y deteriore el

comportamiente de la microestructura del material.

Durante este proceso, el comportamiento de la estructura
interna del material se divide en tres etapas: recuperacién, re =

cristalizacién y crecimiento de grano.
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Cualquier cambio espontdneo que sucede en un sé
lido decrece su energfa Llibre . Esta reduccién de la
energfa Llibre se realiza por medio de la eliminacién
de defectos. En la recuperacidén se observa una dis-
minucién en Lla densidad de defectos, vacancias y dis
locaciones en el material, esto se realiza por el re
ordenamiento de 4tomos, aungue no hay un cambio de o
rientacidn en La red ni en el tamafo de grano. Algu-
nos modelos primarios sobre la aniquilacién de defeg
tos en esta etapa, se discuten relacionando la ener-
gla necesaria para el movimiento de vacancias con la
temperatura. [1ﬂ

En esta situacidn se han aniquilado algunos defectos y re-
ordenado otros en configuraciones mids estables. En seguida tie
ne Llugar otro evento que caracteriza el inicio de La siguiente
etapa, La recristalizacion: nuevos granos se nuclean y crecen
sobre la matriz deformada.

Conforme estos granos aumentan su tamafio y consumen a la
matriz, Los defectos que se encuentran en el interior de ésta se
aniquilan en la frontera del grano que crece. Cuando el material
estéd formado completamente con granos que se nuclearon y crecie-
ron de esta manera se dice que el material ha recristalizado.

En la Fig. 19 se muestra la microestructura del cocbre recrista=

lizado a una temperatura de 600°¢ durante 20 horas.
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En el proceso de recristalizacién ocurren cambios en las
propiedades mecénicas_de Las muestras, Los gue dependen de ciertos

pardmetros.

La temperatura de recristalizacidn por lo general se defi
ne como aquella temperatura de recocido, para la cual el material

ha recristalizado un 90X aproximadamente en  €h Una hora

Esta temperatura depende de la historia termodindmica del
material, esto es, del tiempo de recocido, porcentaje de deformacioén
de La muestra y estd sujeta a las siguientes reglas: la temperatura
de recristalizacidn crece conforme el tiempo de recocido decrece, o
sea, se requiere menor tiempo para recristalizar un material a una

temperatura elevada que a una baja Fig. 20

La temperatura de recristalizacidn decrece conforme se in-
crementa el esfuerzo hecho sobre La muestra trabajada en frio Fig.
21

EL tamafio de grano depende del porcentaje de deformacidn ,

es pequefio cuanto més se deforma el material antes de la recristali-

zacioén Fig. 22

Una vez que todo el material ha recristalizadd, algunos
granos empiezan a crecer a expensas de que otros decrezcan, aumentan
do con ello el tamafio promedio de grano, es en esta etapa que tiene
Lugar la migracién de fronteras de grano, esto es, el movimiento per
pendicular de las fronteras de grano al plano tangente. Por lo aque

el estudio de éste, se bass en el reacomodo de 4tomos en un grano y
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en otro en las vecindades de su frontera de grano, considerando

la orientacién relativa de los dtomos en la red EZ ’ 13]

Para una temperatura determinada se da un crecimiento de
grano cuya razén disminuye continuamente hasta estar prdcticamente

estable Fig. 23

B.- TERMOFLUENCIA

La termofluencia es un proceso de deformacidn
pldstica que ocurre a elevadas temperaturas y esfuerzos
relativamente bajos, por ser estas caracteristicas a las que es
tan sometidas algunas méquinas, componentes estructurales, turbinas,
etc., su estudio es de importancia préctica ademds de ser de utili~
dad para el ingeniero y el fabricante. La deformacién pldstica que
tiene Llugar bajo estas circunstancias depende de la temperatura, el

esfuerzo y el tiempo ¢ - {(G;'r’t ) de manera que al man-

tener constante la temperatura y el esfuerZo’se obtiene una curva
caracteristica en la que se relaciona la deformacién plastica con
el tiempo, £n la Fig. 18 se muestra una curva tipica de termofluen
cia para cobre electrotftico. En el proceso se disfinguen tres re-
giones, la primera de éstas (lamada primaria, parte de una deforma-

¢idén inicial debido a la elasticidad del material que tiene lugar

A
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al inicio de la prueba, el Limite eldstico se define como aquél
punto en donde La deformacién deja de ser funcidn lineal del esfuer
z0. Este Limite estd dado por la fuerza de enlace entre los ato-
mos, en la parte eldstica la deformacién desaparece una vez que Las
fuerzas externas dejan de actuar. En la etapa primaria, después de
la deformacién eldstica el material se deforma pldsticamente a velp
cidad no constante, ésta crece en un intervalo de tiempo, y luego
decrece rdpidamente terminando por ser constante, este punto deter—

mina su final.

En la segunda etapa la velocidad de deformacién plésti-
ca es constante, la parte final la define el punto donde la veloci~
dad de deformacidn no es constante. Durante la tercera etapa se ob
serva que la velocidad de deformacidn aumenta rdpidamente con el
tiempo hasta que finalmente se rompe la muestra , tipicamente por

el crecimiento y la coalesencia de cavidades intergranulares.

A elevadas temperaturas los mecanismos mds importantes
que ocurren durante la deformacidn pldstica son, el endurecimiento
del material por el trabajado, la recuperacién y aniquilacién de dis
locaciones por la temperatura, el movimiento de dtomos y la difu-

sién direccional de vacancias.

Al tensionar la muestra a un esfuerzo constante y eleva -
das temperaturas, dos eventos tienen lugar en el material, un pro -
ceso de produccidn, movimiento y enlazamiento de dislocaciones que

finalmente endurece el material y otro de recuperacién y aniquila~
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cién de dislocaciones.

En {a primera etapa de la termofLueﬁcia, la produccidn y el
movimiento de dislocaciones provoca que La velocidad de deformacidn
crezca, hasta que el nimero de dislocaciones impide su movimiento,
aqui los mecanismos de recuperacién de dislocaciones tienen lugar,
provocando que La velocidad de deformacién decrezca hasta lograr
un equilibrio entre el endurecimiento del material por la inmobi-
lizacidn y la Liberacidn de dislocaciones y el ablandamiento de -
éste por la aniquilacidén de dislocaciones, para tener finalmente
una velocidad de deformacidén constante que caracteriza el segundo
perfodo de la termofluencia. De estas condiciones se ha propues—
to la siguiente relacidn para la velocidad de deformacidn

€= A(\I\ e.v/m
E

Donde Q es la energia de activacidn para Lla termofluencia,
R es la constante de los gases, y A es una constante que depende
del material, del médulo eldstico y del coeficiente de difusidn.

Al graficar Ln é versus 1/T se obtienen rectas con pen =
diente -Q/R, observando que al implementar la temperatura aumenta
la velocidad de deformacién. Al graficar lnt versus n< se ob-
tienen rectas con pendiente n: Para la gran mayorfa de los mgta~‘
les n, oscila entre 3 y 8.

El deslizamiento de granos se debe al esfuerzo aplicado,

esta deformacidn es importante a bajos esfuerzos y altas tem
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peraturas.

La contribucién a Lla deformacidén pléstica de esta ma-
nera se incrementa conforme el tamafio de grano decrece, ya que hay
mayor drea de las fronteras de grano por unidad de volumen. Cuan-
do lLos granos se deslizan cambian su forma a través del movimiento
de dislocaciones. La difusion direccional de vacancias es importan
te a temperaturas del orden del noventa por ciento de La temperatu

ra de fusidén en escala absoluta.

La deformaci6én pldstica asociada con el movimiento de

una dislocacién estd dada por @P =Xb en donde L es la lon
L,;J

gitud de la muestra, b es el vector de Burgers, x ta distancia que

ha avanzado en presencia del esfuerzo 9. en promedio la deforma-

¢cibn generada por N dislocaciones que se mueven en una distancia x

producird una deformacién ‘8\ = Uiz‘b . \)bi en donde ? es Lla
L

densidad de dislocaciones, de donde se tiene gue la velocidad de de-
formacién estd dada en términos de la velocidad promedio de distoca-
ciones por :6\, ?’{fh las variables ? , ;c, v dependen de
la temperatura, esfuerzo y la estructura interna de sélido en consi-
deracién.

bDurante el proceso de deformacidn pldstica, como efec—
to de la distribucidn de esfuerzos en las fronteras del grano se da
la nucleacidn y crecimiento de cavidades sobre sus fronteras, provo-
cando que el material aumente su volumen y ai coalecer éstas, final-

mente se rompe. En las siguientes secciones se discuten los mecanis



mos de nucleacidn y crecimiento de cavidades.

C.—-EXPERIMENTO DE TERMOFLUENCIA

Se hizo una prueba de termofluencia en cobre electro-
Litico utilizando la méquina aue se descrihe en el rapitulo JT Sec-
¢idn C, para tal efecto se Lle did a la muestra el tratamiento térmi~
co descrito en la seccidn D de dicho capftulo, las condicines de la

prueba se reportan a continuacidn.

Cobre electrolftico

ANALISIS QUIMICO

Elemento Cu Pb 0 Ni Sb As Te
Porcentaje 0.005 0.005 0.003 0.0009 0.004 0.0001
' = 15 MP4

Carga aplicada = 10.3 Kg.
Lo =37.1 mm,

Didmetro de la muestra 5.1 mm. ¢

Area transversal =20,42 mm.z

Temperatura de operacidn 600° ¢ + 10%

48



Observaciones: Se rompid la muestra poco después de alcanzar

una deformacién de 10.45%
En La figura 18 se muestra la grédfica de deforma

cidn pldstica versus tiempo, ¥ en la Fig. 24 la muestra en la que

se ha Llegado a la fractura .
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CAPITULO IV
CRECIMIENTO DE CAVIDADES

POTENCIAL QUIMICO

POTENCIAL QUIMICO EN UNA
SUPERFICIE DE LA CAVIDAD

EL POTENCIAL QUIMICO EN
UNA FRONTERA DE GRANO

EL MODELO DE CRECIMIENTO DE
CAVIBADES DE CHUANG ET AL

OTROS MODELOS DE CRECIMIENTO



A.~ POTENCIAL QUIMICO

La energia Libre de Gibbs para una mezcla en equilibrio
termodindmico es una funcidn que depende de la temperatura y de la
presién, G(T,P) de manera que un incremento diferencial de esta fun-
cidn.esta dado por

sa- (50,27 + G,

Si el sistema estd formado por una mezcla de sustancias y
aln en el caso de una sustancia pura si la i-esima de éstas sufre un
cambio dni en su numero de moles, entonces aumentamos la energia po-
tencial quimica por una cantidad proporcional a dni , esta cantidad
se Llama potencial quimico y se designa porfl_. El trabajo necesario
para incrementar la energia quimica por }Ldni cuando la i-esima sus-
tancia se incrementa en dn. es a‘w{’,"—}k,;d”lh por Lo que en estas
circunstancias la energia libre de Gibbs es funcidn de la tempera-
tura y de la presién y de cada una de las sustancias componentes n.

Un incremento diferencial de estas es

dg - (aj') dT + (Q) ‘—l("\' E
por Lo que el potencial quimico se expresa como

L (5
}‘A'. 'M&\M.QT.
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manteniendo constantes en la derivada parcial P,T y las n sustancias

componentes exepto la ne

B.-- EL POTENCIAL 0UIMICO EN UNIA SUPERFICIE OE LA CAVIDAD

flajo condiciones de termofluencia se da el fendmeno de cavi~
tacidn en materiales policristalinos, el flyjo de rate-ia que tiene
lugar en estas condiciones provoca un cambio en el potencial qufnico[jg
Ha sido de interéds expreasar éste en términos de pardmetros asociados
con la cavidad, es por esto que se considera la cavidad axisimétrica
sobre la frontera del grano que se muestra en la Fig.25. Cuando la ca-
vidad crece hay un cambio en el 4rea de la superficie de ésta, dicho
cambio provoca que La energia libre de Gibbs venga dada en terminos de
la enrgia de superficie por

A= \03 AA (1)

En terminos del radio de curvatura y el dngulo que forman el
plano tangente a la superficie de la cavidad y el plano 2=0, el cam-
bioc en el drea estd dado por

b pade-dsdp

2)

AA: A*‘ AA.‘= {?

Cuando la cavidad crece, hay un cambio en el volumen AV que
viene dado por el nimero de particulas de volumen atdmico L que Lo han

abandonado y esta dado por

av = fLAM 3)
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Expresando el cambio en el volumen de la cavidad en tér -
minos de los pardmetros ¢y 4) se tiene QY= ?d?d‘i) sustituyendo

en (1) y despejando An se tiene bhm= %\_ PP A‘i’ (&)

EL cambio en el potencial guimico estd dado por

N
b [%1 (5)

substituyends (1), (2) y (4) en (5) se tiene
A/A‘-.-SLY\‘SK 6
en donde se ha expresado ‘ :

. ; ' | ;
K== €]
f ‘

¢.~ EL POTENCIAL QUIMICO EN UNA FRONTERA DE GRANO

La cantidad de trabajo necesaria para incrementar la ener-
gia potencial quimica por }A,'_dni cuando se incrementa el numero de
Atomos en cln_i es
Wiz pidmy 8

El trabajo virtual hecho por la masa M que tensiona a la
muestra bajo las condiciones de termofluencia, es la responsable del

incremente en la energiapor mol. Este trabajo estd dado por

AW: Tm(.fsp\dx £
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en donde A es el drea de La seccidn transversal de la muestra, y dx

es el incremento diferencial Ver Fig. 25

Tn (r) es la traccién normal de lLa frontera de grano por
unidad de drea. Expresando el cambio en el votumen en términos de

nimero de dtomos se tiene

. Q.dm,
hdx * (30)
substituyendo(i0} en (. 9) y comparando con (8) se tiene
}L- —T;U\JL “nD

D,—- EL MODELO DE CRECIMIENTO DE CAVIDADES DE CHUANG ET AL

La fractura de maeriales policristalinos sujetos a condi~
ciones de termofluencia puede suceder en muchos casos por el creci-
miento y la coalecencia de cavidades. Motivados en este hecho, al-
gunos autores han modelado estos fendmenos suponiendo un flujo de ma
teria, controlado por auto difusidn. En esta seccidn se discute el
modelo de crecimiento de cavidades de Chuang, et at[ﬂﬂ Se supone
un arregle de cavidades igualmente espaciadas en forma de quasi-equi
librio sujetas a un esfuerzo normal al arreglo Fig, 26. EL flujo
de materia se realiza de manera que la ecuacidn de continuidad se sa

tisfaga y de acuerdo a la segunda Ley de Fick es
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Oy byl L (.(\ BT’\'\U\\X X W‘.’i‘ = 0
T ¢ ’6(‘
(1)
En donde 3.%? es la razén de acumulacién de volumen

en los granos vecinos por unidad de drea de frontera de grano, fl-es
el volumen atémico, 5&: es el grosor efectivo de la frontera de gra
no y Db es la difusibidad | en la frontera de grano. Suponiendo
que el material se acumula uniformemente en las fronteras de grano

se tiene %‘%’_" = constante,en tales circunstancias la solucidn

a la ecuacidn (1) es

L_ o L dg Im (e + dla

Tuled= C———g«: @

En donde las consantes se determinan de las condiciones a

la frontera.

Evaluando Tn (a)= 0(3

En La seccién anterior se obtuvo La relacién para el poten-

cial quimico en donde T (a)= \Q,K.

bonde Y. es la curvatura y esta dada por k.= 3/}9: Lsz“.'_g

EL dngulo © estd dado por
cw (B
o- w (%w). -

(Ver Fig. 26)
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\f\b es La energls de (a trontera de grano, FL creci-
miento de (a cavidac estd limitado hasta un valor b, por condico-

nes de simetria se tiene

) <
-T—“fw} © )
AY‘ (‘zb

Si expresamos Tn(r) como en la ecuacidn (2) e igualamos a

cero la derivada se obtiene

T - =0
. - ,l\.o(u\“’(l. )
br\ f‘s'ﬁ

por lo tanto ,,(L-'-‘M\ entonces La ecuacidon (2) queda

expresada como

& Lot o
Tale) = 41‘{7 - abateld] 14y

La condicidén de equilibrio mecdnica estd dada por

h
[rnanedes Tu(E=E)

Substituyendo La ecuacidn (2) nos Lleva a la ecuacion

L AT 1), B2

) f (8)
44m(ba) -3~ Y4 qof
El valor de la constante (431%\5\( se determina a partir
del potencial quimico,} por Lo tanto
3‘79* S’/\'\ ek - “‘2/ 2
- - L\ b] ~ L1
Tee M == (e - 55} pl s
a. (9

J
4dm (Ha)-3- O + 4978
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Como

T - Dy (&(M)

- «“ao
KT v o0
Entonces de la ecuacidén (9) se tiene que
T’“_(“_\)—_ const )t - ¢/ ‘b’"k an
av

Evaluando en A, y substituyendo en la ecuacién (10D para el

flujo J obtenemos

= A Dk (—Eé&;ﬁm‘q’){f - a%L)i S “12)

KTa “(4m(bh) -3 - % +qa%2)

Jted

EL cambio en el votumen con respecto al tiempc en términos

del flujo esta dado por

J 13)

En donde 8 es el grosor efective de la frontera dc granc

ElL volumen es:

o 3 (14,
e =4 Wee) P
2
For lo tanto de la ecuacién (13) se tiene que
2o 40 % g
s ot 4C)) 15)



Substituyendo el valor de J(a) en la ecuacién (13) e igua-

Lando a la ecuacién (15) se obtiene

245 Sm 8y 1-“/
dv. arda 4’)5 (- __.f’l.u_«J ) (16
ct KT el ~5- Gt 446

De aqui que

da. 240D, NG J‘JMB)(’ i)
y Lo

’ AN
% b A [tk -3 o =90 o

E.-- OTROS MODELOS DE CRECIMIENTO

Generalmente, ta fractura de materiales policristalines a
altas temperaturas involucra la nucleacién y el crecimiento de cavi-
dades. Algunos modelos que pretenden describir este fenémeno inclu -
yen aspectos como la difusibilidad en ta superficie de ta cavidad
(Chuang y Rice, Pharr y Nix) otros modelos han incluido la plasti-
cidad en el crecimiento de la cavidad, (Chen y Argon, Martinez vy

Rix? El modelo de Trinkaus ﬁé] para cavidades aisladas des--
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taca por su simplicidad, y este propone la siguiente relacidn para

la velocidad de crecimiento

: ,_si ) - ““} . )
\/U‘S-Z;‘T e (V )

En donde Q.. es el volumen atdmico, 5 es el espesor efe}_:_
tivo de la frontera de grano, y k la constante de Boltzmann, EL ¢om
portamiento de la velocidad de crecimiento descrito por la ecuacidn
(1) divide en dos regiones a las cavidades y las caracteriza el va -

tor del radio dado por fe= 3‘1—;‘2— , Ya que para este

valor se tiene V(rc)=0 Para r > re se tiene una velocidad de cre-
cimiento positiva y para r < r. se tiene una velocidad de crecimien

to negativa.
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caPITULO V

ENERGIA LIBRE DE SUPERFICIE

A - EVOLUCION DE LA DISTRIBUCION
DE TAMANO DE CAVIDADES

B - EXPERIMNENTO

C -~ ANALISTIS




A.- EVOLUCION DE LA DISTRIBUCION DE TAMANO DE CAVIDADES

burante un experimento de termofluencia, Llas cavidades se
nuclean y crecen a distinas velocidades. De esta manera se observa
en las muestras una distribucidn de tamafio de cavidades. Esta dis-
tribucidén evoluciona durante la termofluencia de acuerdo con la ecua

cidn

Il ey amint) o W ety
t ¢ 3v (1)

En donde nlr,t) dr es el numerc de cavidades por unidad
de volumen con radios r y r+dr al tiempo t (Martinez y shneibel).bﬂ

Es posible adimensionar ' la ecuacidn €1) de la seccidn
anterior introduciendo los cambios de variable q = t/%p

‘A3
en donde by \éﬂﬁ 9_: y
o807 G

De esta manera se obtiene la ecuacidn

gg:‘gq.' l533 - : @)

Si la velocidad de crecimiento:estd dada por Trinkaus (2)
entonces la evolucidn de unardistribuqién de tamafio de cavidades mo~
delada numéricamente se muestra en la-Fig. 29, las condiciones a la

frontera se dan'midiendo la dféfbibuﬁi&n-de tamafio de cavidades expe
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rimentalmente, haciendo esto para distintos esfuerzos. En la si-

guiente seccién se describe la técnica experimental utilizada,

B.-EXPERIMENTO

Se maquinaron una serie de probetas de cobre electroli-
tico como las que se muestran en la Fig. 17, estas probetas se some
tieron al tratamiento térmico descrito en el Capftulo III, con el
fin de tener un tamafo de grano grande y homogénec. Las muestras
se recocieron durante 30 horas con un vacio mecdnico de 10—2Torr.

a una temperatura de 60095. Se calculd el tamafio promedio de gra-
no utilizando el método de las secantes aleatorias, y aqui se obtu
vo el valor def.8mm. En estas circunstancias se exploraron los va
lores de esfuerzo temperatura y deformacidn adecuados para implan-
tar en la muestra una distribucién de cavidades en situacidn de cuasi

equilibrio, en donde no se diera la coalecencia de cavidades.

Observando las distribuciones de cavidades generadas por
distintos esfuerzos, se selecciond la prueba de termofluencia con
5% de deformacidén llevada a cabo a una temperatura de 600°C someti-
da a un esfuerzo de 15MPa., durante 30 horas. Se hizo la estadis-
tica contando el nimero de cavidades con el microscopio electréni-

2 .
co en una 4rea de alrededor de 1 mm . Para esto se obtuvieron una
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serie de fotografias y se contaron aproximadamente 500 cavidades en
esta regiodn.

Se midié el tamafo de cavidades proyectando el negativo en
una superficie, para hacer la distribucidén experimental de tamafio de
cavidades se hizo la correccidn a esta distribucidn utilizando el mé
todo de Dehhoff [9ﬂ . La gradfica de la distribucidn de tamafio de
cavidades asi obtenida se muestra en la Fig. 27. Se ajustd una cur-
va del tipo log—normal sobre el histograma obteniendo un radioc prome

dic de 0.94am yuna desviacidn estandar de 0.36

Se siguié el mismo andlisis con otra muestra a la gue se
deformé con un esfuerzo de 1,5 MPa, durante 26 horas a una tempera-
tura de 6DO°C, sobre el histograma obtenido en este caso (Ver Fig. 28)
se ajustd una vez mds una curva de distribucién del tipo log-normal
obteniendo un promedic de 1.43f.m y una desviacién estandar de 3.45

Obsrvamos que el nimero de cavidades por unidad de 4rea es
del orden del 75% de la muestra anterior ademds de la Fig. 28 se tie
ne que para U =1.5 MPa hay pocas cavidades con radios pequefios. Se
observa también que existe mayor nimero de cavidades con radios gran
des comparando con la prueba de 15 MPa. Durante el proceso de cre~
cimiento el radio promedio incrementé su valor aproximadamente en 60%
en las Figs. 30 y 31 se muestra el tipo de cavidades analizadas para
un esfuerzo de 15 MPa. y 1,5 MPa. respectivamente, estas exhiben la

forma de cuasi equilibrio.
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C- ANALISIS

Se han reportado algunos valores para La energfa libre de
superficie a partir de pruebas de termofluencia nula, con estos datos

de energia libre de superficie es posible despejar en la ecuacidn

o= 2Y/1 'y con ésto conocer el radio critico . Substituyendo ade
cuadamente los pardmetros asociados con.las ecuaciones de distribucidn
de tamafio de cavidades adimensionadas es posible modelar el compor
tamiento de la poblacién y comparar Los resultados con las curvas ob-
tenidas experimentalmente. Para tal efecto, calculamos el valor pro-

medio del radio hemologado dado por 9 . "/Q = 43

La difusibilidad del cobre en la frontera de grano es: [18]

D5 = l5X to-qexP(-Zoooo/ﬂfl

en donde R es La constante de los gases ideales y el volumen

atdmico es . =1.181 X 107 23cns.> [18]

[3

EL tiempo difusional definido como % =t/td en La ecuacidn
(2) de la seccidn A de este capitulo para un esfuerzo de 1.5 MPa. y una
temperatura de 600°C es de 6,17 X 106 seg. de aqui que 26 horas de ter

mofluencia en estas condiciones equivalen a un tiempo homologoe
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dado por 1.5 X 10-?.

A partir de esta informacién y de las ecuaciones (1) y (2)
de la seccién anterior que modelan la distribucidn del tamafio de ca
vidades, se han obtenido las curvas que se muestran en la Fig. 29,
de éstas se observa que sélo un portentaje pequefio del total de las
cavidades (del orden del 5X%) esta en posicidn de crecer, ademds se-
gun este modelo es de esperarse que la poblacién se reduzca alrede
dor del 55% de la poblacién inicial, Esta situacién contrasta con
los resultados obtenidos experimentalmente, en donde se observd que
habia un mayor numero de cavidades en posicién de crecer, ademds de

que la poblacién era del orden del 70X de la poblacidn inicial.

Por otro lado, se trato de estimar un valor para el radio
critico a partir de la informacidn que se tiene en las curvas de
distribucidn y de esta manera buscar un valor para la energia Libre
de superficie. El nimero de cavidades mayores que un radio rg es

ta dado por

nir,t) dr= I(ro,to)

)
Si el fendmeno de coalecencia y nucleacién de cavidades

es despreciable entonces el valor del radio critico es aproximada-
mente el mismo durante la evolucidn de la distribucidon de tamafio

de cavidades., Por lo que al graficar I(r,to\vcrsus r las curvas
se intersectan en un valor comin que es el radio ecrftico. En es-

te caso se buscaron los valores del radio critico integrando nu-
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méricamente las distribuciones de cavidades obtenidas experimental
mente. En la Fig. 32 se muestra la interseccién de estas curvas,
Los errores asociados con las limitaciones experimentales determi
nan un intervalo de (.27,1 m,.81x1 m), de estos posibles valo -
res para el radio critico se tienen los valores de energfa Libre

entre 200 erg / tms.2 y 600 erg/cms.2 .

Se ha escogido el valor de 600 erg/ cm.2 para la energfa
Libre de superficie, debido a lLa necesidad de modelar crecimiento
y eliminacidn de cavidades, situacién que se observa experimental-~

mente.

Con un valor de 600 erg/cm.2 y un radio critico de .Bum
se tiene un radic promedio adimensionado dado por P =117y

por lo tanto un tiempo adimensionado q =0.32

Con esta informacién y de Las ecuaciones (1) y (2) de la
seccién A de este Capftulo se obtienen las soluciones que mode -
lan el movimiento y la distribucidn de tamafio de cavidades. En la
Fig. 33 se muestran las curvas obtenidas de esta manera, de éstas
se observa que lLa mayoria de las cavidades esta en posicidn de cre
cer ademds de que se han elininado alrededor de 16X de las cavida-

des, situacidén que estd dentro del rango observado.

EL nimero de cavidades con radios grandes que se observa
experimentalmente puede ser explicado con un modelo que describe el
crecimiento de las cavidades en funcién del radio y que involucre

el fendmeno de plasticidad en termofluencia [19]
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Es posible refinar La técnica experimental para obtener
una mejor aproximacién a la energfa libre de superficie observando
la muestra sin destruirla y haciendo una estadistica més amplia, o

utilizando las técnicas de dispersidn de neutrones a bajo dngulo.
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Fig. i Dibujo del fragmento del meteori-
to Toluca. El plano indica el Llu-
gar del corte.
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Fig.2 Fotografia del microtomo uti-
lizado para el corte del me-
teorito, la flecha sefiala la
superficie donde se sujeta el
fragmento
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Fig. 3 Prensa de montaje de espe-
cimenes, la flecha sefiala el
cilindro donde se deposita
la muestra
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Fig. 5 Disefio del electrolito
utilizado
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Fig. 6 Fotografia del fragnento
del meteorito Toluca,
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Fig. 7 Cortes que se Le hicieron al
fragmento del meteorito Toluca
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Fig.

8

Fotografia de un grano del
meteorito Toluca con una
fase rica en niquel (tae-
nita)

“a
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Fig. © Fotografia de un grano del
meteorito Toluca con una
fase rica en fierro.(kama-
cita)
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Méquina de termofluencia
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Fig.
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Fig, 12

Levy de la mdquina de
termofuencia




Fig.13

Mdquina de termofluencia.
La fecha sefiala la leva

*ae
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Fige 14 Curva que describe el pefil del
) brazo de palanca
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Fig. 15 Grdfica del voltaje versus la den-
sidad de corriente en la superfi -
cie de la muestra electropulida.
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Fig. 16 Catibracidn del L.V.D.T.
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Fig. 24 Microestrugtyra de una muestra
de cobre con La que se llego a
la fracturs, las flechas jndi-
can la direccidn del esfuerzo.
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fig. 25

Cavided axisimétrica sobre la
- frontera de grano
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Fig. 26 Arreglo de cavidades igual-
mente espaciadas sobre Llas
fronteras de grano, ¢ indica
la direccidn del esfuerzo, B
el madximo tamafo de la cavi=
dad, ¥ A° su radio.
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Fig.

31

Distribucidn tipica de
cavidades implantada con
un esfuezo de 15MPa, una
deformacidén del 5% y una
temperatura de 680 C.

Distibucidn tipica de
cavidades implantada con
un esfuezo de 1,.5MPa y
una temperatura de 600°C
durante 20 hrs.
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