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"INTRODUCCION .



I¥TRCDUCCION

La ciencie de los materiales es un drea de fundamental impor-
tancia para el desarrollo de la ingenierfa de disefic. Sin embargo,
en México el estudio de esta ciencia se encuentra en un relativo
atraso en comparacidn con otros palses en vias de desarrolio, como
en el caso de Brasil, ‘Argentina y la India. Cuando esta comparac;én
se hace con‘paises altqmente industrializados, este retraso resulta
abismal. Por esta razdn es grato confirmar que en nuestrQ_RBis se
ha iniciado de una manera sistem@tice y rigurosa la investigacilrn en . .
esta ciencia. En el Instituto de Investigacidn de Materieles y en
‘el Instituto de Ffsica de la U.N.A.M. se nan formado importantes érg
pos, cuya principal actividad es la investigacidn de proviedades mecéy
nicas. EL nivel de los investigadores es adecuado, y probabiemente
en un futuro inmediato se inicie la formacién de recursos humanos .de
alto nivel en esta frea. El pafs lo requiere. |

Uno de los principales problemas en la ciencia de los materia-:
les es la investigacidn de propiedades mecfnicas en metales q~altas
temperatﬁras y bajo esfuerzos constantes, y es importante porque una
gran variedad de eéuipos dentro de le industria gquimica, petroquimi-
ca y eléctrica trabajan balo las condiciones antes menciénadas. La’
falla continua de .estos equipqs dntes del tiempo estipulado por los
fabrfcéntes es un impértante factor ecohémico que afecta ;d'productlk
vidaed y ocasiona un gasto excesivo de mantenimiento correctivo,

Para disefiar materiales gque resisten condiciohes extremas de
uso, es necesario saber qué sroduce la falla, y para talvefecto se
procura simular cdndicidnes de trabajo a alta'temperatura>y'esfuerzo_

bajo en una méquina de pruevas mecénicas diseflada y construida en el



Instituto de Ffsica. Asimismo, se intents forrmeliiczar un madelo?
que explique el mecanismo de f{gctura en base & <:mxdi<:ione’s;‘1’.&&1“-~
modinﬁmicas ¥ que predige, a2 la postre, el comportamiénto del ma
£érial bajJo les condiciones de prueba de termofluencia.

Zn este trasbajo de tesis, se utilize un materisal propio para

-

le experimentacidn en la

poratoric, comwo es el cobre electrolfto,
que aungue 1o se usa industrielmente bajo las condiciones mené;o-
nadas,-ayuda a comrrender mejor el fenlmeno de fractura. El mgca;
nismo de fracture es comfin en otros materiales y por lo tanto é;
resultado de este estudio se puede éxtrapolar a metales de uso nés
industrial, cocmo es el caso de los aceros inoxidables.

lio se pretendé gque este tradbajo resuelva'graﬁdes'problemas'de:
la ciencis de los meteriales, pero si que contribuya; dentre de la

mode

n

is de los recursos, & la comprensidn del fenlueno de cavitaw

¢ifn, tan determinante en le ingenierfa actual.



" CAPITULO 1.

SR ASPECTOS GENERALES DE LA TEORIA DE TERMOFLUENCIA




1.0 Aspectos generales de la teoria de termofluencia.

Para comprender mejor el concepto de termofluencia en un metal, es ne
cesario precisar el tipo de deformecidn que sufre cuando se encuentra en -
un esfuerzo. Se conocen tres tipos de deformacién, a saber, elfstica, ane

léstica y plastica.

La deformacién eldstica se produce cuando un metal que cambia de for-
ma ante la accifn de una carga recupera su condicibn original, después de

la eliminacién de &sta,

La anelasticidad se conoce como la deformacidn elfstica en funcién -

del tiempo, es decir, la recuperacién de la forma gradualmente.

La deformacién plistica es el cambio de forma permanente que sufre'un

metal después de la aplicacibén de un esfuerzo,

" . Se considera que un material sufre termecfluencia cuando se deforma -
continuamente, Bajo un esfuerzo constante a una temperatura alrededor de -
1a mitad del punto de fusiSn medidc en grados absolutos. La magnitud,de.eg

~ ta deformacidn es dependiente del tiempo {1} .

La termofluencia se representa gré&ficamente en las curvas homSnimas -
que se obtienen de la medicibn de la deformacidén de una muestra en funcifn
del tiempo, a una temperatura constante, La deformacién se calcula median

te la siguiente ecuacifn

= 1ln E

Lo
donde L es la longitud de la muestra a un tiempc t y Lo -es la longi—
tud original de la muestra., Las curvas tipicas de termofluencia se presen
tan en la Figura 1.1 donde se distinguen claramente cuatro zonas: En pri
mer lugar se tiene un alargamiento instantdneo prdducido ‘por la épliéé—-

cién de la carga. La zona II es lo que se conoce ccmo termofluencia --
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Figura 1.1 Curva tipica de termofluencia



‘ 8" .
primaria, en la cual la velocidad de deformacidn disminuye réﬁidamente;'”
La zora IIl, es la termofluenciarsecundaria en donde la velocidad de ~
deformacidn permanece constante, esto es debido a que la velocidad de
endurecimiento se ve compensada con la recuparacig; del material. De =
hecho , es la zona de estudio mds importante, pues el comportamiento -
que presenta es casi lineal y se considera como estado estacionario. La’
zona IV es la etapa de termofluencia terciaria, que se significa por la
‘acumulacién de vacancias o cavidades en las fronteras de grano y cuyo -
esiudio constituye la parte medular de este trabajo. El fin de la termg
fluencia terciaria es la fractura producida por la coalecencia de las -
cavidades {2}.

El efecto del esfuerzo en la zona lineal de lg termofluencia éecﬁg

daria puede ser representado por la siguiente ecuacidn
' _ ng
e, = 0 f(T) . (1)

'; donde ;s es la-Qelocidad de deformacidén y ¢ el esfuerzo aplicado. La.-
con§fante_n depende del material y varia de 3 a 7 para metales ¥y ;lea-
ciones puros’(a}.

' La dependencia de la deformacidén de la termofluencia con la tempe
ratura se expresa con la energia aparente de activacidn

ey = £(1) ¢ W/RT (2)

donde Qc es la energfa de activacidn aparente que puede ser insensible
al esfuerzo aplicado., La Qc esta muy relacionada con la enevgta de auto
difusién. Este ﬁréceso es uno de los gque contribuyen fuertemente a la.-~
termofluencia. Qc esta medida en Kcal/mol, R es la constante universal

de lce gases y se mide en Kcal/mol °K y T es la temperatura en grados =~



absolutos {4}.

El estudio de la difusién en termoflyencia es relativamente recien
te (autodifusidn en metales puros y diﬁgsién lenta en aleaciones bina-
rias). Las principales aportaciones las han hecho Herring {5}, para di~
fusidn en termofluencia y Coble {6} para termofluencia controlada §ov -
procesos difusivos. El modelo de Herring se basa en el comportamiento
viscoso de un s8lido policristalino bajo la accidn de un esfuerzo. Se -

~aplica a metales policristalinos que sufren termofluencia a altas tempe

raturas y bajos esfuerzos. Este modelo considera la autodifusidn del ma
terial a través del cristal, desde las fronteras de grano que Se encuen

fran sometidas a un esfuerzo de compresidn hasta. aquellas zonas dondé -

’el esfuerzo es de tensidn, como se muestra en la Figura 1.2

El modelo de Coble para termofluencia considera la posibilidad de
que la difusidn sea ilevada a cabo en la frontera de grano.

Esta teoria se sucit6 para explicar el comportamiento del Al203.
Segﬁn Herring la velocidad de deformacidn se debe a la difusién de la.
especie mis lenta, en este caso el oxigeno. El resultado experimental
fue contrario a lo esperado ya que la velocidad de deformacidén es con-
trolada por la difusidn del aluminio. Ante tal situacidn Coble supﬁso
que la difusidén del oxigeno se realiza por la frontera de grano, sien-
"do entonces la difusidn del aluminio por la red el proceso mds lento,

Es claro que la difusidn en la frontera de grano determinard la rapi-
dez del proceso y estard presente duranté la deformacidén. Se hace notar
que la aplicacidn del esfurzo compresor sigue la difusidn de materia y
crea vacancias, como se muestra en la Figura 1.3. En el modelo se supo=-
ne que la rapidez de deformacién de vacancias es constante, es decir -
que la rapidez de.deformacién y aniquilacidn es uniforme. Esto resuel-

ve el problema de deformacidn de las esferas, suponiendo que la veloci

dad de formacidn como la aniquilacidn de las vacancias son uniformes
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Figura 1.3 Mecanismo de Coble,

El espacio interior representa la frontera de grano, mientras que el exterior
es el grano cristalino. Al aplicar el esfuerzo las vacancias seguirdn el ca-

mino de una concentracitn de esfuerzo menor a uno mayor.

El proceso se realiza por la frontera de grano, Se distingue desdelque se -.
inicia hasta que se encuentra totalmente deformado,
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e iguales. Se supone que la mitad superior del drea del modelo esféri—

co6 sirve de fuentes de vacancias y la mitad inferior sirve de sumidero.
El modelo de Dorn y Weertman se basa en el proceso de fluencia a

temperatufas elevadas y esta limitado por la velocidadﬁde escélamiento‘ 7

de dislocaciones retenidas. La relacién de Dorn y Weertman se desarro-~

"lla a partir de estos conceptos

en donde n=5, la velocidad de fluencia e durante la etapa secundaria,J
esta expresada en funcidn del esfuerzo o y la enérgia de autodifusidn
es Qc.

Si se conjuntan estos resultados se concluye que la termofluencia
kes un proceso netamente difusivo, y que estard regido por las ecuacio-
nes que predicen este comportamiento. Esto da pauta para considerar --
que la formulacidn matemdtica de la termofluencia esta basado, fundamen

talmente, en la comprensidn y conocimiento del fenomeno difusivo.




CAPITULO 2.

EL COBRE DE MEXICO




2.1 Disponibilidad y usos del cobre

El cobre constituye, junto con el zinc y el aluminio los metales no ferro
sos de mayor uso en la actualidad. Esta situacién es debida a la abundancia -
con que el cobre se encuentra én la naturaleza y de su factibilidad para ex--
traerlo de sus minerales; en México los compuestos de cobre mis abundantes son
la calcopiﬁita (PeCuSz) y la calcocita (CuQS), cuyos mayores yacimientos se en
cuentran en Cananea, Sonora, y que representan la casi total reserva de cobre
del Pais.

Esta situacién es poco optimista cuando se piensa en la gran cantidad de
usos y aplicaciones que tiene el cobre y sus aleaciones, basta recordar que -
este metal es uno de los pilares para el desarrollo de la industria eléctrica,
pues tieme la ventaja de presentar una conductividad eléctrica muy alta en re-
lacién con otros metales y s6lo es superado por la plata, con la diferencia de
ser mds econdmico.

2.2 Propiedades del cobre
~ Para ubicarnos en la necesidad que tiene la industria en general del co--

bre y sus aleaciones :y la importancia de este estudio, mencionaremos las pro--

piedades m§s inmportantes de estos metales.’ {7},
. . . <

1 I%mpiedadeg térmicas
Témpe;*attma_ de liquidus: 1083°C
: Teupg;}atqrg de solidus:11065°c
) ?e,mperatura‘de‘ e_bullicién: .2608°c .
i} C?gficiente dg expansién té.r-mic.a lineal: 1'1“mi1/m .de 20,371000(:

 Calor especffico: 380 J/Kg °K a 20 °C



Calor latente de fusibn: 205 KJ/Kg
Conduétividad t8rmica: 388 W/m°K a 20°C

Propiedades eléctricas

Resistividad eléctrica: 1.7 X 10~

Propiedades bajo condicifén de termofluencia

Tratamiento Temperatura

d

térmico de prueba(°C)
Laminaci6n en 130
caliente y
recocido

175 .

Laminhdo en 500
frio

2.3 Efecto de impurezas

Algunos de los elementos que restan como impurezas después del eleétﬁé‘
rrefinado del cobre producen efectos diversos en las propiedades de este me

tal. Por esta razdn, cobra relevancia un andlisis quimico cuidadoso.

A continuacidn se mencionan-los elementos ms comunmente encontrados como -

: impurezaé en el cobre y qué propiedades modifican {8}.

Plata: Tiene.un pequefio efecto sobre las propiedades eléctricas,

produce una tendencia a presentar grano fino y eleva la temperatura de re--

P
cristalizacién.

Esfuerzo Aplicado
(Mpa)

55
100
140

55
100

2.5
4.1
7.2

13.8.

f~Cm a 20°C

Duracién de
Prueba (hr)

2500
260
170

2000
350

6000
6000
4600
2500




Fierrc: Er la presentacién cemercizl del cobre, nc tiene efecto se-
bre las propiedades meciricas, aunque causa un débil ferrcragnetismo que -
puede alterar propiedades elé&ctricas.

Azufre: Causa rugesidad en lie superficie si su concentracién alcan-
za 0.003%. Cor esta concentracién también preduce fragilidad.

Selenio y Telurio: Se considers corc impurezas indeseables, aunque
la falta xotal de estcs elementos se afladen en pequefias proporciones para -

mejorar la maquinabilidad.
Bismute: Produce fragilidad en cantidades mayores de 0.001%.

" Plomc: No se presenta en cantidades mayores de -0.005%. aunque cuando
lo hace produce cierta fragilidad.

Cadmio: Rara vez se presenta en cobre y cuando la hace produce una -

baja dréstica en la conductividad eléctrica.

Arsénico: Baja la conductividad del cobre e incrementa la resisten--
cia térmica del metal.

Arntimonio: En pequefias proporciones incrementa la temperatura de re-

cristalizacién.

Oxigeno: La influencia que tiene el cxfgeno en pruebas a alta tempe
ratura es determinante, pues procduce un gran aumento en la fragilidad del ma
terial cuande su concentracidn rebasz el 0.C05%. De aqui el interés de cuan
tificer cuidadosarente este elemento. La fragilidad se debe a la segrega---
cién <Ze este elermento en las frcnteras de grano. Se forma una especie de pe

1fcula que separz los granos entre si,
2.4 An8lisis quirnico del cchre
En el puntc antericr se menciond el efecto que tienen ciertas impurezas

sobre las propiedades del cobre, La parte complementaria de este punts, es

el anilisis quimico que revelard la ccnposicién del material usadc para el -
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experimento. Se procuro usar los métodos mds rapidos y exactos. Se uso’

el método de absorcidn atémica paré las determinaciones de Cu,'As, sb,
Te, Ni, 2Zn, Fe, Bi y Ph.El oro y la plata se determinarén por el méto-
do de la copelacidn. El oxfigeno y azufre por la valatilizacidén y absor
cidn de gases. :
A continuacidn se describe la t@cnica para absorcibn atdémica y -
sus resultados:
Se pesan 10 g de cobre electrolitico y se disuelve en &cido sulfg"

rico concentrado y caliente para obtener la siguiente solucidn

Cu +A2H230u *CuSOu + 802 + H20
en la cual quedan los elementos que se pueden determinar por el nétodo
antes mencionado. Esta solucién se afora a 100 ml y se toman alicuotas
de 1/10,1/100 y 1/1000. Esta filtima es para la determinacidn del cobre
‘ya que este método.es para bajas concentraciones.

El aparato usado para el andlisis fue un espectometro de absor =--
cibn atdmica Perkin-Elmer modelo 5000, que entre otras ventajas tiene
integrado una minicomputadora que se programa con las concentraciones
‘iniciales de la muestra patrdn. Usando lamparas de citodo hueco para

_ distintos elementos la determinacidén se hace en menos de 20 segundos.

A continuacidn se listan las longitudes de onda y la flama de -

atomizacién que es caracterfistica para cada elemento {9}.

Elemento Flama- Longitud de onda
Cobre Oxi-acetileno 32y
Arsenico Oxi-metilico-acetileno 238
Antimonio . " 252
Telurio " 238
Niquel , " 352

. Zine " 213

Bismuto . " . 223
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Elemento Flama Longitud de onda

fe Oxi-acetileno 386
Pb " 495

Los resultados fueron los siguientes:

Elemento %

Cu 99.98

As 0.0004
Sb 0.0009
Te - 0.,0001
i 0.0
Zn ) trazas
Fe : trazas
Bi trazas

Pb . 0.005

Determinacifn de Oro y Plata.

Esta determinacién se 1levé a cabo por el método de copelacién. La copelacifn

es un método antiguo para la determinacién de metales preciosos, como el oro,
la plata y el platino. Si se usa correctamente los resultados son excelentes.
‘La técnica fue la siguiente: Se pesan 10g de cobre electrolitico y se coloca
en un pequefio crisol de barro con los siguientes compuestos; como fundentes -
borax (Ha28q07.10H20) y bicarbonato de sodio (NaHCOa). Como compuesto sepaba—
dor del oro y plata se usa nitrato de potasio (KN03). Como precipitador se afia
de litargirio (PbhG). Se mezclan todos los componentes y se cubren con una pe--
quefia pelicula de borax, con el objeto de evitar proyecciones. Se pone en un -
hé;no a 750°C y se deja a esta temperatura. El caldo se vacia en moldes que fa
cilitan la precipitacifn del plomo, gue contiene el oro y la plata y se le da

una forma cfibica.

Anteriormente las copelas (CaS(POH)z,nﬂzc), se ponen en otro horno a 400°C
para eliminar el agua presente. $in sacar las copelas del horno se eleva la -
temperatura a B50°C, y se pone encima de ellas, los cubos de plomo. Se de
ja unos 20 minutos y se retiran las copelas del horne. Queda en la superfie
cie la gota o botén de oro y plata { dore ), Se pesa y se disuelve en -~
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ficido nftrico

Au.Ag + 2HNO_ - Au.l\gtlo3 + H 0 + NO

3 2 2

El nitrato de plata queda en solucidn y el oro cubierto por una tenue capa de
6xido de plata (Ag0). Se calienta hasta gue la capa desaparezcs totalmente

¥y quede el oro purc. Se pasa nuevamente y por diferencia se obtiene la canti
dad de plata. Los resultados fueron

Ag 0.5 onza troy/ton
Au  0.005 onza troy/ton

Determinacidn de Oxigeno y Azufre

Ls determinacifn de estos elementos se 1llevd a cabo por el método de com
bustifn, en un horno de induccifn magnética marcs Lecco, que cuenta con colum
nas que contienen las soluciones absorbentes de gases) se usaron los métodos
mis precisos para la determinaciBn de gases, por la importancia que reviste
este resultado {10}.

Determinacidn de Ox{geno.

Se pesa 1 g. de cobre electrolftico y se coloca en un crisol dentro del horno
de induccibén. Se eleva la temperatura a 1800°C en unos 10 seg. A través del
cobre fundido se hace circular una corriente de gas Argbn, con el objeto de

arrastrar el oxfgenc que se encuentre presente. La mezcla de gases se bombea
en una solucidn que es capaz de absorber oxfgeno. En este caso especifico,

se usé una disolucifn alcalina de antrahidroxiquinona sulfonato, en la cual se
determina el cambio de concentracidn conoecida. El oxfgeno es absorbido por la

solucibn y cambia la concentracidn de dicho ifn.
Determinacifn de azufre.

Se pesa 1.0g de Cu electrolitico ¥y se coloca en el crisol, con una delga-
da capa de nitrato de potesio (KN03) como fundente. Se coloca en la bobina
del horno y se calienta a 1800°C en 10 segundos. El azufre es arrastrado'y
oxidedo por una corriente de ox{geno precalentade gque circula por elrcrisol



de manera que el azufre se transforma a:

-

S+ 02 »> 802

802 + 02 + 503

La corriente de 503 se bombea en una solucibn saturada de éxido de Bario, -

que se cuida hasta sulfato de Bario.

a0 + 503 > BaSOu

La cantidad de azufre se determina con la cantidad de sulfato de Bario pre-

sente en la solucidn. Los resultados de la determinacién del oxigeno y azu

<. fre fue:

0 £.005%
S 0.003%

~Los resultados cbtenidos en el andlisis quimico, revela que el cobre mexica-
_“no .se encuentra dentro de los limites de composicisn de 1a A.5.T.M., aunque
la concentracién del oxigeno se encuentra un poco alta y probablemente influ

ye en el resultado del experimente.
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CAPITULO 3.

DISENO, PREPARACION Y TRATAMIENTO DE LAS PROBETAS




3.1 Disefio de las probetas
Probetas planas.

La necesidad de conocer y comprender el comportamiento de un material pa-
ra su correcta aplicacifn hace indispensable el desarrolle de pruebas mecdni--
cas ¢ Ce otra indole, que exhiban las propiedades de dicho material. Para que
tal fin se lleve a cabo, las pruebas que se disefien deben ser, fundamentalmen-
te medibles y repetibles en todos sus aspectos. En una prueba mecénica del ti
po de termofluencia las variables controlables son la temperatura y el esfuer-
zo aplicado, quedando como variable dependiente, la velocidad de deformacién.
Los resultados obtenides son acordes a las condiciones iniciales del experimen

to.

Sin embargo, existe una variable que si bien no modifica sustancialmente
los resultados hace necesario su control, debido principalmente a las limita--
ciones del equipo usado en la prueba, La variable referida es la dimensién de
- la probeta usada en el experimento, que es importante para la repetibilidad de

la prueba.

Para iniciar mencionaremos las recomendaciones que hace la A.S,T.M., con
respecto a las caracteristicas que deben cumplir los especimenes para pruebas
de tensién en materiales metflicos a alta temperatura.‘{ii}. En su primera -
parte se recomienda investigar el método de manofactura, el tipo y el tamafio -
del producto, siguiendo la informacién referente al tratamiento térmico, la mi
croestructura y la composicién quimica del material. Se hace especial énfasis
en los puntos anteriores, por que pueden influir sobre las propiedades de ter-
mcfluencia. La probeta adecuada y sus dimensiones se muestran en la Figura -
3.1

Se recomienda que la seccibn central de la probeta sea menor que el resto
del cuerpo. Esta seccibn estard bien delimitada pbr el comienzo de la zona =~
curva. Es importante mencionar que los limites de la seccién de prueba deben
ser lo suficientemente profundos para cumplir adecuadamente su propésito y fa-
cilitar la medicién de la longitud deformable de la probeta. Se procura que -
los 1fmites que definan esta longitud no formen un &ngulo recto, para evitar -

la concentracién de esfuerzos y no introducir tensiones por maquinado {12}.

'
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Figura 3.1
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Con esta forma de prcheta se logra gue la seccifn central sea lz que efec
" tivarente se deforme, pues el resto del cuerpo es ce una dimensién mayor y el

cambic que sufre es despreciable.

Tomande el modelo recomendado y las condicicnes anteriores se tenfa un di
seflo para la probeta plana, siguiendo el tipo de mordaza con que contaba la m§

quina de termofluencia. El mecdelo se nmuestra en la Figura 3.2

Se seleccicnS una placa de cobre electrolitico de 3/16 de pulgada de espe
sor, aunque se pueden usar diversos espesores cde placa. La comstruccién de -
las prohetas de este tipo representd un problema por-la dificultad que se en--
contrd al maquinarlas. El meolle de este problema fue que los limites de la -
seccifn central resultaban asiméiricos después de la operacién de maquinado.
Para solucionar este problema, se disefi6 un mecanismo que sujetaba las probe--
tas por ambos lados, evitando asi que las muestras se movieran. Se rebajaba -
ila seccién central con un buril que tenia en uno de sus extremos la forma para

hacer ics cortes adecuadamente.

Con esta operacibn se elimind una parte importante del problema, aunque -
siguié existiendo la asimetria, pues al mover la pieza para rebajar el lado -
opuesto, se perdia la posicibn original. Sin embargo, este método aportd un -
elenmentc irportante en el siguiente paso; el buril con punta redondeada para

la ecnstruccién de las probetas circulares.
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Figura 3.2 Probeta Plana

A. Largo de seccibn parcial. 20 mm
’B. Apcho de mordaza. 20 mm

C. Longitud deformable. 31 mm

D. Arco limitante, radio 6.35 mm
E. Didmetro de orificio. 6.35 mm
F. Longitud total. 76.2 mm

Didmetre deformable. 50 mm

-




3.1.2 Probetas circulares.

Con la dificultad intrinseca para maquinar las probetas planas, se pensd
en un modelo que al maquinarlo no se tuviera la necesidad de cambiarlo de po-
sicidn. Esto es importante, porque de esta forma se evita la asimetrfia produ
cida por mover la pieza. Con €sto el punto anterior conduje a la construccidn
de las probetas cilfndricas. Las muestras tienen las mismas dimensiones que
las provetas planas, respecto a la seccidn y longitud deformable. El dibujo

de 1la probeta circular se muestra en la Figura 3.3.

Las probetas circulares demostraron ser mfs funcionales que las planas,

pues son mAs fAciles de maquinar y de instalar en la miquina de termofluencia.

Otro aspecto a considerar se refiere al diseflo de las mordazas para suje-
tar las probetas. Parae las probetas planas las mordazas se componen de dos
placés rectangulares de 3 pulgada de grosor, 3/l de pulgada de ancho y 3 pul-
gadas de largo. En un extremo de las placas, se hacfe un dentado para evitar
que las probetas se deslizaran y se apretaban con dos tornillos localizados en

cada extremo de la mordaza. Figura 3.b

Las mordazas para las probetas circulares constan de una barra de una pul-
gada de didmetro por 3 de largo. En uno de sus extremos tiene una forma espe-
cial para que pueda ser sujetada por el fleje de la mAquina. En el lado opues--
to, en el centro de la barra se hace un orificio de 3 pulgada con cuerda gruesa

para atornillar la probeta. Su dibujo se muestra en la Figura 3.5

Esta (ltima mordaza demostrd su funcionalidad en la préctica, pues dismi-
nuye los riesgos de instalacién y las probetas se montaban mfs rédpidamente y con

la seguridad de no introducir torsiones al material de prueba.
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ugura 3,4 Mordaza para probeta plana,



Figura 3.5 Mordazd para probeta cilfndrica.
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3.2 Tratamiento té&€rmico de las probetas.
—~

El tamafic de grano original depende de la historia termomec&nica del mate-
rial. Este tratamiento se ve influenciado por la naturaleza del metal y la ope
racién de conformado. Asi tenemos que existen diversos procesos de metalurgia
adaptativa. 'Estos procesos son usados de manera especifica considerando las -
propiedades requeridas y el trabajo a que estaréin expuestas las piezas tratadas.
El mfs popular y antiguo de los procesos de conformado, sin contar los procesos
de fundicibn, es el de martillar una pieza hasta obtener el contorno deseado.
Obviamente el material queda dafiado a simple vista y su uso es muy restringido,
El tamafio de grano de estos materiales resultaba muy informe, debido a lo impro
visado de la operacifn de conformado. Los procesos han cambiado notablemente,
en lz actualidad, para conformar barras de metal se usan bancos con cabezales -
desplazables, lo que redunda en el aumento de calidad de trabajaao y no deja -
la pieza tan dafiada. El tamafio de grano de estas piezas resulta uniforme por -
el tratamiento termomecanico usado. Si deseamos produéir barras cilindricas, -
pedemos recurrir al proceso anterior usando temperaturas de recocido adecuadas

y obtener un material de buena calidad.

Para el caso de barras de cobre el manofacturado es por bancos con cabeza-
les y usando temperaturas de recocido de 450 a 600°C {13}. Simultfneamente la
baja temperatura y la gran deformacibén produce un tamafio de grano pequefio. El
material que se usb para el experimento presentaba este tratamiento. Su famaﬁq
de grano se muestra en la Figura 3.7. En esta placa se presenta el tamafio de -

grano original de la muestra,

Dado que en estos experimentos el interfs se centra en la formacién de una
estructura de grano graﬁde para observar el fenbmeno de cavitacibn intergranu--
lar, se hizo indispensable usar un tratamiento que tuviera como fin aumentar el
tamafio de gramo, &sto se logré recociendo el cobre durante un tiempo determina-

do a una temperatura cercana a la de fusién,

Este recocido tiene ademis otro cbjetivo; las pruebas de termofluencia se
realizan a una temperatura entre 0.5 y 0.9 de la temperatura de fusién del me--
tal probado,'en el caso del cobre esta temperatura es entre'SOO y 950°C., Ha---
biéndose recocide el cobre previamente se reducia en mucho la probabilidad de. que

durante la prueba hubiera fendmenocs de recristalizacién o de movimientos de borde



Figura 3,7 Tamafic de grano sin tratamiento (x40)
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de grano.

Aunado al aumento del tamafio de grano se trataba de evitar la presencia de
oxigeno en el cobre, pues este elemente procduce fragilidad en las pruebas con -
metales a altas temperaturas. Este efecto se aprecia claramente cuando no se -
contrela la atmdésfera de prueba; la probeta que se encontraba a 730°C se fractu
ré 3 6 4 minutos después de aplicar la carga, mucho antes de lo esperado. Esto
es debido, fundamentalmente a la segregacién de oxigeno en los bordes de grano,
causando la inconsistencia para soportar la carga. Segfin Bleakney la ductilidad

del cobre disminuye conforme aumenta la presién parcial de oxigeno {1u}.

Para evitar la situacibén anterior se recurrié a un recocido al vacio, para
eliminar el méximo de oxigeno posible en la superficie del cobre y evitar que -
a esta temperatura la probeta se oxidara afin mis. Si se consulta un diagrama -
de Ellingham para la oxidacién del cobre se comprueba que a 1000°C la reaccién

de oxidacidn es

Lcu(s) + 0, > 2Cu20(s)

Que tiene una energia libre negativa, lo que indica que el proceso es esponté--

neo a esta temperatura, El diagrama de Ellingham se muestra en la Figura 3.8

Para regresar la reaccifn a esta misma temperatura basta con quitar el -
oxigeno y se obtiene cobre libre de este elemento, por lo menos en la superfi--

cie.

El sistema para el recbcido al vacio consiste en un horno tubular de labo-
ratorio y un aparato de vacio que puede alcanzar hasta 10““ Torr. Las probetas
se acomodan en un tubo de cuarzo que se acopla al aparatec de vacfo mediante una
unién construida especialmente para este fin. Se conecta el vacfo y se encien-
de el horno simulténeamente. El vacio de 10'“ Torr se alcanza en unos 5 minu--
tos cuando la instalaci6n es correcta. El tiempo del recocido se cuenta a par-
tir del momentc en que la temperatura de 1000°C se estabilizaba. Este tiempo -
se determind recociendo varias muestras durante diferentes tiempos y se encontrd

que el tamafio de grano adecuado se obtiene con un recocido de 2 horas a 1000°C.
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'figuva 3.8 Diagrama de Eilihgham para la oxidacién del éobre.



Transcurpide este tiempo se desconecta el horno, peroc se mantiene el vacio’

por 3 horas mis, para evitar la oxidacidn nuevamente.

Después del tratamiento el grano crecibé al nivel deseado (de 1 a 2 mm de -
didmetro) y la superficie de la pieza se desoxid6 a tal grado que los granos se
veian a simple vista, La microestructura de la probeta despuds del tratamiento..
se presenta en la Figura 3.9 que junto con la anterior fueron tomadas al mismo

aumentc. - La diferencia del tamafio de grano original y el tamafio de grano des--
pués del tratamiento es notable.




Figura 3,9 Tamaiio de gran

o después del tratamiento térmico

(x40}
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CAPITULO &4,

DISERO DE LA MAQUINA DE TERMOFLUENCIA Y PRUEBAS




4.1 Disefio de ia m&quina de tTermoiiuencia. : R

Una de las razones principales para la construccién de la m&quina
de termofluencia es la de contar con la infraestructura necesaria para
la investigacidn de las propiedades mecdnicas en materiales met&licos
a altas temperaturas. Este tipo de m&quina es sustancialmente diferen-
te a otro equipo de pruebas mecdnicas, fundamentalmente, por la palan-
ca que hace que el esfuerzo aplicado sea constante. ¢Por qué esfuerzo
constante y no carga constante o velocidad de deformacidén controlada?,
En los estudios de termofluencia se procura analizar la respuesta del
material a esfuerzos aplicados, relativamente bajos pero a temperatura
elevada durante periodos largos de tiempo. Las pruebas mecénicas nds
comunes de respuesta de materiales a deformaciones controladas no dan
la informacidn necesaria porque el esfuerzo varia a lo largo de la -
prueba. Lo mismo sucede al aplicar cargas constantes,

En un sistema industrial, cuande un material falla por estar bajo
condiciones de termofluencia, el esfuerzo presente en la regidn de fa
l1la es determinante. Por ejemplo, en la tuberia de un intercambiador
de calor la presidn del agua o del vapor de agua que circula en el -
equipo es la misma para toda la tuberia, es decir, es constante., Por
esta razdn la presidn puede ser relacionada con el esfuerzo mecdnico,
donde lo finico que cambia es la naturaleza de la fuerza aplicada, pues
la presidn es la fuerza que ejerce un liquido o vapor por unidad de -
4rea, el esfuerzo es la fuerza mecdnica por unidad de &rea que se apli

ca a un sdlido.

Las variables que controla la miquina son el esfuerzo, la tempera
rura y la atmbsfera. La variable dependiente es la deformacidén plésti-
ca, la cual se registra comoc funcidn del tiempo. Se disefio con el bra-
zo de palanca variable y otro constante. Se reportan los resultados de
la calibracién del sistema electrdnico de medicidén de deformacién.y la

precisidn de la palanca {15}.
. s e 3
Componentes de la mdquina y materiales de construccidn,

Una descripcidn general de la mdquina se puede hacer con la ayuda

de la Figura 4.1
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Figura 4.1 Esquema de la 'gaquina: de teraofluencia. .
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‘Una estructura o marco de acero comercial que scstiene a los compc-
nentes de la miquina. Los &ngulos de acero que sirven como base del marco se

apoyan sobre tornilles con los que se nivela la mdquina.

Un sistema mecdnico mediante el cual, a través de los flejes, se --
transmite la fuerza de la carga a la muestra. La leva tiene un brazo de pa--
lanca constante, en forma circular con centro en su eje de gire, y un brazo -
de palanca variable. La geometris de este iltimo esta especialmente disefiada
para que, mediante la reduccién de brazo de palanca, la fuerza aplicada a la
muestra se reduzca de la misma manera que su Seccifn transversal, asegurando

asl el sostenimiento de un esfuerzo constante.

Un horno cilindrico plegable que opera hasta temperaturas de 1100°C
Al cilindro central se le adaptd un tubo de cuarzo de 25 mm de didmetro, que
tiene soldados en sus extremos y en direccidn perpendicular tubos de cuarzo -
rés delgados que sirven como entrada y salida del gas que controla la atmbsfe
ra del experimentd. También en los extremos del tubo de cuarzo se instala---

ron circuitos de agua para mantenerlos a baja temperatura.

Un sistema de barras y mordazas, que pasan por el interior del hor-
no, construidas con material altamente resistente a la termofluencia, en este

casc se usd acero inoxidable 316. -

Un transformador diferencial de variable lineal (TDVL), para medir

la deformacidn pléstica.

Un reloj que registra el tiempo que dura el experimento y un siste-
ma de interruptores que detiene el funcionamiento del reloj y del hormo cuan-

do el experimento termina.
El sistema necénico
Ecuaciones
La miquina de termofluencia para esfuerzo constante aplica la fuerza so=-
bre la rmuestra mediante una leva como depmuestra la Figura 4.2. Los flejes -

gue transmiten la fuerza son lo suficientemente flexibles para seguir fielmen

te el perfil de la leva durante la elongacién de la muestis en condicisnes de
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termofluencia. Con la carga W y la geometria de la leva se controla la fuerza
transmitida a la muestra. El esfuerzo aplicado, que se pretende constante, es
funcibn de la fuerza P y de la seccién transversal de la muestra A, mediante -

la relacién
¢ = P/A (1)

:-La termofluencia es un fenémeno de deformacién plistica en donde el volumen de
cuerpo deformado se mantiene constante. Si la longitud inicial de la muestra
es Lb y su seccién transversal es AO entonces su longitud y su seccidn trans-

versal es A obedecen, durante la elongacién, a la relacién

AL = AL (2)
es decir, la seccidn transversal es inversamente proporcional a la longitud.
Si se quiere mantener el esfuerzo constante durante la termofluencia la -
fuerza P debe reducirse conforme la muestra se elongue. Este objetivo se lo--
gra si uno de los brazos de la palanca se hace variable mientras que el otro <
permanece constante. El brazo de palanca se hace constante cuando el perfil -
de la leva en esa regidn es circular; sea R el radio de esa regibn para calcu-

lar el brazo de palanca variable, r, se usa el principio de Arquimedes
PR = ¥r (3)

donde el peso W es constante. Durante la termofluencia la deformacién plisti-
ca es lenta y puede suponerse que la ecuacidn (3) establecida para condiciones
de equilibrio, es vilida. ' '

Combinando las ecuaciones (1), (2) y (3) se obtiene que
rh = oRAL,/W = constante ()

La cantidad ORAO/H es necesariamente el valor inicial, r, de r, entonces
rL = roLo (5)

~es decir el brazo de palanca variable es inversamente proporcional a la longi=-

tud de la muestra. Una elongacién AL de la muestra produce un giro en la leva

L1



-por &ngulo © en el sentido de las manecillas de reloj, donde
AL = RO ()

entonces la longitud de la muestra es L = LO + RO y utilizando la ec.(5)
resulta que el drazo de palanca variable es

rEro RO | (7)

La Figura u.é muestra una curva que describe el perfil del brazo de palanca
variable de la leva. El punto donde se aplica la carga es aquél donde la -
tangente es infinita. En la Figura 4.3 este punto corresponde al extremo -
inferior de la curva, Conforme va cediendo la muestra, la curva de la figu
ra 4.3 gira, con respecto al origen, en el sentido de las manecillas &el re
loj. EI giro hace que la posicién del punto de aplicacibn de la carga se -
mueva al extremo inferior hacia arriba. Geométricamente es posible locali-
zar el punto de aplicacibn de la carga cuando la iéya ha girado un &ngulo -
@ si se traza una recta de longitud r que sale del origen con un dngulo 6,

medido en contra del sentido de las manecillas del reloj, y se busca el pun
to donde una perpendicular a la recta trazada es tangente a la curva como -~
se muestra en la Figura 4.3. Directamente la figura puede ser establecida

con

r cos (B) + z sen (é) (8)

E]
1]

r sen {@) - z cos (9) . (9)

«
[

A un pequefio giro AQ correspende un cambio en r dado por

Ar = - zAD {10)

El signo menos indica que al elongarse la muestra debe reducirse el -

brazo de palanca variable r. Utilizando las ecuaciones (5) y (6) resulta -

que

1
z-r(m) (11)



Figura 4.3 Perfil de la leva.




Y

Sustituyendo r y z en (7) y (8) se obtienen las ecuacicnes paramétricas

de xyy
VLlo 1
X 8+ L /R { cos (6) + g;i;7§—-sen ()} (12)
s (e) - e os (€) } (13)
AR S oL /R © 3

donde V = rC/r es la multiplicacidn de la carga, & la cual se denomina ven-
taja de la miquina. Con las ecuaciones (12) y (13) se puede calcular el per
fil del brazo de palanca variable estableciendo previamente el radioc de la -
parte circular de la leva, la ventaja V y la longitud inicial de la muestra
Lo. '

En la Figurs 4.4 se muestra el perfil de una leva programado en una mi-
nicomputadora Hewlett/Packard 9830. La tabla 1 contiene una lista de coorde
nadas de puntos del brazo de palanca variable calculadas con R= 60 mm, V=3 y
L° = 30 mm. Estos datos se utilizaron en el disefio de la mlquina de termo--

fluencia que aqui se menciona.
Maquinado, ensamblado y calibracién de la leva.

El perfil de la leva fue graficado sobre papel milimétrico para fijar -
la escala y posteriormente adherido sobre una placa de aluminio de 16 mm de
grosor. El corte de la leva se hizo en una sierra de cinta dejando una tole
ranciz de:2 mm aproximadamente. Luego, con lijas de diferente calibre, se -
pulid el perfil hasta obtener la mayor aproximaci6nm posible a la grifica., -
Posteriormente, se hicieron los agujeros para el eje de girc y el ensamblado.
De la misma placa de aluminio se cortaron dcs piezas de aluminio circulares
del mismo radioc R con agujeros en posiciones coincidentes. Sobre esta placa
se hicieron adem&s agujeros roscados en direccién radial para introducir tor
nillos prisioneros los cuales sirven para fijar a éstas y a la leva a un eje
de giro que sirve cormo soporte para la leva. El eje tiene en sus dos extre-
mos filos donde se apoya para girar sobre una linea sin friccionar. En la -
Figura 4.4 se muestra el ensarmblado de la leva, las placas circulares y el -

eje de giro,

En el ensamblado de la leva se incluyercn ademis L contrapesos. Los -

dos que aparecen arriba y a la izquierda de la leva sirven para fijar el cen



TABLA 1. LISTA DE COORDENADAS DEL PERFIL DEL BRAZ0O DE PALANCA VARIA-
BLE. LONGITUD DE LA MUESTRA = 30mm, BRAZO DE PALANCA CONSTANTE = 60mm

Y VENTAJA = 3.

x{cm}

W NN R B O O O O O
. « e .

.

« s s .
(S -2 I T TR /S B T- T - T - I e

= W
- .
-~ o0

£
(=]

5.2
5.8
6.4

4.3
.2
4.1
3.9
3.7
3.4
3.0

x{cm}

7.1

7.7

8.5

9.2
10.0
10.8
11.6
12.5
13.4
14.3
15.3
16.2
17.0
17.7
18.0

x{cm}

1.6
2.6
1.4
0.7
0.2
1.3
2.6
4.2
6.1
8.4

11.4

15.2

20.1

26.7

36.0




Tigura 4.4 Ensamblado de la leva



trc de rasa de &sta ern la linea ce los filos del eje de giro. Estos contrape
sBs estdn montados sobre tornillos con el objeto- de ajustar ranualmente sus -
posicicnes. La configuracién deseada se logra cuando los centrapesos se posi
cicnan de manera tal que la leva se mantiene inmévil después de colocarse en

cualquier &ngulo con respecto al eje de giro. Para evitar movimientos acci--
dentales se irstalaron en ellos tornillos prisioneros los cuales se ajustan -

inmediatamente después de haber logrado la configuracién deseada.

Los otros dos contrapesos penden de flejes colgados a la derecha de ca-
da una de las placas circulares como se muestra en la Figura 4.5. Su funcién
consiste en balancear el peso de las piezas que van desde la mordaza superior
hasta el fleje que conecta a la leva. En su conjunto los cuatro contrapesos
sirven para asegurar que el centro de masa del sistema de tensién se encuen--
tre en el plano vertical que pasa por la lfnea de centro del eje de giro. En
consecuencia la colocacién de un peso en el brazo de palanca variable se tra-
duciréd en una fuerza aplicada a la muestra con una magnitud igual al peso mul

tiplicado por la ventaja.

Para calibrar la leva se montd la midquina como se muestra en la Figura -
4.1 y se tomé como base la ecuacidén (5). La posicién inicial del brazo de pa
lanca variable se £ijé en una distancia de 18 cm del plano vertical del eje -
de giro, medidos con la ayuda de la regla horizontal. En esta posicién se es

tablecib la condicién de cexrc deformacién, AL = 0.

La cedencia de la muestra se simulé girando la tuerca que sostiene al -~
tornillo de anclaje para permitir la subida de este, El desplazamiento del -
tornillc se midid con el TDVL cuyo embobinadc estd sujeto al marco de la mé--
quina. El nficleo magnético se hizo descansar scbre una plataforma montada en
el fleje. Las medidas del brazc de palanca variable se tomaron cada milime--
" tro usando la regla horizontal. En la Figura 4.6 aparece la grifica de AL -
versus 1/r. Aunque los datos obtenidos se ajustaron a una recta con un coefi
ciente de correlacién de 0.99997, la pendiente de esta recta no coincidié con
ia correspondiente a la recta del diseflo. En la misma figura puede observar-
se que la longitud inicial del disefic de la muestra se encuentra extrapolando
la recta correspondiente hasta el punto donde se cruza al eje AL. La -
distancia, sobre el eje AL, desde el origen hasta el punto de interseccién de
fine la longitud inicial de la muestra. En consecuencia la extrapolacién de
la recta de calibracién define la longitud inicial, Lo = 31 mm, gue debe te--

ner una muestra para que, con esta leva en particular, pueda ser sujeta a --
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pruebas de esfuerzo constante.

La recta de calibracién puede usarse tambifn para determinar las condi-
ciones bajo las cuales pueden realizarse pruebas des esfuerzo constante en -
muestras de longitud inicial mayor a 31 mm. Para esta longitud inieial Lo~
un poce nmaycr a 31 mm existe una posiciéﬁ inicial, r,»a partir de la cual
es posible iniciar una prueba de esfuerzo constante. La tabla 2 indica la -
posicién inicial, r,s en 1la que debe colocarse el brazo de palanca variable
para cada longitud inicial de muestra LO. Obvizmente la deformacién mixima

apliceble a una muestra se reduce si se colocan muestras mayores a 31 mm.
Ajuste por deformaciones eldsticas.

Al aplicar la carga en el brazo de palanca variable se procede una de--
formacidn eldstica instanténea de todo el sistema de conecciones que transmi
te la fuerza, aparte de la deformacibn que sufre la muestra. Toda la deforma
cién ajena a la de la muestra produce una reducci6n en el brazo de palanca va
riable que no corresponde a la reduccién de la seccién transversal. Este --=
efecto puede corregirse si la posicidn inicial del brazo de palanca variable
se incrementa de r, hasta r, + Aro, donde la compensacidn Avo es funcidn de--
pendiente del peso aplicado. La posicién r,t Aro es aquélla en donde debe
colocarse el brazo de palanca variable para que cuando se haya aplicado el pe
so, esa posicidn se reduzca a r, como consecuencia de la deformacién ajena a
la muestra. La determinacién de r+ Avocomo funcién de peso aplicado se ob--

tiene mediante el siguiente procedimiento:

1) Se coloca en las mordazas una muestra de alta resistencia a la termo
fluencia. En este caso se usé una muestra de acero inoxidable tipo 316 de -

12.7 mr ¢e didmetro sin seccién recucida.

2) Se enciende el horno y se estabiliza a una temperatura tipica de ope-

racién. En este casc a 800°C.

3) Se carga el fleje del brazo de palanca variable con un peso dentro -

del intervalo de interés. Inicialmente se colocd 1 kg.

4) Con la ayuda de la tuerca y del tcrrilio de anclaje se coloca el bra-

20 de palanca variable en la posicién r, = 18 cm.




TABLA 2, LISTA DE POSICIONES DEL BRAZO DE PALANCA VARIABLE,

DE LA VENTAJA Y DEL PORCENTAJE MAXIMO DE DEFORMACION PARA CA-

DA LONGITUD INICIAL DE MUESTRA.

LONGITUD
INICIAL {mm}

31
32
33
33
3u
35
36
37
37
38
39

BRAZO DE PALANCA
VARIABLE {cm}

18.0
17.7
17.3
16.9
16,5
16,1
15,7
15.4
15.1
14,7
4.4

VENTAJA

2,98
2,93
2.86
2,79
2,73
2,66
2.60
2,55
2,49
2,44
2,39

PORCENTAJE MAXIMO
DE DEFORMACION

47,14
" uy.76
41.21
37.82
34.60
31.52
28.58
25.77
23.08
20.50
18.03
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5) Se quita el peso aplicado y se mide la posicibn r + Aro en la que -
queda el brazo de palanca variable. En seguida se coloca el peso de nuevo -

para verificar que el brazo de palanca regresa a la posicibn -

6) Se repite el procedimiento a partir del paso 3 usando diferentes va-

lores del peso aplicado hasta cubrir el intervalo de esfuerzos de interés.

En la tabla 3 se reportan los valores de Ar obtenidos con la aplica---

cidn de pesos entre 1 y 15 kg.
Sistema de medicidn.
Deformacidn

Para medir la deformacidn de la muestra durante la prueba de termofluen
cia se escogid un transformador lineal de vapiable diferencial (TLVD o en el
idioma inglés LVDT). E1 TLVD es un sistema que consta de un cilindro metdli
co hueco que confiene tres bobinas y un nficleo magn€tico que puede deslizar-
se en el hueco del cilindro., ELl TLVD es un trasductor electromagnético que
transforma los desplazamientos del nficleo magnético, con respecto del cilin-
dro hueco, en seflales eléctricas linealmente proporcionadas. El modelo del
TLVD disponible es 500 XS- ZT S/N 106 fabricado por Schaevitz Engineering. -

En s1, el TLVD es un elemento pasive que tiene que ser alimentado por corrien °

te alterna de alta frecuencia y su salida tiene que ser rectificada y ampli-
ficada. 'Las funciones de alimentacibn, rectificacién y amplificacién se rea’
lizan en un acondicionar de sefiales modelo CAS-025 fabricado por la misma -

compafifa.

El acondicionador de seflales, conectado a corriente alterna comfin (120V
60Hz), produce corriente de alta frecuencia (2-5V,2500Hz) con la que se acti
va el TLVD y el transformador de salida de este en una sefial de corriente di
recta cuyo m8ximo puede regularse entre 0 y 10 V. En el conjunto de TLVD -
acondicionador de seflales exiﬁte una zona alrededor del centro del cilindro
del hueco en la cual los cambios en la posici6n del nficleo magnético produce
cambios linealmente prcporcionales en la corriente de salida del acondiciona
dor. La calibracibn del TLVD consiste en localizar esta zona de comporta-
miento lineal asi como la relacién fundamental x = mv + b, donde x es el des

plazamiento, v el voltaje de salida y m y b son constantes.
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"TABLA 3. LISTA DE AJUSTES, L AL BRAZO DE PALANCA VARIABLE PARA
COMPENSAR LAS DEFORMACIONES ELASTICAS PRODUCIDAS POR EL PESO APLICA-

Do, W.

Wikg} ar {mn}
1 1
3 2
5 3
7 4
9 5
11 5
-13 6
15 6




Iy
<

El centro de la zona lineal se localiza casi en el puntc donde el volta-

je de salida es igual a cero. La amplitud de esta zoma y su relacidén funcio-
nal se obtiene con la ayuda del sistema de calibracifn disefiado por Mendoza.
Este sistema consiste en un sujetador del TLVD, un mecanismo de alineamiento
~ y un tornille micrométrico modelo 12457 fabricado por Boeckeler Instruments.
Inicialmente se coloct el nficleo magn€tico en la posicién de cero del voltaje
A partir de esta posicidn el nfcleo se recorri8, con la ayuda del tornillo -
micrométrico, la zona entre ! 44 mn en intervalos de 1 mr. Los resultados =~
aparecen graficados en la Figura 4.7 A los datos de la Figura 4.7, se les =~
asigné una numeracién apropiada para facilitar la exposicién que sigue. Con

el total de datos se construyd una sucesifn de subconjuntos dados por

Cp = LUK 0¥ 5)senns (Kos¥odsenns (Xg,¥5 0y
donde i =:1,2,3,...,0 y 2§ + 1 es el nfmero total de parejas de datos. En -
forma ascendente, a cada uno de los subconjuntos se le hizo, una prueba de mi-
nimos cuadrados para det erminar su coeficiente de correlacién p. En los pri
meros cdlculos para valores de i pequefios, se encontrd un coeficiente de co--
rrelacién p = 0.99997. Cuando se encontrd que el incremento i a i + 1 produ-
cia en el subconjunto un valor de p menor a 0.99997 se suspendiS el proceso -
y la regién comprendida entre x_1 y X, se seieccioné como la zona lineal. En
el caso estudiado la zona lineal tiene una extensidn de 30 mm. La relacién ~

funcional de esta zona esta dada por la ecuacién
x = 4.05v - 1.13
donde x se mide en milimetros y v en voltios.
La deformacién de la muestra durante la prueba de termofluencia es regis
trada en una graficadora de voltaje versus tiempo modelo HP7100-BM fabricada
por Hewlett/Packard.

Tiempo de fractura y apagado automitico,

La miquina de termofluencia tiene un sistema de apagado automitico. El
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sistema consiste en des interruptores de contactos fijos al marco de la méqui-
na ¢n el punto donde golpea la leva después de que la muestra se fractura. -
Uno de los interruptcres apaga el horno y el otro detiene el relej. La dife--

rencia de hora indica el tiempo de fractura.

Temperatura

La temperatura durante la prueba de termofluencia se mide con un termopar
tipc K (Cromel-Alumel) el cual se instala de manera tal que su punta haga con-
tacto con la parte central de la muestra. Las especificaciones de fébrica del
ternorar establecen que éste funciona con una imprecisidn I 2.20c 0 ge ¥ o.ts
%, la que sea mayor. La punta fria del termopar se pone en contacto con agua
a temperatura ambiente y &sta se mide con un termdmetro de Hg. A la lectura V
" del termopar se le suma el voltaje Vo correspondiente a la temperatura ambien-
te en las tablas y se busca la temperatura que correspende a la suma de volta-

jes, misma que se registra como temperatura del experimento,
4,2 Pruebas’'de termofluencia.

Se corrieron un total de 25 pruebas para observar el fenSmeno de termo---
fluencia. Un experimento comin de termofluencia se realiza mediante el proce-
dimiento que sigue:

1) Se mide la muestra.

2) La muestra se instala en las mordazas asegur&ndose de no introducir -
tensionesy es decir, apretando levemente la rosca. La punta del termopar debe

ponerse en contacto con el centro de la muestra para controlar su temperatura.

3) Se abre €l horno y se introduce el conjunto integrado por las muestras,
las mordazas, el termopar y las barras, en el tubo de cuarzo.. Luego se cierra
el horno y se conectan las barras tanto al'fleje, en la punta superior, como -

en el tornillc de anclaje en la parte inferior.

4) Los extremos del tubo de cuarzo del horno deben sellarse para evitar -
la salida del gas que provee la atmfsfera deseada para el experimento de termo
fluencia. Esto se logra uniendo los extremos del tubo de cuarzo a las barras
sranzniscras de la traccibn nediante un tubo delgado de pléstico. Luego se -
perrite la entrada del gas al horno.




5) Se enciende el hornc y se deja estabilizar la temperatura deseada,

lz cual se mide con el termepar que hace contacto con la muestra,

6) La masa que debe colocarse en el fleje del brazo de palanca varia-
ble se calcula de acuerdo con el esfuerzo del experimento, la seccién trans
versal y 1la longitud inicial de la muestra. De las ecuaciones (1}, (2) y

(3) se sigue que
M= (oA /Vg) - M
o o

donde el esfuerzo aplicado ¢ puede darse en MPa, la seccifn transversal, Ao’
en mm2, la aceleracidn de la gravedad en m/seg? y MO, la masa del fleje y -
del gancho donde se cuelga la masa M, en Kg, La ventaja V se obtiene en la
tabla 2 de acuerdo con el valor de la longitud inicial de la muestra, el -~

cual no debe ser inferior a 31 mm ni superior a 39 mm.

-7) Con la ayuda del tornillo de anclaje y su tuerca se coloca el brazo
de palanca variable en la posicibn rb + Aro donde r, se obtiene en la tabla
2 de acuerdo a la longitud inicial de la muestra y Aro se obtiene en la ta-

bla 3, o en la Figura 6, de acuerdo con el peso que se vaya a aplicar.

8) Se aplica la carga en el brazo de palanca variable.

La deformacién de las probetas se mide tomando en cuenta el voltaje -
inicial registrado antes de poner la'carga y un momento antes de la fractu-
ra. La medicién se llevd a cabo en intervalos de tiempo conocidos, y con -
8sto se tenian las dos variables de la curva de termofluencia (e versqS t).

Las probetas se ordenaron por lotes de cuatro unidades cada uno. Cada
lote tenia el mismo tratamiento térmico y presentaba el mismo tamafio de gra
no. A continuacidn se describe las condiciones de prueba de tres probetas
y sus resultados:

Probeta 10/2 .

Didmetro de seccién: 5.3 mm

Longitud deformable: 35.9 mm

Area de seccibn: 22.06 mm? .
ﬁsfuerzo aplicado: 7 MPa

Temperatura de prueba: 730°C

Resultados:



Tiempo (min)
0

0
10
20
30
40
50
60
70
80
90
100
110

112

Probeta 10/4
Difmetro de seccidn: 5.6 mnm
Longitud deformable: 31mm

Area de seccibn: 24.63 mm2

Esfuerzo aplicado: 7 MPa

Voltaje‘(V)
-2.29

-1.81 (se puso la carga)
-1.59

~1.53

~-1.50

-1.48

~1.46

-1.4y

-1.42

~1.40

-1.37

-1.35

-1.31

Fractura

Temperatura de prueba: 730 °¢C

Resultados:
Tiempo (min)
0

0

S

10

15

Voltaje (V)

=2.214

-1.943 (se puso la carga)
-1.851 ‘
-1.820

-1,815

Elongacidn

0

1.944
2,835
3.084
3.183
3.260
3.361
3.440

3:.532

'3.600

3.730
3.867

3.969

'Elongacién

0

1.097

1,471

1.590

1.615

(nm)

(mm) -




*.

Tiempo (min)
20
30
40

50

© 60

70

73

Probeta 11/1

Di&metro de seccidn: 6.1 mm
Longitud deformable: 32.5 mm
Area de seccidn: 29,22 mm2
Esfuerzo aplicado: 7 MPa
Temperatura de prueba: 730 °
Resultados:

Tiempo.(min)

0

0

10
15
20
30
40
50
60
70

80

Voltaje (V)
~1.,801
-1.798
-1.775
-1.760
-1.720
~1,670

Fractura

c

Voltaje (V)
-2.281
-1.970 (se puso la carga)
-1.921
-1.850
-1.810
-1.790
-1.760
-1.741
-1.710
-1.690
-1.660
-1.660

-1.630

Elongacidn (mm).;¥3
1.672 |
1.720
1.770
1.830
2.000

2,200

_Elongacidn (nm)
" _ .
1.232
1.435
1.718
1.880
1.961
2.083
2.164
2.285
2.366
2.488

2.u88

2.609



~Tiempo {(min} Voltaje (V)
90 -1.610
100 1570

C 107 Fractura

ﬁol'u

Elongacisn (mm)
2.690 ‘

2.852

" Se anexan las curvas de termofluencia y las zonas lineales de estas.
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 ZONR LINERL DE LR CURVA DE TERMOELUENCIH
FROBETR 1@/4 -
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ZONR LINEAL DE LA CURVR DE TERMOFLUENCIA
PROBETA 11/1

VELDCIDAD DE DEFORMACION: B.386 E~B3/M/(N
ESFUERZO RPLICADO: 7

MPR
COEFICIENTE DE CORRELRCION: @.882




CAPITULO 5.

MECANISMO DE FRACTURA
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5.1 Mecanismo de fractura

La fractura en muchos materiales bajo condiciones de termofluencia se de
be a la nucleacién y crecimiento de cavidades en fronteras de grano, lo que ~
da lugar a una inconsistencia del material para soportar una carga. Por esta
razén es importante el estudio de este fendmeno para el desarrollo de las pro

piedades mecdnicas en metales que trabajan a altas temperaturas.
5,2 Teoria de Nucleacién

Calcular la barrera termodindmica para la nucleacifn de una cavidad es -
el primer punto a tratar en este anflisis. Este cdlculc se basa en la teorfa
clésica de nucleacién homogénea, aunque introduciendo algunos cambios,

Supbngase que se tiene un sistema del cual pende una masa W, Estade I, ¥y
que cambia a un Estade II por la introduccién de una cavidad en la frontera de
grano, como se muestra en la Figura 5.1 La energia libre de Gibbs para este

cambio de estado se encuentra dado por la siguiente ecuacién {16}.
; 2
AG = 41 r" - wg Ah (1)

donde r es el radio de curvatura,AG la energia libre de superficie, g la acele
racién de la gravedad y Ah el descenso en la carga W, la relacibn de la altura

-

desplazada con el volumen de la cavidad se encuentra dado por

Ah = _.L ™ _I.'E.
3 A (2)

donde A es el drea transversal del sistema.

La fuerza aplicada por unidad de &rea se considera como el esfuerzo:

Wg = OA (3)



Estado I Estado II

Y

__O__

et mmeae ]

Ah

Figura 5.1 Cambic de Estado por la introducci8n de una cavidad en una

frontera de grano,



La energia libre en funcifn de la superficie y el volumen de la cavidad se ob
tiene sustituyends las ecvaciocmes (2) y (3) en (1)
A = kﬂrgy - —%—— nor” (u)
Para encontrar el mdximo de energia para la formaciSn de un nficleoc se re
curre a la gr&fica de energia libre versus radio, como la que se muestra en -

la Figura 5.2, donde se deriva e iguala a cero

946

or =0

se encuentra que el radio critico es

P*=-2——-

o (5)

' Esta ecuacifn indica que a mayor esfuerzo aplicado el radio critico para la -
nucleacién de una cavidad es menor,

La energia libre critica se .cbtiene sustituyendo la ecuacidn (5) en (4)

A% = 3%» m 122 (6)
donde se observa que AG disminuye rdpidamente con respecto al esfuerzo aplica
do, pues este filtimo término se encuentra elevado a una potencia. En la medi
da que la barrera termodin@mica de nucleacién es menor el proceso se vuelve -
m&s esponténeoc.

En el caso de nucleacién heterogénea la situacién cambia, pues la geome-
tria de la cavidad ya no es’completamente esférica, como ocurre en el caso de
nucleacién homogénea. Se debe tomar en cuenta la interaccidn de la superfi--
cle de la cavidad con la fromtera de grano, como se muestra en la Figura 5.3
El &ngulo formado por la superficie de la cavidad ¥ el plano de la frontera -

de grano esta dade por

- -1 Yb
o = cos ( 7, { (7)

desarrollando algebraicamente esta ecuacién nos permite concluir que el radio
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AG

AGv

AGs

,Figufa 5.2 Grifica de energia libre versus radio.
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4 ‘ h=p-rcosa

m=rcos G

Figura 5.3 Geometria de una cavidad.
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erftico es el mismo que para la nucleacidn homogénea. Asimismo se --

doncluye que la energifa libre critica para la nucleacién heterogénea

es
3

AG = % - !é (2-3 cosa + cosaa) (8)
G

donde se observa que el primer término de la ecuacidn es el mismo de
la nucleacifn homogénea, afiadiendo el factor por la geometria de 1la

cavidad.
5.3 Crecimiento de cavidades

Con la ecuacidén {B) se tiene un modelo para la nucleacidn de ca
vidades, queé resuelve la primera parte del problema. Pero falta indg
gar el mecanismo de crecimiento, los factores que intervienen en el
y el por qué al alcanzar cierto tamafio producen la fractura del mate
rial.

Supbngase que se tiene un arreglo de cavidades equidistantes y
con forma lenticular de equilibrio, como se muestra en la Figura 5.4

En la frontera de grano el potencial quimico del sistema es {17}

uw(x) = -ATn(x) (9)

o

donde 0 es el volumen atémico y Tn la traccidn aplicada en cada pun-
to de la frontera de grano. En la superficie de la cavidad el poten-

cial quimico esta dado por

.= =Ryk | (10)
'donde Xk es la curvatura de la cavidad, en este caso

k = k{a,0) = send/a (11)

El flujo atdémico en la frontera de grano se encuentra con la -

ecuacidn de flujo de materia (Primera ley de Fick)

Jx} = - o5 37 ° “7% Ao (12)



Figura 5.4 Arreglo de cavidades equidistantes.
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- donde DS es el coéficiente de autodifusidn en la frontera de grano, K
”:ea la constante de Boltzman, T la temperatura en grados absolutos y ]

‘el volumen atémlco.

El balance de materia en la frontera de grano se calcula tomando
una seccién‘de la frontera de grano, como la que se muestra en la Fig.
5.5 '

' dv = {J(x) - J(x + Ax)} Lpddt (13)
dv = dh L Ax

u

" donde 8§ es el grosor de la frontera de grano. Relacionando algebralca'

mente las ecuaciones (12) y (13) se encuentra

D .2

dh b d"Tn

== = =8 (= —2) (14)

dt KT 442 o
| f s a4 . dh
para resolver esta ecuacidn diferencial se supone gue 3t ©° constante,
-la solucidn es

_ X - a.? X - a
Tn = A(E_:_;) + B(S-:—;) +C (15)

ilas constantes se encuentran mediante condiciones de frontera y de -~
" equilibrio mecdnico

- _3 ob _ ysen®
A= 2 (b - a a )
B = -2a

vysen6/a

(]
i

De aqui se obtiene que la velocidad de crecimiento de una cavi-

hag esta dada por la siguiente ecuacién

2£(a) a—— L = g-}= 2J(a) L6 (16)

de donde se obtiene la velocidad de avance de la punta de la cavidad

da . ., be 1 ( b ~ 6sen6)

dt  F{(e)XTb -a b - a a (1m




-
N

J(x)

-
|
1
|
]
!

- J(x+ax)

Figura 5.5 Seccifn de frontera de grano,
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‘ 2
donde F(6) = (0/sen"8) - cot®
En la ecuacidén (17) se encuentra la condicién de crecimiento o =~

s1nterlzac16n. La cavidad crece cuando se cumple la siguiente condi--
cibn {18)

ob >6sene . (18)

b - a .a

‘La condicién anterior indiéa'Que cuando el esfuerzo aplicado en la =~
frontera de grano es mayor la cavidad cecrece, no asi cuando sucede la
operacién inversa, pues se sugiere que 1la tensién superficial actfa -
sobre la- superficie de'laléavidad conduciendo a la sinterizacién de -
la misma. o )

Cuando la cavidad que esta creciendo se encuentra con otra tam--
bi&n en proceso de crecimiento se empieza a formar una grieta, lo que
a la postre conduce a la fractura. Esto es debido a la condicibn de -
simetrfa en las cavidades que se menciond en el inicio de esta sec--

cién. Este crecimiento de cavidades explica porque la fractura bajo

-5.condiciones de ternofluenc1a ocurre a lo largo de la frontera de gra-

‘no. El tienpo de fractura se. puede obtener de la ecuacién (17), supo-

i 5niendo que el coef;c;ente de difusién superflczal tiene un valor tam’

~ grande que la cavidad crece en forma circular. La ecuacién representa

“tiva resulta ser {19}

2
2a 2ba’ @
. 20(8) _ b 1% 2 .
t,= B -7 20l -n
o 2 % %, %9
p?  Dbay oy 3 T
{—+ 5= Py 7 - 1) {- 55— - =g} +
2ué‘ 52 202 2 3«2

-

4 .
‘h ‘— 1);;; + ln(a1 + ozb/u1 +-02)

b%a. =  2ba’ o
( 1 +_—.1.'_+..1)
= * 5
‘a, M a,

'fddﬁde_
) '0(9) = {(elsenze) - cotQ}

o f = _b/ (razén de difusividad)



£ = uaO/Ys (esfuerzo adimensional)

e
L

1 1 + sen@/bl
®, = -sen@/L
a = A/§°
b = B/Ao

A, Es la mitad del diémefro inicial de la cavidad

A Es la mitad del diémgtro concurrente de la ca-

vidad
B - Mitad de la distancia entre cavidades,
'S.4 Método de implantacién;de cavidi?es intergranulares

Las probetas de cobre recoéido al vadio durante 2 horas a 1000°¢,
ée someten a una prueba de esfuerzo constante -de 7 MPa a 730 °C hasta
el final de la etapa secundaria de 1la curva de termofluencla. Se supo-
ne que el inicio de la cavitdcién se realiza desde el momento en que -
‘se aplica la carga, pero es en la etapa secundaria donde el proceso de
cavitacidn ocurre con mayor inténsidad. En este momento se presentan
cavidades de tamafios y formas difergntes_{20};

Las microestructuras de las probetas que se llevaron hasta el -
" final de la etapa secundaria se muestraﬁ‘en’la Piggra 5.6 y 5.7 donde
‘se observa claramente el feﬁ6neno~antes,d¢5crito.

El siguiente paso consiafq en lograr cavidades en forma lenticu-
lar de equilibrio. Esto es posible gracias a'la cqndiciéh mencionada
en la ecuacién (18). Para tal efecto el esfuerzo se disminuye a una -
Adtcing parté de su valor original (o° = 0.1o)ny-la temperatura se man
tiene constante por espacio de 24 horas. En este punto la relacién de
radio critico es fundamental, pues diri en qué medida las cavidades -

se eliminan o continuan creciendo, aunque muy lentamente. Si r és el




a 5.6 Fotografia de cavidades no sinterizadas (x 40),

Figur




Figura 5,7 Fotografia de cavidades

no sinterizadas (x 40).
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radio de una cavidad y r* es el radio critico, entonces
r < ©p* Se eliminari
r > ¥ Crece lentamente

En este proceso de crecimiento muy lento, las cavidades de forma irpg
gulab tienden, por difusidn superfieial,'a uniformizar la curvatura -
tomando su forma lenticular de equilibrioc con dos casquetes esféricos,
como se muestra em las Figuras 5,8,5.3 y 5,10

Sin embargo la multiplicacién de cavidades que se presenté en éi
te m&todo fue muy alta, debido sSupuestamente a la cantidad de oxigeno -
que se encontraba en el cobre. Cabe mencionar que este experimento se
- debe llevar a cabo con cobre libre de oxigeno, pero desgréciadamentg

no se prnoduce en nuestro Pais. .



Figura 5,8 Fot
cav

ades con forma lenticular de equilibrio, Las

ografia de cavid
idades tienen un difmetro mayor de 2 mm,
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Figura 5.9 'Totpgréfia de Cavidades Sinterizadas.

s



Figura 5,10 Fotografia de cavidades sinterizadas en un punto triple,
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La termofluencia es un proceso en que intervienen, de manera de-

finitiva, los fenbmenos difusivos

El anilisis quimico reveld que la composicién del cobre electro-
litico mexicano se encuentra dentro de los limites de calidad adecua-
" dos, a excepcidn del oxigeno, gque alcanzo una concentracidn superior

a la requerida por la A.S.T.M.

Se recomienda que este tipo de experimentos se realizen con co-

bre libre de oxigeno.

El disefio circular utilizado para las probetas demostrd ser el
més eficiente, por la facilidad que tiene para maquinarse y por la -
sencilla operacidén que resulta montarlas en la miquina de termofluen

cia.

El tamafio de grano deseado para el experimento se obtuvo en ba-
‘'se al tratamiento térmico disefiado,

No se observ8 fendmenos de recristalizacidén o de movimientos de
fronteras de grano después del experiﬁento. El tratamiente térmico -

para evitar estos fenfmenos fue correcto.

Se avanzd en el establecimiento de infraestructura para estudios

de termofluencia.

El disefio y construccidén de la miquina de termofluencia reports
grandes beneficios con respecto a la experiencia adquirida en el dise

fio de equipo'experinental.

El disefio original de la mdquina demostrd su funcionalidad en la
.. pr8ctica, aunque se tuvieron que realizar pequefios cambios en el sis-
. tepa de medicifn-de la temperatura para facilitar el montaje de los

ejes.

Las curvas elongacibn vs. tiempo obtenidas en la miquina son -



muy ;emejantes a los repertados en la literatura, lo que demuestra su con-
fiabilidad.

El funcionamiento de la mfquina para el método de implantacién de ca-

vidades reportado por Wang, et. al fue adecuado.

La miquina posee amplias perspectivas para el desarrcllo de pruebas en

otro tiro de metales, ccme son las aleaciones industriales. Esto se puede

llevar a cabo haciendo pequefios cambios a los componentes del sistema de -

flejes y realizando los ajustes necesarios,

Por el bajo costo de construccibn y mantenimiento, esta mdgquina puede

ayudar a aliviar la gran escasez de este tipo de equipo en el &mbito nacio-

nal.

El desarrcllo del modelo para el mecanismo de fractura se basa en la - ‘Lf
autcdifusibn intergranular.

El modelo propuesto para la nucleacifn heterogénea de cavidades contem
pla la forma lenticular de equilibrio. Esta forma la obtienen las cavidades
después del tratamiento indicado.

La condicién de crecimiento o sinterizacién sugerida se cumple en la -
vealidad, pues a bajos esfuerzos y altas temperaturas por m&s de 48 horas,
da por resultadc la eliminacifn casi total de las cavidades.

La fractura del material se produce por el crecimiento de cavidades -
en las fronteras de grano. La fractura bajo condiciones de termofluencia -
se observa a lo largo de las fronteras de grano, preferencialmente en zcna
perpenciculares al esfuerzo aplicado.

T

Il cobre puro presenta grandes ventajas para lz experimentacifn de cavi
tacisn. No se tienen elementos de aleacidn ni impurezas importantes, a excep

cién de oxfigeno.

La irportancia de este estudio radica en la habilidad parz extrapolar -

ics resultados a materiales de uso industrial.
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