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Introduccion

El trabajo que se muestra a continuacion tiene como finalidad realizar un estudio de las
propiedades mecanicas que poseen dos aleaciones de Cu-Zn (latones), las cuales se
obtuvieron mediante un proceso de colada del que se hablard con mayor precision mas

adelante.

Debe mencionarse que las aleaciones estudiadas en el presente trabajo atraviesan
por un proceso de solidificacién que juega un papel de suma importancia, ya que este
fendmeno define en su totalidad o tiene una gran contribucién sobre su microestructura
final (morfologia) y sus propiedades mecéanicas. La solidificacion, por realizarse a
condiciones ambientales no controladas, se considera un proceso fuera de equilibrio, el
cual produce una estructura caracteristica denominada “estructura dendritica” que ofrece

en la mayoria de los casos propiedades mecanicas elevadas.

Otra herramienta importante que ayuda a predecir la microestructura de una aleacion
—especificamente las fases presentes y los microconstituyentes— son los diagramas de
fase; sin embargo, estos presentan un inconveniente. Cuando una aleacion tiene una
solidificacion fuera de equilibrio o con condiciones no controladas no sigue estos
diagramas, puesto que estos son generados a condiciones ideales y a velocidades muy
lentas de enfriamiento (1 o 2 °C/ hr) y generalmente las fundiciones se caracterizan por
tener enfriamientos fuera de equilibrio, lo cual provoca la obtencion de dendritas en su

microestructura, especialmente cuando las velocidades de solidificacion son elevadas.

Por otra parte, los latones no estan exentos de lo expuesto en el parrafo anterior por
este motivo constituyen un material cuya microestructura resulta idonea para analizarse
en esta investigacion. Como se menciond, las propiedades mecénicas estan
directamente relacionadas con las dendritas y mas aun con el espaciamiento dendritico
secundario (EDS); no obstante, cabe sefialar que no se consideran algunos otros factores
gue influyen sobre las propiedades mecanicas como son: la segregacion, las inclusiones,

los rechupes, las porosidades o algun otro defecto que se presente en el metal.



Objetivo general

Caracterizar la microestructura final de los latones obtenidos de colada, mediante
distintas técnicas, para finalmente determinar la influencia que tiene la composicion

quimica y microestructura final.
Objetivos particulares

e Fabricar a través de un proceso de colada dos aleaciones de laton con
composicion quimica definida y distinta

e Aplicar técnicas adecuadas de preparacidbn metalogréfica para la evaluacion
mediante distintas técnicas de caracterizacion

e Obtener informacion sobre el comportamiento mecanico en las zonas cercanas y

en los limites de fase de un latbn monofasico y uno bifasico
Hipotesis

e Las propiedades mecanicas de los latones se ven directamente afectadas por la
composicion quimica y las fases presentes en cada una de las aleaciones, asi
como por la temperatura de vaciado, el medio de enfriamiento (molde) y defectos

cristalinos resultantes del proceso de colada.
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1.1 Aleaciones de Cu-Zn

Tradicionalmente, la aleacion compuesta por Cu-Zn es denominada “laton” y es
probablemente la aleacién de cobre mas usada en la actualidad y a lo largo de los afios,
debido a las propiedades que posee, puesto que conserva la resistencia a la corrosion y
la maleabilidad de cobre, pero aumenta de forma considerable las propiedades
mecanicas respecto a las del cobre puro. Esta aleacién ofrece distintas fases de acuerdo
con la composicién quimica que presente (porcentaje del Zn). Cabe sefialar que puede
darse el caso de una coexistencia de fases [1]. En la Tabla 1.1. Se muestran las fases

tipicas presentes que estan en funciéon de la cantidad de Zinc.

Tabla 1.1 Fases presentes en la aleacion Cu-Zn [2]

Fase Minima composiciéon, % |Maxima composicion, % en
en peso de Zinc peso de Zinc
a o (Cu) 5 39.0 a 456°C
B 36.8 a 903°C 56.5 a 835°C
B 45.5 a 456°C 48.9 a 468°C
Y 57.0 a 468°C 69.8 a 700°C
3 72.5 a 700°C 76.5 a 598°C
€ 78.5 a 598°C 87.5a424
n o (Zn) 98.3 a 424°C 99.9 a 419°C

Los latones, ademas de contener Cu y Zn como elementos principales, contienen
pequefas cantidades, o trazas en algunos casos, de otros elementos; entre ellos se
encuentran Pb, Sn, Fe o Al. Estos elementos tienen como finalidad modificar alguna
propiedad del material, como el color, la morfologia de las fases, la resistencia mecanica,

la ductilidad, la maquinabilidad y la resistencia a la corrosién, entre otras. Las aleaciones



de Cu-Zn industrialmente importantes y comercializadas se encuentran contenidas dentro

de los limites de composicion quimica de 5 a 50% de Zn [1].

Los aleaciones de Cu y Zn son denominados por la UNS (Unified Numbering
System) como C2XXXX. En la siguiente tabla se muestran las aleaciones mas comunes
de Cu-Zn:

Tabla 2.2 Fases presentes en la aleacion Cu-Zn [2]

NUumero segun la UNS Nombre comun Limites de composicién
“Gilding metal” (metal 94.0 a 96.0 de Cu, 0.05 Pb
C21000
dorado) max, 0.05 Fe, balance Zn
“Commercial bronze” 89.0 2 91.0 de Cu, 0.05 Pb
C22000 .
(bronce comercial) max, 0.05 Fe, balance Zn
o 84.0 a 86.0 de Cu, 0.06 Pb
C23000 “‘Red brass” (Laton rojo)

max, 0.05 Fe, balance Zn

78.5a81.5de Cu, 0.05Pb

max, 0.05 Fe, balance Zn
68.5a 71.5 de Cu, 0.07 Pb
“Cartridge brass” (Laton de max, 0.05 Fe max, 0.15

C24000 “Low brass” (Laton bajo)

C26000
cartucheria) otros elementos, balance
Zn
64.0 a 68.5 de Cu, 0.15 Pb
“Yellow brass” (Latén
C27000 . max, 0.05 Fe max, balance
amarillo)
Zn
59.0 a 63.0 de Cu, 0.30 Pb
“Muntz metal” (metal
C28000 max, 0.07 Fe max, balance
Muntz) .
n

Una gran familia de latones son los denominados latones de cartucheria, dichas
aleaciones presentan, por lo general un patrén extenso de una sola fase a, con una

estructura cristalina cubica centrada en las caras (fcc).



Dichas aleaciones presentan buena resistencia a la corrosion en una amplia
variedad de soluciones acuosas y soluciones quimicas; aunque puede sufrir
“descinficacion” en lugares estancados, de poco movimiento o soluciones ligeramente
acidas. También es ligeramente susceptible al agrietamiento por corrosién bajo tension,
especialmente en ambientes amoniacales. Cuenta con excelente soldabilidad y trabajo
en frio y conformado. Algunos usos tipicos son: centro de tanques y radiadores, carcasas
de linternas, accesorios de lamparas, sujetadores, cerraduras, bisagras, componentes de

municiones, accesorios de plomeria, pasadores, remaches

Por otro lado existen los latones con alto contenido de zinc (> 39% de Zn); un
ejemplo es el latdn denominado como “Muntz metal” (C28000), contienen principalmente
fase B que tiene una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (bcc). A su vez,
los latones que contienen entre 32.5 a 45.5% de Zn pueden tener una estructura duplex
con una combinacion de fases ay B (microconstituyente), para la determinacion del

tamano de grano la fase  debe de ser ignorada.

En comparacion con la aleacion C21000 esta aleacion sufre de una disminucion
evidente de la resistencia a la corrosion, independientemente de su menor resistencia a
la corrosion, se considera adecuada para la mayoria de los ambientes atmosféricos. Sin
embargo, estas aleaciones estan sujetas a la “descinficacién” en ambientes acuaticos
estancados, ambientes acidos y pueden fallar por corrosion bajo tension (Stress
Corrosion Cracking) en presencia de amoniaco humedo, aminas y compuestos de

mercurio.

El porcentaje elevado de zinc hace que esta aleacion sea la mas resistente del
grupo de los latones, lo que se traduce en una mayor resistencia mecanica, pero afecta
drasticamente las propiedades elasticas; por lo que su trabajo es frio es pobre, sin
embargo, cuenta con excelente soldabilidad y es excelente para el trabajo en caliente
como son la forja y el conformado. Algunos usos son: hojas de paneles arquitectonicos,
tuercas y tornillos grandes, pernos, vastagos, varillas de soldadura, placas de
condensador, intercambiador de calor y tuberia de condensador, piezas forjadas en

caliente [3].



1.2 Propiedades del Cobre, Zinc, Laton 70Cu-30Zn y 61Cu-39Zn
Tabla 3. 3 Propiedades del cobre, Zinc, Latén 70Cu-30Zn y 61Cu-39Zn [3]

Propiedad Unidades Cu Zn 70Cu-30Zn | 61Cu-39Zn
Densidad a 3
20°C g/cm 8.96 7.13 8.53 8.39
Calor
especifico a J/kgK 398 382 375 375
20°C
Conductividad
térmica a W/mK 385 113 120 123
20°C
Médulo de GPa 119 1.45a 2.90 110 105
elasticidad
Raz_on de 0.37 0.34
Poisson
Estructura
cristalina FCC HC FCC FCC+BCC

1.3 Transformaciones de fase en latones

Un alto porcentaje de Zn favorece la presencia de la fase B. Esta fase presenta un
incremento en las propiedades mecanicas, como la dureza y la resistencia mecanica,

pero baja otras propiedades como la ductilidad [1].

La fase f resulta estable entre los 900°C a 470 °C y entre un 39 a 55 de porcentaje
Zn. Esta fase cuenta con una estructura cubica centrada en el cuerpo (BCC) que
permanece hasta los 470°C, temperatura en la que los atomos de Zn y Cu empiezan a
reacomodarse de forma aleatoria en la red cristalina (dependiendo de la composicién
guimica), para que posteriormente cuando baje la temperatura a menos de los 470 °C
ocurra un cambio de fase  a la fase B’. Dicha fase permanece asi, hasta que ocurre una
reaccion eutectoide que se lleva a cabo alrededor de los 250°C donde al cruzar esa franja
de temperatura se transforma la fase 3’ al microconstituyente (o + ) . Posteriormente la
presencia del microconstituyente (a +vy) perdura hasta temperatura ambiente, la fase
dominante dependera directamente del porcentaje de Zn que oscila entre 30% y 59%,
para todo el intervalo de composicion, el microcontituyente estara acompafado de la fase

aoy. [1]



1.4 Diagramas de fase

Los diagramas de fase son una herramienta muy utilizada y de vital importancia para la
metalurgia. En ellos se muestran las fases y su composicién quimica, ademas de que
permiten determinar diferentes parametros de suma importancia para la caracterizacion
de una aleacion, por ejemplo, las temperaturas de transformacion de fase y la presencia
de fases o microconstituyentes (a cualquier temperatura) [4].

Existen distintos tipos de diagramas de fases:

e Binarios (dos elementos)
e Ternarios (tres elementos)

e Cuaternarios (cuatro elementos)

En la Figura 1.1 se muestra un diagrama de fases binario que corresponde al de Cu-Zn,
gue es de interés para el presente trabajo. En este diagrama se puede apreciar que el
porcentaje atomico de zinc es practicamente igual al porcentaje en peso
(comportamiento que es atipico en otros diagramas de fase binarios); igualmente,
presenta zonas de interés: la primera de ellas es la fase a 0, como se muestra en el
diagrama (Cu). Esta fase es una solucion sdlida rica en Cu que se origina
aproximadamente en un intervalo de composicion de 5 a 39.0% de Zn a 456 °C. Véase
la Tabla 1.1. Otra zona importante del diagrama es el lugar donde coexisten las fases
gue componen el microconstituyente (a+ f’), una composicion aproximada entre 32.5y
45.5% de Zn que al atravesar la temperatura de transformacion eutectoide la fase p’ forma

un microconstituyente. [5].



C I
150
4 ,(-‘.-
100 1.7 7 /H soo
124° /
e 350 419,58 ,," L L 600
OO0
' C ) — 550 i
250
/ —— 150
e n + € B
200 |—
1 200 |- . / -1 350
150 — J
/ — 250
100 L1 1
1084.5 7n 1 2 3
S — Py Porcentaje en peso — 2 000
= y de cobre
1 OO0 S
L i 903
> 7.5 B+ 1
32.5 \ — \
—
6.8 ~ 59.8 y + 1 — 1 600
\ 56.5 ,’ <
800 |— / \ 2 3 /
| . TOO
\ / | 835 o
\ \ f / | ,
v \ / b %Y 80.5 S
LS0N / 6951 /
B\ [/ 5 | o _— >
= ) f & ';/ﬂ\,, X S
600 — x \ f | Lo
\ \48.9/ ¥ 76.5 —L Ay te ‘ . \ i
) : \ | 5 Ss8 \ . \ 98.
s6°) |
: | 468 t | 7 \
W'“J N 8 87.5 il K00
400 |- ‘g =Y 97.3 7] °
| ~— | < \
15.5 ' B \ ! n‘
f g $19.58
| ex £ |
/ Iy Y B’ v = 7,{’
J | ' « 4+ 7
200 - ' 7 ' 400
e v t}o 7% a 100 k‘
- ' )
o 1 ’ 1 ‘] : 1
Cu 20 40 6O S0 7n

Porcentaje en peso de zinc
Figura 1.1. Diagrama de fases binario para Cu-Zn [1]

1.5Fases y microconstituyentes

Una fase puede definirse como una porciéon de un sistema fisicamente homogéneo dentro

de si mismo y delimitado por una superficie, que, aunque esta en contacto con otras

partes del mismo sistema, puede ser separada mecanicamente de cualesquiera otras

porciones. Una fase tiene las siguientes caracteristicas [6]:

e Tiene aproximadamente en toda su extension la misma composicion quimicay las

mismas propiedades fisicas y quimicas en su interior.

e Cuenta con la misma estructura cristalina y/o arreglo atdbmico en su interior.
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e Tiene una interfaz definida entre la fase y cualesquiera fases circundantes o

adjuntas, lo que hace que difiera completamente de las otras regiones del sistema.

Por otro lado llamaremos microconstituyente a aquellas partes o porciones de un
sistema que aparentan ser quimica y fisicamente homogéneas cuando se observan en
el microscopio 6ptico a bajos aumentos (por debajo de 100), pero que puede estar
constituida por mas de una fase y solo se vuelve verificable al incrementar la

magnificacion [7].

1.6 Regla de las fases y céalculo de fases

Si para una aleacion de determinada composicién quimica se conoce la temperatura y
se ha alcanzado el equilibrio, la regla de las fases se puede emplear para conocer o
determinar las cantidades relativas o fracciones de fases presentes en las regiones de

la aleacion de interés [8].

Para ello se emplea la regla de la palanca que se puede expresar de forma general de la

siguiente manera [5]:

brazo opuesto de la palanca

Porcentaje de fases = x100....Ec.1.1 [5]

longitud total de la isoterma

El denominador representa la longitud total de la isoterma, y el numerador la

porcién de palanca opuesta a la composicion del solido que se trata de calcular [5].

Una relacion importante en el estudio de los diagramas de fases es la regla de las
fases de Gibbs. Esta regla relaciona el niumero de fases presentes, P, el nimero de
componentes del sistema, C, el nUmero de grados de libertad o el nUmero de variables
gue se pueden cambiar externamente (temperatura, presion y composicion), F, y el
namero de variables no composicionales (temperatura y presion), N. Esta regla se

expresa mediante la siguiente ecuacion [8]:

P+F=C+N...Ec.1.2 [8]

1.7 Solidificacién y dendritas

Una forma de clasificar los procesos de solidificacion consiste en dividirlos justamente de

acuerdo con su manera de solidificar. Las aleaciones binarias de composiciones muy
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amplias que solidifican con un rango muy amplio de temperaturas pueden presentar seis
tipos diferentes de estructuras de colada: dendritica columnar, dendritico celular,
dendritica equiaxiada, no dendritica equiaxiada, monofésica de frente plano y bifasica de
frente plano [6]. Aquellas aleaciones que solidifican sobre un rango de temperatura en el
que existe un gradiente de temperatura liquido lo suficientemente grande y con
conveccion lenta, provocaran que resulte en ellas una estructura columnar dendritica.
Cuando, por otro lado, existen grandes gradientes de temperaturas y bajas velocidades
de avance entre la interfase solido/liquido, la estructura resultante sera dendritica celular.
En cambio, para gradientes de temperatura pequefios, con agitacion o refinamiento de
grano, la estructura se ve alterada de equiaxiada a equiaxiada dendritica. Finalmente,
una agitacion violenta o un refinamiento de grano efectivo dard como resultado una

estructura no dendritica equiaxiada [7].

Las dendritas son microestructuras caracteristicas de un proceso de fundicion,
generadas durante una solidificacion fuera de equilibrio. Esta microestructura posee una
forma peculiar que se asemeja a una figura arborescente y consta de un eje principal
(que es el brazo primario), sobre el cual crecen otras ramificaciones denominadas “brazos

secundarios”. Véase la figura 1.2 [8].

BRAZD SE(OREARID

ESQUEMA DE UNA DENDRITA

Se llama dendrita auna
estructura arboresente, tfpil:a de
las aleaciones solidificadas. en
donde se pueden identificar un eje
principal, denominado brazo
primario,a partir del cual crecen
ramificaciones llamadas brazos
secundarios.

TC=Tamafio de celda.

FRATO PRITLARID
' EDS=Epaciamiento dendritico

J secundario.

E.n.5

Figura 1.2. Esquema de una dendrita [7]
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Cuando se realiza el vaciado de las aleaciones fundidas en el molde se inicia la
solidificacion en las paredes del molde a medida que aquellas se enfrian. La aleacién no
se solidifica a una temperatura determinada, sino, mas bien, dentro de un intervalo.
Mientras la aleacion permanezca dentro de este, el metal liquido que se encuentre entre
las dendritas se solidificara generando una estructura granular que, en muchos casos,

rodea las dendritas [7].

Una caracteristica que ha sido estudiada sobre todo en aleaciones de aluminio es
la influencia del EDS en las propiedades mecanicas. Algunos autores han llegado a
predecir las propiedades mecanicas como el porcentaje de elongacion (%EL), el esfuerzo
a la fluencia (EF), el esfuerzo a la traccion (RT) y la dureza en relacion con el EDS [7].

En estos estudios se encontré que los EDS disminuyen cuando la pieza se vierte
en moldes que permiten solidificar con mayor rapidez. Para ello es necesario cambiar el
material del molde o agregar algun tipo de templadera con el fin de lograr mayor rapidez
en la solidificacion, lo que ocasiona menores distancias de EDS, que se relacionan con
incrementos de propiedades mecanicas. El tamafio de las dendritas tiene también
influencia en este proceso, ya que las pequefias provocan la disminucion del porcentaje
de porosidad, lo cual, a su vez, determina las propiedades mecanicas, pues origina
generalmente un incremento de ellas. Esto ocurre como consecuencia de la mayor area
gue posee su superficie en relacion con su volumen, ya que aumenta su energia total por

unidad de volumen [7].

1.8 Curvas de enfriamiento

Las curvas de enfriamiento pueden emplearse para determinar las temperaturas de
transicion de las fases tanto de metales puros como de aleaciones y se obtienen al
registrar la temperatura de un material y compararla con el tiempo en que este se enfria,
desde la temperatura a la que se funde hasta la temperatura ambiente. Las curvas de
enfriamiento en fundicion juegan un rol muy importante, pues ayudan a describir la ruta
gue sigue el proceso de enfriamiento; también proporcionan informacion adicional sobre
el subenfriamiento, cualquier otro cambio de fase o sobre la estructura cristalina que se

presente durante este proceso [9].
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1.9 Dureza Vickers

La medicion de dureza Vickers consiste en realizar la penetracion del material con un
penetrador de diamante de forma similar a la de una piramide de base cuadrada. El
proceso para latoma de dureza es muy semejante al utilizado para los ensayos de dureza
Brinell y Rockwell, pero cuenta con algunas variantes. Una de ellas consiste en emplear
cargas menores para el ensayo y medir con ayuda de un microscopio integrado en el
equipo la longitud de la huella dejada por el indentador [10].

1.10 Nanoindentacion

Los primeros trabajos de nanoindentacidn se realizaron de manera sistematica a finales
de los afios setenta e inicios de la década de los ochenta y dieron lugar a un simposio
sobre el tema. No fue sino hasta 1986 cuando Doerner y Nix realizaron un trabajo mas
comprensivo y que posteriormente fue mejorado por Oliver y Pharr en 1992, quienes
propusieron un método para interpretar los ensayos de nanoindentacion, el cual hoy en

dia es el mas utilizado [8].

La nanoindentacion es la prueba de dureza que se lleva a cabo en escalas de
longitud nanométrica y consiste en indentar el material de estudio por medio de una punta
de diamante para asi poder medir la dureza y el médulo elastico. Las mediciones se
obtienen a través de una funcion en la que se impone una carga sobre el material de
interés; esta genera un desplazamiento que se mide de manera continua mediante una
resolucién que puede ser de micronewtons o subnandmetros, segun el equipo empleado

en el experimento [5].

La carga y el desplazamiento se miden mediante procesos de indentacion. Esta
técnica abarca distintos usos, por ejemplo: la medicion de la dureza de pequefas
peliculas en sustratos, las aplicaciones electrénicas, la medicidén de dureza de nanofases
de materiales y la deformacién de estructuras a micro y nanoescala que se sitian de
manera libre. Los nanoindentadores tienen incorporado un microscopio Optico y en
algunos casos cuentan con microscopio de barrido. La dureza y el modulo reducido son

las propiedades que se miden generalmente con base en la indentacion [5].
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El penetrador de los nanoindentadores puede tener diversas formas, de las cuales
la de punta de Berkovich es la mas comun, la cual semeja una piramide de tres lados. La
punta de Berkovich, a pesar de estar hecha de diamante, no esta exenta de desgaste y
de deformacion con cada una de la las nanoindentaciones que realiza. Por tanto,
periddicamente debe llevarse a cabo una calibracion en la que regularmente se utiliza un
patrén comun, la silice fundida, que cuenta con propiedades mecanicas homogéneas y

bien definidas (mddulo de elasticidad E=72 GPa 'y razén de Poisson v =0.17) [5].
Microscopia electréonica de barrido

La microscopia electronica permite la observacion y caracterizacion de muestras
organicas e inorganicas a escalas del orden de micrometros y nanémetros, donde se
pueden obtener imagenes de la estructura y topografias de las muestras de interés en

rangos de magnificacion de 10- 10000 x [9].

La interaccion del haz de electrones primario con la muestra conforma un proceso
gue se inicia cuando el haz se origina en la punta del filamento, para posteriormente ser
acelerado y conducido por la columna hasta la muestra, donde interacciona con los
atomos de esta en un cierto volumen con forma de pera. Al proyectar su energia cinética,
el haz genera distintas sefiales que nos proporcionan informacién de la muestra, entre

las cuales se encuentran [9]:

Tabla 1.4. Sefnales e informacién obtenida de la muestra [9].

Sefial Informacién proporcionada

Electrones secundarios (SE) Topografia

_ Topografia, composicién quimica, estado
Electrones retrodispersados (BSE)

cristalino
Electrones Auger Topografia, composicién quimica
Radiacion caracteristica de rayos X Composicion quimica
Catodoluminiscencia Luminiscencia visible o infrarroja

En este estudio se utilizaron electrones retrodispersados que, a diferencia de los

secundarios, tienen niveles mayores de energia y por ello pueden escapar desde una
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profundidad mayor. Una desventaja que presentan radica en que su resolucion e
informacion de topografia son menores que la de los electrones secundarios (SE); sin
embargo, logran proporcionar informacion acerca de la composicién quimica por medio
del contraste en la imagen. Es decir que en zonas que estén compuestas por elementos
con numero atébmico grande, estos electrones permitiran al haz primario interaccionar de
mejor forma con los nucleos de los atomos. Con esto, se producird una mayor cantidad
de electrones BSE que se percibiran mas claros en la imagen de la muestra; mientras
gue para los elementos con numero atdmico pequefio, se producird una menor cantidad

de BSE, lo que generara una apariencia mas obscura [9].

1.11 Microanalisis quimico por EDS (Energy Dispersive Spectrometer)

El EDS se caracteriza por analizar todos los elementos de la tabla peridédica con nimero
atomico Z = Be. La concentracion minima detectada frecuentemente se encuentra desde
un 0.1% en peso, con una exactitud en el analisis semicuantitativo de 2-5%, para
elementos con mayor niumero atomico al del fldor; con una profundidad de analisis que
varia desde 0.5 a 10 um, que depende directamente de la densidad atomica de la muestra

y del voltaje de aceleracion [9].

La técnica de espectrometria por dispersion de energia de rayos X (EDS) se aplica
en el andlisis de la distribucion de la concentracion de elementos quimicos, ya sea de
manera puntual, a lo largo de una linea (line-scan), o bien, en un area determinada

(mapeo) [9].
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Capitulo Il

EXPERIMENTACION



2.1 Generalidades

En este capitulo se describe la metodologia usada para la fabricacion de las probetas de
latbn mediante un proceso de colada, llevado a cabo con dos composiciones quimicas
diferentes que fueron vaciadas por separado en dos moldes de materiales distintos, de
cobre y de acero respectivamente. Posteriormente se enlistan los distintos materiales y
equipos utilizados y se procede a realizar la descripcion de la preparacion metalografica
de las probetas obtenida de colada. Finalmente, se hace una descripcién de cada una de
las técnicas por las que fueron evaluadas las probetas.

2.2 Equipo y Materiales

Para la realizacion de la experimentacién se usaron los siguientes equipos y materiales:

e CuyZnenbarray lingote con pureza para el Zn de 99.5% y para el cobre de
98%

e Analizador de espectrometria de emision atomica de la Facultad de Quimica,
area de Fundicion, Edificio “D”

e Moldes metalicos de Cu y acero, ambos con forma cilindrica

e Horno de crisol

e Adquisidor de datos marca “Measurement Computing”, modelo USB-2408

e Termopares tipo K

e Fundente de cobre

e Microscopio 6ptico, marca “Olympus”, modelo PMG3

e Camara para microscopio optico marca “Dyno-Eye”, modelo AM4023CT

e Software de captura de imagenes “DinoCapture” 2.0

e Lijas de agua de carburo de silicio de tamafio de grano 240 a 1200

e Aliuminade 1 um

e AlUumina de 0.5 um

e Silice coloidal, marca “BUEHLER”

e Pafo fino microcloth, marca “EXTECH”

e Reactivo de atague quimico. Mezcla de 2 g de Dicromato de potasio mas 5ml. de
H>SO4y 2 gotas de HCI
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e Probetas de laton obtenidas de colada con composicién quimica aproximada de
30% de Zn y 38% de Zn

e Esmeril de banco

e Software Image-Proplus, Versién 6.0.0.260

e Microdurometro, marca “Shimadzu”, modelo HMV-2

e Nanoindentador, marca “HYSITRON”, modelo Tl 750H

e Microscopio electrénico de Barrido, marca “Jeol”, modelo JSM-5900

2.3 Moldes

Se fabricaron dos moldes metalicos (acero y cobre), ambos de forma cilindrica que tenian
dos variaciones la primera es el material con el cual fueron fabricados y la segunda es el
largo. Vease Tabla 2.1, en ellos se realizo el vaciado de metal fundido, pues se determino
gue fuera en moldes metalicos porque de esta forma podria obtenerse un enfriamiento
fuera del equilibrio (severo), lo cual propiciaria la presencia de dendritas en el laton
(microestructura de interés en este trabajo). En la Figura 2.1 se muestran los moldes

ocupados durante la fusion del laton.

Figura 2.1. Moldes usados para el vaciado.
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Tabla 2.2. Dimensiones de los moldes usados para el vaciado del metal fundido

Molde Diametro (cm) Altura (cm)
Acero 1.6 5.9
Cobre 1.6 9.9

2.4 Balance de carga

En la Tabla 2.2 se muestran las composiciones esperadas de ambas fusiones de laton,
asi como la nomenclatura que se le asigné a cada muestra y el material con el que fueron
fabricados.

Tabla 2.2. Se muestra la composicién quimica deseada para las aleaciones, asi como la nomenclatura

asignada a cada una de ellas

Probeta %Cu %Zn Material
MCu_1 70% 30% Cobre
MAc 1 70% 30% Acero
MCu_2 61% 39% Cobre
MAc 2 61% 39% Acero

Se realizaron dos fusiones de laton. En la primera, de la que se pretendia obtener el laton
de 70Cu-30Zn, se presento un problema con la oxidacion y la eficiencia del zinc de la
aleacion, debido a la baja cantidad de metal liquido que se contemplo. Por ello, se tomo
la decision de que para la segunda fusion, en la que se fabricé el laton de 39 % de zinc
(61Cu-39Zn), se aumentara la cantidad de carga, con la finalidad de favorecer la
eficiencia y evitar la oxidacién del Zn; para ello, se duplico la base de cantidad de carga
gue se tenia en un inicio. A continuacion se muestran los calculos hechos para obtener

la cantidad en gramos de cobre y zinc que se iban a usar.
El primer paso fue realizar el calculo del volumen de los moldes que se iban a usar.
Volumen del molde de acero

Vyac = Tr’L; r=0.78cm; L = 6.94 cm
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Viac = 13.265 cm?

Volumen del molde de cobre

View = Tr?L; r=0.78cm; L= 10 cm

Vucu = 19.113 cm?3

Vrota=Vmcu+ Vimac

VTota=13.265 cm3 +19.113 cm3 =32.378 cm3

Después se calculd la densidad relativa de la aleacion 70% Cu 'y 30% Zn.
pr = (8.96 g/cm3)(0.70) + (7.13 g/cm3)(0.30)

pr = 6272 g/cm® + 2139 g/cm?

pr = 8.411g/cm?3

Para la primera fusion en la que se fabricé la aleacion 70% Cu y 30 % de Zn se tomaron

1000 g como base de calculo:

V = Mrota/Pr

V =1000g/(8.411g/cm3) = 118.890cm3
Carga de cobre (Q):

118.890cm3 * 6.272g/cm3 = 745.690g de Cu
Carga de zinc (g):

118.890cm3 * 2.139g/cm? = 254.310g de Cu
Zn total = 254.310 g

Los calculos para la aleacion 61% Cuy 39% Zn, en la que la base de calculo fueron 2000

g, Se muestra a continuacion:
pr = (8.96 g/cm3)(0.62) + (7.13 g/cm3)(0.38)

pr = 5.555 g/cm3® + 2.709 g/cm3
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pr = 8.265g/cm3

Base de calculo de la aleacion (2000 g):

V = Mrotar/pr

V =2000g/(8.265g/cm3) = 241.996cm3
Carga de cobre (Q):

241.996cm3 = 5.555g/cm3 = 1491.380g de Cu
Carga de zinc (g):

241.996cm3 x 2.709g/cm?® = 508.620g de Cu
Zn total= 508.620 g

2.5 Técnica de fusion.

En el siguiente listado se menciona a grandes rasgos los pasos que se siguieron para

llevar acabo la fusion y la colada, con las cuales se obtuvieron las aleaciones de laton:
1. Balance de carga
2. Acondicionamiento y limpieza de la carga
3. Precalentamiento de moldes y crisol
4. Colocacién de termopar tipo k en los moldes
5. Puesta a punto de sistema de adquisicion de datos
6. Precalentamiento de la carga
7. Agregar la carga al crisol
8. Agregar fundente de Cu
9. Composicién quimica preliminar (toma de moneda)
10.Ajuste de composicion quimica con Zn

11.Toma de composicién quimica final
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12.Vaciado a moldes

13.0Obtencién de curva de enfriamiento de las piezas mediante sistema de

adquisicion de datos, marca “Measurement computing”
14. Desmolde y limpieza de las piezas

2.6 Preparacion metalografica acabado espejo

Una vez terminado el proceso de fusion y colada descrito a detalle en el punto anterior,
se procedido a realizar la preparaciéon metalografica. Para ello, primeramente, se
seccionaron las probetas con una segueta; se realiz6 un corte lo mas recto posible;
finalmente, se realiz6 el desbaste con un esmeril de banco para lograr planitud entre las
caras, lo cual es de suma importantancia para el ensayo de nanoindentacion.

Figura 2.2. Probeta de laton obtenida de colada

Después de obtener la planitud entre ambas caras se realiz6 el desbaste con lijas
abrasivas de carburo de silicio desde el tamafio de grano 320 hasta el tamafio de grano
1500. Subsecuentemente, se pulié en un pafio fino MicroCloth, donde se emple6 como
abrasivo primeramente alimina de 1 um. Una vez que se lograron eliminar todas las
lineas producidas por el desbaste mecéanico, se usé alumina de menor tamafio 0.05 pm.
Finalmente, para tener un mejor acabado, se empled como abrasivo una solucion 2:1 de
silice coloidal y agua destilada, con la finalidad de disminuir en la medida de lo posible
las lineas producidas por el desbaste mecéanico, que afectan directamente a los ensayos

de nanoindentacion, pues generan una mayor rugosidad en la pieza.
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2.7 Ensayo de nanoindentacion

Una vez terminada la preparacion metalografica acabado espejo, se procedié a realizar
el ensayo de nanoindentacién. Para ello se usé un nanoindentador, (Figura 2.3), equipo
gue cuenta con un indentador de forma piramidal con base cuadrada tipo Berkovich. Esta
prueba se realiza de forma automatica; solamente se deben de definir los parametros de

ensayo como: carga, desplazamiento, el nUmero y espacio entre cada indentacion.

Se decidi6 realizar los ensayos en el centro de la probeta de laton. Para ello, se
realizé una malla de 10 x 10, que generd 100 indentaciones por cada ensayo, y, cOmo
parametros de ensayo, se definid realizar un desplazamiento de 300 nm y una distancia
de 10 nm entre cada una de las indentaciones. Esta prueba tuvo una duracion de
aproximadamente 13 horas. Cada una de las mallas generadas tenia dimensiones de 90

nm x 90 nm.

Figura 2.3. Nanoindentador, marca “Hysitron”

2.8 Ensayo de dureza Vickers

Para la evaluacion de microdureza o dureza Vickers (HV), el ensayo se realizé a través
del diametro de cada una de las probetas, con una separacion aproximada de 0.5 mm.

Con la finalidad de observar como cambiaba tal propiedad a lo largo del diametro, se

23



utilizé el microdurometro ubicado en el departamento de metalurgia (figura 2.4), que
cuenta con indentador de diamante tipo Berkovich de forma romboédrica y con un angulo

de 130° entre sus caras. Para realizar el ensayo se utilizaron los siguientes parametros:

e una aplicacién de carga de 1.961 N

e un tiempo de aplicacion de carga de 15 segundos

Figura 2.4. Microdurometro marca “Shimadzu”
2.9 Caracterizacion de la microestructura por microscopia optica

Para la caracterizacion de la microestructura del latén, se aplicé durante 15 segundos a
cada probeta un ataque quimico en el que se us6 como reactivo una mezcla de 2 g de
dicromato de potasio (K2Cr.O7), 5ml. de acido sulfurico (HS204), 2 gotas de &cido

clorhidrico (HCI) y 50 ml de agua destilada para mostrar la microestructura [13].

Las microestructuras de las diferentes probetas de laton fueron observadas a través de
un microscopio metalografico; las micrografias de microscopia Optica, a su vez, fueron
capturadas mediante el uso de una camara de microscopio y el software llamado
“DinoCApture 2.0”. Figura 2.5
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Figura 2.5. Microscopio 6ptico, marca “Olympus” con camara

2.9 Caracterizacion de la microestructura por microscopia electronica
de barrido

Para la parte de la microscopia electronica, se realizo la toma de imagenes con sefal de
electrones retrodispersados (BSE) a 20 kev en un microscopio electronico de barrido
perteneciente a la USAII, ubicado en el edificio H de la Facultad de Quimica de la UNAM.
También se realiz6 un analisis de composicion quimica EDS (Energy Dispersive
Spectrometry). Este analisis es semicuantitativo, que consiste en un analisis puntual y

uno lineal.
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3.1 Generalidades

En este capitulo se muestran los resultados obtenidos a partir de la experimentacion que

se describié a detalle en el capitulo anterior y se realiza un analisis de estos en el

siguiente orden: resultados del proceso de colada, dureza Vickers, ensayo de

nanoindentacién, caracterizacion microestructural por microscopia éptica, caracterizacion

microestructural por microscopia electronica y analisis semicuantitativo de composicion

quimica.

3.2 Colada de probetas de laton

En los Graficos 3.1y 3.2 se muestran las curvas de enfriamiento que se obtuvieron de

ambas probetas en la colada del metal fundido.
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Grafico 3.1. Curvas de enfriamiento para la aleacion de 70% Cu- 30% Zn
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Gréfico 3.2. Curvas de enfriamiento para la aleacién de 61% Cu- 39% Zn
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En las Tablas 3.1 y 3.2 se muestran las composiciones quimicas obtenidas mediante

Espectrometria de Emision Atomica (AES), para cada una de las aleaciones de laton que

se fabricé por medio de la fusidén previamente descrita.

Tabla 3.2. Composicién quimica de latén (70% Cu y 30% Zn)

% Cu % Zn % Fe % Pb % Sn % Mn % Si %N

68.35 30.27 1.32 0.0186 | 0.0130 1.501 | <0.0500 | 0.0372
Tabla 3.2. Composicion quimica de laton (61% Cu y 39% Zn)

% Cu % Zn % Fe % Pb % Sn % Mn % Si %N

60.89 37.98 1.077 0.011 0.0022 | 0.0054 | 0.0029 | <0.0020
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El proceso de colada para la obtencion de las probetas de latdbn con la composicion
quimica deseada se llevé a cabo en un horno de crisol del Area de Fundicion del edificio
D de la Facultad de Quimica, UNAM. En general, debido a los recursos disponibles para
el proceso de colada, sélo fueron controlados dos elementos que eran de nuestro interés
desde un inicio: el cobre y el zinc. Estos elementos, como se puede observar en las
Tablas 3.1 y 3.2, estdn dentro de la composicion quimica deseada. Los resultados
mostrados representan el promedio de tres ensayos obtenidos mediante el analizador de
Espectrometria de Emision Atomica, facilitado igualmente por el area de Fundicién del
edificio D de la Facultad de Quimica, UNAM.

Otra cosa que debemos mencionar es que en las Tablas 3.1y 3.2 podemos ver la
presencia en cantidades importantes de otros elementos que, como se mencioné en los
antecedentes, se encuentran frecuentemente en el laton. Es muy probable que estos
elementos provengan de la materia prima utilizada para la fabricacion de laton o del crisol
usado para la fusion del metal u otra posibilidad podria ser de rebabas depositadas en la

segueta con la que se secciono el Cuy Zn.

En cuanto a las curvas de enfriamiento (Graficos 3.1 y 3.2), la temperatura de
vaciado para la primera fusién 70Cu-30Zn para el molde de Cu fue de 904.89°C y para
el molde de acero fue de 972.61°C, en una de esas curvas de enfriamiento se observa
un cambio evidente en la pendiente de la curva. Esto se presentd en el metal vaciado en
el molde de acero (Linea naranja), lo anterior podria interpretarse como un cambio de
fase. Para el caso de la segunda curva que pertenece al molde de Cu (Linea azul), no se
nota dicho cambio de pendiente 0 es menos evidente. Esto podria deberse a diversas
causas: una de ella y la mas comun podria ser una falla en la sefial eléctrica generada
en el termopar; otra posibilidad radica en que la temperatura de vaciado (904.89°C) es
menor a la temperatura en la cual se present6 el cambio de fase (972.61°C), para explicar
la diferencia de 68°C entre las temperaturas de vaciado, podemos decir que se presentd

debido a la escasa cantidad de metal fundido, lo que generd una rapida perdida de calor.

Para la segunda colada las curvas de enfriamiento tuvieron temperaturas similares
de vaciado para el molde de acero fue 932.67°C y para el molde de cobre fue 935.39°C.

En la curva del molde de acero (Linea naranja) se presenté un fenémeno que podria
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tratarse de una recalescencia ya que se ve un pico de temperatura y luego una caida,
dicho fendmeno se presenta cuando el metal fundido alcanza la temperatura de
solidificacion y continua en estado liquido estando en un estado meta-estable,
posteriormente la solidificacion continua sin algin cambio de pendiente aparente. Para la
curva de enfriamiento del molde de Cu se observa una pendiente menor que casi no se

nota al igual que la colada pasada.

Algo que se observa en comun en ambas fuciones para el molde de cobre es que
no se puede observar de manera clara o pronunciada la pendiente en ambas casos. Este
fenomeno puede radicar en que como se muestra en la Tabla 1.3. El valor de
conductividad térmica para el cobre es tres veces mayor al valor de la conductividad
térmica del acero a temperatura de referencia de 20 °C

Cabe recordar que como ya se ha mencionado, para el caso de la primera fusion,
donde la composicion quimica deseada era 30% Zn y 70% Cu, se tom6 como base de
calculo 1 Kg vy, por ello, se presentd un inconveniente, debido a la poca cantidad de
material fundido. La oxidacion del Zn se volvio un problema pues disminuyo de forma
significativa la eficiencia del elemento. También se cree que influyo sobre las
temperaturas de fucion y ello evito el obtener o pudo ser un motivo para no obtener la
microestructura dendritica orientada, que era la microestructura esperada para este
trabajo. Por esta razdn, se acordo para la segunda fusién, que tendria como composicion
guimica 39% de Zny 61% Cu, se aumentara la base de calculo a 2 Kg. Esta variacion en
el cambio de la carga facilitd la fusién, disminuyé la oxidacién del Zn, aumento la
eficiencia del Zn y ayudé a obtener la composicion esperada con mayor rapidez y

facilidad, en comparacion con la primera fusion.

3.3 Calculo del porcentaje de fases y microconstituyentes

Mediante la aplicacion de la regla de la palanca en el de diagrama de fases de Cu-Zn, se
obtuvo el porcentaje de las fases presentes en ambos latones obtenidos de colada como

se muestra a continuacion:
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Para el latén con 30% se asume que el 100 % es fase alfa, pues al ubicar la composicién
se nota que la zona donde se sitla dicha aleacién es completamente dominada por la

presencia de la fase o.

Para el latén con 38 % de Zn al ver el diagrama de fases se nota que esta situado en una
zona donde coexisten dos fases y son provenientes de una reaccion eutectoide, la cual
esta compuesta por ayy @ 25°C. Se muestra a continuacion los resultados obtenidos

de los calculos de los porcentajes de fases

a= w = 75.07 % de fase a
59 - 31

31—37.98

y = 9_31 2493 % de fasey

Para el calculo de porcentaje de microconstituyente (eutectoide) se realizo lo siguiente:
47 —37.98
a primaria = 2731 - 56.37 % de fase a primaria
3798 — 31

(a+y)= = 43.63 % de eutectoide (a + y)

47 - 31

Para los calculos que se tienen en la parte superior se debe de considerar que el
diagrama usado es un diagrama binario, generado al equilibrio. Por lo tanto es ideal y
tenderia a la existencia de una variacion, en primer lugar porque el proceso por el cual
se obtuvieron los latones fue un proceso, como ya se menciond fuera del equilibrio,
también existio la presencia en cantidades importantes de hierro, todo lo anterior provoca
gue las lineas presentadas en el diagrama debido a la termodinamica y cinética de las
reacciones tiendan a moverse y en ocasiones a arrojar fases o porcentaje de fases que

no son consideradas en el diagrama de equilibrio de fases binario

3.4 Evaluacién por dureza Vickers

La finalidad de realizar el ensayo de dureza Vickers fue observar el cambio de esta
propiedad a través del didmetro. Los resultados se reportan en el Grafico 3.3, en el que
se puede observar la variacion de la dureza conforme se avanza de posicién sobre el

diametro de cada una de las probetas.
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Gréafico 3.3. Perfil de dureza HV vs posicion a lo largo del diametro de las distintas probetas de latén

Tabla 3.3. Resultados de las pruebas de microdureza

Muestra Promedio de micro dureza (HV)
MAc_1 109.2
MCu_1 96.1
MAc_2 106.0
MCu_2 99.4

Como se muestra en la Tabla 3.3, el menor valor promedio de dureza Vickers se presenta
en la probeta MCu_1, mientras que el mayor promedio se presento en la probeta MAc_1.
Con la toma de los ensayos de dureza Vickers se puede determinar, que se obtienen los
valores mas grandes de dureza Vickers promedio, en el laton que fue vaciado en el molde

de acero, para las dos coladas.

Los resultados obtenidos contradicen lo que se esperaba, ya que al tener una
mayor conductividad térmica para el Cu (tres veces mas grande aproximadamente), lo

gue se esperaba, es que se presentard un enfriamiento a mayor velocidad y por lo tanto
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menor tamafno de grano y una mayor dureza, pero los resultados pueden verse afectados
por otros factores entre los que se destacan: el espaciamiento interdendritico, los
defectos superficiales generados de colada (rechupes y porosidades) y, por supuesto,
también a las diferencias que existen en composicion quimica entre las zonas en las que
se realiz6 cada ensayo; sin embargo, algo que pudo influenciar directamente sobre la
dureza y no se consider6 con anterioridad fue el largo del molde, pues el molde de cobre
y acero presentan las mismas dimensiones a excepcion de una, que es el largo, donde

el molde de cobre presenta 5 cm mas que el molde de acero.

Lo anterior podria afectar, ya que al ser mayor cantidad de metal vaciada en el
molde de Cu, la difusién de la temperatura se realiz6 de manera mas lenta lo que
ocasiono que el enfriamiento se haya desarrollado a una velocidad menor que la que se
present6 en el molde de acero. Esto pudo provocar la formacion de un mayor tamafo de
grano y por lo tanto un mayor espaciamiento dendritico secundario. Lo que a su vez
genera una disminucion en las propiedades mecanicas, que finalmente se traduciria en

una menor dureza en las probetas de latdn que fueron vaciadas en el molde de Cu.

3.5 Evaluaciéon de nanoindentacion

En la Figura 3.1 se muestran las 100 curvas realizadas a la probeta de laton MAc_1.
Cada una representa un ensayo de nanoindentacion, donde se pude observar el ciclo
tipico de carga y descarga que se lleva a cabo durante su realizacidén, que no es mas que
una grafica de fuerza vs desplazamiento y muestra como se llevé a cabo el proceso. Para
este caso, el ensayo esta directamente controlado por el desplazamiento programado
con anticipacion. Cada una de ellas se comportd de manera similar, pero arroj6 valores
diferentes, debido a que cada ensayo se ve afectado por diversos factores, entre los que
destacan el pulido de la superficie, la region en la que fue realizado, las fases y los

defectos cristalinos presentes en esa region.

En las Figuras 3.2 y 3.3 se observa en ambos casos la huella de un ensayo de
indentacion de la probeta MAc_1 y MCu_1, respectivamente. Se puede apreciar en el

inciso a) la superficie del latén en 3D, la profundidad alcanzada durante el ensayo de
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indentacion y la rugosidad. En el inciso b) se tiene la imagen de la indentacion capturada

con el microscopio integrado en el nanoindentador “Hysitron”.

Al comparar ambas superficies de indentacion, se puede ver en la imagen de 3D
gue la rugosidad es diferente en cada una de las probetas. Ademas, en la Figura 3.3 se
observa una superficie con rayas que posiblemente se produjeron durante la preparacién
metalogréfica. Lo anterior afecta directamente a las propiedades mecénicas obtenidas en
este punto, debido a la interaccién entre la muestra y la punta tipo Berkovich.
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Figura 3.1. Imagen de las curvas tipicas generadas durante la prueba de nanoindentacion, obtenida

mediante el Software Triboview de la probeta MAc_1
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Figura 3.2. Imagenes obtenidas por medio del nanoindentador Hysitron y Software Triboview a) Huella

de indentacion en 3D de probeta MAc_1 b) Huella de nanoindentacion tomada con microscopio 6ptico de
probeta MAc_1
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Figura 3.3. Imagenes obtenidas por medio del nanoindentador “Hysitron” y Software Triboview a) Huella
de indentacién en 3D de probeta MCu_1 b) Huella de nanoindentacion tomada con microscopio éptico de
probeta MCu_1
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Tabla 3.4. Resultados de las pruebas de nanoindentacion
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Gréfico 3.4. Promedio de las propiedades mecanicas obtenidas del ensayo de nanoindentacion

comportamiento elastico de un material. Esta propiedad puede ser obtenida de forma

indirecta a partir del ensayo de nanoindentacion, como se muestra a continuacion:

Modulo _
_ Profundidad
Dureza (GPa) reducido
Muestra ) (nm)
promedio (GPa) _
_ Promedio
Promedio
MAc 1 1.34 77.33 280.48
MCu_1 1.98 117.89 271.94
MAc_2 2.61 128.38 279.04
MCu_2 2.66 97.67 273.29
Propiedades Mecanicas
280.48 27 1o 279.04
128.38
TT7°89
77.33
MAC_I o MCu_li MAc_Z. MCu_2

=== Dureza (GPa) promedio

Maddulo (GPa) Promedio

Profundidad (nm) Promedio

El médulo de Young es un pardmetro de suma importancia para caracterizar el




El moédulo reducido estd dado por la siguiente expresion:

Donde:

E= Mddulo eléstico del penetrador (diamante)
v= Razo6n de Poisson del penetrador (diamante)
E,= Mddulo reducido del material (latén)

v= Razon de Poisson del material (laton)
E=Mdbdulo de Young de la muestra

Se despeja el modulo de Young de la muestra (£) de Ec.1

Los términos de la ecuacion v;y £; son la razén de Poisson y el moédulo de Young del
diamante, respectivamente. Estos valores se encuentran disponibles en la literatura (para
el diamante son 1141GPa y 0.07). Por otro lado, el modulo reducido del material se
obtiene mediante el ensayo de nanoindentacion, por lo tanto, la Unica incognita en la
ecuacion es la razén de Poisson del material (v), cuyos valores en la mayoria de los
metales oscilan entre 0.2-0.4. Por ello, se consulta la literatura se encuentra que para una
aleacion de 70Cu-30Zn el valor de la razén de Poisson es 0.37 y para la aleacién 61Cu-
39Zn el valor es 0.34 véase Tabla 1.3 [5].
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Tabla 3.5 Valores del médulo de Young obtenidos

Médulo Modulo de
Muestra reducido (GPa) Young (GPa)
Promedio Promedio
MAc_1 77.33 62.79
MCu_1 117.89 92.83
MAc 2 128.38 102.78
MCu_2 97.67 80.01

Para los ensayos de nanoindentacién, se compararon las cuatro probetas de laton. Con
ello, se obtuvo el promedio de los resultados de las 100 indentaciones que se muestran
en la Tabla 3.4, los cuales se graficaron y se pueden observar en el Grafico 3.4 donde
es facil identificar una tendencia en aumento respecto al porcentaje de zinc, ya que al
comparar la dureza, se encuentra que es mayor para las muestras que contienen mayor
porcentaje de Zn, que a diferencia de la microdureza la dureza a escala hanometrica si
siguid el comportamiento que se tenia previsto, pues a mayor porcentaje de Zn y mayor

velocidad de enfriamiento (supuesta) se debe de presentar una mayor dureza.

Al comparar las dos muestras de los latones 61Cu-39Zn se obtuvo que el latdén
denominado como MAc_2 para el caso del médulo reducido tiene un valor mayor y por
lo anto también el mayor valor de médulo de Young, por otro lado, para el caso de los
latones 70Cu-30Zn se obtuvo que el mayor valor de modulo reducido y médulo de Young
pertenecen al latdbn denominado como MCu_1, por lo que no existié una tendencia, pues
fue mayor en la primer colada para el molde de Cu y en la segunda para el molde de
acero. En la Tabla 3.5, se observan los valores obtenidos para el médulo de Young, en
el que no se observa una tendencia o comportamiento, y diferentes a los que se lograron
encontrar en la literatura, véase Tabla 1.3. Esto puede deberse principalmente a que, al
tratarse de un ensayo que se lleva a escalas del orden de los nandmetros, se puede
realizar en diferentes zonas como: dendritas, espacios interdendriticos o incluso en algun
defecto cristalino que podria explicar la variacion de las propiedades, ademas de que las

condiciones y parametros de ensayo no hecesariamente son los mismos, puesto que en
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la referencia consultada no se hace mencién de ellos. Finalmente para la parte de la
profundidad promedio no se realiza un andlisis debido a que este es un parametro
controlado. Al observar los resultados de la Tabla 3.4 se nota que no cambia mucho el
valor entre cada probeta y las variaciones que llegaron existir se deben directamente a la

diferencia de alturas que detectd el equipo durante el ensayo.

3.6 Caracterizacion microestructural por microscopia 6ptica (MO)

Figura 3.4. Imagenes obtenidas mediante MO, a) Probeta de laton MCu_1, b) Probeta de
latén MAc_1, c) Probeta de laton MCu_2 y d) Probeta de latébn MAc_2

Tabla 3.6 Se presentan los valores promedio de la fase alfa en cada una de las probetas de
laton

Muestra Tamarfo promedio de fase alfa (um)
MCu_1 15.6325
MAc_1 11.7748
MCu_2 21.7753
MAc_2 20.5785
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En la Figura 3.4, en los circulos azules, se puede observar la presencia de defectos
provenientes de colada, como rechupes e inclusiones. Estos defectos tuvieron una mayor
presencia en la primera colada con composicion de 30% Zn, lo que pudo deberse a que,
como ya se menciond, al tener una menor cantidad de metal fundido, el proceso de colada
se vuelve mas dificil de controlar. Otra causa pudo ser la cantidad de hierro presente que
genera este tipo de inclusiones. Por otro lado, en lineas rojas, de las Figuras 3.4 ¢) y d),
se puede observar la presencia de dendritas desorientadas, mientras que en las lineas
de menor tamafio, se sefialan los brazos dendriticos secundarios presentes. En estas
imagenes se observa igualmente en tono grisaceo el eutectoide, compuesto por las fases
y+a, a su vez, las dendritas que se muestran en tono blanco son compuestas en su
mayoria por fase a.Finalmente, en las Figuras 3.4. a) y b) se representa la
microestructura de la primera colada y se observan también, en un tono completamente
blanco, los granos compuestos sélo por fase a.

En la Tabla 3.6, se muestra el tamafio promedio de cada una de las probetas,
obteniendo el mayor tamafio promedio en la MCu_2 y el menor tamafio promedio en la
probeta MAc_1. El tamafio de dicha fase resulta importante pues las propiedades
mecanicas dependen o estan influenciadas en gran medida por el tamafio y la presencia
de dicha fase. Cabe mencionar que para la medicion del tamafio de grano solamente se
consider¢ la fase alfa para el latdbn con composicion 61Cu-39Zn. Esto debido a que de

esta forma se podria realizar una mejor comparacion entre ambos.
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3.7 Microscopia electronica de barrido (MEB)

akifenr V[ zoku  x1,808  ABuny
Figura 3.5. Imagenes obtenidas mediante MEB con sefial de electrones retrodispersados
(BSE), a) Probeta de latén MCu_1, b) Probeta de latbn MAc_1, c¢) Probeta de laton
MCu_2 y d) Probeta de latbn MAc_2

Para la caracterizacion de la microestructura del laton obtenida se utilizé la técnica de
microscopia electronica de barrido, mediante la cual se obtuvieron imagenes de las
micrografias (Figura 3.5.); mientras que para realizar el analisis de composicion quimica
(semicuantitativa), de forma puntual, lineal y de mapeo, se aplicé la técnica de EDS

(Energy Dispersive Spectrometer).

En las imagenes a) y b), que representan la primera colada, es decir, el laton con
composicién quimica aproximada de 30%Zn y 70%Cu (monofasico), se puede observar
la presencia de una microestructura atipica en un proceso de colada. La micrografia
revelé que mayoritariamente no hubo presencia de dendritas con la forma arborescente
caracteristica de ellas, sino que en su lugar, existieron unas dendritas con crecimiento

celular, que se encuentran con mayor frecuencia en un enfriamiento relativamente
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intermedio o controlado. La explicacion podria radicar en que el metal fundido estaba a
una temperatura no apta, o mas baja de lo deseado, por lo que la solidificacién comenzé
en el crisol y no en el molde metalico; esto favorecio la presencia de centros de nucleacion
que, a su vez, favorecieron el crecimiento celular en varias zonas de la probeta. Otra
explicacion de la presencia de dendritas celulares se puede atribuir a la presencia de
hierro que existio en un porcentaje elevado, anormal para aleacion de laton. Al tener este
elemento una temperatura de fusibn mayor, no se incorporé al metal fundido y de nuevo
funcion6 como anclaje o centro de nucleacién que beneficid la nucleacion creando
gradientes de temperatura y haciendo que el proceso de solidificacion se desarrollara
mas lento contrario a lo que se esperaba por el tipo de molde en el que se realizé el
vaciado: un molde metalico.

En un inicio, se dispuso vaciar el metal fundido en dos moldes permanentes de
distintos materiales metalicos, con la finalidad de obtener dendritas y, por tanto,
espaciamientos dendriticos secundarios de diferentes aleaciones de Cu. Una
herramienta que puede auxiliar para saber si existi6 alguna anomalia en la colada son
las curvas de enfriamiento, pero en ellas, como ya se mencion0, no se logré observar
ningun comportamiento que pudiera ayudar a explicar el crecimiento celular o granular
gue se obtuvo. Sin embargo, en su caracterizacion microestructural obtenida, se puede
observar tal caracteristica, como se ve en la Figura 3.5 a), hay una disminucion de
tamano en los cristales (grano) que en el que se muestra en la Figura 3.5 b), lo se debe
particularmente a una relativa influencia del molde en el que se solidific6. Se obtuvo como
resultado que en el molde de cobre los cristales (granos) alcanzaron un menor tamafio.
En estas figuras también aparecen algunos puntos negros que se resaltan en circulos
rojos, los cuales constituyen porosidades creadas por las contracciones que se generan
al momento del enfriamiento subito que genera la extraccion rapida de calor. Por otro
lado, la Figura 3.5 b) muestra un crecimiento dendritico en algunas zonas de la probeta,
a diferencia de la Figura 3.5 a) donde se puede apreciar el crecimiento celular de forma
mas clara y un menor numero de defectos respecto a la Figura 3.5 b), que podria
interpretarse como un enfriamiento con mayor rapidez en comparacién con el de la

Figura 3.5 a).
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En la Figura 3.5 ¢) y d), se muestran también en circulos rojos pequefas
porosidades provenientes de colada, ademas de las dendritas bifasicas conformadas de
por el eutectoide de fase o + 3 en una matriz de fase a.

En las figura 3.5 c) y d) se observan microestructuras dendriticas desorientadas,
lo que es considerado algo normal en un proceso de colada. Pero lo que sobresale es la
desorientacion de las dendritas que pueden atribuirse al porcentaje representativo de Fe,
presente en la aleacion. Cuando existe esta presencia de Fe, la aleacion de laton es
mejor conocida como “Muntz Metal” y, al revisar la microestructura reportada en material
bibliogréafico, puede observarse que es muy similar a la reportada en este trabajo. El hierro
pudo ser aportado por el tipo de fundente que se utilizé o por el crisol empleado, ya que
comunmente se funde hierro en este tipo de crisoles [14].

Figura 3.6. Micrografia de una aleacion de laton "Muntz Metal”
obtenida de colada [14]
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El microanalisis puntual se realizé en zonas de interés, con el fin de poder analizar la
variacién del porcentaje en composicion quimica. Las zonas especificas, de nueva

cuenta, fueron los cambios de tonalidades entre (granos) cristales y los espacios

intergranulares.
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Figura 3.7. Microanalisis puntuales, a) Imagen de MEB que muestra la zona en donde se realizaron

los microanalisis, b), c¢) y d) espectros obtenidos mediante EDS de diferentes zonas de la probeta
MCu_1

En los espectros de la figura 3.7, se observa el porcentaje en peso del Cu y de Zn,
obtenido en las distintas zonas de interés donde se realiz6 el ensayo. La variacion de Cu

y Zn es significativa, pues implica que hubo segregacion de Zn que no se homogenizo en

44



la aleacion de laton por completo. Los resultados pueden verse de mejor manera en la

Tabla 3.7

Tabla 3.7. Composicion quimica obtenida de EDS

] NUumero de % en peso de % en peso de
Figura
Espectro Cu Zn
Figura 3.7 b) 86 65.2 234
Figura 3.7 c) 87 58.2 30.3
Figura 3.7 d) 88 64.1 24.2

Figura 3.8. Microanalisis lineal de la probeta de laton MCu_1. En color morado
se representa la variacion del Cu; mientras que en color amarillo se representa

el cambio de composicion para el Zn

Con el microanalisis lineal (line-scan), se aprecia principalmente la distribucion de los
elementos de interés a lo largo de una zona definida; asimismo, el cambio del porcentaje
del Cu y Zn en una zona donde existe un cambio en la tonalidad entre los granos
(cristales). En la Figura 3.8, se observa que en los granos que se tornan con una
tonalidad mas clara el porcentaje de Cu decae y el porcentaje del Zn aumenta; mientras
gue en los granos que se tornan de un color obscuro, el porcentaje de Cu aumenta de

forma considerable y el del Zn disminuye de igual forma.
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Figura 3.9. Mapeo realizado con EDS de probeta MCu_1, a) Micrografia de la zona
donde se realizé el mapeo, b) Mapeo Cu, c) Mapeo Zn

El dltimo analisis que se llevé a cabo en la probeta MCu_1 fue el que se mostré en la
Figura 3.9, donde se realiz6 un mapeo con la finalidad de ver la distribucion elemental
del Cu y Zn. La primera impresion gque brinda es que la distribucion de los elementos es
bastante homogénea; sin embargo, al ver con mayor detenimiento, se observa que la

distribucion de Cu es superior y mas homogénea respecto a la de Zn. Este es un resultado
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previsto, pues la composicidn quimica tomada con anterioridad arroja que existe
aproximadamente el doble de cantidad de Cu. Se puede observar ademas que existe una

ausencia de Zn en el centro de los granos, que aumenta conforme se aproxima a los

limites de estos.
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Figura 3.10. Microanalisis puntuales, a) Imagen de MEB que muestra la zona en donde se
realizaron los microanalisis, b), ¢) y d) espectros obtenidos mediante EDS de diferentes zonas de
la probeta MAc_1
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Tabla 3.6. Composicion quimica obtenida de EDS
] NUumero de % en peso de % en peso de
Figura
Espectro Cu Zn
Figura 3.10 b) 80 62.5 26.1
Figura 3.10 c) 81 65.0 23.6
Figura 3.10 d) 82 64.9 23.6

En la Tabla 3.6 se observan los porcentajes en peso de la composicidbn quimica
obtenidos. Por ejemplo, en la probeta MAc_1, puede observarse que, a diferencia de la
probeta de latbn MCu_1, la composicion no tiene una variaciéon tan grande, lo cual se
refuerza si se presta atencion a la imagen de la zona analizada (Figura 3.10 a)); que no
se observen grandes cambios en las tonalidades de grises significa que existe una
distribucién mas homogena del Cu y Zn en toda la aleacion.

Figura 3.11. Microanalisis lineal probeta de latobn MAc_1. En color anaranjado
se representa la variacion del Cu, mientras que en color verde se representa el

cambio de composicion para el Zn.

En la Figura 3.11, se muestra el microanalisis lineal llevado a cabo en la probeta. Al
observar los espectros de la variacidn en porcentaje, se percibe que no hay grandes
cambios de él en el Cu y en el Zn (a diferencia de la Figura 3.8). Por su parte, al ver
detenidamente la micrografia, se observa que no hay grandes diferencias en las
tonalidades, pues los tonos en gris son bastantes semejantes entre si, lo cual fundamenta

lo que se obtuvo en el line-scan. La unica variacion grande que se muestra es un defecto
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obtenido de colada cuando el line cruzo; en este sitio se observa un decaemiento muy

grande de ambos elementos (Cu y Zn).

Cu Kal Zn Kal

L

Sow L) ' mm L}
Figura 3.12. Mapeo realizado con EDS de probeta MAc_1, a) Micrografia de la zona
donde se realiz6 el mapeo, b) Mapeo Cu, ¢) Mapeo Zn
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Enla Figura 3.12 se muestra el mapeo realizado a la probeta de laton, identificada como
MAc_1. Puede observarse que la distribucion del Zn es demasiado aleatoria y que hay
una disminucién de nuevo en el centro de los granos de la aleacién. Por otro lado, la
distribucién del Cu es bastante homogénea y uniforme en toda la zona analizada de la
probeta MAc_1.
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Figura 3.13 Microandlisis puntuales, a) Imagen de MEB que muestra la zona en donde se realizaron
los microanalisis, b), ¢) y d) espectros obtenidos mediante EDS de diferentes zonas de la probeta
MCu_2
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Tabla 3.7. Composicion quimica obtenida de EDS

) NUumero de % en peso de % en peso de
Figura
Espectro Cu Zn
Figura 3.13 b) 72 58.6 31.3
Figura 3.13 ¢) 73 49.6 394
Figura 3.13 d) 74 57.2 32.1

En los resultados obtenidos por medio del andlisis puntual que se realizé en el espacio
interdendritico muestran una disminucién en el porcentaje en peso del cobre; mientras
gue en los analisis puntuales realizados dentro del brazo principal de la dendrita el
porcentaje de Cu present6 un aumento. Esto se debe a que las dendritas estan formadas
de fase alfa, la cual en su mayoria como ya se mencion6 con anterioridad es una solucion

sélida rica en cobre.

Figura 3.14. Microanalisis lineal de probeta de latbn MCu_2. Se muestra en
color azul la variacién en el porcentaje del Cu, mientras que en color morado

se representa el cambio de composicion del Zn.

En la Figura 3.14 Se decidio realizar el andlisis lineal de la probeta MCu_2 entre las
dendritas y espacio interdendritico con el fin de observar el cambio de porcentaje del

cobre a través de la zona de interés. Pudo observarse que el porcentaje de Zn es mayor
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en la zona interdendritica que en la propia dendrita; mientras que el porcentaje de Cu se
comporta de manera inversa, pues se observa un incremento en la zona dendritica y una
disminucion evidente en la zona interdendritica. Esto es debido a que toda la zona

interdendritica es formada principalmente por un microcontituyente rico en Zn

Cu Kal Zn Kal

. 100pum . . 100pum .

Figura 3.15. Mapeo realizado con EDS de probeta MCu_2, a) Micrografia de la zona
donde se realiz6 el mapeo, b) Mapeo Cu, c) Mapeo Zn
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En la Figura 3.15, el objetivo es observar la distribucion del Cu, que es bastante
homogénea y constante en toda la zona; mientras que, en el caso del Zn, se observa con

mayor presencia en el espacio interdendritico.
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Figura 3.16. Microanalisis puntuales, a) Imagen de MEB que muestra la zona en donde se
realizaron los microanalisis, b), ¢) y d) espectros obtenidos mediante EDS de diferentes zonas de
la probeta MAc_2
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Tabla 3.8. Composicion quimica obtenida de EDS

) NUumero de % en peso de % en peso de
Figura
Espectro Cu Zn
Figura 3.16b) 75 60.1 28.5
Figura 3.16 c) 78 57.6 31.1
Figura 3.16 d) 76 49.5 39.0

En la Tabla 3.8, se pueden observar los resultados de los espectros donde existe una
variacién de los porcentajes en peso de Cu y Zn. Podemos ver que la distribucién del

porcentaje de Cu es mas dispersa que la que se obtuvo en la probeta MCu_2.

Figura 3.17. Microanalisis lineal de probeta de latobn MAc_2. Se muestra en
color azul la variacién en el porcentaje del Cu, mientras que en color morado

se representa el cambio de composicion del Zn.

En la probeta de laton (Figura 3.17), con composicion 61Cu-39Zn y vaciada en el molde
de acero, se observa de forma acentuada, a diferencia de la probeta MCu_2, que la
presencia del Cu, justo en el borde de la dendrita, decae de forma significativa en
porcentaje y se mantiene constante hasta que llega al borde de la siguiente dendrita,
donde decae la presencia del Zn. Lo anterior se debe a que los espacios interdendriticos

estan compuestos por un microcontituyente que cuenta con grandes cantidades de Zn;

54



mientras que las dendritas estan formadas de la fase o, que practicamente son base Cu

y, por lo cual, se observa el aumento de Cu dentro de las dendritas.

25pum

Cu Kal Zn Kal

25um 25um

Figura 3.18. Mapeo realizado con EDS de probeta MAc_2, a) Micrografia de la zona
donde se realiz6 el mapeo, b) Mapeo Cu, c) Mapeo Zn

En la probeta MAc_2 se observa que la presencia del Zn aumenta en los espacios

interdendriticos y disminuye al estar dentro de la dendrita. Al igual que en el mapeo de la
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probeta MCu_1, para este caso, a diferencia de las probetas de la primera colada, se
observa una mayor heterogeneidad en la distribucion del Zny el Cu, aunque el porcentaje
de Zn aumentd considerablemente por lo cual podria esperarse una distribucion mas
homogénea, pero por el contrario el Zn se segrego alrededor de las dendritas que fueron
formadas en su mayoria por solucion solida de Cu.La caracterizacion realizada mediante
el microandlisis semicuantitativo por la técnica de EDS (puntual, lineal y mapeo) se llevo
a cabo satisfactoriamente en cada una de las probetas de la muestra, donde se
seleccionaron zonas de interés en cada una de ellas con la finalidad de que fueran lo
suficientemente representativas. Los resultados obtenidos a partir de dicho microanalisis
son congruentes entre cada uno de ellos, pues, al compararlos, las variaciones de Cu y
Zn son similares en cada una de las probetas de latén analizadas. Como generalidades,
se puede decir que los latones con porcentaje del 30% de Zn presentan un crecimiento
granular y una distribucion de composicion con mayor homogeneidad en la probeta
MAc_1. En las probetas de laton con composicion quimica de 38% de Zn se obtuvieron
estructuras dendriticas de forma arborescente y se observo que en ambas el Zn disminuia

de forma considerable en los espacios interdendriticos.
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La temperatura de vaciado y la composicion quimica influyeron sobre la
microestructura resultante y sus propiedades mecénicas. Por un lado la mayor
temperatura de vaciado registrada fue de 972.61°C esta temperatura se obtuvo en
la primer colada en el molde de Acero; mientras que para el caso de composicion
la primer colada presento un mayor contenido de Fe, lo cual pudo tener influencia
e incrementar las propiedades mecanicas.

El medio de enfriamiento (molde) influye en gran medida sobre el tamafio de grano,
pero para el caso de este trabajo otro factor importante a considerar fue la
cantidad de metal vaciado en los moldes al ser mayor en el molde de Cu (es mas
largo el molde) dio como resultado la presencia de un mayor tamafio de grano para
el molde que presento mayor volumen de metal fundido debido a que el
enfriamiento presente fue a menor velocidad comparado con el presentado en el
molde de acero lo que ocasiono una solidificacion a menor velociodad

La caracterizacion de la microestructura a través de la MO y la MEB permitio
conocer la forma en la que se distribuyeron los elementos principales: Cu y Zn.
Ademas, permitié conocer la estructura final obtenida de ambas coladas de laton
y determinar el tamafio de grano obtenido en cada probeta.

El mayor tamafio de grano promedio de fase a se presentod en la segunda colada
en ambos latones con composicion 61Cu-39Zn. ElI menor tamafio de grano
promedio se presenté en la probeta denominada como MAc_1

Al realizar el perfil de microdureza se pudo determinar que el menor valor
promedio se presentd en el latdbn vaciado en molde de Cu para ambas
composiciones de laton.

Para el modulo reducido y modulo de Young el mayor valor promedio se presento
en la probeta MAc_2 vy el menor valor promedio fue para la probeta MAc_1.

En la primera colada del laton 70Cu-30Zn se obtuvo un crecimiento celular o
granular de dendritas, por lo que no se pudo observar la estructura “tipica”
arborescente de estas. Para la segunda donde se obtuvo el latbn 61Cu-39Zn la
forma de las dendritas fue arborescente pero es influenciada por la presencia del

micrconstituyente eutectoide.
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El porcentaje de fases para el latobn 70Cu-30 Zn se considera un 100% de fase
alfa, por otro lado para el laton 61Cu-39Zn se calcul6 mediante la regla de la
palanca el porcentaje de fase con el diagrama al equilibrio, para la fase o fue
de75.07% y para la faseyde 24.93%, finalmente para el microcontituyente
eutectoide se obtuvo un resultado de fase o primaria de 43.63% y para el
eutectoide de 56.37%

El latén de la segunda colada denominado con composicién quimica 69Cu-31 Zn,
esta compuesto por una fase y un microconstituyente eutectoide. La fase presente
es a que se origina antes de que ocurra la transformacion eutectoide una vez
ocurrida la transformacion eutectoide se forma el micrconstituyente compuesto por
la fase oy la fase y que es denominada en la literatura como fase beta, la
diferencia entre la literatura y lo encontrado en el diagrama, radica en que el
diagrama empleado fue construido en condiciones ideales y al equilibrio; mientras
gue la colada realizada en el presente trabajo se realiz6 en condiciones no

controladas y por lo tanto fuera del equilibrio.
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