
2c¡ 
'? . -- ::J-

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA 
DE MEXICO . 
FACULTAD DE CIENCIAS ·t. 

',''·:""/ 

.-.· 

"ESTUDIO DE LOS DEFECTOS ASOCIADOS A LA EVOLUCION DE LAS 
TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION MARTENSITICA EN FUNCION 

DE LA TEMPERATURA DE TEMPLADO" 

T E S 1 S 

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE: 

F 1 S 1 C O 

PRESENTA: 

Martha Teresita Ochoa Lara 

México, D. F. Abril de 1992 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



Res timen 

Int.roducci6n 

INDICE 

CAPITUl..O I. LA TRANSFORMACION MARTENSITICA 

1. 1 TRANSFORMACIONES DE FASE 

1. a LA TRANSFORMACION MARTENSI TICA 

P4.g1na. 

1.2.1 Propiedades y caract.orist.icas de la Trans~ormación 

mart.ensi t.i ca. 

1.2.2 TransCorma.ciones mar t.ensi t.1 cas an1 sot.itr m.1 cas • 

1 

a 

4 

s 

isolérrnicas 7 

1.2.3 TermodinAmica da la t.ransCorma.ción marlensit.ica 7 

1.2.4 Mart.ensit.as t.ermoelAst.icas y no t.ermoe1Ast.1cas 10 

1.2.5 Propiedades de las t.ransCormaciones mart.enslt.icas 13 

1. 2. e Nucleación 1!5 

1.2.7 MorCologia de la Case mart.ensit.ica 17 

1. 3 TRANSFORMACION MARTENSITICA EN LA ALEACION cu-Zn-Al 17 

1. 4 DEFE=OS 23 

1.4.1 Precipit.ados 23 



1. 4. 2 Dislocaciones 24. 

1.4.3 Dislocaciones mixt.as 26 

1. 4. 4 Dominios de orden '2:7 

1. 5 ESIUDIOS ANTERIORES SOBRE LA INFLUENCIA DEL ORDENAMIENTO 

ATOM'.ICO EN LAS TEMPERATURAS DE TRANSFORMACION MARTENSITICA 30 

1.6.1 Estudios anleriores sobre la influencia de la 

temperatura de t.emplado en las temperaturas de 

t.ransformación. 30 

1.5.2 Est.udios sobre la influencia de ordenamiento at.ómlco 

en las lemporaluras de t.ransCorma.ción 37 

CAPITULO II. DESARROLLO EXPERIMENTAL 41 

2.1 U?ATAMIENTO TERM'.I CO Y MEDIDA DE LA TEMPERATURA DE 

TRANSFORHACI ON MARTENSI TI CA 41 

a. a ESTUDIO DE LA.3 MUESTRAS POR TECNI CAS DE M'.I CR=OPI A 

ELECTRONICA DE TRANSHISION 47 

2. 2. 1 Prepar~ción de las muest.ras para microscop! a 

eleclrónica de transmisi6n 47 

2. 2. 2 Observación de las muest.ras en el microscopio 

electrónico de t.ransmisión 48 



CAPITULO III. RESUL.TADOS, DISCUSION Y CONCLUSIONES 51 

3.1 RESUL.TADOS 51 

3.1.1 Resul~ados de calorimet.ria diCereneial de barrido 51 

3. 1. 2 Resul t.ados obt.enidos por l.écnicas de microscopia 

elect.r6nica do t.ransmisi6n 

3. Z DISCUSION DE RESULTADOS 

3.2.1 Result.ados calorimét.ricos 

59 

69 

69 

3.2.2 Ef"eclo de los precipitados y los anillos de 

di sl ocaci ones 

rnart.titnsi t.ica 

3. 3 CONCLUSIONES 

la t.emperat.ura de t.ransCormae16n 

APENDICE A. CALORIHETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO 

APENDICE B. MICR=OPIA ELECTRONICA DE TRAHSMISION 

B.1 Descripción del aparat.o 

B.2 Poder de resolución 

B.3 Dirracci6n de elect.rones y la ley de Bragg 

B.4 Rod reciproca y esf"era de Ewald 

BIBLIOGRAFIA 

73 

75 

77 

81 

81 

es 
86 

87 

89 



RESUMEN 

Se ut.iliz6 la t.éenica de Calor1rDl!tt.r1a Oif'erencial de 

.barrido para medir las t.omporat.uras de t.ra..nsform.a.c16n rna.rt.ensit.lca 

de muost.ra.s de- la. aleación con memoria de f'orma Cu-Zn-Al. después 

do haber sido somot.idas a un t.rat.amient.o t.érmico. Las t.emporat.uras 

de t.ra.ns~ormación .llledidas se relacionaron con las t.emperat.uras de 

t.emplado, mediant.e consideraciones sobre la evolución del grado de 

ordenamient.o at.órn.1.co ~a ea.da muast..ra durant.e el t.rat.amient.o 

t.4rmico aplica.do. So est.udla.ron con microscopia alect..rónica de 

t.ransrnisión los ef'ect.os producidos durant.o la t.rans!'ormación 

1na.r-t.ensit.J.ca por def'ect.os t.alos como procipil.ados y anillos de 

dislocaciones princl~men~u. 



INTRODUCCION 

El objet.ivo principal de est.e t.rabajo es est.udiar los 

efectos producidos por la lemperat.ura de t.emplado en la 

t.emperat.ura de t.ransformac16n mart.ens1 t.ica en muest..ras de 

aleaciones con memoria de forma Cu-Zn-Al. y estudiar la influencia 

de def'ect.os t.ales como precipitados y y anillos do dislocaciones 

durante la transformación mart.ensit.ica. 

El present.e lrabajo describe los result.ados de ese 

est.udio y expone algunas conclusiones int.eresant.es sobre la 

cinética asociada a las diferent.es temperat.uras do templado. Para 

ello hemos dividido la present.aci6n de la siguiont.e manera. 

El primer capit.ulo consta de t.res parles que resumen 

nuest.ra búsqueda bibliográfica y son: la t.eorla acerca de la 

t.ransform.ae16n mart.onsllica. la descripción de los de~ect.os t.al&S 

como preeipit.ados y, anillos de dislocaciones. dislocaciones y 

~ront.eras de dominio y por últ.imo algunos de los trabajos 

realizados anteriormente con el lema de est.e est.udio. 

El segundo capitulo se refiere al desarrollo experimenlal 

realizado en est.e t.rabajo. y considera principalmente las 

TécniC:as de Calorimet.ria Diferencial de Barrido y Microscopia 

Elect.róniea de Transmisión. 

El tercer eapit.ulo cent.lene la descr1pci6n de los 

resultados. la discusión de ollos y las conclusiones. 



Además se incluyen dos pequel"l:os apéndices. El apéildice A 

se ret"iere a la descripción de la técnica de calorimelria 

dit"erencial de barrido y el apéndice B contiene una explicación 

acerca de los principales aspect.os de la Mmicroscopia Eleclrónic~ 

de Transmisión. 
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CAPITULO 1 

LA TI>ANSFORHACIOW MARTEHSITICA 

1. 1 TI>ANSFORMACIOHES DE FASE 

Un mal.erial. desde el punt.o do vist.a núcrosc6pico. puode 

present.ar r&giones o zonas. llamadas fases. que se d.ist.inguen unas 

de et.ras por su est.ruct.ura crist.al!na. 

Un& t.ransCormación do faso implica un re~rreglo 

reacomodandent.o, por medio de una fuerza mot.ri:. del conJunt.o de 

6.t.omos que conforman dicha fase. Es decir una diferencia de 

energia libre del est.ado inicial y í'inal. 

Sabemos que Gibbs clasificó las t.ransformaciones 

homogéneas y het.erogéneas C0). Las pri~ras ocurren si t.odas las 

part.es de arreqlo so t.ransforman al ndsmo t.iempo. Las 

het.erogénoas e>d.st.on cuando on el mat.erial pueden dist.inguirse 

regiones que se han t.ransf'ormado y et.ras que t.odavia no lo han 

hecho. Ademas, las t.ran»form.aciones se han clasificado a~endiendo 

al mecanismo de ~ransformación: en ~ransformaciones no diCusivas y 

difusivaa. nucloac16n y crocinU.enLo. En ol ca~o d• ea~o ~rabajo, 

.. 



molo eo t.rat.arA.n lag primera9. 

1,2 LA TRANSFORMACION MAR1"ENS!TICA 

Hist..6ricarnent..e, :s;;.o ha. donominado €o..s:e mart.ens1t.ica. Co 

Mart.ensit.e. simplement.e) a la obt.enida por medio do un t.omplado 

part.iendo de la faso y de los aceros ql.lO a su vez so le denominó 

fase Aust.en1t.1ca. Co Aust.enit.a). Con el t.iompo, pa.ra ot.ras 

aü.eaciones los nombres Aust.enit.a y Mart.ensit.a se extendieron a la 

f'ase madre y la quo resul.t.a del proceso do enf'ria.do 

rospect.ivament.e. L.a t.ransición de f'aso ocurrida. ent.ro las :!'ases 

Aust.enit.ica y Mart.onsit.ica es conocida. como la Transf'or.m.aci6n 

M.a.rt.ens1t.ica CO). 

1 .. 2.1 Propiedades y caract.erist.ica.s de la t.ran!A!"ormación 

ma.rt.ensit.ica.. 

1-a t.ransf'orrnación rnart.ensit.ica es de t.ipo displaeivo. es 

decir, que no oxist.e difusión do At.omos dura.nt.e la reacción. sino 

un fttlCl'Vimient.o colect.ivo y coordinado de un gran número de At.omos 

en una región de la mat.riz. La velocidad de crecim1ent..o de la 

t,ransformaci6n es en general del orden de la del sonido en el 

mat.eria.1 en cuest.i6n, y puede medirse pcr medio de una. set'ial 

eléc~rica producida por la int.eracción do olecLrones en la 

inlerfase CO). 
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Desde el punt.o de vist..a t.er modi ná.m.1 c;o, las 

t..ransformaeiones do fase en est.ado s611do pueden clasificarse en 

t.ransf'ormaciones de primar orden • si las pr.lmeras derivadas do 

los pot.eneiales 

orden, si las 

t.ermodiná.micos son d..1scont.1nuas. o de segundo 

primeras derivadas de los pot.enciales 

t.ermodinAmicos son cont.inuas y las segundas diseont.inuas. La 

t..ransf'ormac16n mart.ensit.ica es de primor orden. lo que significa 

que las cant.idades !'isicas relacionadas con las primeras 

derivadas, como son la def'orm.ac16n, la presión, el volumen sean 

discont.inuos. Por ejemplo, una consecuencia de la dlseont.inuidad 

del volumen es la f'ormación de int.erf'aces ent.re la aust.enit.a y la 

mart.ensi t..a. 

Durant.e la t..ranstormac16n mart..ensit.ica se produce una 

deformación homogénea y se da una correspondencia biunivoca ent.re 

los át.omos de la red original y la t.ransform.ada. 

Ma.t.emá.t.icament.e, la deformación es homogénea si las 

component.es de los despl azam.l ent.os de cada punt.o del cuer pe 

deformado son función lineal de las coordenadas del punt.o en la 

red original. Sea H la. m.at.ri:z que represent.a la. detormación 

homog•nea y X un vect.or en la est.rucLura original que se conviert.e 

en Y en la red deformada: Y = H X. Una caracLeris~~ca gaoméLri.ca y 

macroscópica de la detormación homogénea es que las lineas rect.as 

se Lransforman en lineas rect.as y los planos en planos. EsLo puede 

observarse en el Microscopio ópt.ico. 

La t.ransform.aeión mart..ensit.ica t.iene la caract.erisLica de 

present.ar un plano do hibiLo. el cual separa la !'aso AusLeniLica 



de la Mart.ensit.ica y el cual i nvar i ant.e durant.e 1 a 

t.ransCormaci6n mart.ensit.ica. Ot.ra caract.erist.ica de est.e plano 

que sus indices son irracionales. 

1.2.2 TransCormaciones mart.ensit.icas anisot.érmicas e isot.órmicas. 

Una t.ransrormaci6n mart.onsit.ica es anisot.érmica cuando no 

necesit.a energia t.érmica para act.ivarse. En ot.ras palabras, si la 

t.emperat.ura mant.iene const.ant.e. la t.ransCormación no 

cont.inuará. La t.ransCormación llama isot.érmica cuando al 

mant.ener la t.emperat.ura const.ant.e cont.inóa ocurriendo. En la 

t.ransCormaeión mart.onsit.ica. ést.a es anisot.6rmica. 

1.2.3 Termodinámica de la t.ransCormacion mart.ensit.ica 

Es eomOn denotar por Ma a la t.omperat.ur.a a la. cual. 

comienza la Cormación dll!t la f'ase Mart.ensi t.ica, y Mt a la 

t.emperat.ur.a. a la que t.erm.lna est.e proceso. En el caso de la 

t.ransCormaci6n inversa C la t.ransic16n de mart.ensit.a a aust.enit.a 

cuando se eleva la t.emperat.ura ) • a la temperat.ura A la qua se 

inicia la Cormaci6n de aust.enit.a se le denot.a por A. y a la 

t.emperat.ura a la. que cesa por Al. 

Cuando se vuelve a calent.ar el sist.ema. es decir al 

ll•vars• a cabo la ~ransformaeión inversa. s• observa qua •xist.e 

un ciclo de hisléresis C Fig.1.1 '· por lo que las t.amperaluras de 

~ransformación M. y Al no coinciden. as! como Lampoco As y Mt. 
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t...a. :fuerza mot.riz que impulsa la t.ransf'ormación 

mkrt.ens:it.ic.a. es la di:ferencia ent.re la. energ1.a libre de Gibbs de 

la f'ase aust.en!t.ica GA y de la :fase mart.onsit.ica Gu C:figura 1. 2:> y 

por modio de ella es posible la f'ormaci6n de las placas de 

Kart.ensit.a la Aust.enit.a. Est.o implica cambios de volumen y 

f'ormaci6n de int.or:fases, as! do:form.a.ción elAst.ica. e incluso 

pl&st.ica de la :fase madre. Para el caso de la aloaci6n Cu-Zn-Al. 

es úlil analizar el diagrama de energia libre de Gibbs de las 

f'ases aus:t.en1t.1ca y mart.onsit.ica CFig. 1. 2). as! como la de las 

Cases est.ables C et y y ) GE durant.e t.odo el proceso. 

Las observaciones c¡ue pueden ser hechas a part.ir de la 

gr~:fica ant.erior son: 

1) GE < GM en t.odo el int.ervalo 

2) Las f'ases est.ables E C o. y r ) son m.As est.ables 

aba.jo de TE, es decir en el intervalo en el que Gs: < GA • Est.e 

hecho se debe a que la dif'erencia de energla libre de Gibbs ent.re 

la Aust.Gnit.a y la :fase est.able C AGA-E ) en ese int.ervalo es mayor 

que cero, lo cual indica. que el paso de la Auslonit.a a la !'ase 

estable doberia ser un proceso espont.Aneo. Como en est.e proceso se 

desea conservar C ••congelar·· ) la Aust.enit.a. a bajas t.emperat.uras 

C:io: t.omperat.ura ambient.e) • debe sor evit.ada la formación de l.as 

Cases ost.ables lo que so logra enCriando rApidament.o. 

3) To es la temperatura en la. cual GA • Gw. En el 

intervalo el que T < To , Gw. < GA. Est.e hecho indica que la 

f'ormación de la Ma.rt.ensit.a deboria ser espont.Aneo en ese int.ervalo 

de t.emperat.ura a part.ir de To, aunque en realidad comienza a 



f'ormarse en T = Ms C Ms < To ) • L.a. razón de est.o es que al 

f'orDUU""se las plaquetas de Mart.ensit.a se t'orm.an int.erf'ases en. la 

ma.t.riz. a.si como def'orma.c:iones elA.st.icas y/o plást.ica.s do la 

Aust.enit.a. Por est.e mot.ivo es necesario " sobre-enf'riar .. a la 

f'ase aust.en1t..1ca para lograr que la dit'ereneia de energia libra 

compense est.as cont.ribuelones a la energia t.ot.a..l. As!. b.GA - AGw 

es la f'uerza mot.rlz con la que se lleva a cabo la t.ransform.a.e16n 

mar t.ensi t.i ca • 

~.2.4 Mart.ensit.as t.ermoe1Ast.1cas y no t.ermoelAst.icas. 

Las t.ra.nsf'orm.a.c101\0S m.a.rt.ens1t..1ca.s anisot.érmicas pueden 

clasif'icarso como 

1) Mart.ensit.as t.ermoe1Ast.1cas. 

2.) Mart.ensit.as no t.ermoe1Ast.1cas. 

Las ma.rt.ensl t.a.g t.armoel'-st.icas t.ionen la propiedad de 

conservar un equilibrio t.ermodinAD\ico a cada t.eMpOrat.ura ent.re la 

energia t.érmica y l&. elAst.ica. mient.ras que las no t.ermc:.elá.st.ieas 

no lo present.an. 

Para generar Mart.ensit.a no-t.ermoelAst.ica. se requiere de 

una f'uerza motriz grande C ¿GA-N ) durante la t.ransf'ormación, Est.o 

implica que exist.a un sobre-enfriamJ.ent.o C To - Ms ) grande 

t.amb16n. m.ient.ras que en el caso de las t.ermoelAst.icas. t.anto la 

f'uerza motriz corno el sobre-enf'riam.ient.o son pequef'fos. Para las 

no-t.ermoel.á.st.lcas se t.iene un cicl.o de hist.éresis grande con 

respeet.o a las t.ermoelá.st.icas C:por ejemplo en el caso de Fe-Pt 
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desordenado). Las placas de la Marlansila lermoel~~t.ica crecen m,ig 

lent.ament.e Cinclusive es posible verlas crecer en el microscopio 

ópt.ico). 

Durant.e la t.rans!"ormación mart.ensi t.ica, el volumen 

cambia. En el caso de las t.ermoelAst.icas el cambio de volumen es 

peque no 1Y. aprox. ), respect.o a las no t.ermoelAst.icas, por lo 

que est.a dit"ereneia se ha llegado a considerar una condición 

necesaria. para t.enor una Ot.ra 

caract.erist.ica de est.a .:.U.t.ima. es que en g~neral las est.ruct.uras 

muest.ran un alt.o grado de ordenamient.o at.ómico. 

La. tuerza mot.riz necesaria para f'ormar la.ti: placas de 

ma.rt.ensit.A no t.ermoelAst.ica es mayor que para; la t.ermoelAst.ica. 

Las placas en el caso de la primera crecen hast.a ciert.o t.amal'fo, 

mient.ras se generan nuevas que cesarán su crecimient.o en las 

mismas circunst.ancias aunque la lemperalura siga descendiendo. En 

cambio en la segunda crecen t.odas las placas generadas C nuevas y 

viejas), hast.a ocupar el volumen disponible. 

Como se explicó ant.eriorment.n,en las Mart.•nsit.as no 

t.ermoel;i.st.icas la det"ormación de cort.e y el sobre-enfriamient.o 

CTo-Ms) son grandes, por lo quo se cree quo el mecanismo de 

crecinúent.o permanent.e no ocurre y las placas crecen r4.pidament.e 

hast.a su dimensión f'inal. En cambio en las t.ermoel.6.st.ieas, la. 

daf'ormación de cort.e y su sobre-•nf'riamienLo son peque~os. lo que 

implica que el crecimient.o de la MarLensila solo se deLiene cuando 

el cambio en la energia libre de Gibbs C AG•-w ) se equilibra con 

la energia de def'ormación genorada en la Aust.enila. Dicho de ot.ra 

11 
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manera, no exist.e !'lujo plAs.t.ico y el equilibrio que se alcanza es 

ant.re l.a enorg1a de def'orma.c16n elAst.ica y la di!'orencia de 

•n•rg1a libro. proporciona.da. por el G$t.ado de onorg1a. libre mA.ia 

bajo de la !'ase Hart.ensi t.ica. Conf'orme la t.empe:at.ura desciende 

hay m.o\.s energia libre disponible para crecer o par~ formar placas. 

las que dejan de crocor cuando han ocupado ol volumen disponible ó 

cuando han generado una cant.idad do def'orma.ción suf'icient.e para 

llegar a olro est.ado de equilibrio . 

)\,.¡.-. ___ .¡.... __ 
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\omado el-. td). 
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)1.-i----...... -~ 
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corre•pondi.•ril•• 
y b> Tlpo u. Dlbujo 

En el caso de las mart.ensit.as t.ermoelAst.icas. puede 

ocurrir que al realizarse la t.ransf'ormac16n invorsa, la energ!a 

elAst.ica acumulada aclOe en el mismo senl!do que la energ!a 

lérmica, lo qua ayuda a f'ormar la aust.onila proma.t.uramenle, por lo 

que se t..endria que MS!>An. Si ocurro ost.o, la t.ransf'orm.ación 

mart.ensilica se clasif'ica como t..ermoelAslica de lipo I y si Ms<All 

ser~ do t.ipo II C6). L• Figura 1.3 mueslra los ciclos de 

hislóresis correspondionles a osLas LransCormaciones. 
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1) Pseyd09last.icidad. 

Est.a propiedad se present.a. cuando a. la muest..ra. est..ando 

•n fase aust.en1t..1ca, le es aplicada una carga que la deforma, la 

que al ser r•t..irada permit.• a la muest.ra recuporar t.ot.a.l.ment..o su 

forma original. Lo int.eresant.• es que el fenómeno cont.inóa 

present..6.ndose aunque se logren det'ormaciones relat.iva.ment..e 

CTm 
/3 - Martenalta 

/3- Martenslta 

E 

grandes, que en un int.ervalo en que se esperar1a que el mat..eria.l 

most.rara un com.port..a.mJ.ent.o pl6.st.1co. La razón por la que •st.• 

etect..o s• da, es que a part.ir de un esfuerzo am Cv.r Figura 1.4) 

la aplicación del estuttr'Zo induce la. t.rans('orrnaci6n da f'ase 

ma.rt.ens~t.ica. en lugar de una detorma.c16n pl•st.ica. La Figura 1.4 

esquama.t..iza. el com.por\.amient.o del mat.eria.l al serle aplicada una 

carga C6). 
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a:> Efect.o memoria 9,!!, ~· 

Se produce cuando se def'orma. la muest.ra mediant.o un 

esaf'u•rz.o est.ando en la. f'aso ma.rt.ens1t.ic:a de manora que su Corma. 

ext.erna. cambie y luego so sube la t.emperat.ura hast.a obt.ener una 

t.empera~ura mayor qua As'. En est.e caso la muest.ra recuperará la 

!'orina qua t.enla cuando est.aba en la !'aso aust.enit.ica. Podemos 

decir que la f'orma. original do la Aust.onJ.t.a. so ha "memorizado"C6:>. 

Se ha observado quo est.o tenómeno present.a 

generalment.e on aleaciones ordenadas y con t.ransf'orm.aci6n 

mart.ens1t.ica de t..ipo t.ermoelAst.ico. ~ Figura. 1.5 ilust.ra est.e 

renómeno. 

A M M A 

TI (/J' D ~ 

a b e d 

T >At T<Mt T< Mf T>At 

Fi.g. 1.. ?J Efeclo "'9mori.a. d• forma. En La mu•alra. •• •f'ICU•f'lll'O. 
f09• o.u•l•nCl\.co. a. uno. L•mp•i-a.Luro. ma.yor qu• Al; b) la. mu••lra. 

•• l\•va. lo. fo.e• me11"l•n•Í li.ca. por modlo d. •nfri.CLmi.enlo 
rclpLdo a. una. Lemperotura. qu• W•• cJ •• op\.\.cQ. Uf\ ••fu•r20, 
<t-lorm.a.f'ldo \.a. mu••li-o.; d> r•o.li.za. lo. lr~rorn>CLci.o"" i.f'lvar•a. 
ho..ata. obl•rwtr la. (u.& a.u•l•n(Li.ca. rruevomof>l• lemperolurg. 

moyor a. Al y •• ob••l"va. qu• lo. mu•olra. pr•••nla. la. lormo. 
origi.r.ol. Tonta.do d. \.a. A•I. <& 

14. 



3) ~ ~ de mgmoria si!!. f'orma. 

En .st.e caso. se dice que se memoriza. t.ant.o l.a forma. d• 

l.a muest.ra on l.a. f'a.s• aust.en!.t.ica como l.a da 1a. faso mart.ens1t.ica. 

Lo cua1 se logra mediant.e 1a. ap1ica.ción de un t.rat.amiont.o 

t.ermo-macAnico. En la Figura 1. 6 se esquematiza est.e .f'enómeno C6l. 

A M M M A M 

T¡ cq 
•ti (/ll TI(/ D D D D OD 

6 tp cr=o 

a b e d 8 f 

F\.g. A. es Doble •íee:lo me....ari.a. En la. """••lra. •• enc·.J•nlra. 
la. fcu.e a.YalenCli.C.:1; bJ •• u .• va ca.bo •l •nfri.omi.•nt.coo ro'pLdQ 

ha. ca."'bi.a.do \a. forma. d• lo '"""••lro>; a.pllca. •atuerso; 

llega. ol ••lodo mGrlena{l\.co y d.torma. pLCÚ.1.Lcom•nl• 
w.yeal.ra. combi.o.ndo la. forma. ct. lo 
lrG.t'>efornoa.c1.ó"n i.nv•l'ltG <col•nlando> y r•cup•ro. la. formo. 
orlg\.na.L: h vv•lv• bo.,.a.r La. l•mpera.lura. Mala. lle9ar 
nuevo.ment• a. la. ta.• mort.enei'.ti.co, en lo. que lo rrw.a••lro retomo La. 

tor- qu• - le di.o a.hC en el pri.mer ci.clo. Tomado d• lo. R•Í. fG 

1.2.e Nucleación 

Act.ualment.e no se t.iene una explicación clara acorca del 

origen do la. t.ransf'ormación y el crecim.tont.o de las placas de 

ma.rt.onsit.a. Las t.eorias propuest.as explican bion alguna. part.e del 

proceso. pero implican cont.radiccionos en algunos det.alles. o 

simplernent.e no pueden comprobarse. 
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Como primera explicación. se recurrió a la t.eoria clAsica 

de nucleación que prodice la f'ormación de embriones elipsoidales 

que van creciendo hast.a alcanzar un t.amarro crit.ico. A part.ir de 

ese t.ama11o crit.ico la t.ransf'ormación ocurre y los embriones crecen 

rapidament.e para formar las placas de rnart.onsit.a. Sin embargo. el 

t.am.a.l'lo predicho por la t.eoria para los olipsoides es muy grande 

por lo que la-energia requerida para formarlos t.ondria que ser rnA.s 

do la disponible C6). 

ot.ra t.eoria maneja la idea de que en la aust.enit.a 

exist.ieran nucleos subcrit.icos elipsoidales que crecerian durant.e 

la t.ransformación mediant.e el deslizarnient.o de dislocaciones. El 

principal inconvenient.e de est.a t.eoria es que implica t.ener ant.es 

d& la t.ransf'ormaci6n núcleos elipsoidales de eoo A, 

aproxim.a.dament.e. los cuales nunca han sido ~et.eet.ados Ce). 

Ot.ra t.eoria est.udia la nucleaci6n en función de la 

est.abilidad de la red con respect.o a deformaciones y considerando 

que la def"ormación es homogénea. En efect.o. se t.ione que las 

const.ant.es el•st.icas se relacionan con los potenciales de 

int.eracción ent.re los .ft.t.omos, y con las f"uerzas elAstica.s da 

rest.auración de las posicionas at.órnicas respect.o pequef'fas 

deformaciones. Se introdujo el concept.o .. Modo suave•• que se define 

como la anulación de una Co má.s) const.ant.es elá.sticas. Est.o 

significa que los At.omos desplazados una pequena distancia 

cont.inuarAn haciendolo on vez de regresar al equilibrio. ya que 

una o mas const.ant.es elA.sticas se anularian. La est.abilldad se 

recupera con un cambio en las posiciones de equilibrio. lo cual 
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t.•ndria como consecuencia un cambio en el valor da las const.a.nt..s 

•l•st.icas. La. idea de considerar la inest.abi11dad de la red como 

el origen de la t.ransCormación es muy int.eresant.e, ya que adew\s 

ha obser"tado que una de las const.ant.es de la Ca.se (? dism.Lnuye

cuando 1a t.omperat.ura disminuye. Sin embargo, aunque esta t.eor.la. 

aport.a más inf'ormación para t.eoria de la nucleac16n y 

crec:imient.o de las placas de ma.rt.ensi t.a. dado que las const.ant..es 

el•st.icas no son cero a.nt.es de la t.ransf'ormaclón, no queda 

t.ot.alment.e explicado el Cen6mono de nucleación C6). 

1.2.7 MorCologia de la rase mart.ensit.ica. 

Case mart.ensi t.lca puede ident.iCicarse 

ndcroscópicament.e Ca nivel m.t.croscopia óptica elect.rónicL> como 

una serie de plaquetas similares a un rna.clado, como puede verse en 

la Cot.ograCia do la Figura 3. 3; L.a Mart.ensit.a puedo aparecer 

t.ambii6n en f'orma de "' mariposa .. list.6n •• y placas. 

1. 3 'IRANSFORMACION MARTENSITICA EN l.A ALEACION Cu-Zn-Al 

L.a t.ransf'orm.a.ción mart.ensit.ica est.udiada en este t.raba.jo 

es la que ocurre en una aleación Cu-Zn-Al, y serA. explicada a. 

cont.1nuaci6n comenzando por rnost.rar en la Figura 1.7 el diagra1na 

do Cases correspondient.e. Est.e diagrama de !'ases es diagrama 

pseudo-binario, ya que mues:t.ra las Cases obtenidas a diferent..os 
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composiciones de Cobre y zinc para un. porcen~aje en peso cons~an~e 

de1 8% de al.wnini.o C6) 

Fi..g. :t.? D\.c:Lgi-CU'l'IO de C~a d. lCL a.leGCi.Ón o..i-zn-Al 
Al>. ToMOdo d. lo. R•f. 
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En •l sist.em.a Cu-Zn-Al. la faso aust.enit.ica o ~aso (1 ea 

e&t.able a •lt.a t.emperat.ura y t.ieno una est.ruct.Ura cúbica cent.rada 

•n el int.erior Cbcc) dosordonada Ces docir que los á.t.oinos do cu. 

Zn y Al ocupan sit.ios al azar en la celda unitaria). 

La faso (l. cuyo dominio de estabilidad t.ermodiná.m.ica se 

oncuont.ra a t.emperat.ura~ mayc>ros que aproKimadamont.e eooº c. puede 

sor obt.enida a bajas t.emperat.uras C t.emperat.ura arnbient.e por 

ejemplo) mediant.e un onfriamient.o rApido o un t.emplado. Durant.e 

dicho t.emplado. varios procesos ocurren: 1) Al bajar la 

t.emperat.ura a eooºc aproximadament.e. la fase ~ se t.ransforma en la 

fase B2 ordenada. cuya est.ruct.ura sigue siendo ci::'.Lbica cent.rada en 

•l int.erior de est.&quiomet.ria ideal AB. La Figura 1.9 ilust.ra la 

distribución da los At.omos en la celda unit.aria B:t. Los é.t.omos de 

cobre ocupan las arist.as de la celda y los de aluminio y zinc los 

cent.ros de la misma. Est.e ordena.mient.o ocurre. .a.ón durant.e un 

t.omplado r•pido, porque la dist.ancia que so requiere qua los 

At.omcn- recorran para lograrlo os en general poquena C6). 

F\g. t.. D C•ldo. 
To~ de La. a.r. 

corr•apondi.enle 

10 

e•lruct.ura ... 



2) Cuando so alcanza una t.emp&rat.ura menor. a 500°C 

aproximadarnent..e. se produce un nuevo est..ado de orden at..6mico de 

t.ipo 003 o L21 • cuyas ost.oquidmet.r 1 a.s i doalos son AllB y AzBC, 

respect.ivainent.e. El que se forme alguna de est.as dos est.ruet.uras 

depende de la concent.raci6n at..6mica de los const..it.uyent..es de la 

a.l•ael6n. En la Figura. 1. Q se esquema.t.lzan las col das unit..arlas 

correspondient..es a ost..as dos est.ruct.uras C6). 

(al (b) 

Fi.9. s.. '9 C•td'2.8 UT'\Lt.Cl1'\ac corr••pcf'ldi.•':"t\•• "º" y b> 1..2.1.. Toma.do d. \o a.r. td) 

La lmporlancia. de cont.inuar descendiendo la t..emperat..ura 

ri.pidarnent..e evlt..a.r la f'oriuaci6n de las f'asos 

t..ormodinAm.icament.e est.ables C o + r ) en ost.~ r~glón del diagrama 

de fases. Por ot.ra part.o, cuando se alcanza la linea llamada )ú 

Cver la Figura 1.7) se t.ondrA, a part.lr de ella, el crocimient..o de 

la faso Kart.ens1t.ica. cuya ost.ruct.ura. os ort.orr6mblca de t.lpo QR o 

19R, dependiendo si se origina a part.ir do la est.ruct.ura 82 o de 

las est.ruct..uras 003 y t.at. rospvet.ivament.o. L..a Figura 1. 10 
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muest.ra la est.ruct.ura ort.orrómbica t.ipo 9R C la est.ruct.ura 18R 

corresponde al doble de planos apilados en las direcciones b y c. 

Dura.nt.e t.odo el proceso descrito. la Aust.enit.a puede 

conservarse como una fase melaest.able a bajas t.emperat.uras debido 

a un enfr-iamienlo rá.pido. El proceso de templado puede producir 

ademAs inest.abilidad do la fase (1. debido a que las vacancias 

present.es alt.a. lemperat.ura f'ueron ''congeladas", y baja 

t.emperat.ura el mat.erial t.iende hacia su est.abilidad t.ermodiné.rnica 

por medio de la difusión del exceso de vacancias, Est.e mecanismo 

puedo llevar a la f'0rmaci6n de precipitados. do t:ase y. si la 

aleación es mant.enida a t.emperat.uras mayores a la t.omperat.ura 

G • Cu 121 en 0.856 0.500 0.500 ele. G = cu (!J en 0.356 o o ele. 

© •Cu(4)en0.325 Ó.325 0.325etc. © =Cu(3)en-0.170-0.170-0.170etc. 

O •Cu(5)en0.605 0.605 0.605etc. ® •Cu(6)en 0.315 0.315 0.033 etc. 

@ • Al (8) en 0.809 0.809 0.536 etc. Ü = Al ( 7) en O. 11 5 O. 11·5 0.1 1 5 etc. 

Fi.g, lo U Conglof!'leradoe a.t.om .. CO• que genera.n 
Fome y en el ei•t.emG cu-A\.. Torna.do et. la. lle(. C&:t> 



ambiente C 150°C y mayores :>. La !'ase y on la aleación Cu-Zn-Al 

t.1ene una est.ruct.ura cObica compleja que puede ser equivalente a 

la m6.s conocida faso r del sist.oma Cu-Al. puG'St.o que la rorma de 

la celda es la misma aunque ol t.ipo y número do At.omos en el caso 

de la aleación Cu-Zn-Al os diferente. La Figura 1.11 ilustra los 

dos conglomerados que generan la estructura cObica de la rase r on 

la aleación Cu-AL Uno de ellos está centrado en el origen y el 

ot.ro en el punt.o C1/2.1/2.1/2:>. y estAn t'ormados por 26 Atomos 

cada uno. Para el caso do la. aleación Cu-Al• el primer 

conglomerado consta de 22 atomos de cobre y 4 de aluminio mientras 

que el segundo contiene 14 cobres y 1G aluminios.C12:> 

1.4 DEFECTOS 

1.4.1 Precipitados 

1-a formación de precipitados corresponde al proceso do 

creación de una nueva !'ase en la matriz a través de nucl•ación y 

crecimiento. térmicamente activados, Debido a que est.a nueva !'ase 

crece a expensas de la matriz su estructura depende, entro otros 

!'actores, de la composición de la aleación y de cómo se llevó a 

cabo el proceso. En el Capit.ulo .(. se muestra la imagen do 

microscopia elect.rónica de este t.ipo de defectos inmersos en la 

rase ~ do la aleación Cu-Zn-Al que funcionA como la matriz. 
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1.4.2 Dislocaciones 

Las dislocaciones son def'ect.os lineales de los crist.ales 

y son responsables de algunas propiedades mecAnicas de los 

sna.t.eriales como la duct.ilidad y la resist.encia mec.Anica. En 

t.érminos generales exist.en dos t.ipos de dislocaciones: dislocación 

de borde y dislocación de t.ornillo es:>. 

Para comprender f'Acilmént.o cómo es una dislocación de 

borde so considera un medio plano o semiplano quo es im;:ert.ado 

ent.re dos planos do un crist.al porC'oct.o. como se ilust.ra en la 

Figura 1.12a. Es conveni•nt.e, para el ost.udio de est.e t.ipo de 

def'ect.os. considerar las sigui•nt.os derinicionos: 

1. l.:,iQ!!A ª dislocaei60,. - es la linea que recorre el 

borde del somiplano dent.ro del crist.al. 

2. &!,. vect.or ~ dul i;;aajent.o 2. ~!!. Byrguer3: ost.e vect.or 

es el que caracteriza. la dist.orsión int.roducida por la. 

dislocación. y puede ser visualizado de la siguient.e manera: 

considérese un plano per pendicular Cllamado plano de 

deslizamient.o) a la linea de dislocación. sobre ol cual se t.raza 

un circuit.o cuadrado. alrededor da esta ólt.ima. tomando n arist.as 

de celdas unit.arias por cada dirección. Si el circuit.o no so 

cierra. esto implica la existencia de una. d1slocac16n. Se llama 

vect.or dn Burguers al que cierra el circuit.o incompleto y nó~eso 

que en este caso es porpondicular a la linoa de dislocación. CVer 

Fig. 1. 12b) 
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•· s.z E•q'-'•rna.\.t&c.ci.6n d. 4l Una. d\•loc<lCt¿n d• borde y b> !ii::l v•ctor 
cMo •urgu•r• corre•pondi.ente. Tc:.orn4.do d. la. Jt•t. ctU 

La dislocación do t.ornillo puede generarse t.oma.ndo un 

crist.al perf'ect.o y aplicAndole un esruorzo cort.ant.e en un ext.romo 

C como se muest.ra en la Figura 1.13a ), El result.ado 

desarreglo de los planos en .f'orma de escalera de cara.col CFig. 

1.13c ). Las Figuras 1.13 by 1.13 e represent.an cu6les son. para 

est.e caso, la linea de dislocación. el plano de deslizamient.o y el 

vect.or de Burguers, el cual result.a ser paralelo a la linea de 

dislocación. Est.e 01 limo se- obt.uvo al t.razar un circui t.o en 

plano perpendicular a la linea de dislocación como se ve la 

Figura 1.13d. pero. dobido al deslizarniont.o helicoidal que •xist.e 

entre los planos, el c!rc~it.o quedA incompleLo y la linea que une 

los punLos inicial y final dol mismo es el vecLor do Burguers. 
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( C) 

(b) 

r---
1 
t 
l 

?"sentido 
positivo 

... SS di.e\oco.clón d• lcrn\.llo; b) D••Plo.:i:a.mi.enlo 
helico\.da producldo por di.•locnci.on•• deo lorn\llo y 
lllurgu.•- d• una. d\a1.ococi.Ón d• lorn\.\.to. Toma.do d• La. aer. l!:J) 

1. 4. 3 Dislocaciones mixt..as 

_ .... --, 
t 
l 

+ 
1 

-·.! 

(d) 

Si el v:o-clor de Burguers. B. no es ni perpendicular ni 

paralelo a la iinoa de dislocación. sino qua ~orma un ángulo en~re 

oº y ooº. t.iene una dislocación mixt.a. Es decir. quo el 
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segment.o de dislocación on cuest.ión combinación de 

dislocación de borde y de t.ornillo. 

L.as dislocaciones mixt.as pueden aparecer el 

Microscopio Elect.rónico de Transmisión como lineas rect.as o como 

anillos. La Figura 1.14 esquemat.iza una dislocación mixt.a en Corma 

de anillo junt.o con su plano de deslizamient.o. 

t.. S.4 E•qu•mo.hsoci.Ón .. di.•Loccu~l.Ón 
Tomo.do de La ••f. l!I> 

1.4.4 Dominios de orden 

plano de 
deslizamiento 

... a.nlllo • 

Se llama dominio a una región ordenada C desde el punt.o 

de vist.a at.61nico ::> dent.ro do un crist.al. La front.era. que separa 

dos regiones ordena.das. se conoce como front.era d• dominio o 

front.era de ant.ifase. La. Figura 1.15 muest.ra de manera esquemAt.ica 

dos crist.ales limit.a.dos por una front.era de grano Cque es una 

front.era que separa dos crist.ales o granos ont.re Si). En cada uno 

de ellos hay dominios: el de arriba t.iene t.res y el d• abajo dos. 

La linea que delimita los dominios es la front.era de dominio. 



DOMINIOS 

FRONTERA DE 
GRANO 

FRONTERA DE 
DOMINIO 

"'-9• :l. :l!!ll E•qu•ma. que r•pre••nlci. lo• dom\"\o• d• orden. 
de l.a. lh.f, C?) 

'l'omGdo 

Los dominios do orden se manif'iest.an en un pat.rón de 

difracción de eloct.rones como una serie de punt.os débiles y 

equidist.ant.es. qua no coinciden necesariament.o con el pat.rón do la 

red ~undament.al correspondient.o a la est.ruct.ura del rna.t.erial. Est.e 

ef'ect.o est.A relacionado con al fact.or de est.ruct.ura de los át.omos 

que int.ervienen y con la periodicidad que present.an los dominios 

de orden en la muest.ra CFig.1.16) En el capit.ulo 3 se muest.ra una 

t'ot.ogra.f'ia. de la imagen de .f'ront.eras de dominio. lomada en el 

Microscopio Elect.rónico de Transmisión CF!g.3.5 a y b). 
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Frontero de 
dominio 

o Atomo de oro 

• Atomo de cobre 

Frontero de 
dominio 

Frontera de 
dominio 

FL9, &, A6 &up•r-r•d 9eneroda par do"''"'º• d• ord-n 
peorlÓCli.ca.~nl•. To"'~ de \a. ll•í. 

Pa.lro.;._ de di.írocc\Ón qu• 
orden, ••i"l'(J.lc;i. con uno fl•<:ho 

lo• do"'"""º•· Fologra.C:a. obl•n\.do. 
d• lra.1"111m\ei.Ón Jeol s:toO-EJt, d•l UW, 

'• 

2Q 

pu,..\o• or\g\na.do• " por 
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1. 6 E:SruDIOS ANTERIORES SOBRE L.A INFL.UENCIA DEL. ORDENAMIENTO 

ATOMICO EN L.AS TEMPERATURAS DE TRAHSFORMACION HARTENSITICA. 

1.6.1 Est.udios ant.eriores sobro la influencia de la t.emperat.ura de 

t.omplado en las t.emperat.uras de t.rans!'ormaci6n. 

Ent.re los est.udios hechos acerca de la in.fluencia del 

ordenamient.o at.6mico en las t.emperat.uras de t.ranstormación 

mart.ens1 t.ica se encuent.ra el de los aut.ores A. Planes, J. L.. 

Macqueron. R. Rapacioli y G. Guenin que lleva por t.1t.ulo 

.. Mart.ensit.ic t.rans!'ormat.ion quenching e!'fect.s in Cu-z.n-Al 

shape-memory alloys .. C13) . A cont.inuación describimos de manera 

detallada sus result.ados, ya que ese t.rabajo sirve de ant.ecedent.e 

direct.o al realizado por nosot.ros en est.a t.esis. En su t.rabajo. 

Planes et. al plantean sus resultados y conclusiones acerca da los 

e!'ect.os t.6rmicos durant.o la t.ransf'-:>rma.ción mart.ens1t.ica d• unas 

muest.ras de la aleación Cu-Zn-Al, después de un t.emplado realizado 

a part.ir de t.emperat.uras, denominadas t.emperat.uras de t.emplado Tq, 

elegidas ent.re 27ºC C300 K) y 027 ºe (1100 K). 

Su procedimient.o axporiment.al conslsle en mant.ener cada 

muost.ra a 950 ºe C1123 10 durant.e QOO segundos a !'in de que la 

!'ase ~ se est.abilice y después se realiza un enf'riamlont.o r4.pido 

part.iendo de est.a t.emperat.ura hast..a la t.emperat..ura de t.emplado 

elegida Tq. A est.a t.emperat.ura. se deja envejecer la mues¡t.ra. 

dura.nt.e un t..iempo cuya duración depende de dos condiciones: que 

sea suf'icient.emant.e largo para alcan7ar un est..ado de equilibrio 

t.ermodinAmico Corden atómico y concent.rac16n de vacancias 
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ost.nblos). y que a su voz soa lo suf'iciont.omont.o cort.o para evit.ar 

la. precipitación de f'ases est.ables Cprincip.almont.e f'a.se y). Est.e 

t.iempo es olegido emp1ricament.a 0 ya. quo par.a cada t.emperat.ura 

suele ser dist.int.o. y puede ser dol orden do sogundos hast.n 

lninut.os. La siguient.o etapa consist.e on t.emplar desde la 

t.emporat.ura Tq hast.a oºc C273K) en una rr.02cla de agua y hielo Cver 

F"ig.1.18). lo cual permite "congelarº' el est.ado t.ormodiná.m.ico 

establecido en Tq. 

Para medir el ef'ect.o dol envejocimient.o a. Tq sobro las 

t.emperat.uras de t.l"ansf'ormaci6n rna.rt.ons1 t.lca He. Hr y a.ust.on1 t.ica 

A.o AJ de l.a aleación ellos recurren a técnicas do ca.lorimat.ria 

diCor•ncial de barrido. Part.iondo do O ºe C273 K). enCrian 

lent.ament.e la muestra hasta ~ot.ect.ar. las t.emporat.uras 

correspondient.os al inicio CM.) y al f'inal CM!) de la 

t.ransf'ormación martonsit.ica. Por ólt.imo dejan que- ol sistema 

calient.e pa.ra hallar las t.emperat.uras de inicio CA.a) y f'in CAr::> de 

la ~ransCor~~c16n aust.en!t.ica. Cuando la muost.ra alcan2a la 

t.emperat.ura. ambient.• pormit.on ot.ro envojocimient.o quo pu0>de ser 

del orden de horas. y vuol ven a realizar un enf'r ! ado l ent.o p:ara 

medir de nuevo Me, Mr; post.er!orment.e realizan un calent.amient.o 

lent.o y miden A.. y At. Todo est.o. con -el objot.o da ost.udiar si el 

envejecimient.o a t.emporat.ura ambient.e provoca nuevos cambios 

esas t.omporat.uras caract.el"ist.icas. Todas las etapas doscrit.as 

hast.a aqui so osquemat.iz21n en la Figura 1.18, L.a M. nom!nal do sus 

muest.ras os de - 14 ºe C25~ K). 
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Ent.re sus resul t.ados mencionan que las t.emperat.uras de 

t.ransici6n H. y Ar son afect.adas en 'forma apreciable por el 

t.om.plado desde Tq. y present.an la gr.o\.fica most.rada en la Figura 

1.19 de variación de tú y Al respect.o a Tq. El est.ado, de 

re!'erencia de las muost.ras es el de una muest.ra t.emplada en aire 

desde 1123 K. que result.a en M.=299K y que corresponde al 
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t.rat.amient..o t.érrnico que pernút.e una. mayor est.abilidad de las 

t.emperat.uras de t.ransformac16n con el t.iempo. 

Un comport.arnient.o si mi lar al de las t.emperat.uras de 

t.ransforttLación Ha y Ar en función de Tq lo present.an ot.ras 

magnit.udes como son el calor Q y la ent.alpia de transformación AH. 

El calor Q se obt.iene por medio de la siguient.e ecuación: 

o • e ¡o¡~-M ... ¡o¡H-ll > a e i.1 ) 

donde c[1-M y QM-(1 son los calores perdido y absorbido 

corraspondient.es a las transformaciones rnart.ensit.ica e inversa 

respect.ivament.e. La ent.alpia de transt"ormación puede obt.enerse 

como; 

AH = To AS e i. 2 ' 

donde To es la t.emperat.ura de equilibrio ent.ro la fase ~ y la fase 

mart.ensit.iea, quo a su vez se calcula como: 

To = C M- + M ).,.....Z 

"' .. 
,; 
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t.ransformaci6n que se obtiene como sigue: 

e 1." ' 
L..as gráf'icas correspondient.es para Q y Mi se muestran en 

la Figura 1. 20. 

considera que la.& energias asociadas l.0$ 

etect.os de t.rabajos Cf'ricc16n), durant.e las t.ranstormaciones de 

ida y vuelt.a. son casi iguales para cada Tq. la diferencia ent.ro 

AH y Q da el valor de la energía reversible. Est.a energ1a incluye 

la energia de deformación elást.ica y la energ1a int.ert"acial. L.a 

energia r:•versible se almacena durant.e l.a transformación 

mart.ensit.ica y so libera durant.e la t.ranstormaci6n aust.enit.ica. 

La energia disipada se calcula considerando el Area del 

ciclo de hist.éresis C result.ado de graricar la rracción de volumen 

de mart.•nsit.a t.ransrormada Cunción de la t.emperat.ura). 

obtenido despu6s del t.emplado y mult.iplicandola por bS. La Figura 

1.21 muest.ra·el comport.am.ien~o de est.a energia como runción de Tq. 

FLg. s..zs. 
i.n,.,.d,i.o.t.~nt• 

templa.do y 

' 
!-. ., 
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5~ 
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lt~rg(o. di..i.po.do. por er•c:t.o• irr•v•r•Lble.:• 

de•pu•• del lemplado d••d• Tq;. d••pu•• del 
•nvejeclmi.enlo t.•"'P•ro.lurQ a.mbi.•nte. Toma.do de 
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Planes et. al encuent.ran que en materiales t.emplados 

observa la tormación de def'ect.os. los cuales se clasif'ican como 

permanent.os y permanentes. Los primeros, que suelen ser vacancias 

o desorden at.6m.ico, pueden eliminarse con un envejecimient.o a baja 

t.emperat.ura CTq < 127°0. mientras que los segundos. como son los 

precipi t.ados. no desaparecen. 

Basándose en los resul t.ados de et.ros autores 

(14'· C15J, C16) y C17). como explican quo las variaciones de M., 

At y la ent.alpia en !"unción de Tq se relacionan con el cambio del 

orden at.6mico en el sist.erna. Además. los t.emplados dosdo 

diferent.es t.emperat.uras alteran el orden en la est.ruct.ura DOa. 

rnient.ras que ol de B2 se conserva inalterable. El mAximo 

ordenamient.o se presont.a a 800 K mient.ras que ol mayor desorden 

ocurre para t.omplados desde Tq entre 500 K y 600 K. es decir donde 

se encuent.ra el minimo de la curva do3 la Figura 1. lQ. Para Tq > 

600 K ellos suponen que el grado de orden se incrementa. poro 

ex.ist.e una má.s alt.a concent.ración do vacancias. Con est.as 

suposiciones explican quo abajo do 600 K disminuyen los valores de 

H., At y la entalp1a respect.o a Tq. y- aumont.an los: mismos para 

Tq=500 K. 

Encuent.ran que la ent.rop1a de t.ransformación no deponde 

de Tq y explican que est.o se debe al caráct.er no difusivo de la 

t.ransCormación mart.ensit.lca. 

Después de un envojecim.ient.o de 24 horas a t.emperat.ura 

ambient.e de la aleación. lan~o las t.emperat.uras de lrans(orma.ci6n 

mart.ens1t.1ca y aust.enlt.lca corDO la enlalp1a t.iendon hacia los 

35 



va.lores d~l es~ado de refere~cia. Esto aclara por qué el exceso de 

vacancias y el desorden desaparecen en un t.emplado a baja 

t.emperatura. result..ando on 1 ncr olndnt..o M. y AJ. Ot..ra 

consecuencia del envejecinúent.o os que t..ant..o las t..om.porat.uras de 

t.ra.n.s!'ormación M. y Ar. como la. ent..alpia vuelven a presenlaf" el 

mismo cornport.ami&nt..o respecto a Tq. solo que el valor m4.>Cimo de la 

cuf"va se present.a ahora en Tq = 427QC C700K) y no en 52?°C CSOOK). 

Para e)(plicar est.o. •llos proponen que los precipit.a.dos t..t.po y, 

cuya mAyor probabilidad de aparición os a 527 ºe CSOO K). tienden 

a bajar. o incluso invert.ir. las t.empera.t..uras de t.ransf'ormac16n. 

Sin embargO. ollos no llevan a cabo un ost..udio axperiment..al al 

r-espocl.o. 

Después del t..emplado, la energ1a elastica reversible 

&fJSpecto a Tq present.a un cornport.am.lent.o opl.lest..o al de Ma y At 

CFig.1. 22J • que oxplicado consider~ndo quo la co~~t.ant.• 

•l•st.i.ca de c:ort..e a.ument.a euando lo hace ol dosordon en la red 

003. pero el ef'"ect.o es t.a.n débil que d1!"1cilment.e explica el 
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aument.o de la energia de de:formaci6n elá.st.ica almacenada. Sin 

embargo. por el moment.o. no hay una mejor explicación de dicho 

fenómeno. 

t..a enerigia disipada por ef'ect.os irreversibles. que no 

desaparecen con un envejecimiento. prosent.a un mAximo en Tq=527 ºC 

ceoo JO. Esto lo l"elacionan con los ef'ect.os asociados de los 

prec1pi ta.dos que producen f'uerza fr1ccional sobre las .int.erfases 

al crecer o ret.ransf'ormarse las placas de mart.ensit.a. 

Estos autores concluyen que las t.emperat.uras de 

t.ra.nsf'ormación y la ent.alpia son alt.eradas por el desorden at.ómico 

debido al templado, pero no estudian precipitados ni o~ro t.ipo de 

def"ect.os. 

1.!5.2 Estudios;. s;.obr• la int'luoncia del ord•namient.o at.6mico en 

las t.0mperat.ura.s de t.rans:formaci6n .. 

T. Tadaki, M. ·rakamori y K. Shimizu en su a.rt.iculo 

'"Ih•rm.al cycling eff'ect. in Cu-Zn-Al shap• memory alloys wit.h B2 

and 003 t.ype ordered st.ruct.u~es in parent. phase" C16:> describen 

los resultados sobre la inCluencia del ordenamiento at.6m.ico en las 

t.emperat.uras de t.rans:formaci6n. Ellos prepararon dos aleaciones de 

Cu-Zn-Al, una de ellas con orden 003 llamada aleación A CCu 12. 5 

z.n-19.4 Al Cat. Y.>:> y la otra con orden 82 llamada aleación B CCu 

2Q.1Zn-e.7Al.Cat.Y.>), Sobre cada muusLra realizaron un t.ot.al de 104 

ciclos d• t.rans:formac16n Ccada ciclo se compone de una 

Lransformación snart.enslt.ica seguida de una transformación 
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aust.enit.ica) ent.re 77K C-190°0. t.emperat.ura menor que MI, y 288K 

C15ºC), t.emperat.ura mayor que At. En 1, 10, 10z. 109 y 10' ciclos 

in!.dieron la M. por medio resist.ividad y obt.uvieron la grAf"ica de 

la Fig.1.23, que muest.ra que en el caso de la aleación con orden 

003 la t.emperat.ura de t.rans!'orma.ción mart.ensit.ica M- baja conf"orme 

aument.a el nOmero dG ciclos. mient.ras que para la aleación con 

orden B2 aument.a. Est.e e!'oct.o puede ser at.ribuido al desorden 

causado por las dislocaciones in.t.roducidas durant.e loa clcloa 

t.•rmicos aplicado~. 

Por ot.ro lado, por medio d• t.Ocnica.s de Microscopia 

•lect.rónica. d• Transmisión. de Microscopia Opt.lca y de rayos X 
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observan. en el caso de la aleación A la presencia de mart.ensit.a 

aeicular C18R t.ipo (1s.") y de rnart.ensit.a en forma de agujas C2.h 

t.lpo Y""). Cont"orme aument.a ol número de ciclos la m.art.ensit.a en 

!'orma de agujas disminuye, m.ient.ras la mart.ensi t.a aeicular 

aument.a. En lo que re!"iere la aleación B se t.iene 

inieia.lment..e m.a.rt.ensit.a (12" la cual aumont.a conforme se aplican 

los ciclos. 

En la !'ase m.adr e de ambas aleaciones se observa un 

aument..o do dislocaciones con!'orma aument.a el número de ciclos 

t.6rmicos. Sin embargo, en la aleación 8 la densidad de 

dislocaciones es mayor que en A, lo que puede deberse al diferent.o 

t.ipo de mart.ensit..a en cada aleación. Las dislocaciones causan 

desorden en la est.ruct.ura porque se alt.era la est..rut:t.ura por el 

desacomodo do los planos crist.alográf"icos. 

Con t.écnicas da rayos X so midieron en la aleación A las 

int.ensidades de las reflexiones de super red de 003 

correspondient.o a (111), (200) reflexiones fundament..alos en C220). 

Conforme se aplicaron los ciclos t.érmicos se not.6 una disminución 

las int.ensidades de las reflexiones. lo que indica un aument.o 

en el desorden. Para la aleación 8 no se det.ect..aron prá.ct.J.cal'l'IBnt.e 

reflexiones de super r-ed porque se t.enia poco aluminio y los 

!'act.ores de est.ruct.ura da Cu y Zn son similares; las reflexiones 

de super red f"ueron observadas en est.e caso con Microscopia 

Elect.rónica de Transmisión. 

Por medio de rayos X a baja t.emperat.ura se midieron los 

cambios en el Angulo ent.re los ejes a y e de. las celdas de 
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mart.ensit.a, lo que indicó un aume-nt.o en el desorden, sobre ~odo en 

el caso de la aleación B. 

En conclusión, la disminución de M. en la aleación A y su 

aumen~o en la aleación B son una consecuencia de desorden a~órnico, 

como result.ado del increment.o en la densidad de dislocaciones 

producidas por el ciclo t.érmico. 



CAPITULO U 

DESARROLLO EXPERIMENTAL 

é?.1 TRATAMIENTO TERMICO Y HEDIDA DE LA TEMPERATURA DE 

TRANSFORMACI ON MARTENSI TI CA. 

Se obt.uvo una aleación Cu-Zn-Al C75X at. Cu, 17X at. Zn y 

0% at. Al) por fusión de cobre C99.99), ZnCQQ.Q) y Al C9Q.QQ) en un 

horno de inducción. De est.a aleación se corlaron varias muest.ras 

de rorma cilindrica, con las siguientes dimensiones: ~. 00 mm ± 

O. 025 mm de diAmalro y del ordon d• 1 cm de largo, El peso 

promedio de las muestras, de 320 mg. 

Cada una de las mueslras rue calentada a una t.emperat.ura 

d•-850 ºe durante quince minutos con el fin de est.abilizar la Case 

(1 y enseguida se aplicó un en!'riam.1ent.o rApido a parlir de est.e 

est.ado hast.a llegar a una t.emperat.ura llama.da ••t.emperat.ura de 

t..ampladoºº• donot.ada por Tq. con Tq ent.re 250 ºe y 600 ºc. 

E.1 enrriamient.o de la muest.ra reali26 sacando 

r.6.pidament.e la muestra de- un horno de mu!'la que se encuentra. a 

esoºc y eolocandola en olro de convexión !'orzada que llevará 

r~pidament• Cdel orden de 15 segundo-GJ l.a. muest.ra la 
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LemperaL~ra Tq elegida. 

La siguient.o et.apa del proceso consist.i6 en permit.ir un 

envaj&eimient.o a la muest.ra est..ando ést..a a la t.emporat.ura. Tq. El 

t.iempo do envejecimiont.o. para cada Tq. do be elegirso 

suficiont.ement.e largo para alcan2ar una sit.uaci6n atómica estable 

y suficient.emenle cort.o para ovit..ar precipit..ación de rases. Est.e 

tiempo de onvej•clmient.o debo olegirse empiricamente. Los t.iempos 

de envejeclmienlo a Tq fueron elegido~ de acuerdo al trabajo de A. 

Planes et. al. C13). descrito el capitulo ant.erior. 

Posteriormente se reali:za un t.emplado hast..a O ºc. para lo cual se 

saca la muest.ra del horno con t.emperat.ura de t.emplado Tq y se 

sumerge lo má.s pront.o posible en una mezcla de agua con hielo. 

F!nalmont.e se mide la t.emperat.ura de t..ransrormación 

ma.rt.ens!t..ica por medio de la t.écnica de calorimet.ria di!'erencial 

do barrido. s., ut.iliz6 un calorimet.ro di!'erencial de barrido C ver 

Figura 2.1) que cont.iene dos port.amuest.ras. uno para la muest.ra de 

est.udio y ot.ro pa.ra la de roferencia. Cada uno de est.os dos 

port.a.muest.ras es un elemen~o pelt.ier. que t.ransmit.e la 1n~ormaci6n 

a.cerca de los cambios energéticos de las muest.ras en f'orma do 

senal eléct.rica a una graCicadora. La graClcadora regist.ra ade~s 

la t.emperat.ura promedio del sist.oma Ccalo~imet.ro y muest.ras) por 

medio de la sei'lal provenient.e de una r•sist.encia de pla.t.ino 

CPt.-100:>. la cual est.A embebida la masa do cobro dol 

calorltneot.ro. El calorimel.ro sv aisló l.érmicament.e para qua .se 

enf'riara. l•ntament.e al inl.roducirlo en un dewar que cont.ien• 

nit.rógeno liquido en el Conde C:Fig. i?.2). 

42 



MT 

GRAFICADORA 

Fi.g. 2. l A•pr•••nlcu:i.Ón ••qu•mÓllcCl del co.lorCm-eLro di.f•r•nelciL d• 
ba.J'r\do ulll.\zo.do el •MP•r\men\o. P•olem•n\o p•lli,er.Wl• 
-clidor d• t,e,..,porg\uru y Pl-lOO=-resialenci.a. del. plvot.i.no. 

43 



MT 

r ' '- ./ Y, 

Y2 --e 
,,,,.-~i- .... , G 

......_ ./ 
DEWAR CON 

,--------.... 
NITROGENO 
LIQUIDO 

....... 

ri.g. z. Z Nonla.j• det •'fP•rtm•n\o de calonm•tr\o. do 

bGrri.do. MT•m.dldor de l•mperatura.0 Oi:gt'o.f\.ca.doro. • 

.... 



El proceso calorimét.rico comienza prá.ct.icament.e cuando 

t.ermina el t.emplado. en el que la~muest.ra alcanza la t.emperat.ura 

de O ºc. Conf'orme se realiza el en.f'riamient.o del sist..ema. la 

graf'icadora regist.ra al principio una linea casi horizont.al. .la 

linea de base, lo cual signi.f'ica que la muest.ra de est.udio y la de 

referencia mant.ienen la misma absorción o emisión de energia, pero 

al liagar a la t.emperat.ura a la que comienza la t.ransf'ormac16n 

ma.rt.ensit.ica se produce un pico. La t.emperat.ura a la que se 

empieza a formar el pico en la gráfica es la t.cmperat..ura de 

t.rans.f'ormación mart.ensit.ica M •• Ademá.s la t.emperat.ura MI' en la que 

el pico so vuelve a hacer linea rect.a es a la que concluye la 

t.ransf'ormación. La t.écnica ut.ilizada para medir.el valor de tú y 

Mt consist.16 en t.omar una regla y t.razar una linea roct.a que une a 

la. linea de base ant.es y después de la t.ransrormación, y 

considerar los punt.os en donde la curva calorimét.rica ·sa separa de 

t.a.l linea reet.a. Do manera anAloga. -;;e det.erminan Ae y AJ. durant.e 

la t.rans.f'ormación inversa. Las grá.f'icas obt.enidas de est.e t.ipo se 

present.an en el capit.ulo III. La Figura 2. 3 representa 

gráf'icarnent.e los t.rat.amien~os térmicos descrit.os ~qui. 

Como est.ado de ref'erencia se t.om6 el ut.ilizado por Planos 

et. al •• es decir. aquel en el que se t.empla desdo eso ºe en aire 

hast.a t.empera.t.ura ambient.o C25 ºe:>. y su t.emperat.ura de 

t.ransformae16n mart.ensit.ica corrospondient.e se núdió t.ambién por 

Cb.lorimet.r!a Dtrerencial de Barrido. 

Idealment.e, la muest.ra do ref'ereneia en el calorimet.ro 

diferencial debo t.ener el mismo peso que la de e~t..udlo y la misma 
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del 

capacidad calor1C1ca. pero con la diferencia de que ésta Oltima no 

sufriera una transCormación martensiithca o auslenitica. como la 

primer~. Para cumplir con estas condiciones Cue neeesar~o Cabricar 

una aleación de Cu-Al-Be de composición cercana. pero que, dado •l 
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cont.enido de berilio. no most.raba t.ra.nsf'ormación ma.rt.ens1t.1ca 

hast.a una t.emperat.ura del cero absolut.o CO 10. 

a. a ESI'\JOIO DE LAS MUESrRAS POR "IECNICAS DE MICROSCOPIA 

ELECTRONICA DE TRAHSMISION 

La segunda pa.rt.e del experi1:Mtnt.o consist..16 en observar 

las muest.ras por medio de t.éenicas de Microscopia Elect.rónica de 

Transmisión. para lo cual f"ue ut.ilizado el microscopio elect.rónico 

de t.ransm.lsión modelo Jeol 1200-EX. con un poder de resolución del 
o 

orden de .i& A y un volt.aje a.col.orador ~me> de 120 KV. lnst.alado 

en el IIM de la UNAM. 

2.2.1 Preparación de las muestras para microscopia elect.rón..ica de 

t.ransmisión. 

Una vez t.erm.1.nada la,. calorimet.ria de las muest.ras. ést..a.s 

f'ueron cort.adas con una sierra de carburo de silicio para obt.ener 

rodajas circulares de 3mm de diAm&t.ro que f'ueron pulidas. por 

ambos lados. con lijas de agua hast.a grado 600. Se pulieron hast.a 

lograr en las muest.ras un espesor del orden de 300 micras. 

aproximadament.e. El siguiente paso en la preparación de la.s 

muest.ras para su observación con el microscopio eleet.r6n1co de 

t.r ansrrd si ón es somet.erlas a elect.ropulido. La t.écnica 

ut.11.izada.. llamada elect.ropulido por doble chorro. permlt.e obt.ener 

muest.ras en cuyo con~ro haya un oriricio pequeft1simo Ct.ipicament.a 
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1-6 µm de diámetro). y cuyas orillas. vist.as en un cort.e 

t.ransv.rsal est.4n en l'orma. do cu~a o playa. Est.o es con el f"in d• 

quo los haces do elect.roñes puedan t.raspasar las :zonas más 

delgadas Clas cuales dabon t.onor un espesor mAximo de 2000 b. y 

proporcionen la mejor 1nrormaci6n acerca del mat.erial est.udiado. 

Para realizar el elect.ropulido se ut.ili:zó un sist.ama de 

dot:lo chorro marca St.ruders. El elect.rolit.o ut.ilizado tu• una 

solución de Acido nit.rico. El volt.aje ut.J.lJ.zado f"ue de 

apro>d.mada.ment.o 20 volt.s. lo que implicaba. una corrient.e de 200 

mA. Fuo necesario enl'riar con nit.rógeno liquido la solución. 

decir m&nt.enerla ent.re -1oºc y oºc aproximada.ment.e. durant.• el 

eloct.ropulido. porque su acción sobre el mat.erial.era muy rApida a 

t.emperat.ura ambiente. Terminado est.e proceso t'uo necesario lavar 

las muest.ras con 'MOt.anol para det.ener la acción del 6.cido y 

secarlas cuidados~ment.e con papel filt.ro. 

2.2.2 Observación de las muestras en el Microscopio Elee~rónico de 

Transmisión. 

Las muos~ras que se est.ud!aron se eli.gieror. de modo quo 

sus t.empera~uras de templado Tq coincidieran con los ordenamJ.en~os 

B2 y 003 para comparar los de!'ect.os present.ados por ambas. Laso 

t.emperat.uras correspondient..es a los ordenarnient.os B2 y 003 se 

conocen por mod!o del diagrama de f"ases most.rado en 

la Figura 1. 7. 

Para observar las mues~ras en ol Microscopio Elect.rónico 
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de Transmisión. ést.as se colocaron en el port.amuest.ras de 

inclinación y rot.ación modelo EM - STI-{10 . Gracias al uso do dicho 

port.amuest.ras fue posible orient.ar lAs muestras para obtener y 

f'ot.ogra.fiar los pat.ronas de di!'racción do bajos indices para las 

!'a.ses r Cprecipit.ados). mart.onsi~ica y ~ Caust.enlt.ica) que fueron 

indexados. Se obt.uvi.eron rot.os de imagen do las rasos y. (3 y 

mart.ensit.a. que incluyen principalmant.e dof'ac~os lales como: 

dominios de orden. di sl ocaci enes. asi como anillos do 

dislocaciones. 

So dió import.ancia especial a dos muest.ras: la de 

Tq•OOOºC y la de Tq=SOOºc. Sé eligieron ost.as dos porque sus 

t.emperat..uras de templado Tq son ligoramant.e mayor y ligerament.e 

rnonor que l& dol ordenam.ient..o del t.ipo 82 respect.ivament.e¡ 

t.e.mperat.ura a la que es do esperarse una disminución. en la 

densidad de vacantes dado el pr-oceso de ordenami()nt.o 82. Est.o 

permit.16 est.udia.r las diferencias en número y t.amano de defect.os 

t.ales como precipit.ados y anillos do dislocaciones que act.úan como 

posibles obs~Aculos para ol crecimiento de placas de martensit.a, 

A partir da las ~otos d9 los precipitados y. so calculó 

su ta.mano promedio considerando t.res !'et.oso por muestra y midiendo 

con vernier los lados de los precipitados. Los valores obtenidos 

se convirtieron de cm a µm on base a la escala proporcionada por 

la roto. Para conocer la densidad prom~dio de los precipitados so 

consideraron t.ambién t.res fot.os a. baja. amplJ.1~icación CX 10 000) 

por muost.ra y so contó ol número da ollos por unidad de area. y 

se calculó el námoro de precipi t.ado~ por cm2
• 



El pat.r6n d• di!"racción de mart..ensit..a indexó 

comp&rando con ot.ros similares del mismo mat.erial ya indoxados 

report.ados en la lit.era.t.ura Ce). 

El pat.rón de di:f"racción do la. ta.so y se indexó con el 

método comán de asociar indices, y luego se completó la 

información con ayuda de la rererencia 15. 



CAPITULO III 

RESULTADOS, DISCUSION Y CONCLUSIONES 

3.1 RESULTADOS 

Con el objet..o de present..ar los result..ados en forma 

organizada se ha dividido est.a sección ·en dos subsecciones. 

correspondient.es precisament.e a las dos t..écnicas principales 

ut.ilizadas en la t.esis: la t.6cnica de Calorimet.ria Oirerencial do 

Barrido y el ost.udio do las muest.ras realizado con Microscopia 

El-.ct.rón.J.ca de Tra.n!am.isión. 

3.1.1 Result.a.dos de calorimot.ria dif'orencial de barrido 

LA Figura 3. 1 muost.ra. los segment.os de las grUicas 

obt..enidas por l.a t.éenica de Calorimot.ria Dit'erencial de Barrido. 

La inf'ormac!On deducida de las mismas sobre las t.emperat..uras de 

t.ra.nsf'orm.a.ción CH., Mr, A. y Af) se list..a. en la Tabla 3.1 para 

las dit'erent.es mu•st.ras. junt.o con la t..empera.t..ura de t.emplado Tq 

correspondient.e. A f'in de conocer la relación ent..re est.a Ql~ima y 
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las primeras. rueron graticados sus valores como se aprecia en la 

Figura 3. 2 • Nót.ese quo. en cada una. de las grAficas de la Fig. 

3 •. 1, la escala para la curva de enfr.iamient.o es diferent.e de la de 

calent.amient.o. Est.o es resut.ado de que el en!'riamient.o no se 

real.iza con la misma velocidad quo el calent.amient.o durant.e un 

ciclo. Sin embargo. en cada caso se ~rat.6 de present.ar las curvas 

de enfriamient.o y calent.amient.o de manera que las escalas 

respet..aran cualit.at.ivament.e los valores en t.emperat..ura. La muest.ra 

~ •» la muest.ra de r•terencia que 5010 recibió el t.emplado desde 

B50°C en aire hast.a t.emperat.ura ambient.e. Es import..ant.e hacer 

not.ar que la t.ranstormación mart..•nsit.ica es un reacción •xot..4rmica 

y la t.ransformaci6n aust.eni~ica es una reacción endot.~rndca. 

La incert.1dumbr• para la t..emperat.ura de t.omplado Tq 

t.om6 como la ~ma variación en la lect.ura proporcionada por el 

horno de convex16n forzada. es decir ± 1°C. Para las t.emparat.uras 

de t..ransformación Ma, Mr. A- y Al el error considerado fue de 

±.aºC, que result.a principalment.• de la diCicÚlt.ad de def'inir el 

inicio y el Cina.l de los picos de ~ransf'ormac16n. 

TABLA 3.1 

MUES"IRA Tq M• Mr A• Ar 

C±1°0 c:taºc' C±2°0 C:t.2°0 c±aºo 

1 25 - ea - 7g - 75 - 47 

a 250 - 70 - g4 - 00 - ca 
3 500 - 57 - 97 - 93 - 51 

4 550 - 53 - ez - 153 - 50 

5 l500 - 58 - BCI - 81 - 151 
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3~~-2 Roaut.ados obt.onidosz por ~6enicas do M1cros:op1a E.lact.r6nica 

de Transmisión 

Un primer rosult.ado obt.enido de las observaciones 

realizadas por técnicas de Mlcroscopla Elect.rónlca de Tr-ansmisión. 

~ue la presencia de la ras~ ~4rt.ens!tica en las muestras t..rat..adas 

Lérmicamente. Esto ilustrado en la Figura 3.3 por las 

~otograr1as de imagen da campo claro y por el patrón de dirracci6n 

represent.at.ivo de la f"aso mart..ensitlca qua se muestra en la Figura 

3. 4. 

Est..as observaciones resultan inleresant.es si consideramos 

que rueron hechas a t.ftmperat.ura a.mblent..e. y qua las t.empera.t.uras 

Me del volumen son menores a - 50°C. Est.a aparont.e cont..r adlcci ón 

puede ser explicada tomando en cuenta que las observaciones se 

llevaron cabo en láminas delgadas:. En ellas existe 

r•lajac16n import.ant.e de la red. corr.o resultado de la elevada 

proporción do superf"iclos libre-s comparada. con ol volumen. Tal 

relajación super(icial ha sido reportada. cor::o responsable de la 

f"ormación de "mart..ensi ta superf"icial •• C6). Dicha mart.ensi t.a 

.. superficial•• aparece a t.emperat.uras considorablel:'lent..o superioros 

a la M. del volumen. y su rorJ\i.ación depende da la orlent..ac16n 

erist.alogrA!'ica do la suport'icio libre do la faso (1 C6). En 

nuestro caso la mart.ensita fue observada on las regiones coreanas 

a la pert'orac16n cent.ral dé la muestra de rn.icroscopia olect.rónica. 

regiones en las cuales el espesor es muy reducido CS 500 JU. y por 
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Tq=dOO c. FologrGÍ'G-9 oblef\\.do. 

b> 

MJC'2' .1.o\-.afJOl:X de\. UM,UNAW. 



lo t.ant.o la proporción de la. superf"icie 6S: muy import.ant.e con 

resp.ct.o al volumen. 

Una segunda causa do la aparición de mart.ensit.a 

t.e111perat.ura am.bien~e es el est.ado de def"ormac16n de los bordes de 

las mu .. t.ras. en las :zonas cercanas a la perf"oraci6n cent.ral. En 

ef"ec~o. corno vimos en el capit.ulo l. la aplicación de un es~uerzo 

puede incrernent.ar el valor do M.. y dado el rnét.odo de preparación. 

en t.ales zonas puede exist.ir un est.ado de esfuerzos que induzca la 

~ormaci6n de m.art.ensit.a a t.emperat.uras mayores a la M. d•l 

volumen. 

FLf• 9. ' PCLlron cM di.írocci.Ón corr••pondi.•nle Lo. Í~• 
-n.-~llcg. •U,,.rpu.-1.o •\. po.lrÓn l\.po ll.00) de \.G íc¡ae (l, 
obf.en\.do en •\. MlCT .ncoi.-UoOEX d.\. JJ:W,UtUo.W. 
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El\t.ro los deCact.os present.adosa por las muest.ras en Case p 

obs•rvó la. prosenci.a. do f'ront.orasa da domi.nio correspandJ.ent.es 

al orden sa. La Figura 3. 5 a) y b) present.a la imagen de campo 

claro y campo oscuro. respect.ivamont.e, de !'ront.oras de domin..1.o Ba 

observadas en el microscopio olect.rónico de t.ransll\if:ión. Adem.f.s. 

los pat.rones de di!'racci6n de las fases mart.ensit..ice. y gama 

Cprecipit.ados) most.raron punt.os de superrod. debidos a los 

dominios. de orden, como puede apreciarse on las Figuras 3.4 y 3.7. 

Est.udiando las muest.ras cuyas t.emperat.uras de t.emplado Tq 

eran sooºc y 600°C se encont.r6 una gran cant.idad de preeipit.ados 

de la ras• y. Dichos precipit.ados crecieron a t.emperat.ura arnbJ.ent.e 

hast.a alcanzar sus dimensiones flnaJ.es despu6s de casi un mes, 

como lo demost.raron observacJ.onez periódicas en el Microscopio 

Elect.rónico de Transmisión. hechas just.o después del t.rat..ai.aU.ent.o 

t.érmico y durant.o los siguiont.es meses. AdemA.s se det.•ct.6 ut\a. 

dif"erencla. ent.re las dos muest.ras en la carlt.idad de prec:ipit.ados 

present.es por unidad de Area y en el t.amano promedio de los mismos 

una v.z alcanzada su dimensión mi.xima., dat.os que son most.rados en 

la Tabla 3.2. Para m&dir el t.ama~o se observó que en Q~ner&l los 

precipit.a.dos present.an 'Cor.mas geom6t.ricas t.endient.os un 

cuadl"'ilAt.ero. por lo que se t.omaron medidas con un vernier 

C±0.001cml de los largos y anchos en los nvgat.ivos tot.ogr..rico=: y 

se t.omó un proJD&dio obt.enido de t.odos los precipit.ados cont.enidos 

en t.re-s '!'ot.os para cada muest.ra. Para. obt.ener el número do 

precipit.ados Por unidad de Area. se t.oma.ron también t.ros ~ot.os por 



r\.g:. •· ~ a.) Fol09ro.f'Ca de CCU'l'lpO c\o.ro d.- front.•ra. d• domi.n\o; b> 

FologrGf1 o. de campo d. lo. mi.amo. Ambo.a fueron tomodoe 
•n e1. wrr JEOL-S2005:.X 
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cada mu•Qt..r& y S• cont..aron loe precipit..adoa a cimpl• vict..a 

dividiendo ol valor result.ant.o ent.re el Area. Post..eriorment..e liil• 

mult.iplicaron el ancho y el largo mencionados para hallar el •~ea 

c:orrespondient..e que se c:onvlrt..16 . .. ¡.nn . L.a incertidumbre t..ant..o 

para el t.ama~o y la d&nsidad de precipJ.t..ados rue t..om.ada como la 

mayor do las desviaciones presentadas en cadA caso. 

TABLA 3.2 

MUESI"RA HUMERO DE PRECIPITADOS TAMARO PROMEDIO DE LOS 
POR µm

2 
-z -z ~R:c;p~:~-l~;::' 6 = ± 5.4X10 µm 

3CTqs!S00°o 6.6 0.37 

!5CTq-«I00°0 1,5 0.52 

Dos du las fot..ograt'1a.s de imagen en campo claro de los 

precipitados se present..an on la Figura 3.6. t...as Figuras 3.7 y 3.8 

=uost..ran los patrones de dit'racci6n correspondient..es a la Case y, 

en las orient..aciones C100) y C110), respect..ivament..e. 



F\.g. •· d rologrolí"c:u de \.ma.gen de ca.mpo cloro de l09 pr-.ci.plt.ado• 
<PI hallo.do• loa mu••tr.:1.• y !!l. la. •uP41rflc\• ele lo• 
precipito.do• a.preC\.Cln d\.•\ococ\.on•• tD>. .,.~e.. 
to'l'l'IGdcui •n •l WET .rtOL-U.OOEX. del '.11.M, UHAM 



oiz
8 • • 

o 

ººº 011 022 022 

• e e 
1 bl 

ng. •· 7 a.l PGlrÓn de dUro.cclÓn corr••pondi.•nl• 1.a. ra..e y 
Cprec\pllodo•l 1.G. or,.•nla.ci.Ón nol"lt<Mio •\. WrT .reo\.-i.&OOEX 

doe\. llW. UHAN y 'bl d~ogrCUl'IO e,,:phcallvo de O)• donc;W •• lndlca. •\. 
ori.g•n cM ca.da r•rl•1t\Ón: e-motri.z (1 punto de pr•ei.pllock>; O 
punlo• de •up.9r-r•d (3 DO•; e>-p<.&nlo de preclpho.do.. DlGi¡t'a.l"l'IQ. loma.do 
de U!S). 

• • • • 0049 

ca ca ca () 

o 
• • • • 
® ca ca @ 

• • • • o 
ca ca () () 

ººº 220 • • • • • 
l •I 

Fi.g. ••e Po.lrÓn d• dlfrCLCc\.Ón corre•pondi•nl• \.a. fcw• y 
lpr•c\.pU.Q.doeJ \.a. ori.•n\a.c\.Ón llonwMlo eL WltT Jeol-tZOOb 

de\. nw. UHAM y tn Di.a.gro.ma. •,,:p\.'-ca.Uvo de cu. dor\de lnc:ILca. e\. 
or\gen d. ca.da. r•ll•,,:\.o~n: e-ma.\ri.z (1 p.in\o da r- y; 0-pun\.oe 
de 9Uper-red (1 UO•; e-p.in\o d• fa.9• y; e-po..ni\09 d. •Up.9r-t'9Cf Y y (l 
•z; CJ-punlo• de •up•r-r•d y, ola.gra.ma. lomado de U!ll 



Por ot.ra part.e, se observó la presencia de dislocaciones 

varias regiones de las muest.ras, pero en particular, sobre los 

pr.cipit.adOQ, como G• aprocia on la Figur• 3.6. 

Se localizaron algunos precipitados, que claramant.e 

estorban el crecimient.o de las plaquet.as de mart.ensit.a como se 

ilustra en la fotografía de la Figura 3.Q. En ella cómo las 

plaquetas se interrumpen precisamente en la zona en la. que se 

encuentran los precipitados. los cuales deben haberse formado 

antes del crecimiento de la mart.ensita y hacen not.ar la dirección 

en la. quo crecían laso plaquot.a.s. Esta. f'oto nos perm.it.e ver qua 

est.e t.ipo de defectos in~luyen negat.ivamcnt.e en el crecimi•nt.o de 

la mart.ensit.a durant.e la t.ransforma.ción. 

ri.g. 9.1> F"oloqra.f{a. que mu-Lra. do• pr-C\pi.La.do• LmpLd\.endo el 
cr-cimL•nlo de plo.cG.e de mart.en•lla.. P'ologro.f(a. lo"la.da el 
Micra-coplo Eleclro"'ni.eo de Tra.n•mt.•\.Ón -'•ol t.ZOO-Ex del n:w. UHAM, 
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Un hecho similar al ant.erior, pero con anillos de 

dislocaciones f'ue observado t.ambién y puede ser apreciado en la 

1"ot.ograf'ia. de la Figura 3.10. Est.a f'ot.ograf'ia muest.ra. claramente 

cómo un anillo de dislocaciones se localiza ex.act.ament.e •n donde 

una plaquet.a de rna.rt.ensit.a se int.errrumpe y despu6s del anillo ya 

no cont.in(la, mient.ras que t.odas las delN\.s que rodean a ést.a s1 

siguen creciendo, lo que h.;lce que est.e def'ect.o t.ien• la 

capacidad suf'icient.e para evi t.ar la !'ormaci6n de plaquet..a.s de 

ma.rt.•nsi t.a. 

ri.o. •· ao 
-lor~o 

FologroJ{a. de \.ma.gen de> 

'º""""' 
el cre<ut1\enlo de • plGCo• 
•l w~ero•copi.o Eleclron~co d• 

del UM. UMAN. 

a.nt.llo de d"•Lococ\one• fA) 
d. m~l•n•\.lo. FotOFolCo 

Tron•m"•'-º" .J•ol t..200-b 



3.2 DISCUstON DE RE:SUL.TADOS 

3.2.1 Result.ados calorimét.ricos. 

La grAfica de la Figura 3.2 reproduce la relación medida 

en est.e t.rabajo ent.re la t.emperat.ura de t.ransformac16n 

mart.ensit.ica M- y la de t.emplado Tq. Est.a relación se considera 

similar a la de Planes et. al. C13) discut.ida en el Capitulo 2. La 

explicación de la f"orma de la grá.f'ica ha sido ya discutida por 

Planes et. al. , como se mencionó en el cap! t.ulo 2: ellos suponen 

que el m1nimo presenlado por la curva se debe al desorden 

producido por el t.rat.am.ient.o térmico en la est.ruct.ura 003. Sin 

embargo, est.os aut.ores no dan explicación general del 

comport.amlent.o d~. la curva en t.odo el int.ervalo de lempetr-at.uras. 

En nuestro caso, pensamos que poderr.os aport.ar una explicación 

general. '··.f'.ara ollo es conv.nient.• hacer not.ar que t.odas: las 

muest..ras son mant..enidas inicialm.ent..e a la misma t..emperat..ura de 850 

ºc. y por est.a razón t..odas ellas t.ionen al inicio la misma 

concent..ración elevada de vacancias. Por ot..ra part.e. Qabemog que la 

concent..ración est..able de vacancias depende de la t.emperat..ura. de 

l\Odo que cuando se hace el t..emplado a la t..emperat..ura Tq una parte 

~· las vacancias est..ar~ en equlibrio y oLra fuera de equilibrio. 

Con!'orme Tq es má.s baja habrA un mayor porcentaje de vacancias 

!'uera de equilibrio, que son las que permi t.en los procesos de 

di!'usión, t..ales como la precipit..ación y el ordenamient..o at..óm.ico. 

Con est.as ideas e-n ment.e, podemos proponer una 



e><plicaci6n general. del comporL&mienLo de la LemperaLura de 

Lra.nsf'ormación Ma con la Lemperat..ura de t..emplado Tq en t..odo el 

int..ervalo de LemperaLuras, para esLo la gra.t'ica que represenLa la 

relación ent..re la t..emperaLura de t..amplado y la de t..ransformación 

m.arLens!t..ica se ha dividido en Lres zonas CFig. 3.11) de acuerdo a 

los siguient..es int..ervalos de LemperaLura: 

a.J Zona I: T•z :::i.: ssoºc < Tq < ssoºc. 

b) Z.ona I I: Tooa :.: 250°C < Tq < Tez :::i.: 550°C. 

e) Z.ona III: To < Tq < Too• ~ 260°C. To as la 

t..ernperaLura ambient..o. 

l 

500 600 700 

TEMPERATURA DE TEMPLADO Tq ( ° C ) 

rLg. •· si. La. lLguro. repr••ent.a. laa t.r•• qu• 

di,.vld\.do la. gra".ti..ca. de la. ti..gW"a. e. z 
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En el caso de la zona I, el <lnico proceso dif'usivo que 

t.1ene lugar, cuando se mant.iene la muest.ra a una t.emperat.ura de 

t.•mplado Tq const.ant.e. os la •liminación d• va.canelas f'uera de 

equilibrio. No hay ordenamient.o at.6mico ni precipit.aci6n debido a 

que est.e int.ervalo de t.emperat.ura C5S0°C a eso°C) corresponde al 

int.ervalo de est.abilidad de la f'ase ~ desordenada. Oe est.e modo. 

pasado el t.iempo de relajación t.q, el sist.ema alcanza un 

equilibrio est.able con una densidad de vacancias est.ables que 

depende de la t.emperat.ura Tq. Al t.emplar desde Tq hast.a Oºc 

ocurren al menos dos procesos: el ordenamiento at.6mico y la 

precipit.ación. En el caso de la precipit.ación, el proceso es má.s 

lento, y •l templado perrnit.e solamant.e la f'orrnación de n(lcleos 

pequeftos de f'ase y, que como hemos visto pueden crecer 

post.eriorment.e a t.emperat.ura ambient.e. En el caso del 

ordenamient.o. el proceso es r~pido y el grado de orden CB2) 

alcanzado depender .i. esencial emente de la densidad d• vacantes 

disponibles. 

Consideremos dos muest.ras con t.emperat.uras t.q dif'erentes 

T& y Tz pert.enecient.es a la Zona I. donde T11.>Ta como se indica •n 

la Figura 3.11. Inicialment.e CT=S50°C), ambas muest.ras t.ienen la. 

misma densidad de vacancias en equilibrio. Cuando las dos mues~ras 

son llevadas a sus t.emperat.uras Tq respect.ivas, se t.endr.6. que en 

la mues~ra con una Tq • Tz habrA mayor cantidad de vacancias ~uera 

de equilibrio que en la muestra con TqsT&. Ourant.• el t.iempo de 

est.ancia Tq •n ambas muest.ras las vacancias alcanzan •l 

equilibrio. Es importante notar que la muestra con t.emperat.ura Tq 
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mayor CTt.) t.•ndrla. un nó.m•ro de vacancias en equilibrio mayar. 

Como consecuencia de est.o al realizar el t.emplado hast.a OºC, la 

muest.ra con t.emperat.ura Tq = Tt. podrá. ordenarse más en la. 

est.ruct.ura BZ que la muest.ra con Tq=Tz al pasar por la t.omperat.ura 

de orden ea C550 °0. El ordenamient.o puede darse durant.e el 

templado porque, como se explicó en el Cap1t.ulo I, est.e es un 

proceso dif"usivo a muy cort.o alcance por lo que no requiere mucho 

t.iempo para llevarse a cabo. Recordemos t.ambién que CCapit.ulo 1) 

los result.ado~ de Tadaki et. al C16) muest.ran que la t.emperat.ura de 

t.ransf"ormaei6n mart.ensit.ica aument.a cuando se incrernent.a el 

desorden en la est.ruct.ura 92. De acuerdo con est.o y con nuest.ro 

razonanú.ent.o anterior-, la muest.ra con Tq=Tz debe t.ener una Ma 

mayor que la de Tq=Tl, lo cual es compat.ible con la f"orma de la 

gr•f"ica en la zona I. 

Para el caso de la zona II debemos considerar t.ambién que 

inicialment.e C en T=950°C) exist.e en las muest.ras la miSINL 

densidad d• vacant.es en equilibrio. Cuando se baja la t.empeorat.ura 

hast.a una Tq t.al que Too• < Tq < Tez t.endremos una part.e de la 

t.ot.alidad de vacancias en equilibrio y ot.ra part.e f"uera de 

equilibrio. 

S1 ahora consideramos dos t.emParat.uras Te y T• C:Fig. 

3.11) ocurre que en T• hay ~s vacancias fuera de equilibrio 

disponibles para ordenar la •st.ruct.ura 82, y eoJDrO consecuencia •• 

alcanzarA. un mayor grado de orden 92 en T• que •n Te. Est..o 

implica, d• acuerdo a lo plant.•ado par Tadaki •t. al. qu• la 

t.emperat.ura de t.ransformaei6n M9 ser• menor en T• que en T• lo que 
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nueva.ment.e coincide con la Corma de la grA!'ica de la Figura 3.2 en 

la zona. II .. 

En la. zona. III ocurre que al bajar la t.emperat.ura de 

esoºc Tq Too•, y mant.ener durant.o un t.iempo t.q, la 

concent.ración de vacancias Cuera de equilibrio permite ordenar la 

muestra •n la estruct.ura [X)3. 

Si consideramos dos muest.ras cuyas t.emperat.uras de 

templado son T!S y Tes Cver la Fig. 3.11:>. Tenemos que en Tes hay 

mis vacancias f'uera de equilibrio que en Ta. porque Tc:s<T:s. Est.o 

implica que· la muestra con Tq=Tcs estará. más ordenada en la 

est.ruct.ur~ 003 que la muestra con temperatura con Tq=T:s. Como en 

est.e int.ervalo predomina el ordenamient.o en la est.ruct.ura 003 

entonces de acuerdo a lo plnnt.eado por Tadaki ot. al la muestra más 

ordenada CTq=TcsJ t.endro\ mayor M., que t.ambién coincide con la 

rorma de la gr~f'ica en esa zona. 

En s1nt.esis podelflCos decir que los argument.os basados en 

la concent.ración de vacancias f'uera de equilibrio permiten dar una 

explicación general en lodo el intervalo de t.emperaturas de la 

gr.t.f'ica de la Figura 3.11. 

3.2.2 Ef'ect.o de los precipitados y los anillos de dislocaciones en 

la t.emperat.ura de t.ransf'ormación mart.ensitica. 

ot.ra parte del trabajo consist.ió en observar el t.ipo de 

derectos como son los precipitados y los anillos de dislocaciones 

producidos por el t.rat.amient.o. que pueden .lnf'luir en el 
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crecimi•nt.o d• l.aso placas m.art.enslt.icas y en •l comport.amL•nt.o d• 

la curva. M. vs Tq. 

El efect.o genera..l de los precipit.ados y es el de modular 

la variación de las t.emperat.uras de t.ransforntación y de la energia 

disipada por efect.os irreversibles Cest.a Olt.ima es igual a.l 6.rea 

del ciclo de hist.éresis multiplicada por el cal'rlblo en la. ent.ropia 

t.sJ. 

El efoct.o de ''frenado'' de plaquet.as de mart.ensit.a que 

puede observarse en la Figura 3.Q. debe result.ar en una 

disminución en la. t.emperat.ura de t..ranst'ormación H.. La. misma 

conclusión puede deducirse de las observaciones hechas sobre los 

anillos de disloc::aciones Cver Fig. 3.10). 

Sin embargo, aunque t.ant..o los precipit.ados y como los 

anillos de dislocación provocan una disminución en la t.emperat.ura 

de lransf'ormacón H., el efect.o del orden 82 y 003 sobre osa 

t..emperat.ura, que hemos discut.ido en pArrafos ant..eriores, es el 

efect.o dom.inant.e. El est.ado de orden 82 y 003 det.•rmina el valor 

de la const.ant.o •l•st..ica e• que , como vimos en el capit.ulo I, 

define las t..omperaluras de t..ransformaeión. 

Es import.ant.e mencionar que nuest.ras obsevaciones sobre 

la int.eracción de los precipit.ados y y los anillos d• dislocación 

con las plaquet.as de mart.ensit.a, aport.an una pl"ueba de que el 

mi.ximo en la enel"gia disipa.da • observado por Planes et. al. t13l 

para. Tq::.SOOK. se debe etect.iva.ment.e a of'ect.os de "t'ricc16n" o 

"frenado ... 

Recordemos que.el 11\Aximo: relat.ivo en M. observado en est.e 



t.rab.a.jo. a una t.emperat.ura Tq aproximadament...e igual a la 

t.emperat.ura. de ord•n ea C:::i.i 650:>. f'ue explicado por nosot.ros como 

debido a. un increment.o en •l. desorden ea. result...ado de un 

menor nOmero de vacant.es "disponibles" para. el proceso de 

ordenanúent.o. Est.a idea esla en perf'eclo acuerdo con la Cormación 

preCerencial de precipit.ados y anillos de dislocaciones a 

t.emperat.uras de t.emplado cercanas al máximo relat.ivo, ya que su 

!'orm.a.ción implica una disminución adicional en la densidad de 

vacant.es "disponibles"' para el ordeamient.o 92. 

El ef'ect.o de los precipit.ados y anillos de dislocacionos 

sobre l.as lemp9rat.uras de t.rans!'orrnación es ent.onces doble y en 

sent.idos opuest.os. Por una parle. una !'racción de las vacancias 

!'uera de equilibrio a Tq son "ut.ilizadas para la !'ormación de los 

precipit.ados r y anillos de dislocaciones, lo que lleva a un 

increment.o en el desorden 82 y por lo t.ant.o a un increment.o en M.. 

Por ot.ra part.e, la !'ormación de esos de!'ect.os permanentes debe 

contribuir a una pequetra disminución de Me dados los erect.os de 

"t'ricción" mencionados. Asi • las curvas observadas en la Figura 

3.2 deben s•r las result.ant.es de ambas cont.ribuciones. 

3. 3 CONCLUSIONES 

1. El t.rat.amient.o térmico que consist.16 en t.emplar a una 

t.emperat.ura Tq las muest.ras de Cu-Zn-Al C 69Y. at. Cu. 27Y. at. Zn Y 

BY. at. A1 :> provoca un cambio en el valor de la t.emperalura de 



t.ransf'ormación ma.rt.onsU .. ica Ha que se ref'l•ja en 1-: curva d• la. 

Fig. 3. 2. Para explicar est.a dependencia. dividirnos la grAf"ica en 

t.res zonas CFig. 3.11). Cada una de las cuales la explicamos como 

una consecuencia del grado de orden en las est.ruct.uras 82 y 003, 

Tal ordenamient.o depende de la densidad de vacant.es "ef'ect.iva.s" 

segOn la z.ona considerada. Nuest.ro anA.lisis est.A en pert'ect.o 

acuerdo con la curva experiment.al y permit.e una explicación de su 

comport.amient.o en t.odo el int.ervalo de t.emperat.uras. 

a. t..os def"ect.os t.ales como los precipit.ados y los anillos 

de dislocaciones inf"luyen en el crecimient.o de las placas 

mart.ensit.icas durant.e la t.ransf'orma.ci6n. por ef'ect.os de f'ricción y 

por absorber vacancias Cuera de equilibrio. evitando que •stas 

contribuyan a ordenar la muestra. Est.os ef"ect.os de f"riceión 

influyen t.ambién en la variación do la energi~ disipada. 

3. Indust.rialment.• puede Ot.il •l aplicar est.• 

t.rat.amient.o a las aleaciones con memoria de f'orma con el f"in de 

alt.erar su ciclo de hist.•resis y t.emperat.uras de t.ransici6n en 

f"orma cent.rolada. 
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APENDICE A 

CA~ORIMETRIA DIFERENCI~ DE BARRIDO 

La Calorimat.ria d1Cerencial de barrido COSC) es un mét.odo 

de análisis térmico. por medio del cual es posible obtener un 

r&gist.ro de los cambios de fase que sufre una muest.ra durante un 

proceso t.érmico, con respecto a una muest.ra de rereroncia. Est.e 

anAl.isis permite calcular por ejemplo capacidades calorif'icas. 

calores especificos y calores y ent.ropias de t.ransrormac16n C11J. 

Por medio de est.a t.écnica es posible conocer los cambios 

d• ent.alp!a que va sufriendo una muestra durante proceso 

térmico. La ent.alp!a CH) del sistema se relaciona con el calor 

absorbido cedido .por al sist.ema a presión const.ant.e de la 

siguiente manera~ 91 calor absorbido Co cedido) por un sistema a 

presión const.ant.e es igual a su incremento -co decrement.o) en 

en t. al pi a. Si el cambio 

sist.ema absorbió calor y 

la ent.alpia es positivo CAH >O). el 

dice que ocurrió una reacciOn 

endolérmica. Cuando el cambio negativo CAH<O). el sist.ema 

perdió calor y se dice que se t.iene una reacción exot.érm.ica C17). 

El aparalo ut.ilizado en est.a técnica de análisis 

conoce como calorimelro di~eroncial de barrido. del cual 
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qh. es la energla de compensación. la cual es medida por V. Est.a 

energJa, •quivale a la diferencia de cambio de enlalpla de los 

subsist.emas: port.amuest.ra.s más muest.ra y port.amuest.ras de 

reCerencia ~s muest.ra de referencia. La información debida a est.e 

proceso as regist.rado en una graficadora y cuando la muest.ra de 

est.udio su!'ro un cambio en una región de t.emperat.ura. ést.e es 

reglst.rado en la grA!'ica en !'orma de pico C Fioura A.2). Si 

t.enemos un cambio poslt.ivo en la ent.alpia. se t..ieno una reacción 

endot.•rmlca lo que se indica en la grA!'ica como un pico hacia 
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arriba o haci.a abajo del eje hor1zont..al • según el diserto que se 

t..•nga, Si ocurrió una reacción exolérmica el pico es graficado en 

sent.ido cont..rario al pico de la reacción endot..érm.ica. 

La. muest.ra de referencia debe elegirse de modo que no 

sufra cambios debidos al cambio de t.emperat..ura. El t.amarro de la 

desviación a un cambio de f'ase. t..omado a part.ir de la. linea de 

referencia Cdonde la diferencia de volt.aje es cero), permit.e medir 



el cambio en la capacidad calorit"ica de la muest.ra. El Area del 

pie~ cor~esponde al cambio en enlalp1a de la lransformación y los 

punlos en donde el pico se inicia y lermina nos indican las 

l•mperat.uras de inicio y rinal de la transformación de t"ase. 
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APENDICE B 

HicR=OPIA ELECTRONICA DE 'IRANSMISION. 

El Microscopio Eloct..r6nico de Transmisión C MET ) , es un 

inst.rument.o do invest.igación muy import.ant.o, para realizar 

di versos est.udios acerca de la est.ruct.ura crist.alina, las 

earact.er1st.lcas microest.ruct.urales de un mat.orial. 

B.1 DESCRIPCIOtl DEL APARATO. 

Las part.es que conf'orman un Microscopio Elect..rónico de 

Transmisión son descrit.as a cont.inuaci6n: 

1) Produccl6n 9..g, !:!!l. ~ de elect.rones: 

As! como un Microscopio Opt.ico requiere de luz para 

iluminar una muest.ra que se est.A observando, el Microscopio 

Elect.rónico de t.ransm1s16n ut.iliza como fuent.e do ilum!nación un 

haz de electrones, el cual es generado al calent.ar un filamento 

Cque puede ser de wolframio o La.Bo) aplicando una dií"orencia de 

pot.encial C 120 KV, por ejemplo ) capaz de provocar. por emisión 

t.ermoióniea. la salida. de los elecrones de dicho filament.o. Est.e 

est.A. colocado en la part.e superior del microscopio, de modo que el 
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haz de elect.rones es dirigido hacia abajo at.ravesando la muest.ra 

de est.udio. 

En realidad. cuando el haz de elect.rones toca la 

superficie de la muest.ra se produce una int.eracción entre ambos, 

que da como resul t.ado que no todo el haz atraviese la mueslra. 

Muchos elect.rones son rechazados. y dependiendo del proceso en el 

que se !"orma.n son clasificados como: electrones Auger, olect.rones 

ret.rod!spersados. elect.rones incidentes. electrones di fract.ados, 

elec~rones secundarios, electrones absorbidos, rayos X. entre 

et.ros. Los haces do elect.rones que logran atravesarla se denominan 

haz. t.ransmit..ido y haz di!"ract.ado. Ambos proporcionan intormación 

acerca. de la est.ruct.ura del material, por medio de la formación de 

la imagen o del patrón de la muestra. 

Por ot..ra. part.e el valor de la longitud de onda de .los 

•lec:t.ronos depende del valor que t.enga el volt.aje acelerador. y 

puede calcularse de acuerdo a la siguiente ecuación: 

h 
~ = ~~~~~~~~~~~~~~-

( 2 M. V e (1 +eV/2M'ec 2
) l./Z) 

C B.1 ) 

Donde H. es la masa del elect.rón; V es el volt.aje acelerador del 

MET; e es la carga del elec~rón; c es la velocidad de la luz y h 

es la constante de Planck. 

Es import.ant..e not.ar que la velocidad que aleanzan los 

elect.rones dent.ro del Microscopio Elecl.rónico de Transmisión es 

del orden de la v.locidad de la luz, por lo que en la ecuación 

ant.erior considera corrección 
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relat.ivi~t.a a la masa del elect.rón. 

2) ~ ~ ~ét.icas: 

En t.érminos generales.las f'unci.ones da las lent.es 

magnéticas son dirigir Ccondensar) el haz elect.rónico hacia la 

muestra. de modo que sea atravesada por dicho ha2, y amplif'icar su 

imagen o su pat.r6n de d1Craeci6n de manera de poder observarlos en 

una pa.nt.alla fluoroscent.e. 

Una l ent.e magnét.1 ca se compone de una bobina que es 

energi2ada. con una corrient.e eléct.rica. produciendose un campo 

ma.gnét.ico. el cual es modi!'lcado cuando es variada la corriente. 

Ademas. debe considerarse que los elect.ronos son part.1culas 

cargadas eléclrica.ment.e por lo que su t.rayect.oria es suscept.ible 

d• ser desviada con un campo magnét.1 co. De acuerdo a est.o es 

posible dirigir el haz elect.rónico hacia la muestra cent.rolando 

los campos magnéLicos producidos por las lent.es, por medio de las 

corrientes eléclricas qug aliment.an a las bobinas ya mencionadas 

.La t.rayect.oria que sigue el haz durante esle proceso se present.a 

esquem.i.t.icamente en la Figura B.1. 

El conjunt.o de lentes del Microscopio Elect.rOnico de 

Transm.1.sión C como puede verse en la Cig. B.1 a) consiste en una 

lente condensadora que liene como !'unción iluminar la muest.ra; una 

lenle objet.iva que encarga de Cormar la primera imagen d• la 

mueslra asi como producir al enf'oque eorrespondienle, y por 

Olt.imo, un sislem.a. de amplif'icación y proyección sobre una 

pantalla fluorescent.e el cual se logra medianlo la ulili2aci6n de 

las lenles int.ermedia y proyectora. respeclivament.e. 

83 



a) lmao1n_ b} Patrón de difracción 

a. a Tray•clorla. qu• •i.gu•n lo• •l•ct.ron•• •l W:lcro•coplo 
•1.ectróni.co de tra.n•"'i.ei.Ón dura.nt• 1.d. torrnaci.Ón de lmmg•n y b> •L 
pa.lrÓn d• di.tracci.ón, t4J 

3) Condiciones Q!! ~iQ.: 

Es import.ant.e mant.ener un alt.o vacío C 10-~orr ) en la 

columna del microscopio para evit.ar la int.eracción entre los 

el.et.rones y ot.ras part.iculas. ya que ttsla sit.uac16n produce una 

alteración de la imagen de la muestra que se está. observando. 
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AdemAs. ot.ro probloma causado por la presencia de part.1culas 

ext.ranas es la cont.aminaci6n de la muestra. lo cual implica que se 

t.endria inCormaci6n diGt.orgionada acorca de la miama.. 

4) Dimensiones~ Y!!A ~ ~: 

Para llevar a cabo la observación de una. muest.ra con el 

Microscopio Electr6nico de Transmis16n es necesario que ést.a cubra 

ciert.os requisit.os dimensionals: t.ener rorma circular con un 

diá.met.ro de 3nun y un espesor má.x.i.mo. en la zona de observación. 
o 

aproxirnadament.e del orden de 1000 A. 

B.2 PODER DE RESOl-UCION. 

LA ericacia de un sistema 6pt.ico, y en part.icular la de 

un Microscopio Electrónico de Transmisión. est.a relacionada con su 

poder de resolución. el cual se puede definir como la distancia 

más corta ent.re dos punt.os o lineas que pueden ser reconocida!l 

como dos ilÑLgenes diferentes. 

El poder de resolución puede calcularse para el 

Microscopio electrónico por medio de la siguient.e ecucación: 

·---
Qt m 1. 41 -1 ).../C• C B. 2 ) 

donde A es la longitud de onda da los elect..rones y Cs el 

coet'icient.e de aberraci6n esférica de la lent.e obj•t.iva.. En el 

caso del Microscopio J'eol-1200E>< su poder de resolución es del 

orden de 2 A. 
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B. 3 DIFRACCION DE ELECTRONES Y LA LEY DE BRAGG 

Cuando en Microscopia Elect.rónica de Transmisión se habla 

de la dif"racción de eleet.rones no es posible hacerlo sin hacer 

alusión a la ley de Bragg, la cual es necosario describir a 

cont..inuación: 

Fisicament.e, est.a ley dice que un haz es dif"ract..ado solo . . 
si at.raviesa un conjunt.o de planos or!ent.ados a un ciert.o Angulo 

con respect.o al haz incident.e, lo cual se represent.a en la Figura 

B. 2 a.) y mat.emá.t.icament.e se expresa est.a ley con la siguient.e 

ecuación: 

C B. 3 ) 

donde dhlc\. es la dist.ancia int.erplanar de la t'amilia do planos 

hJcl; 8 es el ángulo al. que el haz !'ue dif'ract.ado, con respect.o al 

haz incident.e; A es la longilud de onda del haz olect.r6nieo y n 

un n6mero que indica que se pueden t.ener mClt.iplos ent.eros de A. 

Ex.lst.e la f"orma vect.orial de est.a ley. para lo cual es 

necesario explicar los concept.os de esfera do Ewald y red 

reciproca. 
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B.4 RED RECIPROCA Y ESFERA DE EWALD. 

La red reciproca es obt.enida, mat.emAt.icament.e, aplicando 

una t..rans!'orm.ada de Fourier a la red real. Como consecuoncia dol 

uso de est.a const.rucc16n. se t.iene que las dist.ancias en la red 

real se t.ransforman, en la red reciproca, en el inverso de ellas. 

Es decir que si la dist.ancia real es grande ent.onces la dist.ancia 

reciproca es pequena. En part.icular, una familia de planos de la 

r•d real se t.ransforma, en la red reciproca, en un punt.o. 

~ represent.ación do la ley de Bragg en el espacio 

reciproco se ilust.ra en la Figura 9.2 b. En ella se est..An 

con~iderando los voct.ores asociados a los haces do electrones 

1ne1dent.• e Ka' y d1rract.ado e K '· cuyas ma9 n1t.udes son iguales, 

ya que se est.a suponiendo que el choque es inelAs~ico y cuyo valor 

es el inverso de la longi~ud de onda del haz (1/)..). La desviación 

ent.re ambos V9Ct.ores es 2B. igual que la Figura B. 2a.. La. 

relación vect.orial ent.re ambos vect.ores queda expresada como: 

K - Ko • g C B. 4 ) 

Donde el vec:lor g port.enace a la red reciproca. Est.a es la 

represent.ación vectorial de la ley de Bragg. 

Volviendo a la Figura B. 4b, se observa que es posible 

considerar a la magnit.ud de los vect.ores do onda K y Ko como el 

radio de una es~era y el punt.o de origen de los primeros como el 
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cent.ro de la segunda, cuya superf'icie se f'orm:a.ria de t.odos los 

punt.os del espacio reciproco que cumplen con la ley de Bragg. Esla 

const.rucción geométrica se llama esf'era de Ewald. Cabe hacer not.ar 

que dicha esf'"era liene un radio muy grande C 1..-?.. ) • por lo que la 

supert'icie de ella puede considerarse como un plano. Este ef'ect.o 

se observa. en un patrón de dif'racción como en los ejemplos do patrones de 

difracción se dan en el capi t.ulo 3. 

P/~ 

al ( b) 

•· 2 Repr•••nla..ci.on d• 1.o. 1.•y d• Dro9g c1l en 1.o T•d r•oll y b) •l 
••pa.clo r•c\proco. C2l 
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