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Objetivo general:

Caracterizar una aleacién Cu-2%Mg-2%Sn sometida a un proceso de laminado en
frio y a un tratamiento de recocido.

Objetivos particulares

e Obtener un lingote de alta calidad para realizar la caracterizacion.

e Optimizar la metodologia para obtener micrografias de alta calidad del material en
los distintos procesos.

e Obtener la dureza Vickers del material de fundicién, de laminado y de recocido.
e Describir y analizar la relacién de los procesos con las propiedades del material a

través de la obtencidn de la dureza y observacién de la microestructura utilizando
microscopia Optica y electrénica.



Prologo

Este trabajo fue realizado en la Unidad de Investigacion y Asistencia Técnica en
Materiales (UDIATEM) de la Facultad de Ingenieria de la Universidad Nacional Auténoma
de México, bajo la direccién del Dr. Rafael Schouwenaars.

Dadas las necesidades en la industria automotriz de innovar en los materiales para
la fabricacion de los cojinetes con el objetivo de mejorar las propiedades mecdnicas de
ellos, resistir las altas temperaturas del motor, y al mismo tiempo utilizar materiales no
téxicos, en la UDIATEM se llegd a la determinacién de proponer un material base cobre,
con magnesio y estaio como posible aleacion para cojinetes.

Con esta tesis se pretende continuar trabajos previos referentes a aleaciones Cu-
Mg-Sn. Para ello, se realizd una caracterizacion de una aleacién Cu-2%Mg-2%Sn,
porcentaje en peso, complementando la informacion que se tiene de otras aleaciones con
los mismos elementos aleantes.

En el capitulo 1, se da un repaso general sobre conceptos de tribologia, una idea de
qué es un cojinete, asi como de los materiales tribolégicos mas usados en los cojinetes de
deslizamiento. En el capitulo 2, se menciona la informacidn disponible de la aleacion Cu-
Mg-Sn hasta el momento y usos del material. Se muestra también, el avance de la
investigacion de estas aleaciones en el equipo de trabajo.

En el capitulo 3, se mencionan los antecedentes necesarios para una mejor
comprension de los resultados que se obtienen. Se habla de lo que es caracterizacidn, y se
tocaran brevemente las técnicas mas usadas. Se explicardn los procesos a los que se
sometio la aleacidn, tales como la fundicidn, solidificacidn, laminado y recocido, asi como
de medicién de dureza.



En el capitulo 4, se aborda la metodologia experimental utilizada para procesar la
aleacion, obtener la dureza del material e imagenes microestructurales.

En el capitulo 5, se muestran los resultados obtenidos. Se observan y se describen
las microestructuras obtenidas mediante los microscopios dptico y electréonico de barrido,
También se muestran los resultados de los ensayos de microdureza.

El capitulo 6, profundiza en una discusion sobre las microestructuras obtenidas en
los distintos procesos, asi como con los valores medidos de dureza, y los antecedentes
investigados. Finalmente, el capitulo 7 sera dedicado a las conclusiones pertinentes.



1. Introduccion

Capitulo 1

Introduccion

1.1 Tribologia

La tribologia estudia los fendmenos de friccidn, lubricacion y desgaste de
superficies en contacto, donde existe movimiento entre ellas. Es una ciencia completa que
abarca la fisica, quimica, la ingenieria mecanica y la ciencia de materiales. La palabra
tribologia proviene del griego tribos (frotamiento) y logos, estudio.

Para entender mejor el concepto, es importante aclarar los conceptos relativos a
esta ciencia. La friccion se define como la resistencia al deslizamiento entre dos materiales.
El desgaste se da a consecuencia de la friccidn, al removerse material de una o ambas
superficies debido al movimiento. Finalmente, la lubricacidén consiste en aplicar un medio
gue disminuya la severidad del desgaste evitando contacto y disminuyendo el esfuerzo
cortante [1].

Las pérdidas causadas por deficiencias tribolégicas son enormes, ya que se
desperdicia energia en todos los dispositivos mecanicos utilizados. Se estima que una
tercera parte de la energia generada en estos procesos se pierde por la friccion [2], lo que
provoca pérdidas econdmicas en la industria, que a su vez, provoca gastos debido al
mantenimiento y falla de equipos a causa del desgaste.
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1.2 Cojinetes

Los cojinetes son elementos que inhiben el desgaste y la friccion [2]. Un cojinete
suele disefiarse con sdélo un grado de libertad, este puede ser una traslacién o una
rotacién alrededor de un eje, que es el caso de los cojinetes en los motores de combustién
interna.

Los cojinetes pueden agruparse en dos clases principales: los cojinetes de
deslizamiento y los cojinetes con elementos rodantes. En los cojinetes de deslizamiento
existen sistemas con lubricacion y sin lubricacién. La lubricacion reduce la friccion
mediante una capa de liquido de baja viscosidad. En ausencia de este liquido, son los
materiales de las superficies de contacto, los que tienen que reducir el desgaste.

En los motores automotrices, un factor importante para que se utilicen cojinetes
de deslizamiento en lugar de los rodamientos, es por la alta velocidad a la que se ven
expuestos. Entre otras ventajas que ofrecen, ayudan a mejorar la eficiencia del motor
aprovechando mejor el combustible y se reducen el mantenimiento y los contaminantes
[3]. Asimismo, los cojinetes de deslizamiento, debido a la viscosidad del lubricante,
soportan mejor las cargas dinamicas del motor a la vez de requerir menos espacio para su
colocacién.

1.3 Aleaciones triboldgicas en cojinetes de deslizamiento

Una aleacidn triboldgica es un material metalico desarrollado de manera especifica
para disminuir los efectos de friccion y desgaste en contacto de superficies en una
aplicaciéon dada.

El estudio de los materiales tribologicos esta directamente relacionado con la
aplicacién que tendran, por ejemplo, en las vias del tren, el acero perlitico funciona como
material tribolégico, mientras que en una protesis, éste puede ser un polietileno de ultra
alto peso molecular. En la presente tesis, solamente se estudia la clase de materiales
triboldgicos correspondientes a los cojinetes de motores de combustion convencionales.

Es recomendable que las aleaciones triboldgicas cumplan con ciertas propiedades:

e Conformabilidad: La capacidad de adaptarse a la geometria. Preferencialmente se
utilizan materiales ductiles. Esto compensa los problemas de alineamiento entre el
eje y el cojinete.




1. Introduccion

e Compatibilidad: Dos aleaciones cumplen este requisito si su tendencia para
adherirse es baja a presiones elevadas, disminuyendo el coeficiente de friccidn,
aun en los momentos en que el lubricante no esté presente.

e Incrustabilidad: Provoca que particulas ajenas al sistema se incrusten en una
matriz suave donde no provocan dafio a la superficie [1].

e Resistencia a la fatiga: El disefio debe basarse considerando el efecto de fatiga,
pues se da una variacion ciclica de cargas.

e Alta conductividad térmica: El calor generado por la friccion se debe disipar,
protegiendo al cojinete de sobrecalentamiento.

e Resistencia a la corrosidon El principal motivo es para evitar que los aditivos del
aceite y productos de degradacién en el funcionamiento, actien como agentes
COorrosivos.

e El costo es un factor importante para una proyeccién industrial.

Desde la revolucion inicial, se tenia claro que los bronces eran materiales
superiores para la produccién de cojinetes [2], sin embargo, la primera clase de aleaciones
desarrolladas especificamente para aplicaciones tribolédgicas fueron los Babbits en 1839,
basados en el sistema binario plomo-estafio. Los Babbits poseen buena compatibilidad,
incrustabilidad y conformabilidad, pero su resistencia mecanica es baja. Las aleaciones con
alto contenido de estafio tienen una alta resistencia a la corrosién, comparada con las
ricas en plomo [2].

Con el objetivo de aumentar la resistencia mecanica respecto a los babbits, se
utilizaron las aleaciones cobre-plomo. Estas aleaciones cuentan con buena compatibilidad
que proviene del plomo, mientras que el cobre da una mayor resistencia mecanica. Los
cojinetes cobre-plomo se utilizan bajo condiciones severas de trabajo [4]. En la figura 1.1,
el diagrama cobre-plomo, se observa que el intervalo de temperatura en el que ambos
elementos son liquidos es muy pequefio, por lo que no es tan sencillo obtener el material
por fundicion. En el material se da una alta segregacion que afecta las propiedades de la
aleacién, por lo que el conformado de este material se prefieria realizar mediante
metalurgia de polvos [2].
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Figura 1.1. Diagrama de fases de equilibrio Cu-Pb [24].

Hoy en dia, se pueden obtener cojinetes con aleacion Cu-Pb, mediante el siguiente
proceso: Se tiene un respaldo de acero que es sinterizado con la aleacion cobre-plomo.
Enseguida, se aplica un recubrimiento electrolitico de Babbit sobre la segunda capa. Se
genera asi un cojinete trimetalico [2].

Mas tarde, se dio otra alternativa en las aleaciones triboldgicas: las aleaciones
aluminio-estafio. Esta aleacién, se produce mediante fundicion y un tratamiento
termomecanico. Tiene una muy buena resistencia a la corrosion, pero menor resistencia
mecanica y a la fatiga que las aleaciones cobre-plomo. Estos cojinetes abundan en los
motores ligeros, y tienen un costo menor a cojinetes trimetalicos.

Con esta aleacién se forma un cojinete bimetdlico. Consta de una base de acero
unida con la aleacién aluminio-estafio, con posible adicién de cobre vy silicio. En este
sistema, el aluminio tiene la funcién como la matriz ductil, mientras que el estano
aumenta la compatibilidad.
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La necesidad de mejorar la eficiencia, disminuir desgaste entre componentes, y
hacer a un lado la toxicidad del plomo (en el caso de la aleacién Cu-Pb), son motivaciones
para buscar nuevos materiales que cumplan estas funciones y mejoren el rendimiento,
por lo que el sistema elegido a estudiar en la UDIATEM como alternativa a estas
aleaciones es el Cu-Mg-Sn. Para evitar el costo adicional de un proceso pulvimetallrgico,
se pretende disefiar un proceso de produccion similar al de los cojinetes bimetalicos.
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Capitulo 2

Aleaciones Cu-Mg-Sn

2.1 Antecedentes de aleaciones Cu-Mg-Sn

Los referentes mas conocidos de esta aleacidén, son los bronces. Los bronces
(aleaciones Cu-Sn) tienen buena utilidad en cojinetes, engranes y pistones. El cobre y sus
aleaciones funcionan bien aplicando trabajo en frio varias veces seguidas, como es el caso
del laminado [6]. Las aleaciones de cobre tienen una mejor resistencia mecdanica que los
Babbits, el estaifio también mejora la resistencia mecanica [7]. Su resistencia a la corrosién
es también una ventaja, pues se crea una capa pasiva de 0xido de magnesio.

Existe informacién de cabezas de flecha de bronce con apreciable cantidad de
magnesio encontradas en la Costa de Sinai creadas alrededor de 1000 a. C. [5]. Aleaciones
de Cu-Mg han sido utilizadas en conductores para trenes de alta velocidad, dada su
resistencia mecanica y al desgaste, asi como alta conductividad térmica y eléctrica [8].

Ademds de que no es toxico, el magnesio no es un elemento tan caro en
comparacion con otros. Sustituir el plomo con magnesio, respecto a la aleacién de Cu-Pb,
trae ventajas como omitir la toxicidad y aumentar la resistencia mecdnica, a un precio
reducido.

Para obtener una microestructura con las propiedades que se requieren, es
necesario regular todos los procesos, como lo son: fundicién, laminado y recocido, asi
como conocer cuando se dan los cambios de fases en el material. Informacidn respecto a
los cambios de fases se obtiene de un diagrama de fases en equilibrio [9], pero cuando no
se cuenta con ello, se tiene que buscar mediante experimentacion.
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Existen trabajos con secciones isotérmicas del diagrama ternario Cu-Mg-Sn
reportados en la literatura que podrian fungir como antecedentes de la aleacién: el
primero [10] describe una seccién isotérmica que estd a la temperatura de 400°C, pero
gue permanece incompleto debido a falta de datos experimentales, que resulta con
secciones sin definir, principalmente en las fases Cu-Sn (6, &y n). El segundo trabajo [11]
incluye algunas secciones isotérmicas a 570 °C y 700°C, calculadas termodindmicamente,
enfocado al lado de Cu-Mg, y también sin algunas secciones definidas.

Sn

(Mg)
Mg

Porcentaje atdmico

Figura 2.1. Seccién isotérmica a 400°C del diagrama de fases ternario Cu-Mg-Sn [10].
T, = CuMgSn, v, = CuyMgSn,y = Cu,Mg
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2.2 Situacion actual de aleaciones Cu-Mg-Sn

La eleccion de la aleacién Cu-Mg-Sn se justifica por la compatibilidad triboldgica
gue muestran el Mgy Sn con el Fe. Se busca realizar un sistema bimétalico en el que el Fe
sea el primer componente, funcionando como base, mientras que la otra aleacién como
material triboldgico. Rabinowicz [12] propuso una tabla de compatibilidad triboldgica
basada en solubilidad sélida y liquida de dos metales. Para el Fe, los candidatos serian Pb,
In, Cd, Ag, Zr, Bi, Sn y Mg. Pb, In y Cd son tdxicos, mientras que el costo de Ag y Zr es
relativamente alto, el Cu-Bi ha mostrado problemas de resistencia mecanica vy
compatibilidad, por lo que los elementos que se mantienen son Mg y Sn. Se tiene
entonces que una de las posibles aleaciones es el Cu-Mg-Sn [13].
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Figura 2.2. Tabla de compatibilidad de Rabinowicz basadas sobre diagramas de fases
binarios [12].
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Por varios afios, se ha estudiado esta aleacion en la Unidad de Investigacion y
Asistencia Técnica en Materiales (UDIATEM), de la Universidad Nacional Autonoma de
México. Gracias a esta investigacidén se tiene informacién respecto de la aleacidén, que
permite facilitar el procesamiento de la misma. Se ha estudiado exhaustivamente el
proceso de fundicidn, obteniendo una metodologia adecuada [14], asi como se ha
obtenido una técnica adecuada para agregar el magnesio a la fundicidn sin que reaccione
con la temperatura.

Las primeras composiciones estudiadas fueron las aleaciones Cu-1%Mg-1%Sn (%
en peso), Cu-1%Mg-5%Sn, Cu-5%Mg-1%Sn, Cu-5%Mg-5%Sn y Cu-1%Mg-0.5%Sn.

Figura 2.3. Composiciones estudiadas de las aleaciones en la seccion isotérmica a

400°C del diagrama ternario Cu-Mg-Sn. Los numeros divididos por comas indican los
valores de Mgy Sn en el material. 1,1 equivale a Cu-1%Mg-1%Sn.

En trabajos anteriores [14] se ha determinado que la fase matriz se compone de la
fase a—Cu, con solucidén sélida de Mg y Sn. Esto corresponde a donde se encuentran las
dendritas. En el espacio interdendritico, existe una microestructura eutéctica. Para la
aleacién con 5%Mg-1%Sn, se encontrd la fase Cu,Mg, mientras que para las aleaciones
con 5%Sn, parece ser que se encontrd el intermetalico CusMgSn. Estas fases son muy
duras y fragiles, mientras que la matriz es mas ductil. El laminado fue posible sélo en
aleaciones con bajos contenidos de magnesio. En composiciones con 5% de magnesio, el
material fallé después de reducciones de 6%.




2. Aleaciones Cu-Mg-Sn

Actualmente, la investigacion se enfoca en las aleaciones que se pueden laminar
en frio sin problemas, por lo que se analizan las aleaciones Cu-1%Mg-1%Sn, Cu-2%Mg-
2%Sn y Cu-3%Mg-3%Sn. En un trabajo paralelo [15] se ha logrado observar que la
composicion Cu-2%Mg-2%Sn contiene también la fase Cu,Mg, junto con la fase a-Cu con
solucion sdlida de Mgy Sn.

El lingote que se analiza en este trabajo tiene una composicion (% en peso) Cu-
1.9%Mg-2.2%Sn, porcentaje en peso.
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3. Antecedentes

Capitulo 3

Antecedentes

3.1 Fundicion

La fundicién es un proceso en el que se eleva la temperatura de una aleacién por arriba
del punto de fusion para ser vertido en un molde donde se solidificard con una forma
especifica [16].

3.1.1 Fusién y Colada

El proceso de llevar un material del estado sdlido al liquido se llama fusién [9]. Al
transformarse del estado sélido al liquido, la fundicion adquiere distintas propiedades. El
material adquiere fluidez, las amplitudes de vibracién atémica son mayores en esta fase.
En la mayoria de los metales, el liquido tiene un volumen entre 2 y 8 % mayor que en el
solido [9], por lo que al solidificarse existe una contraccién del material. Las propiedades
de las fases liquidas de los metales son mas dependientes del desorden vy libertad en las
moléculas, que de las fuerzas de enlace.

La colada consiste en verter el material en el molde y en la solidificacion que viene
enseguida. En la colada, es importante observar la fluidez del material, asi como el
sobrecalentamiento al que se lleva. La fluidez es la facilidad del material para distribuirse
en el molde y adoptar su forma; ésta depende del material y su temperatura. El
sobrecalentamiento es la diferencia entre la temperatura del material y su temperatura
de fusién [9].
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Es importante elevar la temperatura de la fundicidén para que durante el vaciado se
mantenga el material liquido, pero a la vez no debe ser tan alta, para disminuir los gases
disueltos que resulten en defectos de fundicién, tecnoldgicos y poros. Para realizar una
colada correcta, se han de considerar la técnica, velocidad de vaciado y que se dé una
correcta eliminacion de gases.

3.1.2 Defectos de fundicidon

Los defectos mds usuales que tienen los materiales son cavidades, poros,
microgrietas, e inclusiones. Los metales se contraen debido a la solidificacion.

Cuando se tienen fundiciones grandes, el molde debe ser disefiado para proveer
mas liquido a la lingotera mientras se va solidificando para evitar al maximo los efectos de
la contraccién [17]. Esta contraccidn crea cavidades.

En los lingotes, la contraccidon debido a la fundicion se manifiesta como un rechupe.
La fundicién puede tener inclusiones de material ajeno debido a impurezas, que pueden
provenir del crisol, de las herramientas o hasta del material original.

La porosidad suele ser causada por gases disueltos por reacciones o al momento
de la colada debido a turbulencia o velocidad de vaciado. Estos gases se suelen quitar con
desgasificantes antes de la colada. La desgasificacion al vacio es un método muy efectivo
para deshacerse de los gases [18], para ello, se reduce la presién parcial en la atmdsfera
reduciendo la cantidad de gas en el liquido, pero no es tan dificil de realizar.

3.2 Solidificacion

La solidificacién es el cambio de fase de la aleacidn, de liquido a sélido, provocando
una disminucion en la temperatura.

Durante la solidificacion, se llevan a cabo dos procesos importantes: nucleacién y
crecimiento. La nucleacién es el agrupamiento de atomos dispuestos en el orden de la
nueva fase, formando pequefios nucleos [9], estos crecen por el reordenamiento de
atomos. Para que se empiecen a formar los nucleos, se debe superar cierta energia de
activacion (AGp.;). Para alcanzar esta energia, se contrarresta la disminucion de la
energia libre volumétrica (AG,), con la energia de superficie (AGs) creada al formarse el
nucleo, éstas deben lograr un equilibrio que lleve la energia de activacién a un valor
positivo [19].
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AG,p; = AG, + AG;

Suponiendo que el nucleo tiene una forma esférica.
4 3 2
AGper = 3" (AG,) + 4nrey

Donde r es el radio del nucleo yy es la tension superficial. Por lo que si r es
pequefo, AG; predomina sobre AG,, hasta que el nucleo alcanza un tamafio critico 7;. La
energia libre en 7, es la energia de activacion del proceso, A.

En la figura 3.1, se muestran las curvas de la energia de superficie (AG;), de
energia libre volumétrica (AG,) y de energia libre neta en la nucleacién (AG,,.;). También
se observa el momento en que se alcanza el tamafio critico.

AG

- AG 4 AG

neto v s

Figura 3.1. Curvas de energia de superficie, de energia libre volumétrica y de
energia libre neta en la nucleacidn [9].
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Al formarse los nucleos, estos deben superar un tamafio critico para que inicie el
crecimiento. De lo contrario, se dispersan los &tomos y el nlcleo se disuelve. Para que la
nucleacidon empiece, la temperatura del liquido tiene que ser inferior a la temperatura de
solidificacion. La diferencia entre estas temperaturas es llamada subenfriamiento, y entre
mayor es, menor es la energia de activacién. Este subenfriamiento afecta la energia libre
volumétrica de la siguiente manera:

oL

AG, =
v MT;

Donde 6 = (T — T) es el subenfriamiento, T es la temperatura de fusion en K, T
es la temperatura del liquido, Lyes el calor latente, y M es el volumen molar.

Existen dos tipos de nucleacién: la nucleacion homogénea y la nucleacién
heterogénea. En la nucleacién homogénea, la probabilidad de formar nucleos en todo el
material es igual. Esta nucleaciéon se da muy poco, se requiere un material practicamente
sin defectos o con una sola fase para que se favorezca la nucleacién.

En la nucleacién heterogénea, se requiere una energia de activacién menor, por lo
que se favorece el crecimiento de grano. Los lugares en los que se suele dar la nucleacion
es en las paredes del molde y en donde existen defectos del material que provocan que se
solidifiquen primero, debido a que existe una energia de activacion menor en esos
lugares.. El crecimiento de nucleos desprende calor latente en la solidificacién, que afecta
la temperatura interfacial liquido-nucleo [9]. Se debe extraer este calor para que se de el
crecimiento. Entre mas se acerque la temperatura al punto de fusion, el reordenamiento
de los dtomos es mas facil.
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Sélido

Liquido

Pared del
r
molde
(A) (B)
Nucleacién Homogénea Nucleacién Heterogénea

Figura 3.2. (A) Nucleo esférico dentro de la fase liquida. (B) Fase sélida sobre una impureza.
La energia de superficie se reduce en comparacién del nucleo esférico, por lo que
solidifica primero.

En el caso de un nucleo esférico creciendo en liquido subenfriado, se crea una
pequefia protuberencia en la intercara sélido-liquido donde se remueve el calor de forma
mas efectiva, lo que provoca un crecimiento preferente. Esta intercara avanzando en
liquido subenfriado se vuelve inestable, el calor latente de solidificacion se desprende
hacia el liquido, lo que provoca que el material sélido crezca a una direccion, el nucleo
esférico desarrolla largos tallos en direcciones cristalograficas como lo muestra la figura
3.3[20].

Los tallos primarios eventualmente se vuelven inestables y de ellos salen cortas
ramificaciones secundarias y hasta terciarias. Esta forma se llama dendrita, que viene del
griego que significa arbol [20], por la forma de tallos y ramas que tiene.
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Figura 3.3. Crecimiento dendritico: a) Nucleo esférico, b) Intercara inestable, c)
Crecimiento de dendritas primarias d) Crecimiento de dendritas secundarias y terciarias
[20].

Al ser mas rapida la velocidad de enfriamiento, crecen mas nucleos, pero las
dimensiones y separacién entre dendritas disminuyen. El crecimiento dendritico se lleva a
cabo mas facilmente cuando el liquido contiene elementos aleantes e impurezas, no es
posible causar que un metal puro solidifique dendriticamente mdas que en un 10% de
volumen [19].

Al solidificar un lingote se observan tres regiones generales distintas que se
esquematizan en la figura 3.4. En el borde del molde se da una zona de enfriamiento
rapido, casi instantaneo por las paredes que estan a una temperatura mucho menor a la
del liquido. Se forman cristales pequefios equiaxiales [20] mediante nucleaciéon
heterogénea y crecen hasta estar en contacto con los granos adyacentes.

Entre el centro y el borde, se tiene la zona columnar, donde los cristales se vuelven
alargados con su eje longitudinal paralelo a la direccién del flujo de calor, formando
dendritas. Estos cristales comienzan en la zona de enfriamiento rapido, y crecen en
direccién al centro. En metales puros si alcanzan el centro del lingote.
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Finalmente, en la zona central, se dan granos equiaxiales que tienen una
orientacidn aleatoria, estos suelen estar formados por nucleacién homogénea en el centro
del lingote [19], asi como de dendritas que al llegar al centro se funden de nuevo y
funcionan como semilla para un nuevo nucleo [20]. El desarrollo en esta zona, es
resultado importante del subenfriamiento. Existe un subenfriamiento tan grande debido a
gue la concentracién del soluto aumenta a medida que la zona columnar se vuelve mas
grande, al punto de tener una temperatura en el centro muy cercana a la de las intercaras
que se acercan, por lo que la cristalizacién en la zona central ocurre mediante nuevos
cristales.

Figura 3.4. Esquema de las diferentes zonas observadas debido a la solidificacion
del material en la lingotera.

El tamafio de grano se determina por la relacidon de rapidez de crecimiento y de
nucleacion. Si hay muchos nucleos, se creara un grano fino. La cantidad de nucleos se
determina por la velocidad de enfriamiento. El enfriamiento rdpido forma varios nucleos.
Las impurezas y la agitacion tienden a provocar también granos finos, un grano fino
produce un material mas resistente [18].

La zona que separa dos cristales con distintas orientaciones se llama limite de
grano, consiste en una pared de dislocaciones paralelas. En esta zona existe energia
almacenada.

La segregaciéon es la diferencia de composicién en un material entre zonas, la
segregacion en a un nivel mas pequefio, entres granos dendriticos se llama
microsegregacion. La macrosegregacion, es la segregacién de elementos aleantes que se
produce a lo largo de distancias grandes, observandose diferencias, por ejemplo, en el
centroy en el exterior del lingote [19].
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3.3 Laminado

El laminado es un proceso de conformado mecanico en el que se reduce el espesor
de una pieza mediante presion aplicada a través de un par de rodillos que giran en
sentidos opuestos. Esta deformacion plastica se lleva a cabo por los rodillos debido a la
intensa carga que aplica el material deformado sobre ellos. EI material no se suele
ensanchar durante el proceso, debido a la friccion entre el rodillo y el metal, por lo que la
deformacion se refleja en el material mediante su alargamiento [21].

Econdmicamente es el proceso mds importante de conformado mecanico, se
pueden laminar lingotes de medio metro de espesor, reduciéndolo a micras mediante una
sucesion de rodillos [22]. Cerca del 90% de todos los productos generados por
conformado mecanico son procesados mediante laminado [21].

El laminado puede realizarse en frio o en caliente, el laminado en caliente se da
por encima de la temperatura de recristalizacidon. Durante este, la porosidad del material
disminuye, el tamafo de grano se reduce, y los granos grandes se subdividen en granos
mas pequefios, incrementando la resistencia de la aleacion [22]. El laminado en frio
incrementa la resistencia mecdnica del material mediante endurecimiento por
deformacion, resulta en buenos acabados superficiales y dimensiones precisas. Al realizar
este proceso, los granos se orientan en direccidn de la deformacién [21]. La mayor parte
de la energia del laminado se disipa en calor (95%), mientras que el restante se almacena
en el material en dislocaciones, subgranos y limites de granos.

En la industria, se suele usar el laminado en caliente en los primeros pasos, donde
el control preciso de las dimensiones de la ldmina es de menor importancia, ademas de
que se evita endurecimiento, después se aplica laminado en frio para obtener las
dimensiones deseadas con una buena precision y la resistencia mecanica deseada [22].
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3.4 Recocido

El resultado de la deformacién en frio es un aumento en dureza y resistencia, a la
vez de un incremento en la energia libre debido al aumento de la densidad de
dislocaciones, si después de aplicar la deformacién se eleva la temperatura del material,
se activara la difusion en estado sdlido, lo cual reduce la densidad de las dislocaciones,
logrando un estado de menor energia.

Para disminuir la energia libre y la dureza, e incrementar la ductilidad de metales
previamente deformados en frio se aplica el tratamiento de recocido. En el recocido se
calienta el material previamente deformado durante un periodo de tiempo y temperatura
especificos.

El recocido se puede dividir en tres etapas: recuperacién, recristalizacién vy
crecimiento de granos. Se explicara brevemente cada una de ellas.

®)

(@) )

Figura 3.5. Etapas del recocido. a) deformacidn, b) recuperacion, c) recristalizacién
inicial, d) recristalizacion total, e) crecimiento de grano y e) crecimiento anormal de grano
[23].
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3.4.1 Recuperacion

El término recuperacion se refiere al cambio que ocurre en el material antes de la
recristalizacidon [23]. En esta etapa se recuperan parcialmente algunas propiedades y se
libera una pequeiia parte de la energia almacenada. Al mismo tiempo, las dislocaciones se
reacomodan para disminuir su energia, aunque la red cristalina mantiene su estructura.
Algunas propiedades se ven modificadas, por ejemplo, la dureza disminuye, mientras que
la conductividad eléctrica aumenta.

La estructura de un material trabajado en frio presenta una densa red de
dislocaciones que al suceder la recuperacién, se anulan y se inicia la formacion y
crecimiento de subgranos. La recuperacion consiste principalmente en el reordenamiento
de los defectos cristalinos.

a) Enredo de dislocaciones ¢) Anulacién de las

dislocaciones dentro de
las celdas

b) Formacién de celdas d) Formacién de subgranos

. ..

e) crecimiento de subgranos

Figura 3.6. Etapas de la deformacion en frio (a, b) y de la recuperacién de un
material deformado pldsticamente (c, d, e) [23].
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3.4.2 Recristalizacion

De los subgranos formados, se empiezan a observar mas granos de dimensiones
casi uniformes, la recristalizacion comienza lentamente y llega a una velocidad maxima,
después de la cual se retarda [19]. El proceso tiene una curva en forma de “S”.

08

0.6

02 |-

| |
0 2000 4000 6000 8000 10,000

Tiempo, s

Figura 3.7. Fraccién de volumen que recristaliza en funcién del tiempo en un proceso
isotérmico [19].

El material necesita haber sido sometido a un porcentaje minimo de deformacién
para que la recristalizacién pueda iniciarse, normalmente entre 2 y 8%. A esto se le llama
deformacion critica [18]. La deformacién debe ser suficiente para que se tenga nucleacion,
ademas de proveer la fuerza impulsora del crecimiento de grano.

Asi como en la solidificacidn, la recristalizacidon se da por un proceso analogo a la
nucleacion y el crecimiento, donde se empieza con un periodo de incubacion del material,
en el que los nucleos tienen que aumentar a cierto radio critico que les permita avanzar a
la siguiente etapa.

En la recristalizacion, la red deformada se transforma [23]. La orientacion de los
nuevos granos es diferente de los cristales que existian previamente.

Se llama temperatura de recristalizacion a la temperatura en la que un material
deformado recristaliza completamente en un tiempo determinado para el proceso [18].
No es que exista una temperatura definitiva, sino que es dependiente del tiempo, por lo
que a menor temperatura, mayor tiempo necesario para completar el proceso. En algunos
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casos, el realizar un par de recocidos a sélo 10 ° C de diferencia, puede dar como resultado
una diferencia de temperatura en que el material recristalizara completamente de una
hora [19]. Los materiales puros suelen tener una temperatura de recristalizacién menor
que los materiales aleados.

La temperatura en que inicia el proceso de recristalizacion decrece entre mayor
densidad de dislocaciones tenga el material, dado que al haber mayor energia almacenada,
el proceso necesita una energia de activacién menor para iniciar.

El tamafio de grano recristalizado depende de la cantidad de deformacion, siendo
menor para grandes deformaciones, una mayor deformacién genera mas nucleos [23].

3.4.3 Crecimiento de grano

Cuando los nuevos granos han consumido la red deformada, los limites de grano
siguen impulsando a los granos recristalizados para que estos crezcan, se da una pérdida
gradual de la resistencia del material debido a este crecimiento.

El crecimiento de grano puede ser normal o anormal. En el primero, la estructura
cambia de manera uniforme, con tamafios similares entre granos, mientras que en el
crecimiento anormal, algunos granos crecen demasiado, consumiendo otros granos [23].

3.5 Ensayo de Dureza

La dureza se define comunmente como la resistencia a la penetracion, debido a la
impresién de un objeto duro con una carga dada sobre el material, teniendo como
resultado una deformacion plastica [9].

Existen diversas técnicas para realizar la medicién de la dureza, como la elastica, la
prueba de resistencia al rayado y la resistencia a la indentacion. La primera, mide la altura
del rebote mediante un escleroscopio. La prueba de resistencia al rayado es util en
mineralogia y se obtiene una dureza relativa, comparando con el cero en el talco, y el diez
en el diamante. Sin embargo, los siguientes ensayos o pruebas tienen una mayor
importancia en la ingenieria:
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Prueba de dureza Brinell. Se aplica una carga por un tiempo regulado,
usualmente 30 segundos. El valor de dureza es inversamente proporcional
a la profundidad de indentacién. El procedimiento estandar usa una bola de
10 mm y una carga de 3000 kg [21].

Ensayo de dureza Rockwell. Es el mas comunmente utilizado. Algunas de
las caracteristicas por lo que es el mas aceptado, es por la rapidez de
realizar varias pruebas [21]. Se eleva la muestra lentamente contra el
marcador con una carga menor que para la prueba Brinell (usualmente 10
kg). Luego se aplica una carga mayor, mediante un sistema de palanca de
carga. El valor de dureza es inversamente proporcional a la profundidad,
una impresion poco profunda dard un numero grande y viceversa. Este
ensayo tiene varias escalas denominadas con las primeras letras del
alfabeto (A, B, C). Por ejemplo, las aleaciones de cobre se ensayan con la
escala B.

Ensayo de dureza Vickers. El indentador de diamante es piramidal, de base
cuadrada, con un angulo de 136° en las caras opuestas. La carga que se
aplica durante 15 segundos puede ser entre 1 y 120 kg, en el caso de
macrodureza, y 1 a 1000 gf en el caso de microdureza [24], y se calcula la
diagonal de la impresion para conocer el valor de la dureza. Las ventajas del
método, es que no es necesario cambiar tanto la carga como el indentador
a lo largo de pruebas que necesiten durezas distintas, como es el caso de
las dos anteriores. Sin embargo, el requerir una preparacion cuidadosa en
la superficie y una perpendicularidad entre el indentador y la muestra, son
algunas de sus desventajas [21].

Para asegurar un valor adecuado de medicién, hay que tener en cuenta algunas

medidas: Se debe observar la condicién del indentador, observar que la punta no tenga

fisuras, ni este fija o que empiece a achatarse la punta [24]. Se requiere tener una

superficie plana (el angulo entre el indentador y la superficie debe ser menor de 1° [24]) y

en buen estado en el material, se debe observar claramente el final de las diagonales que

se formardn al ensayar la muestra. El espesor de la muestra debe ser mayor que diez

veces la profundidad de la impresidn para que no salga una protuberancia del otro lado.

Procurar no dejar las impresiones tan cerca de la orilla, ni a dos veces la diagonal de

distancia entre una y otra muestra, asi como cuidar que exista uniformidad en el material,

para que las mediciones sean repetibles.
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3.6 Caracterizacion

La caracterizacion de un material describe la composicion y estructura, asi como
propiedades importantes para un uso especifico. Del mismo modo, permite documentar
los pasos necesarios para reproducir el material y controlar su calidad. Las técnicas que se
usardn en esta tesis, son utilizadas para varios de los materiales metalicos con uso en la
industria. [25-29].

La microestructura esta relacionada con las propiedades de un material.
Normalmente, se requiere realizar una preparaciéon metalografica para observar detalles
especificos en una microestructura. Una muestra que estd preparada satisfactoriamente,
presenta una superficie plana y altamente reflexiva. La preparacidn metalografica consiste
en varias etapas, desde la correcta eleccidén de la muestra, la extraccion, el montaje de la
muestra cuando es necesario, el desbaste y pulido, y el ataque quimico, para revelar algo
especifico en el metal [30].

Aplicaciones comunes para observar una metalografia incluyen: medir el tamafio
de grano, ya que tiene una fuerte influencia en metales trabajados en frio y recocidos;
observacion de la dispersion de la segunda fase; y analisis de falla para observar corrosiéon
o donde se quebrd el material [31].

3.6.1. Ataque Quimico

Existen ataques quimicos para diversos fines. En el caso de aleaciones de cobre, se
usa acido nitrico con nitrato de plata y agua destilada para un ataque profundo, asi como
acido nitrico y agua solamente, para observar granos, fisuras y otros defectos. Existen
otros ataques que se enfocan en la frontera de grano o en la macroestructura en general
[31]. Al mismo tiempo, existen ataques para observar la microestructura. Entre ellos, los
mas comunes [31] utilizan cloruro férrico, acido nitrico o hidréxido de amonio.

Dentro de los ataques quimicos usuales, se encuentra el formado por hidroxido de
amonio, perdxido de hidrogeno y agua destilada, que es el utilizado en este trabajo. El
hidroxido de amonio es una solucién acuosa de 25-30% de amoniaco, es irritante y
venenoso, es muy corrosivo con el cobre [6], y libera un compuesto azul intenso al
reaccionar. También es reactivo con el magnesio. El peréxido de hidrégeno es oxidante y
se descompone rdpidamente en contacto con agua. Es muy corrosivo con el cobre [6], y
reacciona con magnesio y estafio. Finalmente, el agua destilada disuelve las sustancias y
es un agente quimico reactivo.
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3.6.2. Microscopia

La microscopia dptica es una herramienta muy utilizada en la determinacién
microestructural. El equipo tiene un costo elevado, pero es el de menor costo. En un
microscopio dptico, se ilumina la muestra para observar mediante el reflejo de un haz de
luz, mientras que un sistema de lentes amplifica la imagen dependiendo el aumento
deseado. Se requiere colocar la muestra de forma perpendicular con respecto al haz de luz,
se ajustan los aumentos necesarios y se enfoca el visor hasta obtener una muestra nitida.

Mediante esta técnica se aprecia una vista general de la microestructura, tamafo
y limites de grano; se puede realizar analisis cualitativo de las fases presentes en el
material, asi como evidencia de deformaciéon mecanica. Su resolucién llega a 200 nm.

El microscopio electrdnico de barrido tiene mayor capacidad de resolucidn, pues
esta se encuentra entre 3 y 20 nm. Este microscopio funciona mediante un haz de
electrones hacia la muestra. La interaccion que tienen los electrones con la muestra
genera senales que brindan informacién microestructural y quimica. Entre las sefiales mas
importantes estan:

e Detector de electrones retrodispersados (Backscattered electrons). Algunos
electrones son reflejados tras interactuar con los atomos de la muestra. La
intensidad de emisidn de estos electrones esta relacionada con el nimero
atémico (z) del material, por lo que los atomos mas densos producen
mayor cantidad de electrones retrodispersados, por lo que a mayor
contraste en la imagen obtenida, el material es mas denso.

e Detector de electrones secundarios. Estos electrones son emitidos por la
muestra debido a interaccién con el haz que incide. La intensidad de los
electrones captados dependen de la distancia que han recorrido a través de
la muestra, por lo que su proyeccion representa la topografia del material
observado. La energia de electrones es muy baja, por lo que los electrones
secundarios provienen de los primeros nandmetros de la superficie.
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Detector de energia dispersiva. El detector genera un haz de electrones
gue se convierte en voltaje, para después recoger durante un tiempo
determinado particulas de rayos X que se clasifican por su energia.
Enseguida, se procesa la informacién y se obtiene la composicidon quimica
de la muestra mediante un espectro de dispersidon de energia (EDS). Existe
también el detector de rayos x (WDS), cuya diferencia radica que se mide la
sefial de un solo elemento.
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Capitulo 4

Desarrollo Experimental

4.1 Fundicion

Para realizar la fundicién, se prepard la cantidad necesaria de cada elemento para
una carga de 3 kg, para ello se necesitd de 2.88 kg de Cu, 0.06 kg de Mgy 0.06 kg de Sn. Se
utilizd un crisol de grafito, previamente cepillado para eliminar impurezas y material
remanente de fundiciones anteriores, el cobre es afiadido junto con el estafio y fundidos
hasta alcanzar una temperatura de 1300 °C, suficiente para que no se solidifique antes del
vaciado. Se esperd a que la fundicidn estuviera totalmente liquida para introducir un tubo
de grafito, por el cual se afiadio el desgasificante y el magnesio. Para la desgasificacién, se
introdujo en la fundicidn una pastilla de carbonato de calcio, cuyo propdsito es remover
los gases disueltos en el liquido. Dado que la temperatura de ebullicion del magnesio
(1090 °C) es apenas mayor que la temperatura de fusion del cobre (1085°C), no es facil
incorporar magnesio en aleaciones de cobre, por lo que este se recubrid previamente de
grafito en polvo y se agregd a la fundicion y manteniéndose al fondo con un pistdn
mientras se fundia.
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4.2 Preparacion de planchones

Se secciond el lingote mediante un disco de corte a una medida de 12x50x100mm,
procurando eliminar las capas de 6xido, sin remover demasiado material, para maquinar
las probetas requeridas para la caracterizacién. Se obtuvo un planchén delgado, con un
ancho de aproximadamente 8mm, con el objetivo de realizar el laminado. Para evitar que
la deformacion del planchdn en la laminadora se viera afectada por irregularidades de la
superficie, el planchén se cared mediante una fresadora.

4.3 Laminado en frio

El laminado en frio se realizé mediante una laminadora duo reversible Hille 25, con
rodillos de 12 cm de didametro, a una velocidad de 50 ft/min. El primer paso que se aplico
al planchén fue de una reduccion de 2%, y esta se aumentd a 4, 6, 8, y 10%
consecutivamente. A partir de 10%, los pasos se mantuvieron constantes en ese valor,
hasta alcanzar el 80% de reduccidon acumulada. Se obtuvieron tres muestras al sobrepasar
los valores de deformacion de Von Mises de 1, 1.5, y al final (1.89) con objeto de observar
mediante microscopia la evolucién microestructural del laminado en el material.

El espesor inicial del planchén fue de 7.7mm y recibié 18 reducciones. La primera
[dmina tiene una deformacién equivalente de 1.14, la segunda lamina alcanzé 1.54, y la
tercera 1.89.
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7.7
7.54
7.28
6.90
6.55
6.35
5.79
5.18
4.70
4.21
3.76
3.30
2.87
2.51
2.23
2.03
1.80
1.62
1.50

0.000
0.027
0.066
0.128
0.189
0.226
0.332
0.461
0.574
0.699
0.831
0.981
1.143
1.295
1.431
1.542
1.679
1.799
1.893

0
2.03
5.33

10.28
14.89
17.53
24.79
32.71
38.97
45.24
51.18
57.12
62.72
67.34
70.97
73.61
76.58
78.89
80.54

Tabla 4.1. Reducciones del material laminado.

red
0 0
1 2
p 4
3 6
4 8
5 10
3 10
7 10
S 10
e 10
10 [T
11 10
12 10
13 [T
14 10
15 10
A 10
17 10
18 [ETY
4.4 Recocido

El recocido se llevé a cabo a 600 °C, para ello, se introdujeron [aminas pequefias

con deformacién de von Mises de 1.89 al horno durante los siguientes tiempos: 1, 2, 4, 8,

15 y 30 min. El tratamiento térmico se llevd a cabo en un horno de resistencias. Dentro del

horno se colocé un termopar soldado sobre una probeta para monitorear la temperatura.

4.5 Dureza Vickers

La dureza se midié6 mediante un equipo de indentacion Vickers a las muestras de

los distintos pasos de laminado, a las muestras recocidas, asi como a las de la fundicion. Se

tomaron siete huellas de indentacién por muestra para obtener un promedio del tamafio

de huella. La carga que se aplicé fue de 100 gf.
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4.6 Metalografia

La preparacion metalogréfica se realizé en todas las muestras de fundicidn,
laminado y recocido. Esa preparacion se llevé a cabo mediante el lijado de la muestra,
empezando con una lija 180, hasta una lija de 1200 como el ultimo paso de lijado.
Enseguida, se procedid a pulir la muestra mediante alimina y un pafio. Afinando este
proceso, se utilizé primero alimina de 1 um y después de 0.05 um como paso final.

4.7 Ataque Quimico

Para lograr la observacién en microscopia Optica, se realizé un primer ataque
guimico en el que se sumergid la superficie de la muestra durante 28 segundos en una
solucion compuesta de agua destilada, hidréxido de amonio y agua oxigenada, con 2 ml de
cada una de las sustancias. Este ataque disolvia partes importantes del material, pero
revelaba adecuadamente otros detalles, por lo que se optd por realizar otro ataque de 14
segundos con 0.8 ml de cada una de las sustancias, lo que permitié observar muestras
mediante microscopia electronica de barrido con ataque quimico, aparte de las
observadas sin ataque como hasta ahora.
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Capitulo 5

Resultados

5.1 Fundicion

Al retirar el material de la lingotera, se observan pocos defectos. La parte superior
se contrajo levemente. Esa misma parte fue cubierta de oOxido al haber estado
directamente con el medioambiente. El material sufrié una pequefia contraccion al
haberse solidificado.

Se detectd una pequefia cantidad de poros al cortar el material y al prepararlo,
pero no es critico para el desarrollo de las muestras.

5.2 Caracteristicas microestructurales del material solidificado

Como se puede observar en la figura 5.1, el material tiene una estructura
dendritica. Al centro de la imagen se observa una dendrita primaria (5.1A). Las dendritas
secundarias se encuentran perpendicularmente junto a la primaria. En la parte inferior
derecha, se observan dos dendritas mds con la misma orientacion entre ellas (5.1B), pero
distinta orientacion respecto a la dendrita grande (5.1A), lo que obedece a dos granos
distintos.
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Figura 5.1. Microestructura obtenida mediante microscopia dptica. Se observa una
dendrita (A) claramente junto a sus brazos dendriticos. Se aprecian distintos granos dada
la orientacion diferente de algunos grupos de dendritas.

El detector de electrones retrodispersados (fig. 5.2.) muestra que la tonalidad del
interdendritico es distinta a la tonalidad en la dendrita, lo que muestra distintos
compuestos en la muestra. Se divisa a detalle la distribucion de la fase que se encuentra
dentro del material interdendritico en la figura 5.2b. La matriz se observa uniforme.

Dendrita
— Cu-(Mg5n)

¢

Interdendritico
Cu:Mg

AccN  Spot .Magn Det WD ——4 204m AccV Spot Magn Det WD [ ey um
25.0kV 5.01 2000x -BSE 95 22C AS CAST = L 250kVv 50 5000x BSE 95 22CAS CAST

(a) (b)

Figura 5.2. Observacion microestructural mediante el uso de un detector de electrones

retrodispersados con microscopia electrénica de barrido. Se observa la tonalidad distinta
gue indica distintos compuestos en la muestra.
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En la figura 5.3, se observa la orientacion de los distintos granos en el material. Se
observan conjuntos de dendritas orientadas en distintas direcciones unas con otras. Se
aprecia al centro un grano muy bien definido, mientras que alrededor de éste, se

observan granos de un tamafio menor.

Figura 5.3. Microestructura generada mediante detector de electrones secundarios con
microscopio electrénica de barrido. Se ve la orientacion distinta entre granos dentro del
material mediante un ataque de 14 segundos.

5.3 Caracteristicas microestructurales del material laminado

La figura 5.4, muestra una imagen microestructural mediante electrones
retrodispersados de material laminado en frio hasta una deformacién equivalente de 1.89.
Se aprecia que la regién interdendritica deja de ser de una forma irregular y se orienta
horizontalmente en direccién del laminado, asi como se vuelve muy delgado y alargado.

t WD F
4.9 Cul.9Mg

Figura 5.4. Imagen microestructural obtenida con el detector de electrones
retrodispersados del microscopio electrénico de barrido. Muestra con £=1.89.
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Dentro del compuesto intermetalico (figura 5.5a), se ven algunas tonalidades oscuras, que
obedecen a grietas debidas a la deformacién tan grande que sufre el material en esta zona.
Al ser dura y fragil esta fase, tiende a agrietarse. En la figura 5.5b, se aprecian también
lineas horizontales que denotan la direccion del trabajo aplicado.

a) b)
Figura 5.5. Imagenes microestructurales mediante el uso de un detector de electrones

retrodispersados con microscopia electrénica de barrido, del material con € = 1.89. a) Sin
ataque quimico, b) Ataque quimico 14 segundos.

En las siguientes imagenes (fig. 5.6), se muestra el cambio que presenta el material
a diferentes pasos de laminado. Conforme aumenta la reduccién, se observa la
orientaciéon que toman los granos. La microestructura cambia de tal manera que las
dendritas dejan de observarse con su forma caracteristica. Se observan lineas horizontales
orientadas por el trabajo en frio.
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(c)

Figura 5.6. Imagenes microestructurales mediante microscopia dptica, a) €=1.14 (b) £=1.54,
(c) €=1.89. Se observa el cambio de la deformacién del material durante el laminado.

El cambio de la microestructura por la deformacion se observa de forma mas clara
en las siguientes imagenes, obtenidas en el microscopio electréonico de barrido mediante
electrones secundarios (figura 5.7). Al observar la consecucion de las tres imdagenes, se
nota como el compuesto interdendritico se va deformando hasta que en la ultima imagen
se aprecia largo y muy plano, asi como algunas partes separadas. En la primera imagen se
observan dos diagonales de orientacidn, mientras que en la tercera el material estd
completamente orientado a la misma direccion.
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Figura 5.7. Micrografias obtenidas mediante el uso del detector de electrones secundarios,
con un ataque quimico a 14 segundos. a) €=1.14 (b) £=1.54, (c) €=1.89.
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5.4 Caracteristicas microestructurales del material recocido

En la fig. 5.8a, se observa el material recocido a 2 minutos. El Cu,Mg esta
horizontalmente dirigido y existen particulas pequefias de este sobre la matriz. A medida
que transcurre el tiempo del tratamiento térmico, este compuesto se concentra en
algunas zonas y quita fragilidad al material. Lo mismo se observa en la fig. 5.9.

-
Amﬁ%*agn Qet, WD ————=1va6 ™
260 000x “SE~G, @88« T 600 8min efched

AccV SpotMagn Det WD ——%——1 10mm AccV Spot Magn
25.0kV 5.0 5000x SEw4.0 22C TT 600 15 min Etched Sample 260k 6.0 5000
.o S

Figura 5.8. Imagenes microestructurales mediante microscopio electrénico de barrido,
usando detector de electrones secundarios, sujetas a tratamiento de recocido a 600 °C
con los siguientes tiempos: (a) 2 min, (b) 8 min, (c) 15 min, (d) 30 min.
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'~ AccV, SpotMagn  Det WD F—————=—f >0
7 261HGE5:0--2000x . BSE_3.9  22C TT 600 30 mim >
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Figura 5.9. Imagen microestructural mediante el uso de electrones retrodispersados de un
material recocido a 30 minutos.

5.5 Dureza Vickers

En la Figura 5. 10a, se muestran los valores de la dureza Vickers en funcion de la
deformacion del laminado del material. Este valor crece a medida que aumenta la
deformacion. El primer valor que se muestra es el material de fundicién, y después, los
distintos pasos de laminado que se obtuvieron.

En la Figura 5.10b, se muestra una grafica de microdureza Vickers respecto al
tiempo de recocido. De acuerdo a la gréfica, se observa una disminucién de la dureza a
medida que aumenta el tiempo de recocido. Al principio la dureza decae rapidamente, en
s6lo un minuto el valor de dureza baja de 2687 HV a 1481 HV, pero luego la diferencia se
torna menos perceptible, esto sugiere que la recristalizacion se lleva a cabo en los
primeros minutos del recocido. El valor de la dureza de laminado es mas grande que el de
fundicién, mientras que el de recocido y fundicién es casi el mismo.
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(@) (b)
Figura 5.10 a) Dureza Vickers del material laminado b) Dureza Vickers del material
recocido.

5.6 Ataque Quimico

Dentro de algunos cambios que se realizaron para encontrar un ataque quimico
adecuado, se modificé la cantidad a 0.8 ml de cada reactivo, a 28 segundos, asi como
movimientos mas vigorosos al momento de aplicar el ataque. La principal diferencia que
se nota con este ataque (figura 5.11a), es que alrededor de la region interdendritica existe
una zona que contiene algunos canales. Esta zona no se habia apreciado antes, por lo que
en un inicio se pensdé que podria ser producto de una nueva fase revelada. En la figura
5.11.b, se observa una muestra con el ataque quimico de 14 segundos, donde se aprecia
mas definida la regidn interdendritica aunque se distingue menos la forma en que los
granos se orientan debido al laminado.

@ o o (b)

Figura 5.11. Imagenes microestructurales de una muestra de laminado con ¢=1.54
obtenidas mediante microscopia dptica: (a) ataque quimico de 28 segundos, (b) ataque
quimico de 14 segundos.
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En la figura 5.12, se observa que en el material de fundicién y recocido también
existe este efecto en el material, donde se observan estas lineas irregulares. En el material
de fundicién (5.12a), se aprecia una fuerte segregacion en el material, a la vez que junto al
compuesto interdendritico la misma regidén acanalada que en el laminado, en el recocido
(5.12b) se nota también y se extiende en varias zonas mas alejadas del compuesto
interdendritico.
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(a) (b)

Figura 5.12. Imdagenes obtenidas mediante microscopia éptica a 500x. (a) Fundicidn, (b)
recocido a 15 min.

Los canales que aparecen en las muestras atacadas a 28 segundos son producto de
un sobreataque, que disuelve el material de esta manera. A raiz de estas imagenes,
consultando al grupo de trabajo, se toma la decisidén de realizar imagenes con el ataque de
14 segundos para observar en el microscopio electrénico de barrido, cosa que no se habia
realizado antes con estas muestras.

En la figura 5.13, se observa una comparacién de imagenes sin ataque quimico (a,
b, c) y de muestras con ataque quimico de 14 segundos (d, e y f) en microscopio
electronico de barrido. Se aprecia un detalle mucho mayor en las dendritas en las
imagenes con ataque quimico. Sin embargo, en las muestras de fundicién sin ataque, el
compuesto interdendritico se observa mejor, mientras que en las muestras con ataque se
observa uniforme. Al mismo tiempo, el contraste que existe entre la zona dendritica y la
region interdendritica debido al ataque quimico, ayuda mucho a tener mejor visibilidad de
la distribucion del material, lo que mejora la visibilidad de la distribucion de granos, por

ejemplo.
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Figura 5.13. Imdgenes microestructurales mediante el detector de electrones secundarios
en microscopio electrénico de barrido. Del lado izquierdo se observan sin ataque quimico
(a,b y c), mientras del derecho con ataque quimico a 14 segundos (d, e y f). (a) y (d)
Fundicidn, (b) y (e) laminado a £€=1.89, (c) y (f) recocido a 30 min.
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Capitulo 6

Discusion

El material de fundicion muestra una microestructura dendritica. Se observan
pocos defectos en el material, y la concentracion de este (Cu-1.9%Mg-2.2%Sn) es
aceptable para ser considerado como una muestra Cu-2%Mg-2%Sn.

Como se dijo anteriormente, se sabe que existe una fase a—Cu, y la fase Cu,Mg,
pero existe duda sobre las pequeiias particulas que existen dentro del compuesto
interdendritico.

A diferencia de la microestructura del material después de la fundicién, en el
laminado se muestra que las dendritas se comprimen poco a poco y se orientan a la
direccién de laminado. El compuesto interdendritico se agrieta en algunas zonas en las
qgue la carga es mayor y se fracciona, lo que confirma que es una fase dura y fragil, a
comparacion de la fase o—Cu, que es ductil. Es importante vigilar la cantidad de
compuesto interdendritico en el material, y ésta es una de las razones por las que se
considera adecuada esta composicidn, pues si hubiera un gran volumen de Cu,Mg en el
material, como en el caso de la aleacidon Cu-5%Mg-1%Sn [14], tendria mds componentes
fragiles que favorecerian que el material se fracturara y no se pudiera laminar
adecuadamente.

Los materiales con porcentajes de magnesio mayores de 3% no habian podido
laminarse en el grupo de trabajo, pero 2% de este elemento lo permitid. En aleaciones con
mayor contenido de magnesio, el compuesto Cu, Mg estd conectado entre si, cosa que
lleva a que el material falle. En la aleacion Cu-2%Mg-2%Sn, esto no sucede, mientras que
en aleaciones menores (Cu-1%Mg-1%5Sn), la segunda fase es poca.
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Respecto al tratamiento de recocido, el valor de la dureza decrecidé drésticamente
en los primeros minutos, en dos minutos la dureza del material disminuyé casi a la mitad.
En este tiempo no existe un cambio apreciable en la microestructura, pero al liberar
energia almacenada y reacomodar las dislocaciones, la dureza decrece.

A partir de 8 minutos, el valor de la dureza decrecié lentamente. Las
microestructuras de recocido de 15 y 30 minutos se observan mas parecidas a las
micrografias de fundicién. En ellas, el compuesto interdendritico se empieza observar
concentrado, en lugar de alargado como en laminado, aunque para el minuto 30, esta fase
es aun pequeia a comparacion de lo que se observa en fundicion.

Convendria realizar un tratamiento térmico de recocido a menor temperatura para
observar los primeros cambios en los que la dureza decrece rdpidamente con mas detalle.
Al parecer la recristalizacién se lleva a cabo en los primeros minutos, por lo que se
requiere de temperaturas mas bajas, para que las muestras que se obtengan sean mas
representativas del proceso que se estudia. Finalmente, se recomienda ahondar en el
tratamiento de homogeneizado, para comparar las propiedades del material mediante
este tratamiento.

En trabajos futuros, habria de estudiarse a detalle la mecanica de recristalizaciéon
de la aleacidén, que permita determinar en qué momento el material ya ha recristalizado
totalmente.

El valor de la dureza del material de fundicién fue de 980.7 HV, mientras que el
valor del material recocido a 30 minutos llegd a 1137.6 HV, existe una diferencia minima
entre ellos, sin embargo, tienen propiedades distintas, el realizar un ensayo de tension
podria dar mas idea de las propiedades de ambos procesos. La dureza de la aleacién es
mayor que aleaciones como Cu-1%Mg-1%Sn (689 HV) y Cu-1%Mg-5%Sn (911 HV) [14], y es
mucho menor que las aleaciones con alto contenido de magnesio que han tenido
problemas al laminarse. El magnesio provee dureza al material, mientras que el estafio
ductilidad.

A pesar de no ser un problema principal a resolver en el objetivo de este trabajo, el
ataque quimico es algo en lo que se puso especial atencidn, debido a algunas dificultades
técnicas en la preparacion metalografica, por lo que se lograron mejorar las imagenes que
se obtienen en el grupo de trabajo. Gracias a las modificaciones en el ataque quimico, se
logré observar a mayor detalle la microestructura del material. El observar muestras en el
microscopio electrénico de barrido con ataque quimico, ha permitido apreciar claramente
la forma de los granos y la distribucién de las dendritas dentro de ellos. La fase a-Cu del
material se aprecia también mejor.
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La seccidén acanalada que se observa en el material estuvo sujeta a discusiones,
porque al principio se creyd que el obtenerla dirigia al ataque adecuado, cosa que al final
se desmintid. Esta seccion es debida a un sobreataque en el material, lo que causa que
disuelva mas material del debido. Esto puede indicar que en esa parte existe una
concentracion distinta de los componentes, lo que podria ser sujeto de estudio.

El realizar observacion al microscopio electrénico de barrido con muestras sin
atagque quimico y con ataque quimico permite observar mds detalle, mientras que la
muestra atacada muestra la distribucion de fases correctamente dado el alto contraste
entre ellas, la muestra sin ataque quimico muestra el contraste adecuado dentro del
compuesto intermetalico. Se recomienda un estudio a mayor detalle para confirmar si
existen sélo dos fases, como se ha comprobado hasta ahora, o si existe una tercera fase
en el material.
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Capitulo 7

Conclusiones

Se obtuvo un lingote de alta calidad que permitié realizar laminado vy
recocido. Se encontraron pocos defectos en el material, como poros, pero
no fueron criticos para el desarrollo de las muestras.

Se lograron imdagenes microestructurales adecuadas, se aprecié Ila
estructura dendritica, los dos compuestos en el material, se confirmd que la
fase a—Cu es ductil, mientras que el Cu,Mg es duro y fragil, asi como la
dispersidn de los compuestos y la distribucion de los granos del material de
fundicion.

El material Cu-2%Mg-2%Sn puede laminarse. A diferencia de materiales con
mayor contenido de magnesio, esta aleacién aun puede ser laminada.

No se determind el tiempo exacto en que el material ha recristalizado
debido a la alta temperatura de recocido, lo que provocé que la
recristalizacion se llevara a cabo en los primeros minutos. Para
determinarse, se tendrd que realizar el recocido a temperatura menor para
gue tome mds tiempo que recristalice.
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