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Resumen




Las aleaciones de latbn son ampliamente utilizadas en la industria mecénica y en la
fabricacién de objetos decorativos; principalmente por la combinacién de una aceptable
resistencia a la corrosion y resistencia mecanica. La combinacién de estas propiedades es
el resultado de la microestructura obtenida por el (los) proceso (s) de fabricacion
involucrados. La microestructura resultante de muestras/piezas procesadas por colada es
de tipo dendritico y sus propiedades quimicas y mecdanicas dependen en gran medida de

la velocidad de enfriamiento durante el proceso de solidificacion.

Dentro del campo de la microscopia electrénica, la técnica de microscopia de orientacion
de imagen (OIM) se puede determinar localmente las redes cristalinas con cierta facilidad
mediante difraccidn de electrones retrodispersados (EBSD por sus siglas en inglés), basada
en los patrones de Kikuchi. Estos patrones de difraccion son caracteristicos de la estructura
del cristal y la orientacion de la regién de la muestra donde se generd la difraccion. Entonces
es posible medir la orientacion espacial de los cristales, de los limites de los granos y, en
general, de la informacion cristalina de la muestra, y asi relacionar las relaciones de

orientacion del grano con las propiedades mecanicas.

El presente trabajo es un estudio de la susceptibilidad al agrietamiento por corrosién bajo
tension en un latéon de colada, este obtenido mediante el uso de dos diferentes moldes
(Acero y Cobre) para asegurar velocidades de enfriamiento distintas, en un medio corrosivo
de hidréxido de amonio (NH4sOH) a una concentracion 0.1 M. Para determinar la
susceptibilidad se determiné el Kic que relaciona la resistencia a la propagacién de la grieta,
paralelamente también se estudié el borde de grano por la técnica de OIM determinando el
comportamiento del borde de grano, y que como resultado se determiné si es de alto o bajo

angulo y como favorece o no la corrosién bajo tensiéon
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1.-INTRODUCCION

El latén es una de las aleaciones de cobre mas usadas, esta aleacién binaria depende del
contenido de Zn (5-50 % en peso) para el mejoramiento de sus propiedades mecanicas
como la resistencia a la traccién, asi como, de una buena resistencia a la corrosion y la
deformabilidad, eventualmente se usan elementos aleantes como: Pb, Sn, Mn, Al, Fe, Si,
Ni y As, los cuales en pequefias proporciones mejoran propiedades especificas.
Actualmente estas aleaciones pertenecen al grupo de metales comerciales mas usadas

después del acero y del aluminio, tanto en produccién como en consumo.

Los latones mas comunes, denominados por la “Unified Numbering System” (UNS por sus
siglas en inglés) son los C21000 y C28000, cada uno de estos latones son seleccionados
de acuerdo a la conformabilidad, la aleacién C26000 es el latbn con mejores propiedades

para el conformado [1].

El latbn C26000 corresponde al laton de cartucheria (nombre comercial) o latén alfa (por su
contenido de 30% en peso de Zn). Este laton tiene la combinacion 6ptima de propiedades
como resistencia traccion, ductilidad. Sin embargo, por las necesidades de los proveedores
es comuln que exista la tendencia para llevar a cabo su produccién por procesos de colada,
gue actualmente se utiliza para la produccion de piezas con geometria compleja o también
para generar una mayor produccion de piezas; estableciendo con todo esto las propiedades

fisicas, mecanicas y tecnoldgicas requeridas de un producto para determinado servicio.

Como es conocido no todas las aleaciones de cobre se prestan para la fabricacion de piezas
por moldeo sino mas bien por forja, esto sugiere establecer condiciones como: temperatura

de colada, colabilidad, fluidez y la influencia del tipo de molde.

Los puntos de fusion de las aleaciones de base de cobre se encuentran en el intervalo de
900 °C - 1,200 °C [2]. La temperatura adecuada para latones alfa evitara grandes pérdidas
de zinc en la aleacién por oxidacién de zinc durante la fusién. Por lo que la temperatura
inferior y superior de colada es de 1050 °C y 1100 °C respectivamente [3]. El tipo de molde
es una variable fundamental en el proceso de colada, siendo que la velocidad de

enfriamiento del metal es funcion directa de la transferencia de calor del metal al molde y




del molde al medio ambiente, esto determina las propiedades mecanicas, influyendo

directamente en el desempefio de las piezas por lo tanto en su aplicacion.

De acuerdo al proceso de colada, los latones presentan por lo general un proceso de
solidificacion de caracter dendritico; y sus propiedades mecanicas dependeran de la
morfologia, el arreglo geométrico de la estructura dendritica y a la region interdendritica.
Para estudiar la relacion entre la microestructura y las propiedades se ha estudiado la
llamada “Ingenieria de borde de grano” (GBE por sus siglas en inglés), que comprende la
clasificacion de los bordes por su relacién de angulos, estudiando los bordes de alto angulo
gue incluye a los bordes especiales de sitios coincidentes de la red (CSL por sus siglas en
inglés) o bordes sigma (Z), a los bordes aleatorios y a los bordes de bajo angulo, ademas
de su conectividad. Esto ayudo a comprender mejor el comportamiento de los bordes y con

eso poder emitir un juicio particular del comportamiento del material.

Estos estudios han sido apoyados por la técnica de OIM midiendo de forma local la
orientacion de las redes cristalinas por los Patrones de Difraccion de Electrones

Retrodispersados.

En el presente trabajo se estudia los bordes de grano en piezas de latdn alfa con
microestructura dendritica, las piezas; ademas las piezas son pre-agrietadas para estudiar
la direccion que toma la grieta de acuerdo a los CSL y el cambio de las caracteristicas
estructurales en las dendritas por medio de la técnica de EBSD. Siendo esta técnica ideal
para analizar pardmetros de orientacién, y que a través de ella se trate de explicar las
diversas propiedades mecdénicas y quimicas que se obtienen en forma experimental al

variar los tamanos de dendritas.




1.1.-ESTADO DEL ARTE

Los estudios del borde de grano en estructuras dendriticas en latones alfa (70/30) son muy
escasos en la literatura. A continuacion, se describen algunos trabajos que hablan del

estado del arte en estee campo de estudio.

Los bordes de grano o de fase poseen un eje de rotacién, un plano de borde y un angulo
de desorientacion, a partir de este angulo de desorientacion, los bordes pueden ser
clasificados en bordes de bajo angulo (hasta 14 grados de desorientacion) y bordes de alto
angulo (mayores de 15 grados de desorientacién) [4-5]. Los bordes de bajo &ngulo poseen
baja energia, y son estos los mas convenientes por que poseen mejores propiedades. Por
otro lado, los bordes de alto angulo se subdividen en bordes aleatorios y bordes especiales;
los bordes aleatorios son de alta energia y son débiles en conectividad, en cambio los
bordes especiales poseen baja energia similar a los bordes de bajo angulo, segun fue

establecido por T. Watanabe [6-8].

Los bordes de grano han sido muy poco estudiados en microestructuras dendriticas. En los
estudios de J. Campbell [9], se cuestiona la relaciébn de bordes de grano y la estructura
dendritica en metales monofasicas y afirma que durante la solidificacion existen ciertas
fallas de crecimiento que causan que las dendritas se desorienten entre si. Ademas, postula
gue esta desorientacion de angulos corresponde a bordes de bajo angulo que se relaciona
con las propiedades mecanicas del material, mientras mayor sea el grado de
desorientacidn, mayor sera la resistencia para el paso de los planos de deslizamiento,
ocasionando un endurecimiento tipo Hall Petch. El considera que esta contribucion a las
propiedades seguramente es pequefia, sin embargo, no se han encontrado estudios

experimentales que apoyen o rechacen estas afirmaciones.

Estévez-Alcézar [10], realiz6 un estudio en aleaciones de aluminio de colada, el analisis
metalografico, asi como de textura en dendritas por figuras de polos invertidas (IPF)
utilizando difracciébn de rayos x, aseguran que la aleaciébn con mejores propiedades
mecénicas tenia la menor textura esto es, una mayor diferencia de orientacion entre las
dendritas. Esto sugiere que la falta de textura entre las dendritas puede ser un mecanismo

de endurecimiento como lo asever6 J. Campbell.




Youtang Li[11] investig6 el fendmeno de la tenacidad a la fractura en latones y las probables
causas que la originan, induciendo la fractura haciendo énfasis en las fracturas
intergranulares. A su vez, estudios de corrosién bajo tension (CBT o SCC por sus siglas en
inglés) realizados en latones alfa con un tratamiento previo de recristalizacion y en un medio
corrosivo la fractura es transgranular [12]. En si, son escasos los estudios de CBT en
latones alfa de colada, por lo que uno de los objetivos del presente trabajo es el de estudiar

el fenédmeno de CBT y la relacién con la ingenieria de borde de grano.

La corrosion intergranular de los materiales se da bajo condiciones en medios corrosivos
severos, lo que significa perdida del material y de propiedades mecanicas, asi como de
ductilidad. Existen estudios que aseguran que los bordes de grano llamados “especiales”
tienen desorientaciones con valores de Z bajos (Z < 29) presentan mayor resistencia a la
CBT en comparacioén con los bordes de grano aleatorios que tienen valores de = > 29 [13-
14]. Recientemente, Palumbo [13] propuso un modelo geométrico que relaciona el grado
de agrietamiento intergranular con la frecuencia de los limites de grano de bajo % en funcion
de la probabilidad de que las grietas generen una fractura en uniones triples, donde un

frente de grieta avanzado encuentra dos limites de grano "especiales"” resistentes.

En general es bien sabido que los bordes de grano controlan las propiedades mecanicas
de los materiales policristalinos. Sin embargo, T. Watanabe. Et. al [15] demostraron la
dependencia de la fractura de materiales, con lo que se le conoce como la estructura de
borde de grano, y que involucra lo siguiente: bajo angulo, alto angulo, Z y la conectividad
entre ellos y la influencia que ejercen en las pendientes de la ecuacion de Hall Petch [16].
Watanabe sefialé que los bordes mas resistentes a la fractura son los de valores bajos de
2 y de baja energia, que la nucleacién y propagacion de la grieta ocurre en los bordes
aleatorios, también realiz6 experimentaciones para modificarlos y poder producir materiales
con mayor tenacidad. Con respecto a las propiedades tensiles, hay muy poca informacién
en la literatura. R.K. Bandari [17], encontré que un aumento en el porciento de elongacion,

es aumentado por la presencia de los bordes 23.




1.2.- OBJETIVO GENERAL

Utilizando la técnica de Difraccion de Electrones Retrodispersados se estudiara el

comportamiento del borde y/o interfase de la microestructura dendritica del latébn con una

grieta inducida en un medio corrosivo (NH4sOH).

1.2.1.-

OBJETIVOS PARTICULARES

Determinar microestructuralmente por microscopia 6ptica (MO) y microscopia
electronica de barrido (MEB) las aleaciones de laton.

Caracterizar las fases de la aleacién por difraccion de rayos X (DRX), para su
posterior analisis por OIM.

Evaluar su comportamiento mecanico aplicando un ensayo de fractura en una
probeta de grieta inducida, para correlacionar las propiedades mecanicas.

Realizar nanoindentacion a partir de los resultados de microscopia éptica 'y de OIM,
antes de fracturar la probeta

Evaluar el comportamiento de los bordes aplicando corrosién en una probeta con
una grieta inducida, para correlacionar la conectividad de los bordes con el medio
COorrosivo.

Caracterizar las zonas agrietadas por la técnica EBSD, los CSL, y sus relaciones de

orientacion en los bordes.

1.3.-HIPOTESIS

La orientacion de los bordes de grano o de fase influyen en las propiedades mecénicas del

material, ya que dependiendo de la orientacion influira en las propiedades mecénicas, por

lo que la CBT nucleara y propagara por los bordes aleatorios, disminuyendo la ductilidad

del material.
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2.- MARCO TEORICO

En este capitulo se revisaran los antecedentes teéricos a la produccién del latén alfa, y los

fundamentos relacionados a la CBT y a la GBE.

2.1.- COBRE Y SUS ALEACIONES

El cobre y sus aleaciones son los metales mas usados después del acero y del aluminio.
Los productos comerciales utilizan diferentes tipos de cobre puro, clasificandolos
especificamente por el método de obtencion tales como: electrolitico, de colada, tratado
térmicamente y termo mecanicamente, y algunas veces por sus propiedades fisicas y/o

mecanicas etc.

Las aleaciones de cobre estan constituidas por cobre como constituyente principal y
dependiendo del segundo o tercer elemento quimico en proporcion es el nombre que
recibird la aleacién citando los principales como: latones, bronces, cuproniquel y alpaca

como se muestra en la siguiente tabla [18-19].

Tabla 1.- Clasificacion de las aleaciones de cobre.

Elementos Nombre de la Solubilidad en estado
aleantes aleacion solido (% atémico) a 20°C
Zn Latones 37
Sn Bronces al fosforo 9
Ni Ccuproniquel 100
Niy Zn Alpaca 100

10



2.1.1.- LATONES

Los latones son aleaciones de Cobre con Zinc, contienen tipicamente entre el 5 - 50 % en
peso de Zn. Estas aleaciones tienen, ademas del Zn, pequefias cantidades de Pb, Sn, Mn,
Fe, Si, Ni o Al, elementos que tienen la finalidad de modificar algunas de sus propiedades
como: resistencia mecanica, ductilidad, tenacidad, magquinabilidad, resistencia a la

corrosién o una mezcla de dichas propiedades.

Los latones entre 25% y 36% de peso en Zn poseen las mejores caracteristicas de
ductilidad, resistencia a la traccién y el esfuerzo a la ruptura, que aumentan con el contenido

de Zn, y poseen diversas aplicaciones.

Los latones con contenidos de Zn menores al 33% son monofasicos, ya que presentan
solamente la fase a, que es muy maleable en frio, lo cual permite grandes deformaciones
por laminado, repujado, estampado, estirado y forja en frio. En cambio, los latones con
contenidos mayores al 36% de Zn; los latones son bifasicos, con fases a 'y p’, siendo la fase
B dura y fragil. Cabe sefialar que su presencia es deseable cuando se buscan buenas
propiedades para el mecanizado y/o maquinado. La fase a tiene estructura cristalina tipo
FCC, (cubica centrada en las caras) y la fase B~ estad formada por dos redes simples cubicas
entrelazadas. En el diagrama de equilibrio Cu-Zn mostrado en la figura 2.1, se observan las
regiones de las fases a y B’, que corresponden a latones monofasicos y bifasicos
respectivamente [18-20].

[Cul / % .B.

100 80 60 40 20 0
1200 L

1000+

Y goo-

600 -

420°C
400

0 20 40 60 80 100
[Zn] / % K.B.

Figura 2.1.- Diagrama de fases Cu-Zn [19]
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2.1.2. LATONES ALFA

Actualmente los latones 70Cu-30Zn son los que corresponden a la fase a, es una solucién

sélida de Zn en Cu. Su estructura cristalina es FCC, es faciimente deformable en frio.

Las propiedades de los latones a estan relacionadas con el contenido de Zn. Las
conductividades eléctricas y térmicas disminuyen rapidamente con las primeras adiciones
de Zn, a mayor concentracion disminuyen mas lentamente; en el campo de la fase q, la
resistencia a la traccién, el limite elastico, el alargamiento y la dureza aumentan con el
contenido de Zn, de modo que la maleabilidad en frio aumenta progresivamente cuando el
contenido de Zn va desde 0 a 30% aproximadamente; siendo un 30% Zn, una Optima
composicion, que simultaneamente se pueden obtener caracteristicas adecuadas de

resistencia y de alargamiento [20-21].

2.2.- CORROSION BAJO TENSION EN LATONES

Los latones y otras aleaciones de cobre pueden experimentar un tipo de agrietamiento
conocida como CBT. Particularmente, este fendmeno de corrosion ocurre en latones que
contienen de 20 a 40 % de Zn [22]. La CBT es el fenébmeno o falla tardia por el cual un
soélido, expuesto a la accion de ciertos medios corrosivos, se fractura bajo tensiones

estaticas muy inferiores a las de disefio.

Las tensiones que causan el agrietamiento pueden ser: externos o residuales, los primeros
corresponden a cargas aplicadas como: corte, torsion y de tension; en la teoria estos
esfuerzos son conocidos y puede mantenerse dentro de un plan trabajo seguro. Sin
embargo, las tensiones residuales provienen del método de fabricacion o durante su
manipulacion lo que provoca cambios internos en la estructura, por lo que la intensidad y

direccion de estas tensiones es algo incierto [23-24]

Los latones 70/30 son propensos a este tipo de falla en medios corrosivos que contengan

amonio y sus derivados 0 a través de compuestos con vapores de mercurio (Hg), debido a

12



las tensiones residuales que se generan durante laconformabilidad del material y las grietas

producidas pueden ser intergranulares o transgranulares.

Actualmente, hay estudios donde afirman que, con tensiones de caracter compresivo como
los procesos de granallado, carbonizacion, etc., es posible evitar este tipo de fenémeno.
Sin embargo, si alguno de los factores como el medio corrosivo, tensiones o una grieta

existente la CBT no se pueda generar [25-26].

2.3.-PRINCIPIOS DE SOLIDIFICACION.

En la produccion de piezas metalicas por colada de aleaciones eutécticas y peritécticas
ocurre la formacion de la red dendritica cristalina debido a la transformacion desde el estado
liquido al estado sélido, siguiendo un proceso de nucleacién y crecimiento, donde la nueva

fase (s6lido-liquido) avanza generando cambios localizados en la morfologia de la intercara.

La solidificacién da inicio cuando el metal liquido interacciona con el molde, debido a la
nucleaciéon heterogénea de las paredes del molde y la extraccion de calor de
sobrecalentamiento de la aleacién que se incrementa debido a la transformacion de fase,
se genera una capa de sélido que incrementa el espesor rapidamente hasta que todos los

frentes chocan entre si en el centro de la pieza [27-28].

De acuerdo a la estructura de lingotes macroscopicamente como se muestra en la figura
2.2. Durante la primera etapa de solidificacion el calor latente evoluciona, y la
transformacién esta constituida por cristales de forma dendritica al azar, a esta regién se le
reconoce como la zona “chill” o region celular. En la segunda etapa de solidificacion el calor
latente de transformacion sigue evolucionando, los cristales tienen una morfologia
dendritica con crecimiento en direccidon perpendicular a la superficie de la extraccion de
calor, a esta zona se le conoce como crecimiento columnar. Por Gltimo, en el centro de la
pieza el crecimiento de la estructura es de tipo equiaxial, en esta etapa el metal sdlido
transfiere su calor a través de las paredes del molde hacia la atmosfera hasta, que alcanza

la temperatura ambiente.

13
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Figura 2.2 Estructura de lingote solidificado por colada [28].

Desde el punto de vista microscopico y submicroscoépico, en la escala atbmica se considera
la intercara liquido-sdélido, para que exista un avance de la intercara que se trata de un
crecimiento de la fase sélida, debe encontrarse a una temperatura inicial (Ti) menor que la
temperatura de fusién (Tf), garantizando que la velocidad de la reaccion liquido - sélido sea

mayor a la reaccion de fusion.

Esta diferencia de temperaturas es importante en el proceso de solidificacién de aleaciones
y se le conoce como subenfriamiento, otro mecanismo fundamental en el crecimiento
cristalino es la velocidad de enfriamiento del metal donde la transferencia de calor del metal
almolde y del molde al medio ambiente debe ser removido para que suceda la solidificacion,
en conjunto el proceso de crecimiento es morfolégicamente inestable provocando el

crecimiento dendritico caracteristico de las piezas por colada [28].

La velocidad de enfriamiento del metal es funcion directa del intercambio de calor y esto
determina las propiedades mecanicas, influyendo directamente en el desempefio de las

piezas y por tanto en su aplicacion.

14



2.4.- BORDE DE GRANO

Diversos estudios describen como borde de grano aquellas que existen entre la misma fase,
y bordes de interfase cuando existen entre dos fases o composiciones diferentes [29,30].
Los bordes o limites de grano son defectos de la red cristalina y la mayor fuente de
heterogeneidad microestructural en los materiales metalicos y ceramicos. Los bordes de
grano considerando a los bordes interfaciales e interfases, son los sitios preferenciales para
desarrollar y estudiar fendbmenos asociados como en la fractura de los materiales

policristalinos entre otros.

Los bordes de grano o de fase poseen un eje de rotacioén, un plano de borde y un angulo
de desorientacion. A partir de este angulo de desorientacion, los bordes pueden ser
clasificados en bordes de bajo angulo (hasta 14 grados de desorientacion) y bordes de alto
angulo (mayores de 15 grados de desorientacién), como se observa en la figura 2.3 [31].
Los bordes de bajo angulo son preferentes ya que poseen baja energia y por lo tanto

poseen mejores propiedades.

Por otro lado, los bordes de alto &ngulo se subdividen en bordes aleatorios y bordes
especiales; los bordes aleatorios son de alta energia y son débiles en conectividad, en

cambio los bordes especiales poseen baja energia similar a los bordes de bajo angulo [32].

Eje de rotacion

S]

RIS

|

|

|
-

)..._..

Plano del borde

Plano del borde

Figura 2.3. Esquema de a) bajo angulo b) alto angulo [31]
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Debido a que, en la mayoria de los materiales, la densidad de bordes de bajo angulo es
minima en comparacién de los bordes de alto angulo, por lo que en consecuencia el material
no posee las mejores propiedades. Entonces, lo que se busca es modificar y controlar las
variables de los procesos que permitan obtener la mayor densidad de bordes con baja
energia, con el propésito de mejorar significativamente las propiedades mecanicas
mediante la optimizacibn de la estructura de las interfaces en los materiales,

especificamente en metales o aleaciones.

2.5.- SITIOS DE RED COINCIDENTES.

El primer modelo utilizado para la identificacion de limites de grano especiales, el modelo
de red de sitios de coincidencia, fue propuesto en 1949 por Kronberg y Wilson. Actualmente
se desarrollan estudios con el objetivo de predecir CSL. Recientemente se reportan trabajos
con el objetivo de poder establecer relaciones de tedrica- simuladas de CSL con el propésito
de predecirlas y lo reportan no solo en metales policristalinos, también en aleaciones

metdlicas y ceramicos para mejorar sus propiedades mecanicas [32-34].

EL CSL es un criterio geométrico y su valor se caracteriza exclusivamente por la desviacién
mutua de dos cristales adyacentes. Se basa en la suposicion de que un limite de grano
tendra menor energia cuando mas atomos coincidan con las posiciones del cristal perfecto

gue en un estado no coincidente como se muestra en la figura 2.4.
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Figura 2.4.- Modelo de red de sitios coincidentes [33].
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La GBE es una técnica para estudiar los CSL, ya sea en alineacion con el limite de giro
puro o inclinacion que generalmente se describen por el pardmetro Z, donde Z es un valor
definido como la densidad reciproca de los sitios coincidentes en el limite de grano entre
dos granos contiguos en del modelo CSL [25]. Por ejemplo, si el valor de X es 7, significa
gue 1/7 de los atomos de la nueva orientacion coinciden con los de la orientacion anterior.
Se utiliza un patron geométrico simple para describir los angulos de rotacién que conducen

a la formacion de los limites de torsion en la CSL [35].

Debido al caracter puramente geométrico de la CSL, esta claro que cualquier pequefio
cambio de la desorientacion del grano desde el limite del grano da como resultado un
cambio drastico en la coincidencia y, en consecuencia, en el cambio correspondiente del
valor de Z. Por otro lado, por lo general no produce cambios sustanciales en las propiedades
del limite del grano porque su estructura se modifica mediante el movimiento de
dislocaciones. Sin embargo, hay estudios que han demostrado que ciertas propiedades
tales como la modificacion de resistividad eléctrica, la resistencia a la fractura, las
cavitaciones del limite del grano, y posiblemente hasta el inicio de la corrosién localizada

estan directamente relacionadas con la variacion en la CSL de algunos materiales [36].

2.6.-TECNICAS EXPERIMENTALES.

El propdsito de esta seccidn es con el objetivo de establecer que en el presente trabajo de
investigacion se utilizaron diferentes técnicas y/o metodologias experimentales, y que a

continuacién se describen muy brevemente.

2.6.1.-ANALISIS TERMICO

El analisis térmico es una técnica analitica que permite determinar la temperatura de cada

una de las transformaciones de fase que suceden o estan involucradas. Y es a través de la

observacion de los cambios en el contenido de calor, y en consecuencia se determinan los

gradientes de temperatura en la pieza [37].
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Con el fin de analizar la historia térmica durante la solidificacion y la transformacion de fase
en el material, se ha implementado el analisis térmico diferencial de las curvas de

enfriamiento.

Una curva de enfriamiento es la relacién tiempo/temperatura en un punto especifico de la
pieza. En la curva de enfriamiento se sefialan los puntos correspondientes al inicio de la
solidificacion, en donde se genera el crecimiento de la dendrita, las transformaciones de
fase y el final de la solidificacion. En general, las curvas de enfriamiento describen el
balance que existe entre el calor generado por la masa del material que solidifica y su
transporte hacia el medio que rodea a la pieza [38-40].

2.6.2.- ESPECTROSCOPIA DE EMISION OPTICA (CHISPA)

Este tipo de herramienta analitica permite determinar cuantitativamente el porciento en
peso de los elementos presentes en una muestra. Consiste, en detectar las longitudes de
onda caracteristica de cada elemento cuando sus electrones son excitados mediante una

chispa.

El andlisis quimico realizado mediante esta técnica, se basa en un estandar especifico para
este tipo de analisis quimico en materiales metdlicos, bajo la norma ASTM-E415 [41], el

cual es considerado como el mas exacto.

2.6.3.-DIFRACION DE RAYOS X.

La DRX es una de las técnicas de caracterizacion comunmente utilizada para el analisis
estructural de estructuras cristalinas. Se produce al interaccionar u n haz de rayos x, de una
determinada longitud de onda, con una sustancia cristalina. Esta se basa en la dispersion
coherente del haz de rayos X por parte de la materia (se mantiene la longitud de onda de
la radiacién) y en la interferencia constructiva de las ondas que estan en fase y que se

dispersan en determinadas direccione del espacio. Sus caracteristicas principales es que
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se trata de una “sonda” electromagnética de la materia con una longitud de onda de
magnitud muy parecida al espaciado interplanar de los soélidos. Por ser los fotones
particulas de masa en reposo nulay libre de carga, interactdan con la materia de una forma
no invasiva, lo que resulta que la técnica de DRX sea una técnica de caracterizacién no
destructiva. Otra ventaja importante es que no requiere ningun proceso especifico de

preparacion de muestras para ser analizadas. [42].

2.6.4.-MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO.

El MEB permite la observacion y la caracterizacién de materiales organicos, inorganicos y
metalicos. La importancia y relevancia de este tipo de microscopia se debe a su capacidad
de obtener imagenes tridimensionales de las superficies de una amplia gama de materiales.
Si bien el uso principal del MEB es obtener imagenes topograficas, morfolégicas, asi como
también composicionales en el rango de ampliacion 10-10,000 X. El &rea a examinar se
irradia con un haz de electrones finamente enfocado, que puede barrerse a través de la
superficie de la muestra para formar imagenes o puede ser estatico para obtener un analisis
en una posicion especifica. Los tipos de sefiales producidas por la interaccién del haz de
electrones con la muestra incluyen electrones secundarios, electrones retrodispersados,
rayos X caracteristicos y otros fotones de diversas energias. El aspecto tridimensional de
las imagenes se debe a la gran profundidad de campo del MEB, asi como al efecto de
contraste en las imagenes generadas por los electrones secundarios y retrodispersados. El
analisis de rayos X (EDS) por las muestras puede proporcionar tanto una identificacion
cualitativa como informacion elemental cuantitativa de las regiones analizadas de una

muestra [43].

2.6.6.- DIFRACCION DE ELECTRONES RETRODISPERSADOS

La técnica de EBSD comenzé a desarrollarse a partir de los noventas basandose en los
estudios de Kikuchi, quien trabajo con patrones de difraccion de electrones. Mas adelante

se incluyeron estudios cristalograficos de algunos materiales, actualmente es posible
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obtener patrones de EBSD para determinar la orientacion cristalina presente en los granos

de un material.

La técnica de EBSD se basa en el analisis de patrones de difraccion conocidos como lineas,
bandas o patrones de Kikuchi (figura 2.5), las cuales estan directamente relacionadas con
la estructura reticular de la red cristalina en la regién del material analizado. Estas lineas
son bandas de alta intensidad obtenidas por la difraccién de electrones que provienen de

la superficie del material en estudio es impactada con un haz de electrones.

Bandas de

Kikuchi

Figura 2.5. Patrones de Kikuchi [45]

Para usar la técnica EBSD en el estudio de la cristalografia de algin material de interés, se
inicia colocando la muestra dentro de la cAmara del MEB o MET previamente preparada,
orientada hacia el detector e inclinada entre 70° con respecto al haz de electrones incidente,

de esta forma se facilita la difraccion de electrones [44].

2.6.7.- ENSAYO DE TENSION

El ensayo de tensién es la prueba fisica cominmente empleada para evaluar las
propiedades mecanicas mas importantes en los materiales. Mediante este ensayo podemos
obtener informacion acerca de la plasticidad, resistencia mecénica y fractura de todo tipo
de materiales que presentan cierto grado de ductilidad [46].
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Una probeta de dimensiones establecidas segun la Norma ASTM E8 [47], se somete a una
carga uniaxial uniforme que se incrementa gradualmente, y simultdneamente, la carga
aplicada y el desplazamiento, produce un alargamiento en la probeta, con esta informacién

se construye la gréfica Esfuerzo vs Deformacion.

2.6.8.-ENSAYO DE DUREZA VICKERS

Este método es muy utilizado para medir dureza en practicamente todos los materiales
metdlicos independientemente del estado en que se encuentren y de su espesor. En este
tipo de ensayo, se utiliza un indentador de diamante muy pequefio y de geometria piramidal
cuadrada de diamante. Las cargas aplicadas, son menores que en las técnicas de Brinell y
Rockwell. La marca resultante se observa al microscopio y se mide la longitud de las
diagonales de la huella generada; esta medida es entonces convertida en un niimero de

dureza, mediante la expresion:

_185P

HV = — ec.2.1
da

donde P es la carga en kgf y d la media de las dos diagonales de la huella, en mm. La
dureza Vickers se designa por HV, y tiene muy poca variaciéon en funcion de la carga
aplicada. El ensayo se basa en la norma ASTM E 92-82 [48], con el uso de un

micrédurometro Matsuzawa MTII.

2.6.9.-ENSAYO DE NANOINDENTACION

En la dltima década se generé el interés en la caracterizacion mecanica localizada de
materiales usando ensayos con indentadores instrumentados sensibles a las
indentaciones. Existen diferentes formas de indentadores siendo el mas comun el de
geometria piramidal. El objetivo principal de dichos ensayos es obtener principalmente los

valores del médulo elastico y dureza del material.
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La nanoindentacion es simplemente un ensayo de indentacion en donde la escala de
longitud de la penetracion es medida en nanémetros (10° m). Ademas de la escala de
desplazamiento involucrada, otra caracteristica particular de los ensayos de
nanoindentacion es la medicion indirecta del &rea de contacto, esto es, el area de contacto
entre el indentador y el material, una de las desventajas de la técnica es que requiere la

menor rugosidad posible debido a la sensibilidad del indentador. [49]

2-6-10.-ENSAYO DE TENACIDAD A LA FRACTURA

La tenacidad a la fractura es medida por el factor de intensidad de esfuerzos Kic, como
comportamiento lineal elastico en los metales, el factor caracteriza la magnitud de los

esfuerzos en el extremo de una grieta aguda o defecto.

La tenacidad a la fractura puede medirse experimentalmente determinando la carga a la
cual se produce la inestabilidad de una fisura en una probeta de dimensiones conocidas, y
con base a la norma ASTM E 399, esta propone la utilizacién de cierto tipo de probetas
como lo muestra la figura 2.6 que se le conoce como la compacta de tension (CT), y de
flexion (SE). Todas las probetas deben tener un entalle en la que se ejerce un esfuerzo

para pre-agrietar y hacer crecer la fisura [50-51].

Figura 2.6. Probetas de fractura normalizada: a) Compacta, b) Flexién, c) tensién media,

d) tensién en forma de disco, e€) Tension en forma de arco [50]
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CAPITULO I

Equipo y Desarrollo experimental
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3. EQUIPO Y DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se muestra paso a paso el desarrollo experimental para realizar el analisis
del presente trabajo. Todos los procedimientos de las técnicas experimentales empleadas
para la obtencion, preparacion, caracterizacion de las muestras, asi como la evaluacion de
las propiedades mecénicas, son representadas de manera general por las siguientes

etapas:

e Fusion del latén
e Caracterizacion del latén
e Evaluacion de propiedades mecéanicas

e Estudio de borde de grano

Se emplearon moldes metélicos para obtener latbn con dos diferentes velocidades de
enfriamiento. De las probetas resultantes se seccionaron piezas con diferentes dimensiones
dependiendo la técnica de estudio y/o ensayo mecanico. Se obtuvo la composicion quimica
por Espectrometria de Emisién Optica (ensayo de chispa) y Espectroscopia de Dispersion
de Energia (MEB- EDS). Las propiedades mecénicas del latdbn que se cuantificaron fueron:
dureza micro y nanoindentacion (localizada), tension y resistencia a la fractura. Para el
estudio de Borde de grano se realizo la identificacién de fases por DRX con lo cual se
indexaron los patrones en un microscopio electronico con detector de Difraccion de

Electrones Retrodispersados (EBSD).

3.1.- Fusién del latén

Se fabricaron probetas cilindricas de laton solidificadas en moldes metdlicos (Cobre (LACU)
y Acero (LACE)) como se muestra en la figura 3.1, esto con el objetivo de obtener diferentes

velocidades de enfriamiento y a su vez diferentes tamarfios de dendritas.
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4.91cm I

iismy e termopar

Figura 3.1. Dimensiones del molde de acero y de Cu, a y d) vista superior, b y e) parte

interna del molde y c y f) vista lateral entrada de termopares.

Considerando las dimensiones de cada uno de los moldes (LACU y LACE) se calcularon
las cargas de las fusiones para un latbn monofésico Cu-30% Zn (fase a) utilizando las

siguientes ecuaciones:
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e Volumen del molde

V =nrilL ec.3.1

e Densidad relativa de la aleacién

Pr = PcuXcu + PznXzn ec.3.2
e Masa de la aleacién

M =pV ec.3.3

e Peso de carga por elemento

Carga (g) = [(XCu * 100) (101‘2%)] ec.3.4

La fusion de la aleacion se llevé a cabo en un horno de piso marca Lindberg, modelo 56953,
240 de volts, con capacidad de 10 kg de metal fundido. Adicionalmente se utilizé un crisol

de grafito como se observa en la figura 3.2.

En el horno se estabiliza la temperatura de sobrecalentamiento del metal liquido (1100°C),
luego se procede al enfriamiento y medicion de la variacion de la temperatura con respecto

al tiempo.

Figura 3.2. a) Crisol de grafito, b) Horno de piso.
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3.1.1 Analisis térmico por curvas de enfriamiento

El analisis térmico se llevé a cabo utilizando dos termopares tipo K, uno en el centro y otro
en la periferia (figura 3.4) de la pieza durante la solidificacion de la pieza en los diferentes
moldes metalicos. Para su adquisicion se utilizé un equipo de computo con software para
adquisicion de datos DAQami version V4.2.1 registrando 10 datos por segundo, para su

posterior analisis.

3.2.- Caracterizacion del laton

A las probetas obtenidas de la fusion (de altura aproximada de 10 cm para el laton en molde
de cobre y 8 cm para el laton en molde de acero y un diametro de 1 cm para ambas piezas)
se realizaron cortes transversales para la caracterizacién del latdn. Se llevaron a cabo

analisis composicionales y analisis por microscopia, para cada una de las probetas.

Figura 3.3. Probetas de latén 70/30 por colada
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3.2.1.-Andlisis quimico por Espectroscopia de emision éptica

Para realizar el analisis quimico por Espectroscopia de Emision Optica (ensayo de chispa),
la muestra debe de tener como medidas un area minima de 1 cm de diametro y 1 cm de
altura, asi como estar libre de grasas, recubrimientos o cualquier impureza, por esta razon,
se realiz6 un desbaste mecénico en una de las caras de la muestra con lijas de Carburo de
Silicio (SiC) grado 240. Se realizaron tres mediciones y el resultado obtenido es el promedio
de las tres lecturas. El equipo para utilizado para la realizacion del analisis de chispa fue un

Spectrolab Spectrometer, marca Analitical Instrument, modelo LAVWA18B.

3.2.2.- ANALISIS POR MICROSCOPIA ESTEREOSCOPICA (ME)

La forma de realizar este analisis es con ayuda de un microscopio estereoscOpico marca
OLYMPUS, modelo SZ-PT logrando determinar las caracteristicas macroscopicas del

material, con la finalidad de recabar toda la informacién sobre la aleacion.

Para revelar la estructura de solidificaciébn en una seccién transversal de la probeta con
dimensiones de 1 cm de diametro y 0.5 cm de altura, se realiz6 la preparacion metalografica

de la siguiente manera:

» Realizar un desbaste mecanico en una de las caras con lijas de SiC grado 400, 600
y 1000, hasta obtener una superficie libre de 6xidos e impurezas es importante
cambiar de grado de lija una vez que se haya obtenido un desbaste homogéneo en
toda la pieza como lo establece la norma ASTM G 131 [52].

= Llevar a cabo un pulido grueso con pafio de tela de billar y microcloth y alimina de
1um como abrasivo, a manera de eliminar la mayoria de las rayas producidas
durante el desbaste mecénico.

= Finalizar con un ataque quimico, para lo cual se utilizé un reactivo de 40 ml de &cido

Nitrico, 60 ml de agua en este caso usado para revelar la macroestructura.
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3.2.3.- ANALISIS POR MICROSCOPIA OPTICA (MO)

En el andlisis microscopico se estudio la microestructura transversal de cada una de las
probetas con dimensiones de 1 cm de diametro y 0.5 cm de altura, se empled un
microscopio 6ptico marca OLYMPUS, modelo PMG3, basandose en la amplificacion de
regiones especificas en las muestras, para observar las caracteristicas microestructurales

o defectos del material.

La preparacibn metalografica que se realiz6 fue siguiendo los procedimientos
convencionales de corte, el desbaste por abrasion con lijas de SiC como se mencion6 en
la preparacién macroestructural, se llevo acabo un pulido a espejo con alimina de 1 pmy
0.5 ym como abrasivo, finalmente se realizd un ataque quimico para revelar la
microestructura utilizando 20 ml acido sulfarico, 5g dicromato de potasio y 2 gotas de acido

clorhidrico, con la finalidad de dar contraste a la microestructura.

A partir de las imagenes obtenidas por microscopia 6ptica se midié el tamafio de dendrita
para cada uno de los moldes (LACE y LACU) asi como el espacio dendritico secundario

(EDS o DAS), con ayuda de un analizador de imagenes Image pro-plus.

3.2.4.- ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Utilizando el microscopio electrénico de barrido, se realizaron diferentes analisis por
espectroscopia de energia dispersa de rayos X (EDS, por sus siglas en inglés), también se
tomaron imagenes a detalle de la microestructura con la misma preparacion que tenian las

piezas analizadas previamente por microscopia éptica.

Se determind la composicidn quimica de fases e identificacion de elementos presentes por
EDS. El microscopio electrénico de barrido utilizado es de presion variable marca JEOL,
modelo 5900LV, con detector de microanalisis marca Oxford, se trabaj6é con un voltaje de

aceleracion 20 Kv, a alto vacio.
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3.2.5.- ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS X (DRX)

El andlisis de DRX fue empleado con la finalidad de descartar formacion de fases o
compuestos, estudiar la estructura cristalina identificando los parametros de celda unitaria
para su posterior andlisis, utilizando piezas con dimensiones de 1 cm de diametro y
aproximadamente 3 mm de altura y un acabado espejo con la metodologia explicada

anteriormente.

Para realizar estos andlisis se utilizo un difractometro D8 Advance DAVINI marca Bruker
AXS. Se utilizé radiacién Ka de Cu, voltaje de 35 KV, intensidad de 25 mA, intervalo de 26
de 5° a 120° y un paso de 0.02 a una velocidad de 2°/min. Las fases presentes se

identificaron con el programa EVA incluido en la paqueteria del equipo.

3.3.- EVALUACION DE ENSAYOS MECANICOS

El estudio metalografico provee suficiente informaciéon, sin embargo, para relacionar la
velocidad de enfriamiento en cada uno de los moldes, es necesario establecer el analisis
de ensayos mecanicos que en conjunto con la caracterizacion de cada probeta

proporcionan otro tipo de informacion.

3.3.1.- ENSAYO DE TENSION

Las propiedades del material se determinaron con base en los resultados obtenidos de este
ensayo, evaluandose principalmente propiedades como: la resistencia a la traccion. Médulo
de Young, esfuerzo de fluencia entre otras. El equipo usado fue una maquina de ensayos
universales, marca Instron, modelo 4206. Las probetas para el ensayo de tensién fueron

magquinadas con las dimensiones subsize establecidas en la Norma ASTM ES8 [53].
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3.3.2.- ENSAYO DE DUREZA VICKERS (HV)

Para realizar este ensayo se requiere que las muestras se preparen de manera tradicional
con lijas de SiC grado (240-2000) y finalmente pulidas con pasta de diamante de 1 um hasta
obtener una superficie a espejo (libre de rayas), se realizaron 10 lecturas en cada muestra

para tener un perfil de durezas.

El ensayo se realiz6 bajo la norma ASTM E 92-82, con el uso de una maquina calibrada.
Para las mediciones estandarizadas de micro-dureza Vickers se hace penetrar un
indentador piramidal de base cuadrada que tiene un angulo entre caras especifico, bajo
una carga determinada (2 Newton y 15 Segundos), contra la superficie de cada una de las
muestras a ser ensayadas y se mide la diagonal resultante de la huella impresa luego de

remover la carga.

3.3.3.- ENSAYO DE NANOINDENTACION

Las muestras utilizadas en este ensayo son de 1cm de didmetro y 1 cm de altura, estas
necesitan una preparacibn mas detallada, se requiere que las piezas se trabajen
mecanicamente hasta un acabado espejo con una rugosidad minima, para dar el acabado
final se utilizé una solucién nanométrica de silica coloidal. Se realizaron 100 mediciones en

un &rea aproximada de 10 x 10 ym en una region de la probeta.

Se realizaron las pruebas de nanoindentacion antes del ensayo de fractura y posterior al
ensayo. Estas pruebas se llevaron a cabo en un nanoindentador TI 750 Nanomechanical
Test System marca Hysitron, con el uso de una punta Berkovich. Una vez realizadas las
pruebas de nanoindentacion, se adquirieron imagenes de las nanoindentaciones para

determinar las zonas donde se realizé la nanoindentacion.
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3.3.4.- ENSAYO DE TENACIDAD A LA FRACTURA

La tenacidad a la fractura fue evaluada por modo | de fractura de acuerdo con la norma
ASTM E399-90. Utillizando el tipo de probeta CT. Se madificaron las probetas, con la
finalidad de aplicar una carga constante del 90% del limite elastico del material, tal y como

se muestran en la figura 3.5.

Las probetas utilizadas en este ensayo se trabajaron metalograficamente hasta pulido
espejo, para poder observar el inicio de grieta inducida por una fuerza de torque,
posteriormente se sumergieron en una solucién de NHs OH, 0.1 M, se monitoreo y midi6 el

crecimiento de grieta cada 24 horas hasta que el valor fuese constante.

Figura 3.5. Probetas modificadas para el ensayo de tenacidad a la fractura

3.4.- ESTUDIO DE BORDE DE GRANO

El analisis de borde de grano se realiza por la técnica de EBSD, donde su aplicacion
relaciona la orientacion, anisotropia y textura, donde un estudio detallado provee

informacién sobre las propiedades y el comportamiento en general de la aleacion.
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3.4.1.- METODO DE RIETVELD

Con la finalidad de indexar todas las fases existentes en el material y posterior al andlisis
por DRX, donde se permite obtener parametros estructurales del patrén de difraccion, se

realizé un refinamiento a los picos principales del difractograma.

Para realizar el refinamiento por el método de Rietveld se utilizo el software libre Fullprof-
Suite. Para usar este software se necesita contar con la medicion de la muestra con
extensidn *.raw y el modelo tedrico inicial, el cual se encuentra en el archivo. De manera
general, el archivo *.PCR contiene los siguientes datos: Titulo de la muestra a refinar, titulo
del fichero PCR, variables de control, datos del experimento, variables de convergencia,
atomos en la celda y parametros de microestructura, se empled la funciéon pseudo — Voigt
modificada de Thompson — Cox — Hastings. Los criterios de ajuste obtenidos en el
refinamiento son: Rwp = 19.7, Re = 4.60, x2 = 18.35, RB = 3.37.

3.4.2.-TECNICA DE EBSD

Las dimensiones de las piezas para este estudio son de 1cm de diametro y 0.5 cm de altura,
cada muestra debe estar totalmente plana y con un acabado de ultra espejo, para este

acabado final se utilizé alimina de 0.05 ym como abrasivo y silica coloidal de 0.02 um.

Figura 3.6. Pieza agrietada, montada para el analisis por EBSD.
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Las muestras fueron trabajadas por la técnica de EBSD en el microscopio
electrénico de barrido (JEOL) en el laboratorio de Microscopia en el CINVESTAYV de
Querétaro; con un voltaje de aceleracion de 25 kV. Las distancias de trabajo en los
barridos fueron entre 18 a 20 mm. La coleccion de datos obtenidos se proceso con

el software Tango de Oxford.
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CAPITULO IV

RESULTADOS, DISCUSION Y ANALISIS DE
RESULTADOS
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4.- RESULTADOS, DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS.

A continuacién, se muestran los resultados obtenidos de cada una de las técnicas
experimentales empleadas para el estudio del laton alfa obtenido por colada: laton

solidificado en molde de acero (LACE) y laton solidificado en molde de cobre (LACU).

4.1.- ANALISIS TERMICO

En el proceso de fundicién del laton la temperatura en el horno se establecié en 1100 °C,
la temperatura de vaciado fue de 1000°C aproximadamente. Durante el proceso de colada
se adquirieron las curvas de enfriamiento con termopares en el centro de la pieza en los
moldes de acero y cobre, como se observa en la grafica 4.1. Donde 1y 1’ corresponden al
inicio de la solidificacion de cada molde

1000 — . ;

\ —— laton molde de cobre
o R
S N\
~ 800 N
© L
—
2 [
3] 700 A \
—
(5] - i
Q. ~
E 600 \\\ |
) —
|_ - T~
500 T .
400 T . . : .
0 5 10 15 20
Tiempo (s)

Figura 4.1.- Curvas de enfriamiento para el latbn en molde de acero y cobre

Para determinar el final de la solidificacion se calcularon la primera y segunda derivada de
las curvas de enfriamiento en los moldes de acero y cobre, cdmo se muestran en las figuras
4.2 y 4.3 respectivamente.
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La figura 4.2 corresponde a la primera y segunda derivada de la curva de enfriamiento de
LACE, donde la linea roja con el nimero 1 marca el inicio de la solidificacion en 1.73 sy a
809.80°C, mientras que el nimero 2 corresponde al final de la solidificacion en un tiempo
de 5.5s,729.18 °C.
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Figura 4.2.- Primera y segunda derivadas del laton solidificado en molde de acero donde:

1) Inicio de solidificacién y 2) Final de solidificacion.
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Figura 4.3.- Primera y segunda derivadas del laton solidificado en molde de cobre donde:

1’) Inicio de solidificacion y 2’) Final de solidificacion.
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La figura 4.3 corresponde a la primera y segunda derivada de la curva de enfriamiento de
LACU, donde la linea roja con el nimero 1° marca el inicio de la solidificacién en un tiempo
de 0.54 s a una temperatura de 872.23°C, mientras que la linea con el nimero 2’

corresponde al final de la solidificacion en un tiempo de 3.24 s, y temperatura de 720.20 °C.

En general las curvas solo presentan dos puntos de inflexién, de acuerdo a la composicién
del latén 70/30 que corresponde a un latén alfa o monofdsico por lo que no hay
transformaciones de fase alguna, también, en el intervalo de inicio al final de la solidificacién
se observan cambios de pendientes en las segundas derivadas que son asociadas a la

liberacion del calor latente por la reaccion eutéctica hasta la solidificacion.

La curva de enfriamiento para LACU presenta una velocidad de enfriamiento mayor con
respecto a la curva de LACE, esto debido a la diferencia en conductividad térmica de los

moldes de acero y cobre.

En la tabla 4.1 se reportan los datos de inicio y final de la solidificacién en cada uno

de los moldes, asi como el tiempo de solidificacion para cada molde.

Tabla 4.1 Temperatura, tiempo de inicio y final de solidificacion para el laton en los
distintos moldes de colada.

Material Inicio de solidificacion Final de solidificaciéon Tiempo de
m%?olle TC) t(s) T(C) t(s) solidilzisc)acic')n
Acero 809.8 1.73 729.2 5.5 3.77
Cobre 872.2 0.54 720,2 3.24 2.70

4.2.- COMPOSICION QUIMICA.

El analisis quimico realizado por espectroscopia de emision Optica (ensayo de chispa). En
la tabla 4.2 se muestra la composicidon quimica correspondiente a cada molde, estas

composiciones son comparadas con la composicién de un latbn comercial de cartucheria
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debido a que la composicidon quimica corresponde a un latén alfa (Cu70Zn30), encontrando
los elementos principales: Cu, Zn, Pby Fe.

Tabla 4.2.- Composicion quimica de acero bajo norma LACE y LACU

Elemento

Cu
Pb
Fe

Zn

% en peso
Norma LACE LACU
68.5-71.5 69.6 69.65
0.07 méx. 0.01 0.01
0.05 max. 0.07 0.07
Balance 30.27 30.27

De acuerdo a la composicién quimica, el laton bajo norma UNS corresponde a un laton

26000 y en comparacion con los latones fabricados el elemento que esta fuera de norma

es el Fe, que afectara a la ductilidad de la aleaciéon. Situando la composicion de LACE y
LACU en el diagrama de fases (figura 4.4) estan en la region alfa.
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Figura 4.4.- Diagrama de fases al equilibrio de Cu-zZn.
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4.3.- CARACTERIZACION POR DIFRACCION DE RAYOS X

En la figura 4.5 se observa el difractograma de los rayos x de los compuestos de LACE y
LACU, solo se observa un solo difractograma ya que ambas muestras presentaron los
mismos patrones, se comprobo la presencia de CuzZn y Cu0.64 Zn0.36 ambas tienen una
estructura cristalografica cubica. De acuerdo al patrén de difraccion tienen una orientacion
aleatoria, para Cu 0.64 Zn 0.36 difractan a 20 = 42.32° el pico de mayor intensidad que
pertenece al plano (111) lo que corresponde con las cartas de difraccion 00-050-1333
reportadas en la literatura [54]. Otros picos caracteristicos de este compuesto presentes en
la muestra difractan a 20= 49.27°, 72.24°, 87.45°, 92.42° y 112.96°.

El compuesto Cu-Zn presenta el pico de mayor intensidad en 26=43.47° y que pertenece
al plano (110) correspondiente a las cartas 00-002-1231, también hay otros picos que
difractan en 20=63°, 79.62° y 95.33°.
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Figura 4.5.- Patrén de difraccion de laton alfa.
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De acuerdo a lo anterior no hay contaminacién y/o formacién de compuestos en la pieza

por el proceso de fundicién ya sea por la interaccién con algin agente externo,

4.4.-ANALISIS POR MICROSCOPIA
4.4.1.-ANALISIS MACROSCOPICO

Para realizar la caracterizacibn del material es necesario conocer la estructura que

presenta, definida por su proceso de fabricacion y compaosicion.

En la figura 4.6 se presentan las superficies atacadas correspondientes a la zona
transversal donde hay ausencia de una estructura granular que se pueda observar a nivel
macroscoépico, debido a que las aleaciones de cobre solidifican rapido de acuerdo a su
buena conductividad térmica [55], la temperatura de colada influye en la solidificacion por
lo que al solidificarse rapidamente el grano es demasiado pequefio para observaron
macroscopicamente, con menor sobrecalentamiento del liquido y con mayor nivel de soluto
de cobre, estas condiciones producen un refinamiento de los granos en las probetas. El
menor sobrecalentamiento implica un gradiente menor de temperatura en el liquido que es
enfriado, por tanto, la nucleacion de granos sélidos se inicia en todas partes del lingote,

lograndose asi un grano final mas fino.

Figura 4.5.- superficies transversales atacadas para su andlisis macroscopico.
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4.4.2.-ANALISIS MICROSCOPICO

Se realiz6 un estudio microestructural para determinar el efecto de la velocidad de
enfriamiento en el tamafio de la dendrita, segregaciones, porosidad o cualquier tipo de
defecto que pudiera presentarse durante la solidificacion.

Enlafigura 4.6 a) y b) se observa la microestructura dendritica correspondiente a la muestra
LACE y LACU del corte transversal respectivamente, como se menciond anteriormente
debido a la temperatura de solidificacion el acomodamiento de las dendritas es aleatorio,
con una morfologia mixta entre dendrita y dendrita celular, esta Ultima se tiene crecimiento

cuando el gradiente es levemente menor que Ts [56].

Figura 4.6.- Microestructura, a) LACE y b) LACU

Debido a la estructura mixta se utilizaron dos métodos para medir el EDS o DAS, de acuerdo
a la literatura hay tres métodos para realizar esta medicion [57]. En este trabajo se utiliz6 el
area equivalente para las dendritas celulares y el espacio secundario para las dendritas en
cada una de las muestras, la cuantificacion y mediciones se realizaron con ayuda del

software Image Pro-plus y son reportados como se muestra en la tabla 4.3.

De acuerdo a las secciones analizadas de la pieza LACE, una alta densidad de dendritas
con orientaciones aleatorias en toda la pieza, el tamafio de dendrita va de 19 a 52 micras

para las dendritas, con 7.5 micras de DAS. Las dendritas celulares estan distribuidas
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aleatoriamente con una densidad aproximado de 6% con respecto a las dendritas, el

tamafio es de 33 micras promedio y 27.6 micras de DAS.

Para la muestra LACU, la densidad de dendritas con orientaciones aleatorias en toda la
pieza, el tamafio de dendrita va de 18 a 30 micras y DAS de 6.48 micras. La densidad de
las dendritas celulares en la pieza es de aproximadamente 20% con respecto a las

dendritas, el tamafio promedio es de 33 micras y un DAS de 13.12 micras.

El tamarfio promedio de la dendrita celular en LACE y LACU coinciden en el tamafio y debido
a la densidad en cada muestra podrian disminuir las propiedades mecénicas, sin embargo,
el area del DAS es menor en LACU que es la de mayor velocidad de enfriamiento y menor

espaciamiento dendritico, asegurando una homogenizacion en las propiedades mecanicas.

Tabla 4.3 Tamario y DAS para LACE y LACU

DAS LACE DAS LACU
Dendrita () | D. celular (u) | Dendrita | D. celular
7.5+3 27.616.2 6.48+0.7 | 13.1245.5
Tamafo LACE Tamafo LACU
Dendrita (4) | D. celular (4) | Dendrita | D. celular
35.5+0.2 33+1.5 24+0.2 33+0.4

4.4.3.-ANALISIS POR MICROSCOPIA DE BARRIDO ELECTRONICO.

Siguiendo el andlisis y para obtener informacién a detalle es necesario analizarlas en el

MEB, con la finalidad de rescatar la mayor informacion.
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Figura 4.7. Microestructura, a) LACU, b) LACE

Enlafigura 4.7.se observan las microestructuras dendriticas y dendriticas celulares a mayor
detalle de las muestras LACU y LACE anteriormente descritas. Las imagenes se tomaron
con la sefal de electrones retrodispersados que da informaciéon composicional de acuerdo
a las tonalidades en la imagen, dichas tonalidades corresponden al nimero atémico de los
elementos por lo que la distribucién de los elementos es homogénea ya que no se ve
variacion en las tonalidades, esto se comprueba con el mapeo de los elementos Cu y Zn
como se observa en la figura 4.8 de manera representativa para ambas muestras.

Cu Kal Zn Kol

! 100pm ! ! 100pm !

Figura 4.8.- Mapeo representativo de los elementos de Cu y Zn en el laton alfa
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Con el fin de analizar posibles segregaciones en cada una de las velocidades de
enfriamiento se realizaron microanalisis puntuales en las dendritas y en la fase
interdendritica, posteriormente se llevé a cabo un microanalisis lineal para estudiar la

concentracion de los elementos en las muestras.

En la figura 4.9 se muestran los microanalisis puntuales para la muestra LACE, el espectro
137 corresponde a una dendrita con un porcentaje en peso de 58.2% y 32.4% en Zn. El
espectro 138 corresponde a la fase interdendritica con un 48.3 % en peso de Cuy 39.2 %
en peso de Zn, como consecuencia de la velocidad de enfriamiento el Zn enriquece a la
fase interdendritica que es el ultimo liquido en solidificar, de acuerdo con la literatura al
estar enriquecida esta fase algunos autores lo consideran como fase B en menor

proporcion, el latén sigue clasificado como latén alfa.
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Figura 4.9. Microandlisis puntuales, a) imagen LACE, b) microanalisis en la dendrita, ¢)

microanalisis en la fase interdendritica.
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Los microanadlisis lineales se realizaron en el brazo primario de una dendrita (figura 4.10 a)
y en un brazo secundario (figura 4.10 b) de la muestra LACE, se observ6 que la composicién
del Cu tiene un mayor porcentaje en el cuerpo de la dendrita, mientras que en la fase
interdendritica se observa un aumento en la composicion del Zn, en ambos casos, en el

brazo primario y en el brazo secundario.

18rmm

Figura 4.10.- Microanalisis lineales, a) brazo primario, b) brazo secundario.

En la tabla 4.4 se muestra la composicién de las fases para la muestra LACE adquirida por
el microanalisis lineal, la fase B corresponde a la zona interdendritica con 44.52 % en peso

de Zn, la fase alfa contiene un 34.66 % de Zn.
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Tabla 4.4. Analisis de composicion de las fases ay f en LACE

Fase | %peso de Cu | %peso de Zn
a 55.48 34.66
B 65.34 44.52

Enlafigura 4.11 se muestran los microanalisis puntuales para la muestra LACU, el espectro
132 corresponde a una dendrita con un porcentaje en peso de 67.3% y 24.8% en Zn. El
espectro 133 corresponde a la fase interdendritica con un 62.1 % en peso de Cuy 31.7 %
en peso de Zn, como consecuencia de la velocidad de enfriamiento el Zn enriquece a la
fase interdendritica que es el tltimo liquido en solidificar, sin embargo, los elementos para
esta muestra son mas homogéneos, por ejemplo, el contenido de Cu entre la dendrita y la

fase interdendritica tienen 5 unidades de diferencia.
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Figura 4.11. Microandlisis puntuales, a) imagen LACU, b) microanalisis en la dendrita, c)

microanalisis en la fase interdendritica.
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Los microandlisis lineales se realizaron en el brazo primario de una dendrita (figura 4.12 a)
y en un brazo secundario (figura 4.12 b) de la muestra LACU, se observé que la
composicion del Cu no tiene mucha variacion en el cuerpo de la dendrita y fase
interdendritica, el aumento en la composicion de Zn sigue la misma tendencia que la
muestra LACE.

Figura 4.12.- Microanalisis lineales, a) brazo primario, b) brazo secundario.

En la tabla 4.5 se muestra la composicion de las fases para la muestra LACU adquirida por
el microanalisis lineal, la fase B corresponde a la zona interdendritica con 43.82 % en peso
de Zn y la fase alfa contiene un 36.93 % de Zn.
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Tabla 4.5. Analisis de composicion de las fases ay B en LACE

Fase | %peso de Cu | %peso de Zn
a 56.18 36.93
B 63.07 43.82

De manera general y de acuerdo a las velocidades de enfriamiento la composicion en la
muestra LACU es mas homogénea, ambas muestras tienen segregacion de Zn en la fase

interdendritica que de acuerdo a la composicién esta fase se clasifica como fase B.

4.5.-EVALUACION DE ENSAYOS MECANICOS.

4.5.1 ENSAYO DE TENSION.

Las propiedades mecénicas se evaluaron en una prueba de tension de una probeta
en la maquina de ensayos universales INSTRON 4206, los valores obtenidos de la
prueba de tensién se reportan en la tabla 4.6 en la que se incluyen las propiedades

como especifica la norma ASTM E8M.

Tabla 4.6.- Resultados del ensayo esfuerzo-deformacion

Corte uTsS E Oy Ofractura Deformacién Reduccion
(MPa) (GPa) (MPa) (MPa) (%) de area (%)

LACU | 400+72.1 | 80.5+20.5 | 327+61.5 | 365.5+79.9 24 38

LACE 328+1.4 | 96.5+20.5 | 251.5+1.4 @ 298.5%+2.1 26 35

El latén alfa, en las dos velocidades de enfriamiento tiene una baja deformacién con una
reduccion de area de 38% y un 35.6% para LACU y LACE respectivamente, sin embargo,

el limite elastico es mayor en la muestra LACU.
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En la figura 4.13 a) y b) se muestran las curvas de esfuerzo-deformacién de las muestras
LACE y LACU respectivamente, en cada una de ellas se observa la zona elastica del
material, el punto de fluencia y la zona plastica del mismo. De acuerdo con la literatura [58],
el latdn alfa tiene una resistencia a la tension de 300-900 MPa, el latén esta dentro del rango

de los valores segun la norma UNS.
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Figura 4.13.-Graficas de tension, a) LACE b) LACU.

En la zona plastica de ambas muestras se presenta un fenédmeno parecido al de Portevin-
Le Chatelier [39] que ha sido reportado para las aleaciones de Cu-Zn durante la interaccion

de los sistemas de deslizamiento y las dislocaciones.

4.5.2.-ENSAYO DE DUREZA VICKERS

Se evalué la microdureza de las muestras en sentido transversal, realizando dos perfiles de
dureza, medidas cada 100 ym como se observa en la figura 4.14 para la muestra LACE y
LACU, esta Gltima muestra tiene un incremento de dureza en los primeros y Gltimos datos,
de acuerdo con el esquema del lingote (figura 2.2) este incremento corresponde a la zona
“chill’, en las siguientes zonas (columnar y equiaxial) la dureza es homogénea. Como se
menciond anteriormente y de acuerdo a los valores de dureza, aunque el ataque macro no

revelo este esquema se asume un tamafio mas fino en las orillas de la pieza.
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Figura 4.14. Perfiles de durezas Vickers para las muestras LACE y LACU.

El perfil de LACE presenta durezas mas homogéneas, debido a que la velocidad de

enfriamiento es mas lenta, el grano de mayor tamafio y homogéneo.

Los valores de dureza estan reportados en la tabla 4.7, los resultados obtenidos son:
113.9+4.1 HVos para el perfil de LACE y 121.4+6.4 HV, 5 para el perfil de LACU.

Tabla 4.7. Valores de dureza para las muestras LACE y LACU.

Muestra | HVos promedio
LACE 113.9+4.1
LACU 121.4+6.4

De acuerdo a las propiedades reportadas en la literatura, el valor de dureza reportado es
de hasta 89 HV, para un latén alfa [58].

De lo anterior se determina que existe un incremento en la dureza en aproximadamente un

9%, para LACU, la cual es homogénea en el centro de la pieza.
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Al aumentar el contenido en Zn, aumenta la dureza de la aleacién y también aumenta el

contenido de la fase B (zona interdendritica) que es de mayor dureza que la fase a. Esto se

puede interpretar basandose en los incrementos de dureza.

4.5.3.- ENSAYO DE NANOINDENTACION.

Con el propésito de determinar la dureza de las fases a y B, se han realizado ensayos de
nanoindentacion, Inicialmente y con objeto de distinguir facilmente las fases a 'y B se ha
procedido a realizar mediciones en un area donde abarque las dos zonas (figura 4.15), los
resultados de las medidas de nanodureza y modulo de elasticidad, fueron medidas con un
indentador tipo Berkovich. Las propiedades mecanicas fueron evaluadas en las probetas
de latén, los valores fueron obtenidos mediante el método de Oliver-Pharr a partir de las
curvas de carga-desplazamiento que se muestran a continuacién. Los resultados obtenidos
se presentan en la Figura 4.16 y 4.17. Para evitar una gran dispersion de los resultados
debido al efecto de las condiciones superficiales resultado del ataque quimico (rugosidad),

este andlisis se realiza en las probetas pulidas a espejo.

zZeku X1, 888 180m FOQ-USAITI

Figura 4.15.- Cuadricula representativa de mediciones en nanoindentacion.
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Figura 4.16.- Nanoindentacion LACE, a) curvas D, b) nanodureza por fases

Las curvas de LACE son muy parecidas entre ellas, la fase alfa es la que presenta mayor
ductilidad ya que la base de la curva esta mas pronunciada y tiene menor altura también,
ambas curvas presentan ruido durante el proceso de carga y descarga, debido a la
deformacién del material. En la figura 4.16b se observan mediciones tomadas en las fases
alfa y beta, donde las durezas entre ellas no difieren mucho ya que al tener una velocidad
de enfriamiento mas lenta favorece la homogenizacion de las propiedades incluso
localmente como en este caso.
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Figura 4.17.- Nanoindentacion LACU, a) curvas D, b) nanodureza por fases
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La figura 4.17 muestra una diferencia en las curvas donde la fase que presenta mayor
ductilidad es la fase beta, sin embargo, la curva que corresponde a la fase alfa presenta el
fendmeno de pop-in (cambio de rigidez en la muestra que provoca un escalén en la curva)
aproximadamente a 3000 uN para el primer escalén y cerca de los 4000 uN para un
segundo escalon asociando este fenobmeno con el borde o interfase entre dendrita-fase
Interdendritica. En la figura 4.17b las durezas tomadas en las fases, estas muestran un
incremento significativo en la fase beta, la segregacion del Zn se ve incrementada ya que

es el ultimo liquido a solidificar.

Los resultados muestran que la fase [ tiene una dureza mayor que la fase a en todos los
casos. También de manera general se muestran los resultados promedio de Nanodureza
para cada una de las fases en la tabla 4.8 donde las fases presentaron mayor Nanodureza

en la muestra LACU.

Para obtener el médulo de elasticidad de cada fase, se calcula el médulo elastico reducido
E, definido en funcion de la rigidez del contacto y la funcion de area de acuerdo con la

ecuacion 4.1 [59]:

__ar

S=u

-2
= ﬁﬁEr\/Z ec.4.1

Se utiliza el factor =1 para indentador Berkovich para tomar en cuenta el hecho de que se
producen desplazamientos elasticos tanto en la muestra como en el indentador, esto se

define como [59]:

2 —p2
1_ Q) (v ec.4.2
Er E E;
E =) ec. 4.3
1 (1—17[?) o
Ey E;
Donde:
E,: Médulo elastico reducido
E;: Modulo elastico del indentador
E: Mddulo elastico de la muestra
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v: Relaciéon de Poisson del laton

v;: Relacion de Poisson del indentador de diamante

Por otro lado, la dureza de cada fase es definida como la relacion entre la maxima carga

aplicada y el area proyectada de la impresion del indentador, es decir:

= Imix _ 550 GPa ec. 4.4
A(H)

Donde:
H: Dureza del material
P,.4,: Carga maxima de indentacién

A(H,): Area de contacto

Tabla 4.8.- de valores de nanodureza para las muestras LACE y LACU

Muestra Fase E (GPa) Nanodureza (GPa)

LACE Alfa 93.3 2.25+1.92
Beta 98.1 2.29+1.8

LACU Alfa 102.7 2.33+0.32
Beta 129.1 2.96+0.32

4.5.4.- ENSAYO DE TENACIDAD A LA FRACTURA

Con el objetivo de estudiar la tenacidad de la fractura se realiz6 un ensayo de corrosion
bajo tensién bajo la norma ASTM E-399, como se mencioné anteriormente se maodificé la
probeta CT para mantener la carga constante en probetas de corte longitudinal y
transversal, se aplicé una fuerza de torque de 2.3 Nm a cada probeta para inducir el pre-

agrietamiento como se muestra en la figura 4.18 y 4.19.

En la figura 4.18 se observa el pre-agrietamiento del corte longitudinal y transversal de la

muestra LACE, a bajos aumentos el corte transversal fue la que opuso mayor resistencia al
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agrietamiento, en la imagen a detalle (4.18d) no se observa ninguna grieta a diferencia del
corte longitudinal que pre-agrieto con tres grietas la de mayor tamafio (circulo rojo) tiene
una longitud aproximada de 60 ym en la imagen a detalle se observa la grieta de mayor
longitud y el esfuerzo plastico que se genera al aplicar la fuerza de torque, manifestandose
con las lineas de deslizamiento planares correspondientes a los planos de deslizamiento

caracteristicos del laton.

¥»1o@ 188mm E] el ¥38E SBwm FR-USAII

Figura 4.18.- Pre-agrietamiento, a) corte longitudinal, b) detalle de a, c) corte transversal,
d) detalle de c.

De manera anéloga en la figura 4.19 se observa el pre-agrietamiento del corte longitudinal

y transversal de la muestra LACU, a bajos aumentos ambos cortes oponen resistencia al
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agrietamiento, en la figura 4.19 a de acuerdo a la sefial de electrones secundarios se
muestran 4 posibles inicios de grieta siendo las zonas donde se ve la tonalidad mas clara
(ovalo rojo), la imagen a detalle (4.19b) se observa evidencia de deformacion plastica que
se genera al aplicar la fuerza de torque, en la figura 4.19c se observa 4 concentradores de
esfuerzos que corresponden al maquinado de la muesca, aunque no hay presencia de
grieta se observa el flujo plastico en cada uno de los concentradores (circulos rojos) en la
imagen a detalle también se observa el flujo plastico correspondiente a los planos de

deslizamiento caracteristicos del laton.

%168 16E9m LUSATT INT

Figura 4.19.- Pre-agrietamiento, a) corte longitudinal, b) detalle de a, c) corte transversal,
d) detalle de c.
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Las muestras fueron monitoreadas hasta que el tamafio de grieta fuera constante al menos

por 72 horas, los patrones finales de agrietamiento se muestran en la figura 4.20 y 4.22.

1 rnra FO-USATII A5 SEE Mm FO-USATLI

Figura 4.20 Agrietamiento final LACE, a) corte longitudinal, b) corte transversal.

En la figura 4.20 se observa el patron de agrietamiento final que presentaron cada uno de
los cortes de la muestra LACE, el corte transversal es la que opuso mayor resistencia a la
tenacidad a la fractura después de estar sumergida en hidréxido de amonio (NHsOH) 0.1 M
por aproximadamente 15 dias con una grieta de longitud de aproximadamente 2mm, sin
embargo el corte longitudinal presento un patrén circular de agrietamiento en un tiempo
menor a 10 dias, la norma ASTM E399 dice que la longitud de la grieta principal es la
medida que se utilizara para el célculo de Kic por lo que la longitud de la grieta para este
corte fue de 1.5 mm aproximadamente. De acuerdo a la falta de orientacion en el
acomodamiento de las dendritas este patrén circular puede ser consecuencia del

acomodamiento dendritico, asi como del borde de grano que se analizara mas adelante.

El crecimiento de grieta consecuencia de la corrosion bajo tensién que sufri6 el latén tiene

un comportamiento tenaz, y es de tipo intergranular como se muestra en la figura 4.21.
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Figura 4.21.- Grieta intergranular de la muestra LACE.

En la figura 4.22 se observa el patron de agrietamiento final que presentaron cada uno de
los cortes de la muestra LACU, ambos cortes presentaron agrietamiento en un lapso de
tiempo de 12 dias después de estar sumergida en hidréxido de amonio (NH4OH) 0.1 M, la
longitud de la grita para el corte longitudinal fue 1.5 mm aproximadamente y para el corte
transversal la longitud es de 1.5 mm aproximadamente, también ambos cortes presentaron

un patrén circular de agrietamiento en menor cantidad que la muestra LACE.

k- SR

Figura 4.22 Agrietamiento final LACE, a) corte longitudinal, b) corte transversal.
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En la figura 4.23 se muestra la grieta intergranular en la muestra LACU, de acuerdo a la

literatura [60] la CBT en latones es intergranular de acuerdo al contenido de Zn en él laton.

=l SEE . SE USETI o TRT

Figura 4.23.- Grieta intergranular de la muestra LACU.

Para el calculo de Kic (tenacidad a la fractura) se realiz6 como marca la norma ASTM E-

399, para una muestra CT. Las ecuaciones utilizadas se muestras a continuacion.

ke = (%) r () ec. 4.5

(2 +%) (0.76+%— 11.58 (%)2) ec. 4.6

; (%) _t 11.43((%)1—);08(%)4 c.4.7
I-w

Donde:

Po = Carga (N)

B= Espesor de la muestra (m)
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W= Ancho de la muestra (m)

a = Longitud de la grieta (m)

Para calcular la carga aplicada a las probetas a partir del torque empleado, se utilizé la

expresion de Portland Bolt and Manufacturing Company (para tornillos). La cual relaciona:

Donde:

MA= Torque aplicado (N*m)
D= Diametro nominal (m)
Pq= Precarga del tornillo (N)

K= Coeficiente de proporcionalidad del torque (adimensional)

A partir de las ecuaciones anteriores, se reportan los valores de Kic en la tabla 4.9 para el

latén en los dos moldes de colada.

Tabla 4.9.- Valores de tenacidad a la fractura para LACE y LACU.

Concentracion (M) Kic (MPa m%%)
Molde de acero Molde de cobre
0.1 13.37 19.32

Los valores de Kic que se presentan en la tabla 1 para LACE y LACU muestran que la
concentracion 0.1M indica que presenta una resistencia al agrietamiento, sin embargo, en
esta concentracion (0.1M) el molde de cobre presenta un K, mayor debido a la

microestructura consecuencia de la solidificacion.
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4.6.- ESTUDIO DE BORDE DE GRANO.

De acuerdo a estudios previos el estudio de la CBT no solo depende del medio corrosivo,
las tensiones aplicadas, y el pre-agrietamiento, sino también de los defectos de la red, como
los limites o bordes de los granos, actllan como barreras para el movimiento de dislocacion,
lo que da lugar a acumulacion de dislocaciénes que causan falta de homogeneidad y
concentraciones locales de tensién. Para lo que se utilizé la técnica de EBSD para estudiar

la orientacion identificar fases etc.

De acuerdo a la literatura dependiendo del contenido de Zn el latobn puede presentar
diferentes fases, con caracteristicas estructurales como grupo espacial, simbolo de

Pearson etc., como se muestran en la tabla 4.9.

Tabla 4.9. Relacion de composicidn-grupo espacial para el laton

Fase | Composicién | Simbolo de | Grupo

at. % Zn Pearson espacial
a 0a38,3 cF4 Fm-3m
B 36,1a59,1 cl2 Im-3m
B’ 44,7 a 48,2 cP2 Pm-3m
Y 57,0a70,0 cl52 [-43m

De acuerdo a la tabla 4.9, el laton alfa presentara un grupo espacial Fm-3m, sin embargo,
para que el equipo pueda indexar las fases presentes en la aleacion, y asegurar una
indexacion de las fases se realizé un refinamiento en el difractograma de DRX obteniendo
la siguiente informacion. Se realizo una base de datos con todas las posibles fases en el
laton alfa, después del refinamiento se agregé nuevas fases como se muestra en la figura
4.24 y en la tabla 4.10, una de las fases es la de Cul3Zn7 reportada desde el 2003, le
formacién de esta fase se atribuye a la solidificacién rapida como es el caso de este tipo de

laton.
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Tabla 4.10. Resultados método de Rietveld

Férmula Estructura Grupo Cartas
empirica cristalina espacial cristalograficas
Cu Zn Cubica Pm-3m 00-002-1231
Cu0.64 Zn0.36 Cubica Fm-3m 00-050-1333
Cul3 zn7 Cubica Fm-3m 01-077-7749
Cu0.7 Zn0.3 Hexagonal - --
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Figura 4.24.- Refinamiento por el método de Rietveld.

Estas nuevas fases se indexaron en el equipo obteniendo un index del 95%, con esto se
asegura que los patrones de kikuchi son confiables como se observa en la figura 4,25. A
mayor nitidez de los patrones mejor la fiabilidad de los resultados, en la figura 4.25a se

observa las bandas de kikuchi que el equipo toma como base para realizar los mapeos.
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Figura 4.25. Patrones de Kikuchi para el latén alfa.

Posterior a la indexacion de las fases se obtuvieron mapeos de manera representativa, se
tomara el caso mas extremo de agrietamiento que corresponde a la muestra LACE. El corte
longitudinal que presenta el patron de agrietamiento circular en la figura 4.26, se observa el
mapeo de contraste donde se observa la estructura dendritica con orientacion aleatoria,
también se observa la grieta (circulo rojo) que aparece con tonalidad negra ya que no

cuenta con patrén para su adecuada indexacion.

I - 50 m; BandContrast; Step=0.823 um; Grid209x130

Figura 4.26.- mapeo de escala de grises muestra longitudinal LACE.
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La figura 4.27 muestra el mapa de Figura inversa de polos (IPF) donde se observa el
crecimiento de la dendrita en varias direcciones cristalograficas, como lo muestran los
colores representativos para las orientaciones con respecto al eje normal (como describe
la IPF) para las fases Cul3Zn7 y CuZn. Esto se explica ya que no hubo una solidificacion
direccionada. También se observa que la grieta para este eje normal sigue la orientacion

cristalogréafica 001- 111.

IPF cojeurmn ouzza

®0 111

[ . - 5 " [FF X; St=p=0.523 jm; Grid203x 130

Figura 4.27.-a) Mapeo y figuras de polos, b) fase Cul3zZn7, c) fase CuZn

Para identificar que fase es la que desvia la orientacion de la grieta se realiza el mapeo de
fases el color rojo corresponde a la fase Cul3Zn7, la fase amarilla corresponde a la fase
CuZn, la falta de color rojo o amarillo en el mapeo es lo que no alcanzo a indexar el equipo.
La fase que provoca el cambio de orientacion es la fase de CuZn ya que cada que la grieta

“topa” con esta fase cambia de direccion o para el crecimiento de grieta.
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Figura 4.28.- Mapeo de fases para la muestra LACE

En la tabla 4.11 se detallan los porcentajes de cada fase del muestreo, la variacion
de las cantidades relativas de las fases entre los mapas analizados fue de + 28%.
Por ultimo y verificando la informacién que proporciona el mapeo de fases, se
realizaron las gréficas de orientacién para verificar si son de bajo o alto &ngulo para
cada una de las fases (figura 4.29) la fase Cul3Zn7 es de alto angulo en su mayoria

con un 80%, la fase CuZn tiene un porcentaje aproximado de 50% de alto angulo.

Tabla 4.11. Cuantificacién de Fases por EBSD

Fase Porcentaje de Fase (%)
Cu07-Zn03 0.10
Cul3-Zn7 63.80

Cu-Zn 10.43
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Figura 4.29.- graficas de orientacion para las fases a) Cul3Zn7 y b) Cuzn.

El analisis de la informacion ya mencionada nos da permite decir que los angulos
bajos corresponden a los brazos dendriticos ya que en estudios anteriores se ha
demostrado que los bordes de alto &ngulo son los que oponen menor resistencia a

la fractura

De manera anéloga se obtuvieron mapeos de manera representativa se tomara el caso mas
extremo de agrietamiento que para la muestra LACU fue el corte longitudinal que presenta
el patrén de agrietamiento circular en la figura 4.30 se observa el mapeo de contraste donde
se observa la estructura dendritica con orientacion aleatoria, también se observa la grieta

(circulo rojo) que aparece con tonalidad negra ya que no cuenta con patrén de indexacion.
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= 50 pm; BandContrast; Step=0.4 um; Grid329x268

Figura 4.30.- mapeo de escala de grises muestra longitudinal LACE.

La figura 4.31 muestra el mapa de Figura inversa de polos (IPF) donde se observa el
crecimiento de la dendrita en varias direcciones cristalograficas, como lo muestran los
colores representativos para las orientaciones con respecto al eje normal (como describe
la IPF) para las fases Cul3Zn7 y CuZn. Esto se explica ya que no hubo una solidificacion
direccionada. También se observa que la grieta para este eje normal sigue la orientacion
cristalografica 001-101 a diferencia de la muestra LACE.

N - 50 .1 [P V; 5t2p=0.4m; Grd325:258

Figura 4.31.-a) Mapeo y figuras de polos, b) fase Cul3zZn7, c) fase CuzZn
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Para identificar que fase es la que desvia la orientacién de la grieta se realiza el mapeo de
fases el color azul corresponde a la fase Cul3Zn7, la fase verde corresponde a la fase
CuZzn. La fase que provoca que se propague la grieta es la fase de CuzZn ya que cada que

la grieta “topa” con esta fase cambia de direccion o para la propagacion de grieta.

Figura 4.32.- Mapeo de fases para la muestra LACU

En la tabla 4.12 se detallan los porcentajes de cada fase del muestreo, la variacion de las
cantidades relativas de las fases entre los mapas analizados fue de + 15%. Por ultimo y
verificando la informacién que proporciona el mapeo de fases, se realizaron las gréaficas de
orientacion para verificar si son de bajo o alto angulo para cada una de las fases (figura
4.32) la fase Cul3Zn7 es de alto angulo en su mayoria con un 80%, la fase CuZn tiene un

porcentaje aproximado de 50% de alto angulo.

Tabla 4.12. Cuantificacion de Fases por EBSD

Fase Porcentaje de Fase (%)
Cul3-zZn7 75.20
Cu-Zn 12.33
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Figura 4.33.- graficas de orientacion para las fases a) Cul3Zn7 y b) Cuzn.

Con la finalidad de corroborar que fase es de bajo o alto angulo y que pueda favorecer o no
la fractura para la muestra LACU las dos fases tienen un comportamiento de borde de alto
angulo con lo que al someterla a tensién y a un medio corrosivo se estaria favoreciendo la

fractura.

De manera general la orientacion de la fase Cul3 Zn7 cambia entre la muestra LACE y
LACU como consecuencia de las diferentes velocidades de enfriamiento. Se sabe que el
crecimiento dendritico para estructuras FCC es en el plano 100 que corresponde a donde
hay la mayor orientacién en las muestras, la fase Cul3Zn7 en ambas muestras tiene un
comportamiento de alto angulo por esta razén la propagacion de la grieta rodea a esta fase
y la fase CuZn al tener caracter de bajo angulo es resistente a la fractura con lo que detiene
la propagacién y /o cambia la direccion.

Conforme a los resultados dados, donde la mayor parte de las dendritas dentro del grano
muestra bajas desorientaciones y conforme a lo establecido por T. Watanabe, se puede
predecir si la muestra fuera sometida a un proceso de fractura, esta es intergranular, ya que
las bajas desorientaciones dan al material una mejor resistencia a la fractura al interior de

los granos. Esto concuerda con el estudio realizado de CBT, si bien este andlisis es valido
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para materiales FCC, su aplicacion al latén alfa es justificable ya que involucra una fractura

localizada inducida y probablemente por la segregacion de zinc en la fase interdendritica.
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5.- CONCLUSIONES

De acuerdo a las dos velocidades de solidificacién para el latén alfa, la solidificacién es lo
suficientemente rapida para producir una microestructura mixta con una microestructura

celular y dendritica con un acomodamiento aleatorio.

La muestra LACE tiene propiedades homogéneas, incluso localmente con la nanodureza

de la fase alfa y beta tienen un porcentaje de error menor a los valores mostrados por LACU.

De los ensayos de CBT ambas muestras presentan agrietamiento interdendritico debido a
la mayor concentracion de Zn consecuencia de la segregacion, en el ultimo liquido en
solidificar. Sin embargo, la muestra LACU presenta mayor resistencia al agrietamiento aun
cuando tiene mayor concentracién de Zn de acuerdo con los lineales en esta muestra, asi
como la relacién de las propiedades mecanicas del latbn como el limite elastico es

inversamente proporcional a la tenacidad de la fractura.

Hay evidencia de direcciones cristalogréaficas preferenciales en las dendritas en las IPF, el

laton tiene alta anisotropia como corresponde a una muestra anisotropica no direccional.

Se identificd el parametro de red correspondiente a la fase Cul3Zn7 de alto angulo y de
bajo angulo para la fase Cuzn (50% de bajo angulo), asociado a la mayor resistencia a la
fractura y en relacibn a la segregacién en la muestra, esto favorece la corrosion

intergranular.

El modelo teérico del histograma de frecuencia de angulo coincide con la fase Cul3zZn7
con lo que su comportamiento se ajusta al de granos equiaxiales. Sin embargo, el desajuste

con la fase CuZn concuerda con la estructura dendritica.

La microestructura presente en ambas aleaciones solidificadas difiere en su orientacion de
crecimiento preferencial de la microestructura dendritica de acuerdo a las IPFy, por lo tanto,

en sus propiedades mecanicas.
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