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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE LA PRECIPITAGDN EN ALEACIONES
DE Cu-Ni-Sn, MEDIANTE CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO Y
MICRODUREZA VICKERS.

Las aleaciones de Cu-Be que pueden ser endurecidas por preaipiteam sido ampliamente utilizadas
por sus buenas propiedades émgicas y alta conductividadésitrica. Sin embargo, debido al aater bxico
del berilio, se requiere desarrollar materiales atieds avanzados en reemplazo de estas aleaciones. Las
aleaciones del sistema ternario Cu-Ni-Sn, que témlpresentan endurecimiento por precipiiacitienen
interesantes propiedades ramitas y dctricas y, por lo tanto, son potenciales candidatos a reemplazar las
aleaciones de Cu-Be.

En el presente trabajo se estudl proceso de precipitdmi en dos aleaciones Cu-Ni-Sn (Cu-9 Ni-6 Sny
Cu-9 Ni-3 Sn, % en peso) y los efectos de tales precipitados sobre la dureza de la matriz de Cobre. Con esta
finalidad, las aleaciones se analizaron mediante CaloiimBtferencial de Barrido (DSC) y Microdureza
Vickers. El aralisis energtico y cirético de las curvas calorigtricas, se realiz mediante los modelos de
Kissinger modificado y Mehl-Johnson-Avrami (MJA). Para el caso de disoiute precipitados, donde el
método de Kissinger no es aplicable, se integraron dos modelos que permitieron evalugticameegte
los procesos e identificar si la éitica esh ligada a difugin unidimensional o tridimensional. Los ensayos
de microdureza se realizaron para distintos tratamientos de envejecimiento, cada uno de ellos asociado a los
diferentes procesos de transforntacde fase detectados por DSC.

Para ambas aleaciones, las curvas calamicas mostraron la presencia de efectosé&maicos y en-
dotérmicos, asociados a la forméaniy disolucon del precipitaddCuNiy_1)3Sn respectivamente.

Las energps de activaéin obtenidas en los procesos ématicos fueron de 76 y 93 [kJ/mol] para Cu-
9Ni-6Sn y 99 [kJ/mol] para Cu-9Ni-3Sn. Para los procesos é@ndotos las enefgs de activaéin resul-
tantes fueron iguales a 56 [kJ/mol] para Cu-9Ni-6Sn y 68 [kJ/mol] para Cu-9Ni-3Sn.

Los resultados de microdureza mostraron que las @pesison predominantemente reforzadas por
mecanismos de endurecimiento por precipéiacDesde la condion templada hasta elarimo de dureza
alcanzado, se obsérwun incremento de dureza de 206 HV para Cu-9Ni-6Sn, y uno de solo 17,3 HV para
Cu-9Ni-3Sn.

Los resultados cigticos y de microdureza, permitieron establecer que la preciitaomienza con una
descomposicin espinodal seguida por el crecimiento de un precipitadwetaestable.
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Capitulo 1

Introducci 6n

1.1 Introduccion

Hay varias aplicaciones que exigen materiales con buena conducti@ichaitd y ebctrica, y cuyas
propiedades mémicas sean considerablemente buenas. Entre estas aplicaciones se pueden nombrar: inte-
rruptores de alto rendimiento, intercambiadores de calor,motdresiebs, cables y alambres magnos,
electrodos para soldadura de punto, etc. El cobre es uno de los materiales que cumple con los requisitos
anteriores.

El cobre es un metal de color rojizo y brillo raéito que, junto con la plata y el oro, son caracteri-
zados por ser los mejores conductores de electricidad. Gracias a su alta conductagttazheductilidad
y maleabilidad, combinado con su bajo costo, se ha convertido en el matésaltitizado para fabricar
cables eétctricos y otros componentegetricos y electinicos.

Dentro de sus principales propiedades, aparte de lo antes mencionado, se sabe que éticamagn
resistente a los agentes atn@rgfos y no se corroétilmente a temperaturas normales.

La limitante fundamental de la utilizai del cobre puro es su baja resistencia@néma, es por esto que
se eshn realizando estudios de diversas aleaciones en base cobre que logren conservar las propiedades de
conductividadérmica, ekctrica y resistencia a la corrosi electrogimica, pero mejorando las propiedades
medanicas. Los rubros de la ele@tica, telecomunicaciones, y de electrodos para soldadura, han sido los
principales sectores beneficiados con el desarrollo de este tipo de materiales, experimentando un notable
avance tecna@lgico en lodiltimos dlos.

Existen diversos procesos para endurecer el cobre y la mmag®ellos involucran tratamientos termo-
meanicos. Uno de los procesos de endurecimiento es el "endurecimiento por pregipitaci

Las aleaciones del sistema Cu-Ni-Sn, Cu-Be y Cu-Ti tienen muy buenas propiedadescasadonde
facilmente pueden soportar esfuerzos por sobre los 1000 [MPa] sin deformarse. Estudios han propuesto
gue las aleaciones Cu-Ni-Sn pueden exhibir esfuerzos a ladreitpiales a las aleaciones Cu-Be de alta



resistencia endurecidas por precipitagipero libres de cualquier peligro para la salud y ademas sin las
dificultades caractéesticas que aparecen durante la fabrioadle las aleaciones Cu-Be. Por lo anterior, las
aleaciones Cu-Ni-Sn pueden ser grandes competidores frente a las aleaciones Cu-Be cuando se requiere una
alta conductividad y una alta resistencia agca.[L][ 2]

En condiciones de equilibrio, las aleaciones Cu-Ni-Sn a temperaturas cercanas @®spréfentan
unalnica fase; esta es una solutilida desordenada, de estructura cristalimgica centrada en las caras,
donde losatomos de Ni y Sn ea@h solubles en la matriz de cobre. Al ir disminuyendo la temperatura,
disminuye significativamente la solubilidad del Niy el Sn en el Cu, fordose una segunda fagéa cual
es ordenad&]

Se ha estado investigando los efectos de los tratamie@toscbs en la recristalizam de la mi-
croestructura de aleaciones del sistema Cu-Ni-Sn, especificamente Cu-9Ni-6Sn. Se sabe que para esta
aleacon, la linea delsolidus est cercana a los 92CG. Es conin homogeneizar esta ale@cicon un
tratamiento érmico por un tiempo determinado, en la @gimonofasica cercana a los 8Q0 El rango
de temperaturas usado para homogeneizar es generalmente entre los°C3(p@8® aleaciones Cu-6Ni-
9Sn[3]. A temperaturas superiores a este rango, surgen problemas como porosidad si la estructura del molde
contiene inhomogeneidades y macrosegregaciones.

Estudios anteriores de aleaciones Cu-Ni-Sn han demostrado que la caleridifetrencial de barri-
do'(DSC), es una herramientdil para caracterizar las transformaciones de fase que ocurren durante los
procesos termales de la aldati Ademas este tipo de a@isis ha sido complementado y asistido por medi-
das de dureza, tratando de obtener la mayor cantidad de infénmaasible.

De acuerdo a los termogramas que se han obtenido en estudios éaicomanteriores para aleaciones
Cu-Ni-Sn, se ha determinado que los precipitados que ap@meadurante los tratamientos de envejeci-
mientos, serian descomposiciones espinodales y precipitfgdsiendo ambos precipitados metaestables.
Un tercer tipo de precipitado que aparéageestdia identificado como un precipitagoel cual es estable.

En el presente estudio, se anal&al proceso de precipitaei en las aleaciones Cu-9Ni-6Sn y Cu-9Ni-
3Sn, mediante calorimétr diferencial de barrido (DSC) y microdureza Vickers. Se estadibhdesarrollo
de los precipitados en la matriz de cobre, para distintos tratamiémntoiEds y en fundn del porcentaje de
Sn en el material (al comparar ambas aleaciones).

1.2 Motivacion

El estudio de las aleaciones base cobre endurecidas por preoipitgcimite abrir nuevas posibilidades
de uso, mejorando caradtgicas que permitan hacer de estos materiales unarponveniente y eficaz
para sus usuarios; Para obtener mejores propiedades se anilieanicas bastantgiles, al momento de
estudiar como vaan las propiedades miticas del material influenciadas por el precipitado, al momento

1Differential Scanning Calorimetry.



de modificar los porcentajes de los elementos aleantes en latale®ar lo tanto se requiere estudiar,
comprender y pofiltimo modificar las variables que influyen en el proceso de precipitaeinalizando
mediante calorimeta diferencial de barrido y microdureza vickers esta ategan los puntos relevantes
para este trabajo.

1.3 Objetivos
1.3.1 Obijetivos General

e Estudiar el proceso de precipitanipara las aleaciones Cu-9 %wt.Ni-6 %wt.Sn 'y Cu-9 %wt.Ni-3 %wt.Sn
del sistema ternario Cu-Ni-Sn, y analizar el endurecimiento de la matriz.

1.3.2 Obijetivos Espetficos

e Caracterizar la alea@n del sistema ternario Cu-Ni-Sn mediante CalorifaeBiferencial de Barri-
do(DSC). Analizar el proceso de formaniy disolucén de los precipitados para distintas velocidades
de calentamiento.

e Estudiar, mediante microdureza Vickers, el endurecimiento de la matriz&edpuaplicar distintos
tratamientos de envejecimiento.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1 Endurecimiento por precipitacion

El endurecimiento por precipitdm es uno de los gtodos nas importante para aumentar la resistencia
mednica de los metales no ferrosos por re@icen el estadotdido[4].

Para obtener endurecimiento por precipibacse aplica un tratamientérimico dis@ado para producir
una disperg€in uniforme de un precipitado duro en una matriz bland@gti La particularidad de estos
precipitados de una segunda fase, es que se comportan como barreras que se oponen al movimiento de las
dislocaciones, haciendo al materighsresistente y duro.

El nivel de endurecimiento que preseatdm aleaddn depende entre otros factores, de la coherencia
entre la estructura cristalina y la que presente el precipitado. Por otro lado, la coherencia de la segunda fase
depende del tanfim queésta presente, habiendo un radittico a partir del cual el precipitado deja de ser
coherente (sobreenvejecimiento), aportando muy poco al endurecimiento del metal.

El tratamiento&rmico esh compuesto por 3 etapas:

1. Tratamiento por Solucion: : Se aumenta la temperatura de la aléa un nivel por sobre la tempe-
ratura solvus, manteemndose hasta que se produzca una sofugilida homo@nea y uniformeg en
la Figura2.1). Asi disuelve el precipitado, reduciendo la segregagresente en la aleéci original.

2. Templado: Tratamiento &rmico que consiste en enfrigcapidamente la aleamn, al finalizar el paso
anterior. Al disminuir la temperatura taapido, losatomos no tienen tiempo de difundir a lugares de
potencial nucleaéin y no se forma la segunda fase. Luego de este tenfpess tiene estructura
solida sobresaturada y metaestable.

3. Envejecimiento: Ultima etapa, que consiste en calentar esta fasebresaturada a una temperatura
inferior a la temperatura del solvus. A esta temperatura de envejecimier@iminses son capaces de
difundir a distancias cortas. Como esta fase sobresaturada no es estd@tentmsde soluto difunden
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hacia sitios de nucleam, donde se forma y crece un precipitado. Si se mantiene esta temperatura
durante un tiempo suficiente, se produce el equilibrio entre las fases presentes.

Temperatura [C]

{ Tratamiento por
! solucion

\ [r? Envejecimiento
=4

?{:’;j» Templado

| 1 L

#*

Envejecimiento

,'

&
2

Peso porcentual

Figura 2.1: Esquema del mecanismo de endurecimiento por predypitaci

Cabe considerar que los precipitados pueden ser coherentes o incoherentes con respecto a la matriz. Una
fase es coherente con la red cristalina cuando los ejes cristfitmgr del precipitado coinciden con los de
la matriz. En este caso el reforzamiento alcanzado es mucho mayor que en el caso incoherente, debido a la
distorsbn generada en la red.

2.2 Efectos de los precipitados sobre la dureza, mecanismos de endurecimiento

El principal mecanismo de deformaai plastica en materiales cristalinos es el movimiento de disloca-
ciones, por lo que si queremos aumentar la resistencia de un material es necesario impedir o limitar este
movimiento para que el esfuerzo necesario sea mayor y ocurra un endurecimiento del material. Los princi-
pales mecanismos de endurecimiento son los siguiéifites|

Endurecimiento por solugh Solida
Endurecimiento por precipitamn

Endurecimiento por deformaani

Endurecimiento por dispeisi

Endurecimiento por refinamiento del taifieede grano

El endurecimiento por precipitam explicado en la sedm anterior, es el mecanismo que se angizar
este trabajo. Durante el proceso de precipitacios precipitados puedes obstaculizar las dislocaciones
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directamente. Para que las dislocaciones puedan superar la barrera impuesta por los precip@tados, est
necesitan un esfuerzo adicional. Luego la efectividad de los precipitados como impedimento esta limitada
por dos cosas: las dislocaciones pueden cortar el precipitado (esfuerzo de corte) ga tardislocadin

se puede arquear pasando por alrededor de ldgydag o precipitados (esfuerzo de arqueo 0 mecanismo

de Orowan).

Lo anterior depende de la naturaleza del precipitado, en particular si el precipitado que se forma es co-
herente o incoherente con la matriz. Si la orieritade la pafitula es coherente con la matriz, entonces
las dislocaciones cortan el precipitado. En cambio si la parla es incoherente, la dislocéani se ar-
gueah para evitar el obatulo y dejaa un anillo de dislocabn alrededor de la pacula. Ambos casos se
pueden observar en la figu?a2.

(a) Before After

(b)
) e @
) e (o

Figura 2.2: Posibles caminos que puede tomar una distota@) cortando la pddula o precipitado y (b)
la dislocacbn se arquea dejando un anillo de dislobaclrededor del precipitado.

La resistencia al corte del precipitado depende de muchos factores, siendo uno de ellos la resistencia al
corte de la red de precipitados. A medida que se aumenta el tiempo de envejecimiento el precipitado crece
por lo que el esfuerzo de corte aumenta cuando se incrementa el tiempo de envejedmiento[

El arqueo de dislocaciones es masifcuando la distancia entre precipitados es grande. Al aumentar el
tiempo de envejecimiento, la distancia entre precipitados puede aumentar de 10 nmurastan mas.
Luego el esfuerzo de arqueo (Orowan) disminuye a medida que aumenta el tiempo de envejecimiento.

El maximo de dureza que puede alcanzar un material para un cierto tiempo de envejecimiento, se debe
a un nivel desemicoherencieadecuado para que se dificulte tanto el corte de particulas, como el arqueo de
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dislocaciones. Luego existe un tiempo de envejecimiento donde el impedimento del movimiento de disloca-
ciones es mayor.

b g |
Maximo de envejecimiento
: (tamaiio y distibucién éptimos del

L precipitado)

Disolucion solida
sobresaturada

Resistencia y dureza

Sobreenvejecimiento
(crecimiento de precipitado)
‘/
Hipoenvejecimiento (precipitado
pequenio y subdesarrollado)

Tiempo, en horas, a una temperatura dada

Figura 2.3: Curva de durezpica para un material endurecido por precipibaci

La figura2.3muestra una curvagdica de envejecimiento, para una temperatura de envejecimiento dada.
Se observa que en un principio la dureza del material aumenta ebrfiudeditiempo; aguas partculas esin
en su etapa de crecimiento y el nivel de coherencia de los precipitados con la matriz permite el deslizamiento
de dislocaciones por medio del corte o arqueo. Al seguir aumentando el tiempo, se alcanza un peak o
maximo de dureza dado por la semicoherencia de lagcpéas, y en este instante el taaay distribucon
de los precipitados es optimo para que la barrera al movimiento de dislocaciones sea eficigntendor
el precipitado sigue creciendo (mas grande que suftaroptimo) y el espacio entre los mismos es mayor.
Luego los esfuerzos de corte y de Orowan disminuyen, lo que se traduce en la diémaaita dureza del
material.

2.3 Calorimetria diferencial de barrido

La calorimetfa diferencial de barrido (DSC) es urétodo de aalisis que permite estudiar la ética y
la enerda de los diferentes procesos de transfordmacdie fases en los metales (dentro de muchas otras apli-
caciones), favoreciendo el @isis microestructural del material. Su meditiinstrumental tiene la ventaja
de poseer alta sensibilidad, preérsiy exactitud, permitiendo la identificéci, control de pureza y estabili-
dad de las sustancias. El proceso permite medir la variat® potencial emitida por unidad de masa de la
muestra analizada, comparada con una muestra de referencia, y luego expresgariaes tle la capacidad
caloricaf4].

El funcionamiento del DSC se basa en la mditiaie la diferencia de temperatura de la muestra y la
referencia empleada, asociada a las diversas reacciones que ocurren en ambas probetas. Bataenedici
realiza mediante el uso de dos termocuplas.



El Departamento de Ciencia de los Materiales cuenta con un equipo DSC Q20 de la marca TA Instru-
ments, el que puede apreciarse en la FiQuaEste caloimetro posee una unidad en la cual se colocan las
muestras, la cual consta de un horno y un block de plata irradiador. Un disco deao(GtalNi) posee dos
plataformas donde se montan tanto la muestra a analizar como la refefastatase deben ubicar sobre un
canastillo de Aluminio o Cobre, con tal de evitar el contacto directo entre ellas con el®jorno[

Figura 2.4: Equipo DSC Q20, TA Instruments.

Un disco de cromel se conecta bajo cada plataforma, y de esta manera las termocuplas de cromel-
constaén miden la diferencia de temperatura. Adearun alambre de alumel se une a cada disco de cromel.
En el lado de la muestra, la termocupla de cromel-alumel es usada para medir la temperastaa Pler
otra parte, la termocupla que astonectada al block de plata, permite controlar proporcionalmente la tem-
peratura déste, utiliandose adeas para programar la velocidad de calentamiento del k]|

Esta &cnica entrega la potencia cafara por unidad de masa y a partir de esta inforiiace pueden
construir termogramas para distintas velocidades de calentamiento. De los termogramas es posible obtener
directamente el calor de reaonide la aleaéin y de cada uno de los procesos involucradwsed bajo la
curva), aderas de determinar las temperaturas a las cuales estos procesos comienzan y findjiesn. As
muy til para estudiar la enei@y la cirética de las reacciones presentadas.

2.4 Analisis de las curvas caloringtricas

Las trazas caloriitricas entregadas por el equipo mediantalisis DSC, pueden presentar variadas
formas caracterizadas por la presencia de peaks, los que denotan la ocurrencia de reacciones asociadas
a transformaciones de fase en el material. Estos peaks pueden samécms AH<0) o endoérmicos
(AH>0), los que se asocian a la formaeiy disolucon de precipitados respectivamente.



Para construir un termograma, es necesario determiniarela taractéstica de cada una de las curvas
o linea base, donde se asume que no existen transformaciones en la muestra analizada.

Al realizar la evaluadn energ@tica y cirética de los termogramas, se debe obtener un diferencial de calor
espedico ACp ([J/(molK)]), a partir de la potencia por unidad de masa ([W/g]) entregada por el equipo.
Para tales efectos es necesario realizar una transf@mmague permita obtener la variable de interes. Esta
transformadin se puede obtener mediante la siguiente ebnaci|7]:

R R E I
donde:
P = potencia,

P = peso molecular de la aleaai,
¢ = velocidad de calentamiento lineal del DSC.

De la giéfica de los termogramas (curvas calorimetrib@g versus T) se puede obtener directamente
el calor de reac6in AHde la aleadn para cada uno de los procesos involucrados, el cual corresponde al
area comprendida entre el principio y el fin de cada peak de la curva. Al identificar cada uno de los peaks

de las reacciones se puede obtener la éaelg activadin y otros pasimetros asociados a la ética de las
transformaciones presentadas.

2.4.1 Evaluacion cinética. Modelo Mehl-Johnson-Avrami (MJA)

Por medio del modelo cético desarrollado por Mehl-Johnson-Avrami (MJA), puede obtenerse la frac-
cion instanhnea transformada de una reéccinediante las siguientes relacion®s9]:

F(t) = 1— exp(— (k)" 2.2)
K(T) = koexp<Rf_a> (2.3)

donde:
f = fraccion instandnea transformada,

k = rapidez de reacen [s1],



n =indice de reacéin, que da cuenta del orden de la reangi
ko = constante pre-exponencigif],
a = enerda de activa@n,
T = temperatura del proceso,
R = constante universal de los gases (R = 8,314 [J/mol K]).

Combinando las ecuacion@s2 y 2.3, es posible obtener una expi@sidependiente del tiempo. Al
derivar esta expre@n con respecto al tiempo y reordenar lesinos, se obtiene:

Aar <koexp<_Ea>>nt”‘ldt (2.4)

1—f RT

Al integrar entre el tiempo inicial (t = 0) y el tiempo requerido para completar la r@agti=t¢), se
obtiene:

flt)=1- eXp{—n/Otf (koeXp<;ETa>>nt“dt} (2.5)

En una curva calorigtrica, la fracddn instandnea transformada se puede expresar coraceel com-
prendida entre ldhea base y la curva hasta un cierto tiempo t, dividida péares total bajo un solo peak:

t dQ
f(t) = Jow gt (2.6)

Fo dQ
I grdt

donde Q corresponde al can%? al flujo cabrico que se produce en el tiempo t.

En transformaciones donde ocurre superpoaide fetomenos, se asume que el calor de abéargie
es detectado por el instrumento corresponde a la suma del flojiccadle cada transformaei, entonces:

dQ & dR
XAk 2.7)

donde:
Ai = area total bajo el peak del evento i,

Fi = calor de la frac@n total transformada del evento i.
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Para utilizar el modelo de MJA en condiciones no isotermales, sin que exista dependencia del tiempo,
es necesario introducir el concepto de tiempo redu@idel que se define como:

RT? Ea

donde¢ es la velocidad de calentamiento para el caso no isotermal. De esta manera, |dexyaesia

fraccibn transformada , denominada ahora por ™y”, corresponde a:
y=1—exp—(ko®)") (2.9)
la cual, al ser desarrollada, equivale a:
1
In <In <l—y>> =nin(6) + nin(ko) (2.10)

expresbn que corresponde a la ecu@tide una recta en furi de In@), donde n representa la pendiente
y n-In(kO) el coeficiente de posimn, respectivamente.

El paametro que es la fracdn reaccionada, se calcula mediante la siguientenraz

y

A
=1 2.11
Y= A (2.11)
dondeA; es elarea reaccionada hasta cierta temperatuka gs elarea total reaccionada de la respectiva

etapa, ambaareas bajo la curvACp versus T.
2.4.2 Evaluacion de la energa de activacbn. Modelo Kissinger y Kissinger modificado

Para determinar la enéegde activadn E, de la reacdn y el paametroky utilizado en la ecuabn de
MJA, se utiliza el modelo de Kissinger y Kissinger modificado por Mittemedjer|

Para obtener el valor d&, es necesario determinar la temperatura para la cual la velocidad déreacci
es maxima, es decir, dond% = 0. Tambén se debe considerar que la velocidad de calentanxbemd%
es constante para cada uno de los termogramas y quéadensumple que:

df dfdT
con lo cual se obtiene que:
df _ Ea " 1-1/n
a=" [koexp<—RT)] (1—f)[=In(1—f)] (2.13)
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Al derivar nuevamente la exprési anterior con respecto al tiempo, reemplaza%l—tijasimplificando e
igualando a cero, se obtiene:

Esf _ (i gy =L y-n _E
RTZ nko{[ In(1— fp)] - [—In(1—fp)] exp{ — &t (2.14)
donde:T p = temperatura del peak, = fraccion transformada para dicha temperatura.

Si se considera qué, no vaia significativamente al utilizar velocidades de calentamiento, se puede
tomar el logaritmo natural en ambos miembros de la eémacesultando:

¢ Ea
In| = | =—==+B 2.15
(sz RTp + ( )
lo que se conoce comoéatodo de Kissinger. Si a este modelo se le incluye la fimcirética, se obtiene el
método de Kissinger modificado, que corresponde a:

2
0(F)- & () e

Al graficarIn(Ty2/¢) versus ¥T,, se obtiene una recta de pendieBi¢R cuyo coeficiente de postmn
o0 intersecdn con el eje de las ordenadas corresponde al V(& /Rky), lo que permite determinar los
valores deE, y deko.

2.4.3 Disolucion de Precipitados

Para el caso de disoldni de paiculas asociado a un peak englmhico en las trazas calorétricas
(AH>0), se pueden utilizar distintosatodos.

Evaluacion Energética:

Uno de los netodos existentes permite evaluar la eredg activadn asociada al proceso de disofuti
de precipitados. Se tiene que:

f(y) = kt (2.17)

donde k corresponde a la rapidez de re@tdlia cual es determinada por la ecéoa@.3. Luego:

f(y) = koexp<_RE_a>t (2.18)

derivando con respecto al tiempo, se tiene lo siguiente:
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d(FY) _ oy ( Ea) _ dyd(f()) (2.19)

dt RT dt dy
denommandck d—y” entonces se tiene que:
d Ea
& —aieexp( ) 220

Se sabe que la velocidad de calentamiento liiesal €rminos de derivada es igua%%\.Luego esvalida
la siguiente igualdad:

dy dydT dy

gt dTdi —dt (2.22)
reemplazando en la ecuéni2.2(Q se tiene lo siguiente:
dy 1 —Ea
aT = <bt.;(y)koe><|0< = ) (2.22)
por ultimo, aplicando logaritmo natural a ambos miembros de la énuaciterior se tiene:
dy\ . [(9Wko Ea) 1
In (dT) _In< 0 “\R/)T (2.23)

Al obtener la curva de la frad@mn reaccionada ™y™ en fundin de T, se puede obten&% Luego obser-
vando la ecuaéin 2.23y graficanddn <d¥) versusf se obtiene una recta de pendlen% lo que permite
determinar el valor de la endegde activaé@n E; asociada al proceso de disolicide precipitadog[d].

Ley cinética de Difusibn Unidimensional y Tridimensional:

Para verificar si la ci@tica de los procesos de disoldicide precipitados estigada a un proceso de
difusion unidimensional o tridimensional, se utilizan las siguientes funcitBes|

Fi(y) = [1- (1-y)(1/3)* = k36 (2.24)

Fa(y) =1—(1-y)2/3) = k6 (2.25)

kg corresponde a un pametro de rapidez de reaoni F;(y) corresponde a la ley ditica de difusin
unidimensional y=(y) corresponde a la ley datica de difugin tridimensional. Aquella ley que resulte
lineal coné es la adecuada para determinar el tipo de difusisociado al proceso de disofutide precipi-
tados.
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2.5 Microdureza Vickers

Se define la dureza como la resistencia que presenta un material a la deforp¥estica localizada. In-
trinsecamente, la dureza es una coridice la superficie del material y no representa directamente ninguna
propiedad fundamental de la materia. Sin embargo, es una propiedaitihmara evaluar propiedades de
los diferentes componentes microestructurales del ma@rigiiste una correlabn entre la dureza de un
material y su resistencia m@tica propiamente tal, por lo que es de gran @gateterminar la dureza del
metal a estudiar.

El procedimiento de evaluam mas usado en metales es la resistencia a la per@irdei una herra-
mienta de determinada geonatfpenetrador). Los @todos existentes para la medicide la dureza se
distinguen Bsicamente por la forma de la herramienta empleada, por las condiciones de @plitat
cargay por la propia forma de calcular (definir) la dureza. La édecdel metodo para determinar la dureza
depende de factores tales como tipo, dimensiones de la muestra y espesor de la misma.

La microdureza Vickers es uno de logtados es muy difundido ya que permite medir dureza actipr
camente todos los materiales @atos independientemente del estado en que se encuentren y de su espesor.

Figura 2.5: Indentador y huella de un ensayo microdureza Vickers.

El procedimiento consiste en ubicar una probeta sobre la plataforma dehetnd y ajustar el lente
del microdubmetro, hasta que la superficie sea observé#titamente. Posteriormente, se aplica una carga
P [N] durante un tiempo t [s]. El indentador posee una punta de diath§niee cual deja una huella sobre
la muestra, con forma de rombo. Al medir las diagonales de la huella, se obtiene la lectura de microdureza
Vickers, que es calculada autaticamente por el microdometro a traés de la siguientedfmulaf]:

1En este trabajo déttilo, los ensayos de microdureza se reafimagn un Microduwmetro Struers, modelo Duramin-1 con in-
dentador Vickers (z=0,1891), perteneciente al laboratorio docente del Departamento de Ciencia de los Materiales de la Universidad
de Chile.
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HY = 7 (2.26)
donde:
z = Constante que depende de laquina a utilizar,
P = Carga aplicada,
d = Longitud promedio de las diagonales de indediaci

La siguiente tabla muestra datos previos de microdureza Vickers, realizados a aleaciones similares.

Tabla 2.1: Medidas de microdureza Vickers realizadas a otras aleaciones en estudios ahterd@es|

Aleacion Tratamiento Ermico Microdureza Vickers
(HV)
Cu-10%p.Ni-3%p.Sn 553 K durante 40 minuto$ 148
793 K durante 40 minutos 248

Cu-6%p.Sn 550 K durante 30 minutos 286
620 K durante 30 minuto 279
860 K durante 30 minuto 134

2.6 Sistemas de aleaciones Cu-Ni-Sn.

En la figur&.6 se observa el diagrama de fase para el sistema binario CLANER los extremos del
diagrama encontramos a los elementos puros Cu (TF =40B¥ Ni (TF= 1455C).

Weight Percent Nickel

[ 0 20 30 40 50 60 w0 a0 il 100
1600 e e bbb e b
1465°C
1400 L E
1200
1084.87°C
&)
1000
;:: .
3 {Cu,Ni)
© 00
g
3] i ;
TR E

400

200

o 10 20 30 40 50 60 70 a0 80 100
Cu Atomic Percent Nickel Ni

Figura 2.6: Diagrama de fase del sistema binario Cu-Ni.
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Se observa que a altas temperaturas el diagrama presenta una fase liquida L dedia @leaddi A
temperaturas bajas hay una sotucsdlida a extendida, es decir, sifinhite de solubilidad. Ello se debe
a que el Cu y el Ni, soratomos muy similares; incluso ambos elementos separadamente presentan las
misma estructura cristalina(cubica centrada en las caras). A temperaturas intermedias se encuentra un campo
bifasico L+ limitado por arriba por laihealiquidusy por abajo por laiheasolidus

La figura2.7 muestra el diagrama de fase para aleaciones del sistema ternario Cu-91§]-xSn [
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Figura 2.7: Diagrama de fase Pseudobinario de una aleacion Cu-9Ni-xSn.

Dentro de los estudios realizados para las aleaciones ternarias Cu-Ni-Sn, se encuentran informes que
muestran el incremento de la resistencia amiza junto con la disminuah de la ductibilidad para este tipo
de aleaciones cuando son sometidas a envejecimiento (en los primeros pasos del envejecimiento), se debe
a una descomposim espinodal de las aleaciones. La fas€u (FCC) se descompone en dos fases que
tienen la misma estructura cristalina, una con alto porcentaje de Sny otra pobrd &n Sn[

Se ha determinado que durante la secuencia de preadipitdeilas aleaciones Cu-Ni con Sn durante el
envejecimiento, los precipitados que aparecen son los responsables del endurecimiento de la matriz. La se-
cuencia de precipitagn (en funcbn de la temperatura de envejecimiento) establece que primero aparece una
descomposidin espinodal, seguida de un precipitadd (CuNi_1))3Sn), ambos precipitados metaesta-
bles y aderaséstas fases son coherentes con la matriz de Cu. Si se sigue aumentando la temperatura de
envejecimiento aparedarun nuevo precipitadg, siendo estéiltimo un precipitado estable e incoherente
con la matriz de Cd[9)].

La disminucion de la resistencia mecanica acdmagda con un incremento de la ductibilidad en el caso
de las aleaciones Cu-Ni-Sn, ha sido atribuido a la discontinua precipitacion de ja fase

Tambien se ha observado que la &iica del proceso de precipitéai parece estar gobernada por la
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proporcbn de la composiéin guimica Sn/Ni contenida en las aleaciones del sistema Cu-Migkn[

Otros estudios relacionados con las aleaciones Cu-Nigntan determinado que a 673 [K], las alea-
ciones Cu-9,7 %Ni-3%Sn y Cu-9,7 %Ni-2,7 %Sn forman precipitados a partir de una una descomposicion
espinodal seguida de la nucle@eiy crecimiento del precipitaddCuNi_1))3Sn). Para un porcentaje de
Sn menor, especificamente para la aleacion Cu-9,7 %Ni-1,2 %Sn, se ha determinado que en éstiaaleaci
fases precipitan a partir de nucle@tiy crecimiento deg(CukNi_1))3Sn).
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Capitulo 3

Metodologia

A continuacon se explica la metodolig para alcanzar cada objetivo especifico.
3.1 Objetivo Espedfico 1

Caracterizar la aleasmn del sistema ternario Cu-Ni-Sn mediante Calorimaebiferencial de Barri-
do(DSC). Analizar el proceso de formaniy disolucon de los precipitados para distintas velocidades de
calentamiento.

3.1.1 Variables

Sevaroel% de Sn: 3% y 6%

Composicbn Nominal de las aleaciones

e Cu-9%p.Ni-6 %p.Sn

e Cu-9%p.Ni-3%p.Sn

3.1.2 Parametros Constantes

Parametros de la Calorimetria (DSC)

Aleaciones Cu-9 %p.Ni-6 %p.Sn y Cu-9 %p.Ni-3 %p.Sn.

e Calorimetro = DSC Q20 TA Instruments
¢ \elocidades de calentamiento lingak 0,083; 0,167; 0,333; 0,5; 0,667 [K/s]

e Rango calorirgtrico = desde temperatura ambiente hasta los 923 K
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e Portamuestra = de cobre
e Gas=argn
3.1.3 Respuestas
e Paémetros cigticos y eneréticos de los procesos de precipitatiy disolucon de paiculas
e Temperaturas de envejecimiento
3.1.4 Teécnica

e Calorimetia Diferencial de Barrido (DSC)

3.2 Objetivo Espedfico 2

Estudiar, mediante microdureza Vickers, el endurecimiento de la matriz &esiguaplicar distintos
tratamientos de envejecimiento.

3.2.1 Variables

Sevaro el% de Sn: 3%y 6%

Composicibn Nominal de las aleaciones

e Cu-9%p.Ni-6 %p.Sn

e Cu-9%p.Ni-3%p.Sn

Tratamientos téermicos

e Temperatura de envejecimiento:
para 6 %Sn: 523, 623, 673y 723 [K]
para 3%Sn: 483, 583y 773 [K]

e Tiempo de envejecimiento: 15, 30, 60, 90, 120 y 240 minutos
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3.2.2 Parametros Constantes

Parametros de Microdureza

Microdurometro = Struers Duramin 1

Indentador = Vickers

Constante del equipo z =0,1891

Carga Aplicada P =0,981 N

3.2.3 Respuestas

e Dureza HV del material

3.2.4 Tecnica

e Microdureza Vickers
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Capitulo 4

Procedimiento experimental

4.1 Obtencion de la aleacdn

Para desarrollar el trabajo de titulacise obtuvo la aleamn a estudiar. Para ello, se determinaron
los materiales y las cantidades a utilizar para conformar las dos aleaciones de trabajo que en un principio
correponden a Cu-9 %p.Ni-6 %p.Sn y Cu-9 %p.Ni-3 %p.Sn. Para una mejor congprgnsdacan, se
nomind a la primera aleacion como "aleéci A” y a la segunda aleaégh como ™aleacbn B™.

4.1.1 Preparacion de la fundicion

Los materiales requeridos para conformar ambas aleaciones son Cu, Niy Sn. Lak 1abla8muestra

las cantidades requeridas por cada elemento para cadaaleaci

Tabla 4.1: Cantidades requeridas de elementos para conformar l@al@&4Cu-9 %p.Ni-6 %p.Sn).

Masa [gr]| % en peso
Cu | 424,87 84,34
Ni 47,4 9,41
Sn 31,5 6,25

Tabla 4.2: Cantidades requeridas de elementos para conformar ldalB&Ciu-9 %p.Ni-3 %p.Sn).

Masa [gr]| % en peso
Cu | 440,05 87,99
Ni 45,04 9,01
Sn 15 3,00

Una vez obtenidos los materiales con sus masas respectivas se fundieron las aleaciones en un horno con
atmbsfera de argn. Esto se realizen la Comighn Chilena de Enefg Nuclear(CCHEN).
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Los lingotes obtenido se sometieron a un tratamiegmico de homogenizam, de modo de romper
la segregadéin qumica y ademas la inhomogeneidad del grano cristalino; para esto, se introdujeron en un
horno a una temperatura de 8@0durante 2 hords

4.2 Obtenciobn de las probetas

En general, se aplicel mismo procedimiento para obtener las probetas tanto para labadacomo
para la aleaéin B. En los casos en que hayan habido diferencias, estas se gnecisar

4.2.1 Proceso de Laminaodn

El primer paso para obtener las probetas a analizar (muestras) fue el proceso dedanridiogote de
aleacon previamente homogeneizado se somatprocesos sucesivos de laminado en caliente y recocidos
para lograr disminuir su espesor. Para ello, se 6tilim horno tubular, perteneciente al Departamento de
Ciencias de Materiales(Figutd).

Figura 4.1: Horno tubular Lindberg para tratamiengrsiicos.

Dentro del horno que previamente alcanza una temperatura 8€ 8@0ntrodujo la barra de material
por el periodo de 1 hora. Posteriormente se extrajo la barra y serebli#minado en caliente. El laminador
utilizado, es el que muestra la figute2, perteneciente al Dpto. de Ciencias de Materiales.

IRealizado en la Comigh Chilena de Enefg Nuclear (CCHEN)
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Figura 4.2: Maquina laminadora utilizada para el trabajo éa.fr

El procedimiento de laminado conststn varias pasadas de lamir@actien caliente. La finalidad de
trabajar en caliente es ablandar el material y facilitar la dismimudie espesor del lingote. Targhise
logra la liberaddbn de tensiones aminorando la apdnicde fisuras en el material.

Dada la aparidin de ciertas grietas en el material (aléach) en uno de los extremos de la barra, se
detuvo el procedimiento anteriormente descrito, olgietidse un espesor final del material de 1,8 [mm]
para la alea@n A. En el caso de la aledri B, la idea fue lograr el mismo espesor que para el material
laminado anteriormente, con el fin tener muestras del mismdi@asnenasa (aproximadamente) para ambos
materiales. Estéltimo no mostb aparicon de grietas durante el proceso de laminado, por loagiefente
se llego al espesor deseado.

4.2.2 Corte de los discos

Las muestras obtenidas deben tener una genettimensiones espéicas para poder ser utilizadas
posteriormente en el equipo DSC. De acuerdo a lo anterior sebltlizaquina de corte por electroerosi
"spark cutter” con la que cuenta el Departamento de Ciencia de los materiales, mostrada en K 3igura
Las muestras a obtener, deben tener @méitro de 6 [mm], dimendh dada por la herramienta de corte
montada en la @quina, la cual tambihn es mostrada en la figu4a3.
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Figura 4.3: Maquina de corte por electroerosi”spark cutter’junto con las herramientas de corte.

La maquina de corte por electroerosi utiliza como electrolito kerés y la reguladn del voltaje
permite determinar la velocidad de corte y el acabado superficiglaAsayor voltaje, aumenta la velocidad
de corte, pero se desfavorece considerablemente el acabado de la muestra. Las herramientas de corte de
discos utilizadas, mencionadas anteriormente, corresponden a cilindros de bronce que van montados en el
brazo de la raquina y cuyo dimetro interno determina elatnetro de los discos.

Se cortaron 34 probetas muestra(de la afeagi). Para la aleacion B se cortaron 28 probetas muestra.
Luego de obtener estas muestras, se sometieron a un tratamiento de recocido a una temperafi€a de 800
por 2 horas en el horno tubular utilizado para estos fines. Posteriormente se reipgdamente del horno
y se realib un tratamiento de templado en agu&ste tratamiento es el primer paso para la realiwaci
de los ensayos de DSC y de microdureza, por lo que las muestras templadas fueron utilizadas en ambos
ensayos.

4.3 Analisis experimental

En esta etapa del trabajo de titufatise realiza el dlisis experimental de las muestras obtenidas ante-
riormente. El orden a seguir es primero realizar ensayos catiaos (DSC) y posteriormente el &@isis
de microdureza, para concluir con un nuevalais caloringtrico a partir de los resultados obtenidos con la
microdureza.

4.3.1 Analisis calorimétrico (DSC)

Para el aflisis DSC, se utilizo el equipo DSC Q20 TA Instruments, perteneciente al departamento de
Ciencia de los Materiales, descrito en la sén@.3.

?|a finalidad de este proceso de recocido es elevar la temperatura de las muestras hasta llegar a la zoba daligelucso-
bresaturada(volver al capitul®R, figura2.7). El temple permite enfriar los discagpidamente para evitar la difési, congelando
el estado alcanzado en el recocido y generantdorassoluddbn lida saturada de soluto (estructura metaestable) que es el punto
de partida para la formam de precipitados en el envejecimiento, el cual se légradiante el calémetro, a distintas velocidades
de calentamiento. La idea es generar precipitados dentro del grano, y no en el borde, ya que estddralgiliaterial.
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Se utilizaron muestras en forma de disco de 6 [mm] denditro y 1,8 [mm] de alto, obtenidas en la
etapa anterior del trabajo. En una balanza de pGetise regists la masa de uniimero de muestras igual
al nomero de ensayos calorimetricos a realizar.

Como portamuestra para el cdhoetro se utilizaron canastillos tildricos de cobre de 6{mm)] deédhetro
interno y de 2 [mm] de alto.

Se cortaron probetas de referencia oqatgue en este caso son de cobre puro recocido ( capit@po N
seccobn 2.2) de alta pureza y masa similar a las muestras. Dependiendo de la cantidad de velocidades de
calentamiento a realizar, resuktl numero de muestras de referencia que se ocuparon.

Las velocidades de calentamiento se determinaron arbitrariamente iguales a 5, 10, 20, BUm#1Q) |
(0,083; 0,167; 0,333; 0,5y 0,667 [K/s]).

Se realip el aralisis en el caldmetro para cada velocidad de calentamiento, teniendo presente que los
canastillos portamuestras se pueden utilizar paraaximo de dos ensayos.

4.3.2 Analisis de microdureza

Se utilizd un equipo de microdureza Vickers, de la marca Struers, modelo Duramin-1, perteneciente al
Departamento de Ciencia de los Materiales, descrito en latsez&

Del aralisis DSC se obtuvieron las temperaturas de envejecimiento. Retomando el capituloth secci
2.1, se obtiene que los tratamientos de envejecimiento parten con un temple inicial y luego un tratamiento
de recocido. Dado que la etapa de templado para las muestras ya esta realizada, solamente se debe realizar
el recocido a distintas temperaturas.

Para la aleadin A, se realizaron tratamientos de recocido a 523, 623, 673 y 723 [K] por tiempos de 15,
30, 60, 90, 120 y 240 minutos. Para la aléacB se realizaron tratamientos de recocido a 483, 583y 773
[K] por tiempos de 15, 30, 60, 90, 120 y 240 minttos

Se registraron un mimo de 10 medidas de microdureza por muestra (5 medidas por ambas caras de la
muestra). Tami@n se registraron medidas de microdureza a una muestra sin tratamiento de envejecimien-
to(solo templado y para ambos materiafes).

4.3.3 Nuevo aralisis calorimétrico (DSC)
Posterior al aalisis de microdureza se redizin nuevo aalisis caloringétrico, para distintas muestras

envejecidas, donde la velocidad de calentamiento fue deCIfh[n] tanto para la alea@n A como para la
aleacon B.

3Cada envejecimiento se obtuvo de los resultados dgisimDSC.
4Esta es la condi6h inicial de los tratamientos de envejecimiento, es decir para un tiempo t=0.
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Capitulo 5

Resultados y Discusiones

5.1 Analisis Quimico

EL arglisis qumico mediante absot@h abmica, revelo que la aleagh A resultante fue Cu-10,1 %p.Ni-
5,5%p.Sn, mientras tanto que la aléacB resultante fue Cu-8,8 %p.Ni-3,1%p.Sn .

5.2 Resultados DSC, aleadin A (Cu-9 %p.Ni-6 %p.Sn)

El analisis caloringtrico fue realizado en el laboratorio de calorirfeir termo-gravimeta; los resulta-
dos se muestran a continuai

5.2.1 Curvas Calorimétricas para la aleacon A

Las curvas obtenidas en eldisis caloringtrico fueron realizadas para las velocidades de calentamiento
lineal 0.083; 0.167; 0.333; 0,5y 0.667 [K/s]. El aumento de temperatura fue desde la temperatura ambiente
hasta los 923[K].

Cada una de las curvas tuvo que ser normalizada, llevando la linea base a la horizontal para el posterior
aralisis. El software del calametro proporciona un gfico de flujo de calor [W/g] versus temperatura [K].
Luego hubo que transformar las variables de flujo de calor en caloriispemediante la ecuamn 2.1. Para
esto se debe conocer el peso molecular de la @eaticual fue calculado con los datos que se presentan
en latableb.1

Tabla 5.1: Peso molecular de la aléacA(Cu-10,1 %p.Ni-5,5 %p.Sn).
Elemento Cu Ni Sn Aleacion

% enpeso | 84,4 | 10,1 5,5 100

Pm [gr/mol] | 63,54 | 58,71 | 118,69| 66,08

1realizado en la CCHEN
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Con esto se obtuvo el calor especifico de la réac@ Cp) y se pueden graficar en una misma figura las
curvas calorinatricasA Cp[J/molK] versus Temperatura[K] para las distintas velocidades de calentamiento
lineal. Tales curvas se muestran en la figouha

T T T T T
0,083 [K/s]
0,167 [K/s]
3
©
=
S, | 0,333 [Wis)
o
O
<
0.5 [Kis]
0,667 [K/s]
Exo 10-[
| | | | |
300 400 500 B0 700 800 500

Temperatura [K]

Figura 5.1: Curvas calorigtricas para distintas velocidades de calentamiento para laGaleaci

Las curvas calorif@tricas muestran dos efectos éxnticos traslapados y sucesivos, denominados eta-
pal y etapa2, adems de un tercer efecto enéomico denominado etapa3, como se muestra en la figura
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5.1 Asi las etapas 1 y 2 et asociadas a reacciones de fordaale precipitados, mientras que la etapa 3
estara mostrando una reaéei de disoludn de precipitados.

Las areas bajo la curvA Cp [J/mol K] versus T [K] corresponden a las entafpde reacén (A H)
asociadas a cada una de las etapas correspondientes. Para calcularedigd®utilia un método simple,
donde se iba midiendareas conocidas (reéatgulos y trangulos) de diferentes taii@s de manera de ajus-
tarse perfectamente a la curva. Luego con "la regla de tres"sebevkdnea encerrada bajo la curva, en las
unidades entalpicas [J/mol]. Para de comprobaré&tbao anterior y encontrar un valor mas aproximado de
las entaljpas de reac6in, se utilid un software que permite calcular directamentarel bajo una curva.

Los valores de los calores de re@stise muestran en las tabB&g, 5.3y 5.4 (AH corresponde al valor
promedio de la entalp de reacdin para cada etapa). De las curvas DSC témbe obtiene por observani
la temperatura de inicio (Ti), temperatura peak (Tp) y temperatura final (Tf) de cadareacci

Tabla 5.2: Valores eneggjcos para la etapa 1, ale@aiA.
velocidades etapa 1 AH
¢ [K/s] Ti[K] Tp[K] TfK] | [J/mol]

0,083 390,5 477,7 556,58 -164,7
0,167 3655 482,1 574,1 -453,8
0,333 366,1 496,7 589,1 -434,9
0,500 342,6 515,7 613,3 -387,9
0,667 402,4 523,2 610,53 -285,2
AH 345,3

Tabla 5.3: Valores eneggjcos para la etapa 2, ale@aiA.
velocidades etapa 2 AH
o [Kis] | TilK] Tp[K] THK] | [3/mol]

0,083 496,1 590,4 693,35 -883,8
0,167 525,2 599,6 670,8 -654,2
0,333 546,6 616,4 693,5 -805,7
0,500 564,8 640,5 7059 -872,8
0,667 580,4 649,6 710, -942,1
AH 831,7
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Tabla 5.4: Valores eneggjcos para la etapa 3, ale@aiA.
velocidades etapa 3 AH

o[K/s] | TIK] TplK] TAK] | [3/mol]

0,083 693,6 789,2 836,8 904,6
0,167 670,8 801,8 838,95 1106,1
0,333 693,6 801,2 849,1 807,6
0,500 7059 7999 848,3 627,6
0,667 7106 798,1 859,6 5754
AH 804,3
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Figura 5.2: Comportamiento de las temperaturas peaks erofudeila velocidad de calentamientgara
la aleacbn A.

En la figurab.2 se observa que las temperaturas peaks tanto para la etapa 1 y 2 aumentaroard&unci
la velocidad de calentamiento lineal del D{(mientras que en la etapa 3 este efecto se mantiene constante
para las temperaturas peaks. Estas caiatiters, junto con el hecho que las reacciones de foimdetapa
1y 2) ocurran a temperaturas mas bajas a medidayqlecrece, refleja questas etapas ést dominadas
por factores ciaticos mas bien, que por factores termadiicos Para la etapa 3, dado que las reacciones
de disolucbn ocurren a temperaturasagticamente iguales, independiente de si aumenta o disminuye
indica que esta etapa estadominada por factores mas bien termagiicos[L7][18].
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5.2.2 Analisis Energetico para la aleacon A

Este aadlisis se realia para las etapas 1y 2 de la aléaciA. Los @lculos de la enetg de activadin
(Ea) y de la constante pre-exponencik})( se realizaron mediante la expi@sidel modelo de Kissinger
modificado, mostrado anteriormente como la ecua2ila

Ocupando los datos de las temperaturas pegjsrtostrados en las tabla?y 5.3, sedin corresponda
la etapa, las cuales ést relacionadas con las diferentes velocidades de calentamiento, se puede calcular
In((szlqb) y (1/Tp). En las tabla®.5y 5.6 se muestran los resultados obtenidos mediante el modelo de
Kissinger modificado para las etapas 1y 2 respectivamente.

Tabla 5.5: Kissinger modificado para la etapa 1, afeadi.
velocidades Etapa 1
¢ [K/s] Tp[K] In[Tp?¢] 1000(1/Tp)

0,083 477,7 14,823 2,093
0,167 482,1 14,148 2,074
0,333 496,7 13,515 2,013
0,500 515,7 13,184 1,939
0,667 523,2 12,925 1,911

Tabla 5.6: Kissinger modificado para la etapa 2, afeadi.
velocidades Etapa 2
o [K/s] TplK] In[Tp?¢] 1000(1/Tp)

0,083 590,4 15,246 1,694
0,167 599,6 14,584 1,668
0,333 616,4 13,946 1,622
0,500 640,5 13,618 1,561
0,667 649,6 13,358 1,539

30



19,5

15,0 4

14,5 4

Etapai
14,0 4 O ' e
; . oEtapaZ

In(Tp "2/d)

13,5 4

13.0 1

12,8 T T T T
0,0 0.2 1.0 15 2,0 29

1000(1/Tp)

Figura 5.3: Curva obtenida por Kissinger modificado para las etapas 1y 2 de |®alaaci

Las energps de activaéin E; y las contanteskg) son obtenidas a partir de la linealizéweide los datos
graficados en la figur.3 mediante lo explicado en la se@ni2.4.2 Los valores se presentan en la tabla
5.7, incluyendo el valor del coeficiente de correfatipara cada curva. Se asume délfigo presentado en
la figura5.3que el modelo lineal para obtener los valores de la éaelg activa@n resulta adecuado dada
la tendencia de los datos y al valor del coeficiente de corfeiaéipara ambas curvas.

Tabla 5.7: Enerfgs de activadin y paametroky mediante el modelo de Kissinger modificado para la
aleacon A.

Etapal Etapa2
Ea[kJ/mol] 75,8 92,6
ko[1/s] 8,81E+05| 5,27E+05
r? 0,90 0,93

5.2.3 Anadlisis Cinético para la aleacon A

Del mismo modo que el modelo anterior, estélais fue realizado para las etapas 1y 2 de la abeaci
A.

El arélisis ciretico se realia mediante el modelo de Mehl-Johnson-Avrami(sec@.4.1). A partir de
la ecuaddn 2.1Q, elindice de reacéin n puede ser obtenido como la pendiente de la recta.

Los valores de la fracén reaccionada ™y™ fueron calculados eimpamente. Para ello se calouél
cuociente entre direa del peak de la readai de formadn (etapa 1 o 2) obtenida de la curva DSC hasta

31



una cierta temperatura, y étea total del peak de formaai respectivo, como se f&&la en la ecuaon
2.11 Se traba con lasareas de las curvas DSC obtenidas a las 5 velocidades de calentamiento descritas
anteriormente. Los resultados son presentados por cada velocidad de calentamiento lineal del DSC.

Analisis cinético de MJA (aleacbn A) para ¢=0,083 [K/s]:

Tabla 5.8: Ardlisis cirético de MJA (aleaéin A) para¢=0,083 [K/s].

Etapal Etapa2
T [K] Ai y In(8) In[-In(1-y)] | TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
431,76  -8,44 0,051 -15,610 -2,945| 552,40 -109,44 0,124 -14,363 -2,024
441,82 -18,31 0,111 -15,084 -2,139| 560,46 -159,85 0,181 -14,045 -1,612
46598 -69,43 0,421 -13,907 -0,603| 580,60 -315,61 0,357 -13,285 -0,817
470,01 -82,03 0,498 -13,722 -0,372| 584,61 -350,37 0,396 -13,139 -0,683
490,16 -153,94 0,934 -12,841 1,003 | 608,77 -551,39 0,624 -12,302 -0,022

Luego se grafica In[-In(1-y)] versus B, obtenéndose una curva a la cual se le realiza una regresi

lineal, para determinar los valores de losgraetros n yko.

In[-4n(1-y)]

0.5 4
-1.0 4
s
-2.0 1
-2.5 4
304
-35

1.5 4
1.0 +
0.5
0.0

MJA 0,08

3[KIs]

& etapal
O efapal

=20

-10

In(6)

Figura 5.4: curva de MJA pak=0.083 [K/s].

Del grafico mostrado en la figura.4 se obtienen los siguientes resultados para logrpatros n ¥k,
mostrados en la tab&9.
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Tabla 5.9: Paéametros n Yo sedin MJA (aleaddbn A) para¢=0,083 [K/s].

n

ko r2

etapal
etapa2

1,39 7,37E+05 0,9983
0,97 2,34E+05 0,9902

Analisis cinético de MJA (aleacbn A) para ¢=0,167 [K/s]:

Tabla 5.10: Aslisis cirético de MJA (aleaéin A) para¢=0,167 [K/s].

In{B}_

Etapal Etapa2
T[K] Ai y In(6) In[-In(1-y)] | TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
451,71 -54,66 0,120 -15,28 -2,053| 564,50 -116,36 0,178 -14,58 -1,630
459,76 -73,84 0,163 -14,89 -1,728| 572,54 -168,44 0,257 -14,28 -1,212
487,95 -174,12 0,384 -13,63 -0,726| 592,69 -325,25 0,497 -13,55 -0,375
491,99 -191,02 0,421 -13,46 -0,604| 608,78 -461,06 0,705 -13,00 0,199
512,13 -270,34 0,596 -12,65 -0,099| 624,89 -575,47 0,880 -12,47 0,750
MJA 0,167[KI/s]
1.0 4
A
0.5 A '
=] +ctapal
- 0.0 4 .' * o etapa?l
3-0_5 s
= 2
1—1.0— v
£ 3
-18 4
,a
2.0 4
-25 T T T T T T T T 1
-18 -16 -14 -12 -10 g -6 -4 2 1]

Tabla 5.11: Pa@metros n yko sedin MJA (aleaddn A) para¢=0,167 [K/s].

Figura 5.5: curva de MJA paxg=0.167 [K/s].

n

ko r2

etapal
etapa2

0,75 2,97E+05 0,9966
1,12 5,25E+05 0,9983
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Analisis cinético de MJA (aleacbn A) para ¢=0,333 [K/s]:

Tabla 5.12: Alisis cirético de MJA (aleaéin A) parap=0,333 [K/s].

Etapal Etapa2
T[K] Ai y In(0) In[-In(2-y)] | TI[K] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
442,17  -47,77 0,11 -16,45 -2,15 | 590,69 -191,46 0,24 -14,31 -1,30
470,54 -108,33 0,25 -15,08 -1,25 | 602,75 -289,82 0,36  -13,89 -0,81
486,68 -164,48 0,38 -14,37 -0,74 | 630,96 -537,06 0,67 -12,97 0,09
494,73 -197,52 0,45 -14,04 -0,50 | 639,03 -598,2 0,74 -12,72 0,30
514,84 -288,32 0,66 -13,24 0,08 | 647,02 -650,7 0,81 -12,48 0,50

MJA 0,333[K/s]
10 4
0.8 | J=i
il + Etapal
— 001 5 o etapa2
—— o
> Pt
= 05 i,
= *d
= -1.0 o
et
= A
15 .
20 .
*
-25 . ; . . . . . .
A8 -8 -4 12 -0 & -6 4 -2
In(8)

Figura 5.6: curva de MJA parg=0.333 [K/s].

Tabla 5.13: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn A) para¢=0,333 [K/s].

n ko r2
etapal| 0,69 6,11E+05 0,9993
etapa2| 0,99 4,56E+05 0,9973
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Analisis cinético de MJA (aleacbn A) para ¢=0,5 [K/s]:

Tabla 5.14: Adlisis cirético de MJA (aleacion A) parg=0,5 [K/s].

Etapal Etapa2
T [K] Ai y In(6) In[-In(1-y)] | TIK] Al y In( 6)
447,88 -54,49 0,14 -16,57 -1,89 | 606,57 -143,83 0,16 -14,17
459,98 -83,43 0,22 -15,98 -1,42 | 618,63 -226,9 0,26  -13,77
484,16 -155,66 0,40 -14,89 -0,67 | 642,85 -41291 0,47 -13,02
504,21 -237,5 0,61 -14,06 -0,05 | 654,87 -503,39 0,58 -12,66
520,37 -316,3 0,82 -13,43 0,52 | 679,07 -646,29 0,74 -11,98
MJA 0 5[K/s]
1.0
0.5 - *
‘E‘ » Etapal
— 0.0 » . o etapaz
= g
> 0.5 - S e
—_— » "
:?_ 1.0 - ¥ :
c ! #
= 15 .4 )
riin e B
25 T T T T T T T T 1
-18 16 14 12 -10 8 £ -4 -2 0

In(8)

Figura 5.7: curva de MJA parg=0.5 [K/s].

Tabla 5.15: Pametros n yko sedin MJA (aleacion A) parg=0,5 [K/s].

n ko r?
0,75 1,27E+06 0,998
0,92 2,49E+05 0,985%

etapal
etapa?2
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Analisis cinético de MJA (aleacbn A) para ¢=0,667 [K/s]:

Tabla 5.16: Alisis cirético de MJA (aleaéin A) parap=0,667 [K/s].

Etapal Etapa2
T[K] Ai y In(0) In[-In(2-y)] | TI[K] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
445,85 -55,44 0,19 -16,96 -1,63 | 632,7 -154,76 0,16 -13,61 -1,72
469,98 -106,35 0,37 -15,80 -0,76 | 644,85 -231,82 0,25 -13,24 -1,26
486,1 -149,92 0,53 -15,09 -0,29 | 660,92 -332,24 0,35 -12,77 -0,83
490,17 -162,7 0,57 -14,92 -0,17 | 677,13 -416,13 0,44 -12,32 -0,54
502,23 -205,1 0,72 -14,43 0,24 | 697,2 -476,87 0,51 -11,79 -0,35
MJA 0,667[K/s]
05 A
4
0.0
§ \ + Etapal
E » Lo o etapa2
T -0.5 A e o'
= . :
= g o
X 1.0 i i
£ . ,
' 7
o e
o
-20 . : : : . .
-18 -18 -14 12 -10 - 4 2 0

In(6)

Figura 5.8: curva de MJA par=0.667 [K/s].

Tabla 5.17: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn A) para¢=0,667 [K/s].

n ko

r2

etapal
etapa2

0,69 2,44E+06
0,75 7,44E+05

0,998
0,9532
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Resumiendo los resultados de losgmaetros n kg en las siguientes tablas18y 5.19 se puede obtener
un promedio para ambas etapas(ly 2).

Tabla 5.18: Resumen de los paretros n ¥ sedin MJA para la etapa 1, aleaai A.
¢[Kis] | n ko
0,083 14| 7,37E+05
0,167 0,8 | 2,97E+05
0,333 0,7 | 6,11E+05
0,5 0,8 | 1,27E+06
0,667 0,7 | 2,44E+06

Promedio | 0,8 | 1,07E+06

Tabla 5.19: Resumen de los paretros n ¥ sedin MJA para la etapa 2, aleaadi A.
¢ [K/s] n ko
0,083 1,0 | 2,34E+05
0,167 1,1 | 5,25E+05
0,333 1,0 | 4,56E+05
0,5 0,9 | 2,49E+05
0,667 0,8 | 7,44E+05

Promedio | 0,9 | 4,42E+05

Los valores de n para las etapas 1 y 2 son cercanos a 1, sin embargo se observa que el valor de n
para la etapa 2 es un poco mayor que el valor de n para la etapa 1. Valores de n cercanos a 1 indican un
proceso de precipita@n por nucleadn y crecimiento a partir de una sol@nisolida (n=1)19], mientras que
valores de n cercanos a 1,5 indican un proceso de crecimiento a particléesipre-existentes de tafioa
no despreciable$p]. Valores de n menores que 1 indican que la réatde formadn de precipitados
estara ligada a una descompoginiespinodal. De lo anterior se puede asumir que las etapas 1 yiamstar
ligadas a un proceso inicial de una descomposigspinodal (etapal) o a un precipitado formado por
nucleacbn y crecimiento, seguido de un proceso de crecimiento de precipitados a pariicldesnpre-
formados (etapa2). Esto se puede deducir y reafirmar del hecho que entre la etapa 1 y 2 no existen peaks
endoérmicos que indicaran la disoléci previa de los precipitados formados en la etapa 1.

En la tabla5.20 se presenta un resumen de losamagetros obtenidos por losétodos de Kissinger
modificado y de MJA.
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Tabla 5.20: Resumen de valores obtenidos por Kissinger modificado y MJA, para l@aléaci

Etapa Kisinger modificado MJA

E[KJ/mol] ko[s™4] r2 n ks r2
Etapa 1 75,8 8,81E+05 0,908 0,8 1,07E+06 0,994
Etapa 2 92,6 5,27E+05 0,932 0,9 4,42E+05 0,984

Los valores de los coeficientes de corra@dacobtenidos entre un &wodo y otro, denotan una mayor
linealidad de los datos obtenidos mediante MJA en compgarawbn los obtenidos mediante Kissinger
modificado, por lo que se espédiraque los resultados entregados por MJA fuesés representativos de
la aleacbn en estudio. Sin embargo, se debe considerar que los resultados obtenidos por MJA utilizan las
enerdas de activaéin obtenidas por Kissinger modificado.

De acuerdo a los valores de la constante pre-expond@cig observa que existe cierta igualdad en los
ordenes de magnitud presentados para cada etapa y para cada modelo, por lo que se asume que no existen
errores en los dilisis llevados a cabo para cada uno de los modelos.

5.2.4 Analisis del proceso de disoluéin de precipitados para la aleadn A.

De acuerdo a la figur.l, se observa que la etapa 3 corresponde a un procescandat, asociado
a una reacéin de disoludn de los precipitados que crecieron y se formaron previamente en la etapa 1y
2. Basandose en los valores de n encontrados a partir de MJA, se asume que la etagda ligestara un
proceso inicial de precipitamn por nucleadn y crecimiento, mientras que la etapa 2 datligada a un
proceso de formaon de precipitados a partir déicleos pre-existentes. Por lo tanto, se puede asumir que la
etapa 3 estéa asociada a la disolum de los precipitados que terminaron de crecer en la etapa 2 y no a un
proceso de disoludn de 2 tipos de precipitados por separado.

Observando el comportamiento de las temperaturas peaks de la etapa 3, @m dienlei velocidad de
calentamient@ (figura5.2), se ve que las reacciones de disabmcocurren a temperaturasgpticamente
iguales, independiente del valor depor lo que no se puede aplicar el modelo de Kisinger modificado, para
evaluar la enefig de activadn E,, de esta etapa en particular.

Para evaluar enegtjcamente la etapa 3, se utflizl modelo planteado en la ecuatR.23 Retomando
los valores de la tabla.4, se obtienen las entafs de reacoin para la etapa 3, asociadas a cada velocidad
de calentamiento. A continud@ci se muestra un resumen de aquello:
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Tabla 5.21: Entalias de reacéin de la etapa 3 para la ale@ciA.
velocidades] AH

¢ [K/s] [J/mol]

0,083 904,6
0,167 1106,1
0,333 807,6
0,500 627,6
0,667 575,4
AH 804,3

Los valores de la fracon reaccionada ™y” (para la etapa 3) fueron calculados de la misma manera

que en la sectn 5.2.2 Los resultados del modelo (ecuae2.23 son presentados para cada velocidad de
calentamiento.
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,083[K/s], para la aleacbn A:

Tabla 5.22: Ailisis energtico para la etapa 3 a una velocidae,083[K/s], para la alea@n A.
TIK] Ali y dy/dT | Ln(dy/dT) T

751,39| 195,96 0,22 | 0,0066 -5,021 0,001331
763,47| 291,48| 0,32 | 0,0087| -4,744 | 0,001310
775,56| 405,89| 0,45| 0,0105| -4,556 | 0,001289
799,71| 679,4 | 0,75 | 0,0125 -4,382 0,001250
807,78| 770,23| 0,85 | 0,0124| -4,390 0,001238

Los valores de;jd%’ se pueden obtener graficando y versus T(ver adekp Luego se grafica Irgg) en
funcion de% y se realiza una regrési lineal para obtener una recta con pendiente igu’@éacon lo que
se puede determiné&,.

-4.2 4
-4.3 1
-44 1 *
-4.5
-46 1
4.7 1
-4.8 4
-4.9 1
-50 4 -
-51 T T T T T )
000122 000124 000126 000128 000130 000132 000134
(1)

Ln(dyidT)

Figura 5.9: Curva para la evaluaai ener@tica del proceso de disoldei (etapa 3) de la aledxi A, con
$=0,083[KI/s].

Del grafico mostrado en la figua9se obtienen los siguientes resultados arademas del coeficiente
de correladnr? de la regredin lineal realizada.

Tabla 5.23: Enefig de activadin para la etapa 3 de la ale@giA y coeficiente de correlami r2, con
¢=0,083[K/s].

r2 0,91
E./R 6553,7
Ea[kd/mol] | 54,49

Los resultados para las siguientes velocidades se muestran a cogtinuaci
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Analisis energgtico del proceso de disoluéin con$=0,167[K/s], para la aleacbn A:

Tabla 5.24: Ailisis energtico para la etapa 3 a una velocidae,167[K/s], para la alea@h A.
TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) T

771,53| 451,39| 0,41 | 0,009 -4,711 0,00130
783,6 | 587,44| 0,53 | 0,0102| -4,585 | 0,00128
795,11| 736,07| 0,67 | 0,0107| -4,538 | 0,00126
803,75| 838,1 | 0,76 | 0,0117 -4,448 0,00124
811,81| 936,15| 0,85| 0,0118| -4,440 0,00123

440 -

445 4
-450 4
-455 -
-4560 -
-465 -
470 4 N

-4.75 T T T |
0.00122 0.00124 0.00126 0.00128 0.00130

(1)

Ln(dyidT)

Figura 5.10: curva para la evaluanienergtica del proceso de disolaci (etapa 3) de la aledi A, con
$=0,167[K/s].

Tabla 5.25: Enefig de activadin para la etapa 3 de la ale@giA y coeficiente de correlami r2, con
$=0,167[K/s].

r2 0,96
EJR | 42752
Ealkd/mol] | 35,54
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,333[K/s], para la aleacbn A:

Tabla 5.26: Ailisis energtico para la etapa 3 a una velocidae,333[K/s], para la alea@n A.
TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) T

763,29 | 220,46 | 0,27 | 0,0071 -4,948 0,00131
783,42 | 378,76| 0,47 | 0,0097| -4,636 | 0,00128
7915 | 4544 | 0,56 | 0,0117 -4,448 0,00126
803,56| 575,55| 0,71 | 0,0124| -4,390 0,00124
811,6 | 653,48| 0,81 | 0,0125| -4,382 0,00123

4.2 1
4.3 1
4.4 1 &
45 1
4.6
47 1
4.8 1
4.9 1

‘50 T T T T 1
000122 000124 000126 000128 000130 000132

(1)

Ln(dy/dT)

Figura 5.11: curva para la evaluanienergtica del proceso de disolaci (etapa 3) de la aledsi A, con
$=0,333[K/s].

Tabla 5.27: Enefig de activadin para la etapa 3 de la ale@giA y coeficiente de correlami r2, con
$=0,333[K/s].

r2 0,92
E./R 7592,7
E.[KJ/mol] | 63,13
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Analisis energgtico del proceso de disoluéin con$=0,5[K/s], para la aleacon A:

Tabla 5.28: Ailisis energtico para la etapa 3 a una velocidgeD,5[K/s], para la aleadn A.
TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) T

769,36| 167,09| 0,27 | 0,0076 -4,88 0,00130
785,46 | 272,57| 0,43 | 0,0104 -4,57 0,00127
797,51| 365,41| 0,58 | 0,0117 -4,45 0,00125
801,54| 398 | 0,63| 0,0129 -4,35 0,00125
809,56 | 460,14 | 0,73 | 0,0123 -4,40 0,00124

437
43 1
44 .
45 -
46 1
47 1
48
49

‘50 T T T T 1
0.00122 0.00124 000126 0.0m28 0.00130 000132

(1m)

Ln(dy/dT)

+

Figura 5.12: curva para la evaluanienergtica del proceso de disolaei (etapa 3) de la aledsi A, con
$=0,5[K/s].

Tabla 5.29: Enefig de activadin para la etapa 3 de la ale@giA y coeficiente de correlami r2, con
$=0,5[K/s].

r2 0,9
E./R 8023,3
Ea[KJ/mol] | 66,71
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,667[K/s], para la aleacbn A:

Tabla 5.30: Ailisis energtico para la etapa 3 a una velocidae,667[K/s], para la alea@h A.
TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) T

763,28 119,3 | 0,21 | 0,0075| -4,893 0,00131
775,39| 185,74| 0,32 | 0,0095| -4,656 | 0,00129
787,52| 265,31| 0,46 | 0,0117 -4,448 0,00127
799,47| 352,63| 0,61 | 0,0127 -4,366 0,00125
807,63| 411,56| 0,72 | 0,0126| -4,374 0,00124

A -
4.3
4.4 -
45 1
46 -
4.7
4.8 -
4.9 1 .

‘50 T T T T 1
0.00122 0.00124 0.00126 0.00128 0.00130 0.00132

(1)

Ln(dy/dT)

Figura 5.13: curva para la evaluanienergtica del proceso de disolaci (etapa 3) de la aleddi A, con
$=0,667[K/s].

Tabla 5.31: Enefig de activadin para la etapa 3 de la ale@giA y coeficiente de correlami r2, con
$=0,667[K/s].

r2 0,91
E./R 7440,2
El[KJ/mol] | 61,86

Resumiendo los resultados Hg para la etapa 3, junto con el coeficiente de corrélacespectivo en la
siguiente tabl®.32, se puede obtener un promedio para ambos valores.
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Tabla 5.32E;, para la etapa 3 de la aleaniA
¢ [K/S] | Eqlkd/mol] | r?

0,083 54,5 0,91
0,167 35,5 0,96
0,333 63,1 0,92
0,500 66,7 0,9
0,667 61,9 0,91

Promedio 56,3 0,92

La enerda de activadn promedio para la etapa 3 de la aléach, resulto menor que para las etapas 1
y 2 de la misma aleadn. La siguiente tabla resume los resultados para las 3 etapas.

Tabla 5.33E; para las etapas 1, 2 y 3 de la aléach.
Etapal| Etapa2| Etapa 3
Eakd/mol] | 758 | 92,6 | 56,3

De acuerdo a los valores presentados en la tal33 se observa que el proceso de disducie los
precipitados, presenta una mem@rque la alcanzada por los procesos de foriacLa etapa 2 es la que
alcanza la mayor endiayde activa@n.

Para determinar si la reaéei de disoludin de precipitados (etapa 3 aléatiA) esta representada por
una difusbn unidimensional o una difu@m tridimensional, se utilizaron las leyes expuestas en las ecua-
ciones2.24y 2.25 Este aalisis fue realizado solo para una velocidad de calentamigrbe las 5 veloci-
dades analizadas, se opto por el valope®,083[K/sf.

Los resultados se muestran a continaaci

Tabla 5.34: resultados dg(y) y Fx(y), para la etapa 3 de la aleaniA, cong=0,083[K/s].
TIK] Al y | Ry | R(y) | 6

735,28 | 100,27| 0,11 | 0,0015| 0,075| 0,133
751,39| 195,96| 0,22 | 0,0061| 0,150| 0,168
763,47| 291,48| 0,32 | 0,0148| 0,228 | 0,200
775,56 | 405,89| 0,45 | 0,0324| 0,328 | 0,236
799,71 679,4 | 0,75| 0,1376| 0,604 | 0,323
807,78| 770,23| 0,85 | 0,2213| 0,720 | 0,358

2E| aralisis DSC para=0,083[K/s] corresponde a la experiencia mas lenta, por lo que la teadeidisoludn (ademas de las
etapas de formagn 1y 2) tiene mayor tiempo para realizarse por completo, siendo representadas con mejor claridad por lo que se
esperan resultados menosoereos.
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Los valores de la fracon reaccionada ™y”, son tomados de la talBl22 Luego el gafico deF, y
en funcbn deb es mostrado en la figugalad

09

0,7 4
0,54

0,34

0.1 - M/

R NPT
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Figura 5.14: Gafico de las funcioneB;(y) y Fx(y) en funcbn def para la aleaéin A.

Realizando una regrési lineal a ambas curvas se obtiene el coeficiente de codaleciespectivo a
Fyak.

Tabla 5.35: Coeficiente de correlanideF;(y) y Fx(y), para la etapa 3 de la aleaniA .

Ley | r?
Fi(y) | 0,89
F(y) | 0,99

De la tablab.35 se observa que la furim que presenta mayor linealidad con respecéoes F(y),
gue corresponde a la ley éitica de difusdn tridimensional. Dado lo anterior se asémue la reacéin de
disolucbn o etapa 3 de la ale&cei A, presenta una difusn de los precipitados en forma tridimensional.
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5.3 Resultados DSC, aleaéin B(Cu-9 %p.Ni-3 %pSn)

El aralisis caloringtrico para la aleacn B (Cu-8,8 %Ni-3,1 %Sn segunaisis qumico), es aalogo al
caso de la aleagn A. Los resultados se muestran a contindiacy en el mismo orden que el caso anterior.

5.3.1 Curvas calorimétricas para la aleacon B

Al igual que para la aleadn A, las curvas calorigtricas para la aleacion B, fueron realizadas para las
velocidades de calentamiento lineal 0,083; 0,167; 0,667; 0,5y 0,667 [K/s]. El rango de temperaturas no fue
variado(desde temperatura ambiente hasta los 923 [K]).

Se normalip cada curva DSC, y ademas se cacell peso molecular desta aleaéin, para el cambio
de unidades [W/g] a unidades de calor especifico [JKjol

Tabla 5.36: Peso molecular de la aléscB(Cu-8,8 %p.Ni-3,1 %p.Sn).
Elemento Cu Ni Sn Aleacion
% enpeso | 88,1 8,8 3,1 100

Pm [gr/mol] | 63,54 | 58,71 | 118,69| 64,82

Luego se obtienen las curvas calogitmcasA Cp[J/molK] versus T[K] para las 5 velocidades de calen-
tamientog, mostradas en la figugals

Las curvas calorifgtricas muestran 2 reacciones (denominadas por etapa 1y 2). La primera etapa co-
rresponde a un efecto exomico o de formaéin de precipitados, que en realidad si se observa solamente
la curva correspondiente¢s=0,083[K/s], existen 2 efectos exinicos traslapados y sucesivos, pero dado
gue al aumentar la velocidad de calentamiento este efecto no se hace notorio y solo aparece énaeeacci
formacbn, es que el alisis posterior (evaluagn ener@tica) se realizéasumiendo solamente una primera
etapa de formabn. Posterior a la forma@h del precipitado, viene una segunda re@tdgetapa 2), donde
el efecto es endétmico lo que denota una disoloai de precipitados.

Las entalfias de reacéin A H, calculadas para cada etapa y cada velocidad de calentamiento para la
aleacon B, se muestran en las tab@87y 5.38 Ademas de las curvas DSC se obtuvo las temperaturas de
inicio (Ti), temperaturas peaks (Tp) y temperatura final (Tf) para cada teacci
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Figura 5.15: Curvas calorigtricas para distintas velocidades de calentamiento para laGaidaci
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Tabla 5.37: Valores enegtjcos para la etapa 1, aleasiB.
velocidades etapa 1 AH

o [K/s] | TIK] TplK] TAK] | [3/mol]

0,083 370,2 497,4 650,72 -475,3
0,167 412,1 511,4 643,72 -209,3
0,333 4189 5245 671,4 -270,0
0,500 4555 532,2 589,9 -66,9
0,667 4541 542,2 614, -104,4
AH 225,2

Tabla 5.38: Valores enegtjcos para la etapa 2, aleaciB.
velocidades etapa 2 AH
¢ [Kis] | TilK] Tp[K] THK] | [/mol]

0,083 650,2 726,1 7675 167,1
0,167 643,2 7253 757,4 118,8
0,333 6714 7238 7813 794
0,500 589,9 6824 761,3 2219
0,667 6146 696,5 804,1 182,2

AH 153,9

To0
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Figura 5.16: Comportamiento de las temperaturas peaks emfudeila velocidad de calentamiemtppara
la aleacdbn B.
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El comportamiento de las temperaturas peaks para cada etapa, émfdada velocidad de calen-
tamiento¢, se muestra en la figuial6 De ésta figura, se observa que para la etapa 1, Tp crece a medida
gue¢ aumenta, mientras que para la etapa 2, Tp no se comporta en forma creciente con resfRetdia
zando el mismo alisis que para la aleduni A, se determina que la etapa 1 de la al@a@ esta dominada
por factores cigaticos, mientras que para la etapa 2, se obtuvo que la deeaeidisoludn no esta dominada
por factores ciéticos, si no que mas bien por factores termadiitos.

5.3.2 Analisis Energgtico para la aleacon B.
La evaluaddn ener@tica se realia para la etapa 1 de la aleaniB. Al igual que para el caso de la
aleacon A, se ocup el método de Kissinger modificado para determinar los valoreS,dela constante

pre-exponenciaty. En la tablab.39y en la figurab.17se muestran los resultados debbsis.

Tabla 5.39: Kissinger modificado para la etapa 1, ateaB..

velocidades Etapa 1
¢ [K/s] Tp[K] In[Tp?/D] 1000(1/Tp)
0,083 497,4 14,904 2,010
0,167 511,4 14,266 1,955
0,333 5245 13,623 1,907
0,500 532,2 13,247 1,879
0,667 542,2 12,997 1,845
19,45
1501 |+Etapal e
B 1451 T
g ’ ’- i
< 1 = -
E_ 14,0 -
= 1351 il ¥
R
13,0 1 47
12,5 T T T T
1.8 1.9 19 20 2,0 2,1
1000(1/Tp)

Figura 5.17: Curva obtenida por Kissinger modificado para la etapa 1,@ld3ci
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Haciendo una regrgsi lineal a la curva de la figura.17, se obtienen los valores de los @aretros
Ea y ko y el coeficiente de correlami para la reacon de formadn de la aleaéin B, resultados que se
muestran en la tabB.4Q De la curva de Kissinger para la etapa 1 de la afeaBi se asume que el modelo
es adecuado para obtener el valor de la énatg activadn, dada la tendencia lineal de la curva.

Tabla 5.40E;, y kg mediante el modelo de Kissinger modificado para la etapa 1, de laGidBci
Etapa l

Ea[kd/mol] | 98,9
ko[1/s] 9,8E+07
r2 0,9939

5.3.3 Anadlisis cinético para la aleacon B

La evaluaaddn cirética se realia para la etapa 1, ocupando el modelo MJA(sat2i4.]). A continua-
cion se muestran los resultados para las 5 velocidades de calentamiento lineal del DSC.

Anélisis cinético de MJA(aleacbn B) para ¢=0,083[K/s]:

Tabla 5.41: Alisis cirético de MJA(aleaéin B) paragp=0,083[K/s].
Etapal
TIK] Ai y In(8) In[-In(1-y)]

475,340 -109,770 0,231 -19,584 -1,337
504,030 -186,650 0,393 -18,043 -0,696
534,210 -265,330 0,558 -16,594 -0,202
574,850 -362,770 0,763 -14,874 0,365
583,910 -383,920 0,808 -14,521 0,500
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MJA 0,083[KIs]

05 4 *
&
: ® ctapal
- ;
T 00 Z
= +
: 1
o 05 o
£ ¥
A0 g
4
-1 ,5 T T T T 1
25 20 -15 10 5 i
In(08)

Figura 5.18: Curva de MJA (aledri B) parap=0,083[K/s].

Tabla 5.42: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn B) paragp=0,083[K/s].
n ko r2
etapal| 0,3556| 8,89E+06| 0,9977

52




Analisis cinético de MJA(aleacbn B) para ¢=0,167[K/s]:

Tabla 5.43: Alisis cirético de MJA(aleaéin B) paragp=0,167[K/s].
Etapal
TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]

481,41 -30,17 0,144 -19,94 -1,860
499,53 -59,49 0,284 -18,97 -1,095
514,63 -86,73 0,414 -18,21 -0,625
547,85 -140,97 0,674 -16,68 0,113
568,99 -169,87 0,812 -15,80 0,512

MJA 0,16 T[K/s]
10 -
0.5 s
:
= g 4
>|-‘ a
= s I
— ]
E [}
£ 10 &
1,5 1 5
*
20 T T T T ]
25 20 -15 A0 5 o
In(e)

Figura 5.19: Curva de MJA (aledri B) parap=0,167[K/s].

Tabla 5.44: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn B) paragp=0,167[K/s].
n ko r2
etapal| 0,5597| 2,11E+07| 0,9862
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Analisis cinético de MJA(aleacbn B) para ¢=0,333[K/s]:

Tabla 5.45: Alisis cirético de MJA(aleaéin B) paragp=0,333[K/s].

Etapal
TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
493,65 -42,77 0,16  -19,97 -1,76
517,78 -88,37 0,33 -18,75 -0,93

532,9 -120,07 0,44 -18,04 -0,53
561,58 -176,35 0,65 -16,79 0,06
588,72 -220,84 0,82 -15,72 0,53

MJA 0,333[K/s]
10 -
0,5 *
— i +
-— []
= 051 ¥
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o=
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Figura 5.20: Curva de MJA (aledri B) parap=0,333[K/s].

Tabla 5.46: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn B) paragp=0,333[K/s].
n ko r2
etapal| 0,5324| 2,15E+07| 0,9897
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Analisis cinético de MJA(aleacbn B) para ¢=0,5[K/s]:

Tabla 5.47: Alisis cirético de MJA(aleaéin B) parap=0,5[K/s].

Etapal
TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]
503,28 -10,35 0,15 -19,87 -1,78
513,07 -17,46 0,26 -19,38 -1,20
519,63 -23,66 0,35 -19,07 -0,83
534,34 -38,29 0,57 -18,38 -0,16
553,95 -55,22 0,83 -17,52 0,56
MJA 0,5[K/s]
1.0 -
0,5 A *
-'
= 0.0 '
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Figura 5.21: Curva de MJA (aledsi B) parap=0,5[K/s].

Tabla 5.48: Pametros n Yo sedin MJA (aleaddbn B) paragp=0,5[K/s].

r2

0,9936

n
0,9873

ko
7,66E+07

etapal
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Analisis cinético de MJA(aleacbn B) para ¢=0,5[K/s]:

Tabla 5.49: Alisis cirético de MJA(aleaéin B) paragp=0,667[K/s].
Etapal
TIK] Ai y In(6) In[-In(1-y)]

501,68 -1491 0,14 -20,24 -1,87
519,78 -30,05 0,29 -19,35 -1,08
536,1 -4766 0,46 -18,59 -0,50
552,63 -65,8 0,63 -17,86 -0,01
572,26 -83,43 0,80 -17,06 0,47

MJA 0,667[K/s]
1,0 -
0,5 1 &
= 00 ;
> :
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Figura 5.22: Curva de MJA (aledri B) parap=0,667[K/s].

Tabla 5.50: Pametros n yko sedin MJA (aleaddn B) paragp=0,667[K/s].
n ko r2
etapal| 0,7349| 5,42E+07| 0,9932

Reuniendo los valores de nky calculados sdgn MJA para cada velocidad de calentamiento lineal del
DSC, se obtuvo un promedio de ambosjmaetros. Los resultados se muestran en la tabla
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Tabla 5.51: Resumen de los paretros n ¥y sedin MJA para la etapa 1 de la aleawciB.
¢ [Kis] n ko
0,083 0,356 | 8,89E+06
0,167 0,560 | 2,11E+07
0,333 0,532 | 2,15E+07
0,5 0,987 | 7,66E+07
0,667 0,735 | 5,42E+07

Promedio | 0,6 3,7E+07

El valor de n que se obtuvo para la etapa de fororade la aleaéin B es menor que 1. Realizando el
mismo arlisis que para la aleacion A, se asume que la foromede precipitados estardominada por una
descomposiéin espinodal’.

En la tabla5.52 se resumen los valores de los @aetros obtenidos por losétodos de Kissinger y
MJA, para la aleaéin B.

Tabla 5.52: Resumen de los valores obtenidos por Kissinger modificado y MJA, para laraigaci

Etapa Kisinger modificado MJA
E[KJ/mol] ko[s™Y] r? n  kols 1] r?
Etapa 1 98,9 9,8E+07 0,9939 0,6 3,7E+07 0,9921

Sedin el valor der? que se obtuvo en cadaétodo, se observa que tanto el modelo de Kissinger modi-
ficado como el de MJA, presentan buen coeficiente de corpelagiostrando resultados lineales en ambos
métodos. Por lo tanto, se asume que ambos procedimientos son representativos para el estudio da la aleaci
B. Sin embargo por una pedtee diferencia el ratodo de Kissinger modificado presenta mayor linealidad
gue el modelo de MJA, pero hay que recordar que los modelos no son independientes el uno con el otro, ya
gue MJA utiliza el valor dé&; que resulta de Kissinger modificado.

En cuanto a los valores de la constante pre-exponekgiambos modelos coinciden con el orden de
magnitud resultante paéste paametro. Luego se asume que no existen errores eksiarlevado a cabo
para cada uno de los dos procedimientos utilizados.

5.3.4 Analisis del proceso de disoluéin de precipitados de la aleadn B

Realizando el mismo dtisis que para la readr de disoludn de la aleaén A, se concluye que no es
posible utilizar el modelo de Kissinger modificado para evaluar étieegnente la etapa 2 de la aléactB.

3No existen valores de n en la literatura que puedan corroborar los resultados obtenidos. Calisisrdarmicroscopia TEM
se podra confirmar lo asumido para el proceso de forroadle precipitados de la aleaniB.
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Luego (al igual que en el caso de la aléach) se utilizo el modelo planteado en la ec@a.23 Los
valores de las entdigs de reacéin de la etapa 2 de la aleéniB para las 5 velocidades de calentamiento
lineal, se resumen en la siguiente tabla:

Tabla 5.53: Entalfas de reacéin de la etapa 2 para la aleaeiB.
velocidades] AH
¢ [K/s] [J/mol]

0,083 167,1
0,167 118,8
0,333 79,4
0,500 2219
0,667 182,2
AH 153,9

Los resultados del modelo(ecuari2.23 se muestran a continu@ci, realizando el mismo procedi-
miento que se Wspara la aleabin A, para cada velocidad de calentamiept(para el @lculo de%, ver
anexoA.2).
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,083[K/s], para la aleacbn B:

Tabla 5.54: Alisis ener@tico para la etapa 2 a una velocideD,083[K/s].
TIK] Ali y dy/dT | Ln(dy/dT) T

695,06 32,4 | 0,19 0,0101| -4,595 | 0,001439
707,13| 56,22 | 0,34 | 0,0118| -4,440 | 0,001414
722,23| 94,55 | 0,57 | 0,0152| -4,186 | 0,001385
731,3 | 120,23| 0,72 | 0,0169| -4,080 | 0,001367
734,3 | 128,33| 0,77 | 0,0162| -4,123 | 0,001362
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| | | |
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(1/T)

Figura 5.23: Curva para la evaluanienergtica del proceso de disoliéci (etapa 2) de la aledxi B, con
$=0,083[K/s].

Tabla 5.55: Enefig de activadin para la etapa 2 de la aleéciB y coeficiente de correlami r2, con
$=0,083[K/s].

r? 0,974
E/R 6749,2
E[kJ/mol] | 56,11
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Analisis energgtico del proceso de disoluéin con$=0,167[K/s], para la aleacbn B:

Tabla 5.56: Alisis energtico para la etapa 2 a una velocidgeD,167[K/s].
TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) Ut

692,49| 25,16 | 0,21 | 0,0083 -4,79 0,00144
701,54 | 37,43| 0,32 | 0,0114 -4,47 0,00142
716,65| 63,91| 0,54 | 0,0148 -4,21 0,00139
722,68| 76,07 | 0,64 | 0,017 -4,07 0,00138
731,3 | 94,52 | 0,80 | 0,018 -4,01 0,00136
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Figura 5.24: Curva para la evaluanienergtica del proceso de disoliéci (etapa 2) de la aledxi B, con
$=0,167[K/s].

Tabla 5.57: Enefig de activadin para la etapa 2 de la aleéiciB y coeficiente de correlami r2, con
$=0,167[K/s].

r? 0,9637
E/R 10076,2
E[kJ/mol] | 83,77
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,333[K/s], para la aleacbn B:

Tabla 5.58: Alisis energtico para la etapa 2 a una velocideD,333[K/s].

TIK] Ai y dy/dT | Ln(dy/dT) T
704,57] 15,91] 0,20 | 0,0111| -4,50 | 0,00142
713,6 | 26,33| 0,33 | 0,0145| -4,23 | 0,00140
725,72| 42,56| 0,54 | 0,0169| -4,08 | 0,00138
728,74| 46,6 | 0,59 | 0,0168| -4,09 | 0,00137
731,75| 50,54 | 0,64 | 0,0165| -4,10 | 0,00137
4,00 -
4104 . i
= -420 -
'c +
=
g 4,30 -
S 440 -
~4,50 - *
_4,60 ; . ; ;
0,00136 0,00138 0,00140 0,00142 0,00144
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Figura 5.25: Curva para la evaluanienergtica del proceso de disoliéci (etapa 2) de la aledxi B, con
$=0,333[KI/s].

Tabla 5.59: Enefig de activadin para la etapa 2 de la aleéciB y coeficiente de correlami r2, con
$=0,333[KI/s].

r2 0,884
ER | 7592,7
E[KJ/mol] | 63,08
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Analisis energgtico del proceso de disoluéin con$=0,5[K/s], para la aleacon B:

Tabla 5.60: Alisis energtico para la etapa 2 a una velocideD,5[K/s].

TIK] Ali y dy/dT | Ln(dy/dT) uT
658,33| 72,57 | 0,33 | 0,0089| -4,721704 | 0,001519
671,42 | 100,63| 0,45 | 0,0097 | -4,63562939| 0,00148938
687,75| 136,43| 0,61 | 0,0099| -4,61522052| 0,00145402
694,31 | 150,75| 0,68 | 0,0098 | -4,62537289| 0,00144028
700,87 | 164,86| 0,74 | 0,0097 | -4,63562939| 0,0014268
46 -
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T i L L
= 464
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Figura 5.26: Curva para la evaluanienergtica del proceso de disoliéci (etapa 2) de la aledxi B, con
$=0,5[K/s].

Tabla 5.61: Enefig de activadin para la etapa 2 de la ale@ciB y coeficiente de correlami r2, con
¢=0,5[K/s].

r? 0,618
E/R 890,95
E[KJ/mol] | 7,41
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Analisis energetico del proceso de disoluéin con¢=0,667[K/s], para la aleacbn B:

Tabla 5.62: Ailisis energtico para la etapa 2 a una velocidied,667[K/s].
TIK] Ai y | dy/dT | Ln(dy/dT) UT

672,96| 38,86 | 0,21 | 0,0072| -4,93367425| 0,00148597

691,01| 66,73 | 0,37 | 0,0085| -4,76768912| 0,00144716

710,68| 97,53 | 0,54 | 0,0086 | -4,75599308| 0,0014071

723,77| 115,69| 0,64 | 0,0076 | -4,87960703| 0,00138165

730,24 | 123,49| 0,68 | 0,0066 | -5,02068563| 0,00136941

et 5

475 1 : i

4.8

—4|85 T /
+*
4.9

+*

Ln(dy/dT)

495 -
_5 -

_5,05 T T 1
000135 0,0014 000145 0,0015

(1/T)

Figura 5.27: Curva para la evaluanienergtica del proceso de disoliéxi (etapa 2) de la aledxi B, con
$=0,667[K/s].

Tabla 5.63: Enerig de activadn para la etapa 2 de la aleéwiB y coeficiente de correldm r2, con
¢=0,667[K/s].

r2 0,05
E/R 548,54
E[KJ/mol] | 4,561

Se observa que los resultados para las velocidadeS[K/s] y 9=0,667[K/s], presentaron un gran error
(coeficiente de correlatn r? bajo), por lo que no fueron tomados como parte délisis energtico para la
etapa 2 de la aleami B. Luego resumiendo los resultados de la €iaallg activadn para cada una de las
velocidades que presentaron un coeficiente de corpelacieptablé se obtiene un promedio d® para la
etapa 2 de la aleamn en estudio (alea@n B).

4se tond como valor aceptable cuand®>0,8.
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Tabla 5.64E, para la etapa 2 de la aleaniB.

Al igual que en el caso de la aleéniA, la energa de activa@n del proceso de disolum o etapa 2 de
la aleacbn B, resulto menor que para la etapa 1 o réatde formadn de la misma alea@n. En la tabla
5.65se muestran los resultadosBgpara las 2 etapas de la algatB.

¢ [K/S] | Ealkd/mol] | r2
0,083 56,1 0,97
0,167 83,8 0,96
0,333 63,1 0,88
0,5 - -
0,667 - -

promedio 67,7 0,94

Tabla 5.65E, para las etapas 1 y 2 de la al€acB.

Etapa 1

Etapa 2

Ea[KJ/mol]

98,9

67,7

Siguiendo el mismo dlisis que en el caso aleaai A, luego de la evaluan ener@tica de la etapa de
disolucbn se determid si esta reacdin estaba representada por un proceso de difusnidimensional o
por una difusbn tridimensional de los precipitados (ecuaciodgkly 2.25. El arélisis fue realizado solo

para¢=0,083[K/s]. Los resultados se muestran a contiraraci

Tabla 5.66: Resultados dig

y) y Fx(y), para la etapa 2 de la aleaniB.

TIK]

Al

y

Fi(y)

Fa(y)

0

686,82
695,06
707,13
722,23
731,3
734,3

18,53
32,4
56,22
94,55
120,23
128,33

0,11
0,19
0,34
0,57
0,72

0,77

0,0015
0,0048
0,0163
0,0589
0,1193
0,1486

0,075
0,134
0,239
0,427
0,571
0,622

0,045
0,052
0,064
0,081
0,093
0,098
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Figura 5.28: Gafico de las funciones; (y) y F»(y) en funcbn deé.

Tabla 5.67: Coeficiente de correlanideFi(y) y Fx(y), para la etapa 2 de la aleaniB.

Ley | r?
Fi(y) | 0,91
Fa(y) | 0,99

Luego de realizar una regrésilineal a las dos curvas obtenidas en la figug8 se obtiene el valor de
r? respectivo a cada ley. De acuerdo a los resultados se @sumila reacéin de disoludn o etapa 2 de
la aleacbn B, presenta una difusn de los precipitados en forma tridimensional, dado que |&46y) (ley
cinética de difusin tridimensional) presenta una mayor linealidad con respegt@ate resultado coincide
con lo obtenido para la reaéei de disoludn de la aleaéin A.
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5.4 Resultados de Microdureza, aleacin A

Las mediciones de microdureza para la al@adh se realizaron para 2 condiciones diferentes; solo
templado y un templado con posterior envejecimiento a distintas temperaturas.

Para realizar el templado, las probetas fueron calentadas a 1073 [K] por un tiempo de dos hora y luego
fueron templadas en agua, con tal de evitar la difugilograr una soluéin lida saturada de soluto.

Las temperaturas de envejecimiento fueron determinadas a partir de las curvastat@iniver figura
5.29, con tal de analizar la microdureza presentada por la matriz ante los distintos procesos dé@formaci
y disolucbn de precipitados. Finalmente, se realizaron procesos de envejecimiento para 4 temperaturas
diferentes de 523, 623, 673 y 723 [K], para las cuales se fijaron tiempos de envejecimiento de 15, 30, 60,
90, 120 y 240 minutos,

Las curvas de microdureza HV versus tiempo de envejecimiento para labaldgabtenidas para los
distintos tratamiento€tmicos, son presentadas en la fighi30 Cabe destacar que el tiempo t=0 minutos
corresponde a las medidas de microdureza para la condiei solo templado de las muestras.

Las tablas de dureza para cada envejecimiento, incluyendo la domdie®lo templado, son incluidas
en el AnexoB.1

En las curvas de microdureza se puede apreciar que existe endurecimiento por pi@tipasagila
aleacon A ya que en todas las curvas existe un incremento de la dureza ebrfaletitiempo de envejeci-
miento. Se observa que para los tratamientos a 673 y 723[K] se alcanzan peaks de dureza, el cual determina
el maximo de dureza del material y a partir del cu@gta comienza a disminuir conforme avanza el tiempo
de envejecimiento, hecho que pdasociarse a la disolusi del precipitado reén formado. Estos peaks
identificaian que el precipitado comienza a crecer, generando un incremento de la dureza de la matriz hasta
alcanzar un raximo, donde el precipitado esi@mformado por completo, y lueggste comenza a disol-
verse generando una dismindicide la dureza de la matriz. Para los envejecimientos a 523 y 623 [K] no
se alcanza un peak dentro del rango de tiempos estudiados, y para enconté&@imo oe dureza para
estas curvas hatarque realizar envejecimientos a tiempos mayores a 240 minutos, caso que no es estudiado
debido a las limitaciones del alisis con respecto al tiempo de ejed@rcie los tratamientos.

De acuerdo a las curvas HV versus tiempo de envejecimiento, se observa gagin@andureza se
obtuvo para un tratamiento de envejecimiento a 723 [K] durante un tiempo de 30 minutos, llegando a ser un
valor de 341 HV.

5Los tiempos de envejecimiento fueron fijados arbitrariamente, sin embargo, estos pueden aumentarse o disminuirse en caso de
gue no se alcancen los peaks de dureza en los tiempos pre-establecidos.
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Figura 5.29: Curvas DSC y temperaturas de envejecimientos para lgaléaci
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Figura 5.30: Curvas de microdureza HV de la aléad, para los distintos tratamientos de envejecimientos.

Para el envejecimiento a 673 [K] se logra una dureaaima de 228,4 HV para un tiempo de enveje-
cimiento de 120 minutos. A partir de este tiempo se produce la disolagl precipitado, denotado por la
disminucbn de la dureza.

El aumento de la dureza entre el tratamiento a 673 y 723 [K]ipaBociarse a que a la temperatura
de 723 [K] el precipitado est formado por completo, mientras que a 673 [K] el precipitado estaria en
la etapa de crecimiento, de acuerdo a las curvas DSC que se muestran en |&.88§uPor otra parte
al comparar ambas curvas de dureza(para el envejecimiento a 673 y 723 [K]), puede apreciarse que para
un envejecimiento a mayores temperaturas, é&ima dureza se logra a tiempos menores, sifuraque
concuerda con la tefar.

5.5 Resultados de Microdureza, aleacin B

De manera axoga al caso de la aleéci A, las mediciones de microdureza para la atead se
realizaron para la condimn de solo templado y templado con un posterior envejecimiento a distintas tem-

peraturas.

El templado para las muestras de la alea® se realid en las mismas condiciones que para la afeaci
A (1073 [K] por 2 horas con un posterior templado en agua).

Las temperaturas de envejecimiento determinadas fueron las siguientes: 483, 583 y 773 [K] (figura
5.31).Los tiempos de envejecimiento para cada temperatura fueron de 15, 30, 60, 90, 120 y 240 minutos.
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Figura 5.31: Curvas DSC y temperaturas de envejecimientos para lsbal&aci

Las curvas de microdureza para la aléadB en funcdn del tiempo de envejecimiento, que resultaron
para las distintas temperaturas de envejecimiento, se muestran en |&f&ffra

6Las tablas de las medidas de microdureza se muestran en elB@exo
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Figura 5.32: Curvas de microdureza HV de la aléad, para los distintos tratamientos de envejecimientos.

Sedin el giafico HV versus t para la aled@cei B, existe endurecimiento por precipi@eipara el material
ya que se observa un incremento de la dureza endomel tiempo de envejecimiento, para todos los
tratamientos, alcadndose peaks que denotan uaximo de dureza para cada una de las 3 temperaturas de
envejecimiento, lo que estarasociado al crecimiento del precipitado y luego a la disetudel mismo.

La maxima dureza para la ale@ciB, se obtuvo para un tratamiento de envejecimiento a 583 [K] durante
un tiempo de 120 minutos, resultando un valor de 145,2 HV. Este valor es menor gadmlanpresentado
por la aleadn A (341 HV para un envejecimiento a 723[K] durante 30 minutos).

Para el envejecimiento a 483 [K] se obtuvo uaximo de dureza con un tiempo igual que para el
tratamientoérmico a 583 [K], es decir durante 120 minutos, pero con un valor menor de microdureza (139
HV). Lo anterior se puede explicar observando las curvas DSC(figBth se destaca que a una temperatura
de 483 [K] el precipitado esti@ comenzando a crecer $eglas curvas DSC, mientras que a 583 [K] el
precipitado estda en plena etapa de crecimiento y casi llegando al fin de la feadei formadn, lo que
denotara la menor dureza presentada en el caso del precipitado comenzando a crecer (envejecimiento a 483
[K]), que la resultante en el caso del precipitado formado casi por completo (envejecimiento a 583 [K]).

Por otra parte se destaca que al aumentar las temperaturas de envejecimieréwinasrde dureza se
alcanzan a tiempos mas cortos, al igual que para la aledci
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5.6 Resultados Nuevo aalisis DSC post microdureza, para la aleaén A

De los resultados obtenidos en las curvas HV en fumdel tiempo de envejecimiento para la aléaci
A (figura5.30, se desprenden dos curvas que presentanaxmmo de dureza (peaks), para los tratamientos
a673y 723 [K], lo que identificaba el crecimiento del precipitado asociado a un incremento de la dureza de
la matriz, y luego la disoluén del mismo denotando la posterior dismirfuctdle dureza, como se explico
anteriormente. Para confirmar la explidgatideéste fedmeno es que se realizaron nuevoalisis DSC a
las muestras que en el&@isis de microdureza, identificaron los peaks en las curvas HV. Para facilitar la
comprendgdn de lo anterior, se muestran las figusad3y 5.34
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Figura 5.33: Curva de microdureza HV de la aléach para el tratamiento a 673 [K], e identificanide
las muestras para el nuevaadisis DSC.
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Figura 5.34: Curva de microdureza HV de la aléach para el tratamiento a 723 [K], e identificanide
las muestras para el nuevaadisis DSC.

71



De acuerdo a la figura.33 se observa que el peak de dureza para el tratamiento a 673 [K] aproximada-
mente comienza en el tratamiento durante 60 minutos, alcanzax@nm en los 120 minutos y termina
en los 240 minutos. De acse desprende que las muestras a estudiar con un nughgisaDSC son las
muestras que se les redliel envejecimiento a 673 [K], durante 60, 120 y 240 minutos.

Analogamente para el tratamiento a 723 [K], las muestras a estudiar corresponden a las que se les
realizd el tratamiento de envejecimiento a 723 [K], durante 15, 30 y 60 mifutos

Las curvas DSC que resultaron para cada caso se muestran a coatinbacielocidad de calentamien-
to lineal fue arbitrariamente elegida ppr0,167 [K/s], igual para cada uno de losadisis DSC.

Envejecimiento a 673 [K]

durante B0 minutos

durante 120 minutos

A Cp [JimolK]

durante 240 minutos

A I

1 |
200 300 400 500 B00 700 800 900 1000

Temperatura [K]

Figura 5.35: Curvas DSC para las muestras envejecidas a 673 [K] durante 60, 120 y 240 minutos, para la
aleacon A.

"Para el caso del envejecimiento a 723 [K] se observa que el peak de dureza finaliza en el caso 120 minutos, aproximadamente.
Se realip el ardlisis DSC para las muestras que se expusieron al tratamiento a 723 [K] durante los 90 y 120 minutos, pero las
curvas resultaron e¥neas, por lo que no sBr expuestas en los resultados respectivos
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Figura 5.36: Curvas DSC para las muestras envejecidas a 723 [K] durante 15, 30 y 60 minutos, para la
aleacon A.

De las curvas DSC para los dos envejecimientos estudiados para l@maldase observa que en cada
curva existe una readuoi exoérmica o de formaén, seguido de una reada endoérmica asociada a una
disolucbn del precipitado.

A primera vista si se analiza el caso del envejecimiento a 673 [K], se observa que el pé&akniemt
gue identifica una formagn de precipitado es notorio a los 60 minutos de envejecimiento, casi desaparece a
los 120 minutos, y aparece un peak muy poco notorio para los 240 minutos. Para el caso del envejecimiento
a 723 [K] este efecto es menos notorio para los tiempos de 15, 30 y 60 minutos, perd seialaeanza a
identificar que el peak exetmico aparece en la primera curva (15 minutos), se hace menos notorio para los
30 minutos y tenda que ser mas notorio en la curva correspondiente a los 60 minutos.

De las curvas calorigtricas, se calcularon las ent@p de reacon para cada etapa y cada curva, resul-
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tados que son mostrados en las tabl&8y 5.69

Tabla 5.68: Entalias de reacéin obtenidas de las curvas DSC correspondientes al envejecimiento a 673

[K], durante 60, 120 y 240 minutos, para la aléach.

Tratamiento Ermico | AH formacbn | AH disolucibn | AH total | Dureza
[J/mol] [J/mol] [J/mol] HV
673 [K] por 60 minutos 322,3 1380,4 1058,1 | 168,4
673 [K] por 120 minutos 125,2 1134,5 1009,3 | 228,4
673 [K] por 240 minutos 269,4 360,7 91,4 134

Tabla 5.69: Entalias de reacéin obtenidas de las curvas DSC correspondientes al envejecimiento a 723

[K], durante 15, 30 y 60 minutos, para la aléatiA.

Tratamiento €rmico | AH formacbn | AH disolucbn | AH total | Dureza
[J/mol] [3/mol] [3/mol] HV
723 [K] por 15 minutos 643,8 1178,0 534,3 154
723 [K] por 30 minutos 458,1 822,2 364,1 341
723 [K] por 60 minutos 104,9 635,6 530,7 314

La entalpa de formadin para el envejecimiento a 673 [K], concuerda con lo expuesto anteriormente; el
valor deAH para 60 minutos de envejecimiento es de 322,3 [J/mol](el peak es notorio), disminuye a 125,2
[J/mol] para los 120 minutos(el peak casi desaparece) y aumenta a 269,4 [J/mol] para los 240 minutos de
envejecimiento(el peak vuelve a aparecer).

Lo explicado en el parrafo anterior esta asociado a lo que se dedujo de las curvas HV versus tiempo;
para el envejecimiento a 673 [K] y durante los 60 minutos de tratamiento, el precipitado esta en la etapa de
crecimiento identificado por el valor dH=322,3 [J/mol] y la dureza del material que reéitjual a 168,4
HV; luego a los 120 minutos de envejecimiento el precipitado esta formado casi por complémefien
que esta identificado por el bajo valor de la eritlge formadn (125,2 [J/mol]) y ademas porque en
éste instante la dureza del material alcanza aimo (228,4 HV); porlltimo para los 240 minutos de
tratamiento de envejecimiento el precipitado se tabisuelto y comenzar a formarse nuevamente (se
asume que a partir de este instante comienza un nuevo proceso de dodailo el aumento de la enti@p
de formacbn a 269,4 [J/mol] y a la disminu@n del valor de la dureza del material, que resulto igual a 134
HV.

Para el envejecimiento a 723 [K], el comportamiento de las datafte formadn no es el mismo que
para el caso anterior. El valor dél de la reacdin de formadin para el tratamiento a 723 [K] durante 15, 30
y 60 minutos disminuye a medida que aumenta el tiempo del tratamé&meod (tableb.69. Esto implica
realizar un aalisis DSC a muestras que posean un mayor tiempo de envejecimiento a 723gkdisan
que fue realizado pero las curvas resultaroorezas como se explico en uarpafo anterior. La entalp de
reaccon de disoludn se comporta de la misma forma en fuimcdel tiempo de envejecimiento, es decir,
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disminuye a medida que el tiempo de envejecimiento aumenta.

Si el aralisis (para el envejecimiento a 723 [K]) se enfoca en los resultados obtenidos en lamgntalp
de reacdn Total( que corresponde a la diferencia entre la eratalp disoludn y la entalfa de formadn
respectiva), se observa que el valotdepara los 15 minutos de tratamiento eg\= 534,3 [J/mol], luego
para el tiempo de 30 minutdsH disminuye a 364,1 [J/mol] alcanzando umnimo, y poraltimo para el
tiempo de 60 minutos vuelve a aumentar, resultando un valor de 530,7 [J/mol].

5.7 Resultados Nuevo aalisis DSC post microdureza, para la aleaén B

De las curvas HV versus tiempo de envejecimiento para la éled®i(figura5.32 y realizando un
analisis ardlogo al caso de la ale&@ri A, las muestras que fueron analizadas mediante DSC fueron las
envejecidas a 583 [K] durante 30, 120 y 240 minutos, y las muestras envejecidas a 773 [K] durante 15, 60
y 120 minutos. Las curvas DSC para el envejecimiento a 773 [K], resultaromess, por lo que no sar
mostradas en los resultados. Egtiimo tambén se puede deber a que a una temperatura igual a 773 [K],
la aleacdbn B se encuentra en el estado final de la etapa 2 o de digoldel precipitado, sém las curvas
DSC expuestas e la figusa3l
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Figura 5.37: Curva de microdureza HV de la aléacdB para el tratamiento a 583 [K], e identificacide
las muestras para el nuevoadisis DSC.

Las curvas DSC que resultaron debéisis a las muestras anteriormente identificadas para la @feaci
B, se muestran en la figuta38 Al igual que para la alea@n A, la velocidad de calentamiento lineal fue
arbitrariamente elegida pg=0,167 [K/s], para cada afisis DSC realizado.

75
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Figura 5.38: Curvas DSC para las muestras envejecidas a 583 [K] durante 30, 120 y 240 minutos, para la
aleacon B.

La figura5.38 muestra un peak ex@tmico asociado a una formaaide un precipitado, seguido de un
peak enddirmico que determina la disoldei del mismo; esto ocurre para las 3 curvas. Ademas se observa
gue el peak exérmico es notorio a los 30 minutos de envejecimiento, desaparece casi por completo a los
120 minutos, para volver a mostrarse a los 240 minutos.

Se calcularon las entdhls de reacoin para cada proceso (formaniy disolucén) y cada curva. Los
resultados son mostrados en la tahiz0
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Tabla 5.70: Entalias de reacéin obtenidas de las curvas DSC correspondientes al envejecimiento a 583
[K], durante 30, 120 y 240 minutos, para la aléacB.

Tratamiento E€rmico | AH formacbn | AH disolucibn | AH total | Dureza
[J/mol] [J/mol] [J/mol] HV
583 [K] por 30 minutos 131,2 142,6 11,4 137,4
583 [K] por 120 minutos 11,6 663,9 652,3 145,2
583 [K] por 240 minutos 202,8 363,6 160,8 136,3

Los valores de las entdls de formadin para los tres envejecimientos a 583 [K], exponen que para el
tratamiento de envejecimiento durante 30 minutos, el precipitado esta en su etapa de crecimiento, identifica-
do por el valor d&H=131,2 [J/mol] y que la dureza del material en tal estado es de 137,4 HV; posteriormen-
te al aumentar el tiempo de envejecimiento a 120 minutos, |la ét@épformadn disminuye de manera
abrupta alcanzando un pedevalor de 11,6 [J/mol], valor que se asocia al hecho de géstersituadn el
precipitado estaa formado casi por completo, lo que se confirma poratimo de dureza alcanzado (145,2
HV; maximo que es mostrado en la figusa87); por ultimo al llegar a 240 minutos de envejecimiento del
material, el precipitado se hahrdisuelto y estdéa comenzando un nuevo proceso de forimaciel mismo,
dado el aumento de la enta@pde formadn a 202,8 [J/mol] y la disminuoh de la dureza del material a
136,3 HV.
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Capitulo 6

Conclusiones

En el presente trabajo se redélizn estudio de la precipitam de las aleaciones Cu-10,1 %p.Ni-5,5 %p.Sn
y Cu-8,8 %p.Ni-3,1 %p.Sn. Se emplearon lostotos de Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC) y mi-
crodureza Vickers.

De acuerdo con los resultados obtenidos se formulan las siguientes conclusiones:

e Los termogramas obtenidos para la aléadh(Cu-10,1 %p.Ni-5,5 %p.Sn) mediante ebdisis DSC,
denotan la presencia de tres reacciones, las que se observan para todas las velocidades de calentamien-
to lineal utilizadas. Estos eventos corresponden a dos efect@&micas y uno endétrmico, donde
las dos primeras reacciones de forndadile precipitados son seguidas por la etapa de disoluci

e Las curvas que se obtuvieron debiisis DSC para la aleam B(Cu-8,8 %p.Ni-3,1 %p.Sn), muestran
dos reacciones visibles para todas las velocidades de calentamiento lineal utilizadas en este caso,
curvas que corresponden a un efecto ewutco o de formaéin de precipitados, seguido de un efecto
endoérmico o de disoluéin de precipitados.

¢ De los termogramas obtenidos, se obéeqve las reacciones (formaaiy disolucon de precipitados)
para el caso de la aleéci B aparecieron a temperaturas menores que para lat@aleadia disolucon
de los precipitados para la aleaiiA finaliza a temperaturas cercanas a los 830 [K] mientras que para
la aleacdn B las reacciones de disoloaiterminan a temperaturas cercanas a los 770 [K].

¢ El desplazamiento de los peaks de las reacciones de famhacia temperaturas mayores, al au-
mentar la velocidad de calentamiento lineal, indica que los procesos de fomsaci gobernados
por factores ciaticos.

e Laevaluaddn energ@tica para cada proceso de forntaciue realizada mediante ebtodo de Kissinger
Modificado. Para los procesos de diso@ucse planté el método que permite calcular las enieigde
activacbn para reacciones disolutivas. Debido a que no se poseétatlode corroboragn del mo-
delo planteado para la evaluasienergtica de reacciones de disolonj se asume que los resultados
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son correctos. Las enéag de activaéin para las reacciones de disofutide precipitados resultaron
menores que para los procesos de fordmaoen ambas aleaciones en estudio.

Los resultados de la constante pre-exponeiigiabtenidos mediante Kissinger modificado, presentan
una concordancia con los obtenidos mediante el modelo MJA parald@iarirético, estableciendo
una coherencia en los alisis realizados mediante ambogtados.

De los valores del pametro n obtenidos mediante el modelo de MJA para la dr#gise asume que
las reacciones de formdaxi (etapas 1y 2) esfan asociadas a un proceso inicial de descomposici
espinodal, seguida de un proceso de crecimiento de precipitados a particldesnpre-formados,
por lo que la etapa 2 depende del precipitado formado en la etapa 1. Para lara®ael resul-
tado del paametro n obtenido para la etapa de formacfetapal), permite asumir que la reacci
de formacbn estaia asociada a una precipitanidominada por la descompogigiespinodal. Cabe
destacar que con un alisis de microscopia TEM se pddn confirmar los resultados anteriormente
mencionados.

Para ambas aleaciones en estudio, se detérgque las etapas de disolani de precipitados est
dominadas por una difu@n en tres dimensiones, ya que la leyétioa de difughn tridimensional
presenta mayor linealidad con respecto abpaatro6.

Los resultados de las mediciones de microdureza Vickers muestran que ambas aleaciones presentan
un endurecimiento por precipitéci, registrando mejoras en las propiedadesamieas para todos los
procesos de envejecimiento realizados.

Para la aleadin A se obtuvo una durezadxima de 341 HV, con un incremento de 206 HV con
respecto a la dureza del temple. Estaximo es alcanzado en el envejecimiento a 723 [K] por un
tiempo de 30 minutos, lo cual deleeiestar asociado a la presencia del precipitado que sé foom
nucleacbn y crecimiento en la etapa 2, a partir de la descompmsispinodal en la etapa 1.

Para la alea6in B se obtuvo una durezaaxima de 145,2 HV, con un aumento de solo 17,3 HV con
respecto a la dureza del templeaximo que es alcanzado en el envejecimiento a 583 [K] durante
un tiempo de 120 minutos. Lo anterior defaeestar asociado a la presencia de la descompasici
espinodal que se hdhrformado en la etapa 1.

Era de esperar que el aumento de Sn mejore las propiedadasiozscde las aleaciones Cu-9 %Ni-
Sn, de acuerdo con los resultados entregados poaksierde microdureza Vickers, ya que la aléaci
gue preseldt un mayor porcentaje de Sn en su comp@ésicfue la que mostrmejores resultados de
dureza. Para hacer mas fiable el resultado anterior,adisendebeia extenderse a aleaciones con
porcentajes de Sn distintos a los analizados en este trabajo.

Finalmente se estuala cabalidad el proceso de precipitatpara las aleaciones Cu-9 %p.Ni-6 %p.Sn
y Cu-9%p.Ni-3%p.Sn, analizando en cada etapa el crecimiento de precipitados para las aleaciones
en estudio mediante el analisis de Calorimetria Diferencial de Barrido.
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e Mediante microdureza vickers, se registraron mejoras en la dureza de la matriz del material en estudio
para todos los tratamientos de envejecimiento.
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Anexo A

Calculo de% para el analisis del proceso de disoluéin.

A.1 Aleacion A

Disolucion 0,083 [Kis], aleacion A
020 4
0 A0 A dydT=0/0124
070 A
0g0
dydT=00125
050
=2

0xf 4 dydT =00108
030

dwdT=0,0087
020
010 dwdT=00066
D,DD T T T T T T T T 1

730 740 780 760 770 780 790 800 810 820
TIK]
Figura A.1: Gafico de "y” en funcibn de T para el&culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la

etapa de disoludn, con$=0,083 [K/s], para la aleadn A.



Disolucion 0,167 [Kis], aleacion A
080

050
070
0FD
050
040
030
020
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dydT=00118

dydT =00117
dydT =00107

dy/dT=00102

dydT=0009

Figura A.2: Gafico de ™y” en funcion de T para el &culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disoludn, con¢=0,167 [K/s], para la aleain A.

Disolucion 0,333 [KIs], aleacion A
090 -
0,80 |
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Figura A.3: Gafico de ™y” en funcibn de T para el&culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la

etapa de disolubn, con¢=0,333 [K/s], para la aleath A.



080 -
070 |
060 A
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> 040
030 A
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Disolucién 0,5 [Kis], aleacion A

dydT=00123
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Figura A.4: Gafico de ™y”

en funcibn de T para el@culo de dy/dT, dentro del alisis energtico de la

etapa de disoludn, con¢g=0,5 [K/s], para la aleadh A.
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Figura A.5: Gafico de ™y

en funcibn de T para el@culo de dy/dT, dentro del alisis energ@tico de la

etapa de disolubn, con¢=0,667 [K/s], para la aleath A.



A.2 Aleacion B

Disolucion 0,083 [Kis], aleacion B
050

0/0
070 A
0F0

dy/dt=00162

dy/dt=0.0163
040
040 | dydt =0.0152
030
020 dydt=00118

010 - dyidt=0.0101

000 T T T T T ]
680 590 700 710 720 730 740

TIK]

Figura A.6: Gafico de ™y” en funcion de T para el&culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disolubn, con¢=0,083 [K/s], para la aleath B.

Disolucion 0,167 [Kis], aleacion B
080
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Figura A.7: Gafico de ™y” en funcion de T para el &culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disoludn, con¢=0,167 [K/s], para la alea@n B.



Disolucion 0,333 [Kis], aleacion B
070 q
0FD 4 dydT=00165
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Figura A.8: Gafico de ™y” en funcion de T para el &culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disoludn, con¢=0,333 [K/s], para la aleainh B.

Disolucién 0,5 [Kis], aleacion B
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Figura A.9: Gafico de "y” en funcibn de T para el&culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disolubn, con¢=0,5 [K/s], para la aleabn B.



Disolucion 0,667 [Kis], aleacion B
050 q
070
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Figura A.10: Gafico de ™y™ en funcion de T para el@culo de dy/dT, dentro del afisis energtico de la
etapa de disoludn, con¢=0,667 [K/s], para la aleainh B.
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Anexo B

Tablas de mediciones de microdureza Vickers

(Algunas medidas resultaron fuera del rango, por lo que se omitieronalaiau)

B.1 Aleacion A

Tabla B.1: Microdureza probetas templadas a 1073 K, sin tratamiento de envejecimiento, parada aleaci
A.

Medida| 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 promedio
HV 135 139 133 131 141 141 124 - - 134,86

Tabla B.2: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 523 [K], para fanaleaci
A

Tiempo [HV]
[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 145 141 153 141 137 153 148 139 148 147 145,2
30 154 142 151 150 148 149 143 154 151 145 148,7

60 146 145 158 148 146 158 - - - -l  150,2
90 148 151 151 149 156 150 - - - -l 150,8
120 149 154 156 152 152 152 146 @ - - 1 1516
240 157 157 154 149 154 158 153 155 149 | 1540
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Tabla B.3: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 623 [K], para fanaleaci
A.

Tiempo [HV]
[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 151 151 138 143 155 149 138 158 153 159 149,5
30 147 158 155 159 149 151 161 150 157 157 1544

60 157 165 159 - 151 168 157 155 158 159 158,8
90 164 166 169 158 164 169 158 172 - 165,0
120 173 166 179 160 176 172 175 177 171 - 1721
240 183 184 174 190 - - 189 197 162 183 1828

Tabla B.4: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 673 [K], para fanaleaci
A.

Tiempo [HV]

[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 - 145 154 - 141 - 139 141 131 -| 1418
30 154 149 157 155 157 159 162 - - 4 156,1
60 162 - 162 175 - 164 171 179 162 172 1684
90 208 - 1855 186 239 228 - 211 231 260 218,6
120 | 225 277 - 269 206 208 211 203 - 4 2284
240 | 145 - - 134 135 126 - - - 130 134,0

Tabla B.5: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 723 [K], para fanaleaci
A.

Tiempo [HV]

[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 154 - 156 161 151 149 153 - - -l 154,0
30 355 341 315 354 342 - - - - - 3414
60 302 320 305 327 300 334 331 310 299 + 314,2
90 283 252 227 250 264 230 224 233 237 |- 2444

120 | 219 215 - 232 - - 220 - - 238 2248
240 205 197 194 196 190 191 203 210 198,3

B.2 Aleacion B

Tabla B.6: Microdureza probetas templadas a 1073 K, sin tratamiento de envejecimiento, paraida Bleaci
Medida| 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 promedio
HV 126 132 124 124 128 131 135 123 - | 1279
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Tabla B.7: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 483 [K], para fanaleaci
B.

Tabla B.8: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 583 [K], para fanaleaci
B.

Tabla B.9: Microdureza probetas templadas a 1073 K y con un envejecimiento a 773 [K], para fanaleaci
B.

Tiempo [HV]

[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 134 135 139 143 135 135 122 126 136 133 133,8
30 135 135 139 135 140 138 133 143 133 135 136,6
60 - - 136 - 140 - 13 - 138 - 137,3
90 140 133 133 152 141 142 147 135 131 1836 139,0
120 | 138 - 145 139 134 - 143 143 140 130 139,0
240 | 129 132 129 125 127 134 132 132 139 183 131,2

Tiempo [HV]

[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 131 129 134 130 135 133 136 131 136 129 1324
30 137 138 148 164 128 135 126 134 129 135 1374
60 141 134 144 137 149 145 139 135 135 144 140,3
90 143 - 144 145 - 145 145 140 - 143 1436
120 | 144 140 143 149 145 148 146 154 143 140 1452
240 | 130 135 138 144 129 136 133 137 145 136 136,3

Tiempo [HV]

[min] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10| promedio
15 128 133 126 134 128 130 129 123 134 1p7 129,2
30 125 130 134 131 127 124 140 135 125 181 130,2
60 137 152 147 144 132 135 141 141 141 138 140,8
90 143 127 147 137 139 133 134 131 130 137 135,8
120 | 117 126 120 126 127 132 145 135 129 135 129,2
240 | 123 125 124 132 136 119 126 122 127 117 1251
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