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INFLUENCIA DEL CONTENIDO DE Ti SOBRE LA RESISTENCIA
MECANICA DE ALEACIONES Cu-Ti-C OBTENIDAS POR MOLIENDA
REACTIVA Y EXTRUSION

Esta memoria forma parte de una investigacion en la cual se busca mejorar las propiedades
mecanicas del cobre. La forma de lograrlo consiste en incorporar una dispersion nanométrica de
ceramicos in-situ, mediante molienda reactiva, los cuales dificultan el movimiento de dislocaciones

y limites de grano.

El principal objetivo del proyecto, es estudiar la influencia de la composicion de aleaciones Cu-Ti-
C, (especificamente Cu - 0%v TiC, Cu - 5%v TiC, Cu - 7,5%v TiC, Cu - 10%v TiC), sobre el limite
de fluencia a temperatura ambiente y sobre la resistencia al ablandamiento por recocido.

Se determina la resistencia al ablandamiento de 5 aleaciones en base Cu, empleando microdureza
Vickers (100g), a temperatura ambiente. Una de las probetas no fue recocida y las otras si lo fueron
durante una hora a 400, 500, 600, 700, 800 y 900°C.

Se realizan ensayos de compresion a temperatura ambiente a una velocidad de 1 mm/m, para

determinar el limite de fluencia de las aleaciones.

Se determina que efectivamente el material que tiene mayor limite de fluencia y mayor resistencia
al ablandamiento es la que contiene la mayor cantidad de Ti, que a su vez valida la opcién de
formar precipitados y mejorar las propiedades mecénicas. Por otro lado se hace una estimacion del
limite elastico mediante el modelo de Besterci, que da resultados practicamente el doble del

experimental.

También se mide la conductividad eléctrica de las aleaciones, presentando los valores més bajo para
aleaciones con la mayor cantidad de Ti, Cu - 7,5%v TiC y Cu - 10%v TiC, con valores de %IACS =
47% y %IACS = 69%, respectivamente.
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1 INTRODUCCION

Hoy en dia debido a los avances en tecnologia nuclear, aeroespacial, electrodos [1], entre otro
sectores, se estan requiriendo materiales que posean alta conductividad térmica y eléctrica, en
especial sistemas de enfriamiento térmico, donde el material debe resistir fatiga térmica y/o

elevadas temperaturas [2].

El cobre entonces destaca como una buena alternativa, debido a su alta conductividad térmica y
eléctrica, ademas de su bajo costo y alta disponibilidad en comparacidén con otros materiales con
propiedades conductivas similares. El problema que presenta el cobre es que posee propiedades
mecanicas relativamente bajas a temperatura ambiente y peor adn, es una mala alternativa si la
aplicacion se realiza a altas temperaturas o bajo fatiga térmica. Es por esto que muchas veces se
discrimina el cobre y se reemplaza por otros materiales con mejores propiedades mecanicas, pero
con menor conductividad térmica y eléctrica, bajando la eficiencia de procesos y eventualmente

aumentando los costos de operacion.

Debido a lo anterior, se vuelve necesario entonces estudiar la posibilidad de mejorar las propiedades
mecéanicas del cobre. Una manera efectiva de mejorar la resistencia mecénica y la dureza del cobre,
es por medio de la precipitacién de ceramicos manomeétricos in situ (molienda reactiva), los cuales
tienen alta resistencia mecanica y son estables a alta temperatura [3]. Lo que generan estas
particulas en el cobre es: interferir en el movimiento de dislocaciones y de limite de grano dentro de

la matriz, impedir el ablandamiento del cobre por recuperacién y crecimiento de tamafio de grano.

Se han realizado estudios sobre el cobre y sus propiedades a altas temperaturas, sin embargo, existe
un interés en ver como se comportan las aleaciones en base cobre con distintos aleantes, en este
caso se trata de Cu-Ti-C, a temperatura ambiente: su resistencia mecénica y su resistencia al

ablandamiento.



1.1 OBJETIVO GENERAL
En base a lo expuesto, el presente estudio tiene por objetivo principal estudiar el efecto de la

cantidad de Ti en aleaciones Cu-Ti-C, obtenidas por molienda reactiva y extrusion, sobre sus
propiedades mecanicas.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Se consideran como objetivos especificos:

o Estudiar el efecto de la cantidad de Ti, presencia de TiC, sobre la densidad de dislocaciones
y tamafio de grano de los polvos molidos.

o Estudiar el efecto de la cantidad de TiC, densidad de dislocaciones y tamafio de grano de

muestras extruidas, sobre su limite de fluencia en compresion, a temperatura ambiente.

o Estudiar el efecto de la temperatura de recocido sobre la dureza de muestras extruidas.

e Contrastar los resultados de limite de fluencia experimentales con los predichos por el
modelo aditivo de Besterci.



2 ANTECEDENTES

A continuacidn se presentan los antecedentes consultados para el desarrollo de este proyecto.

2.1 MECANISMOS DE ENDURECIMIENTO EN METALES

La deformacion pléstica en metales cristalinos se produce principalmente por el movimiento de
dislocaciones. Cualquier mecanismo que contribuya a entorpecer este movimiento produce un

aumento del limite de fluencia, es decir, un reforzamiento del metal.

Los principales métodos de reforzamiento son los siguientes [4]:

¢ Refinamiento del tamafio de grano

e Formacion de Subestructura o Subgrano:
e Endurecimiento por Solucién sélida

e Dispersion de una Segunda fase.

e Endurecimiento por Deformacion en frio.

Para efecto de la experiencia que se realiza, se hace una descripcion detallada de los que tienen

mayor relevancia para esta investigacion, que corresponden a:

2.1.1 Endurecimiento por dispersion

Existen muchos mecanismos mediante los cuales se puede endurecer un metal [4], sin embargo la
mayoria de los materiales pierde dicho endurecimiento a altas temperaturas. Resulta entonces
importante destacar que el endurecimiento por dispersion, que es el método mas efectivo para lograr
buenas propiedades mecanicas a altas temperaturas, esto se logra mediante la dispersion homogénea
de una pequefia cantidad en porcentaje del volumen de particulas termodinamicamente estables y

muy finas en la matriz del metal a reforzar.

Para materiales endurecidos por dispersion, las particulas no tienen ninguna relacion de tipo
quimico con la matriz, por lo que si se aumenta la temperatura, la particula no se disolvera en la

matriz.



Uno de los efectos que provocan las particulas es detener el crecimiento de grano. Como las
particulas no se disuelven a altas temperaturas, el crecimiento de grano también es detenido a

temperaturas elevadas.

Otro efecto importante es el de multiplicar las dislocaciones, esto se manifiesta en que al pasar una
dislocacién por una particula, esta deja un anillo alrededor de esta, esto genera una necesidad de

esfuerzo adicional, el cual se denomina, esfuerzo de Orowan.

— —— — n —
2Vl —vdp | T 2b

Donde:

M: Factor de Taylor

G: Mddulo de corte

b: Vector de burgers

v: Coeficiente d Poisson

f,,: Fraccion en volumen del dispersoide

d,: Diametro promedio de la particula.

2.2 ALEACIONES Cu-Ti-C

El cobre por si solo corresponde a un excelente material para aplicaciones donde es necesaria alta
conductividad térmica y eléctrica, sin embargo, en algunos casos también resulta importante el que
el material también tenga alta resistencia mecanica altas temperaturas [5]. Dado que el cobre por si
solo no puede cumplir con este propésito, existe la posibilidad de agregar pequefias fracciones de

particulas ceramicas.

Al contrario del endurecimiento por disolucién sélida, el hecho de agregar particulas insolubles no

tiene efectos sobre la conductividad térmica del material.

También el agregar particulas indisolubles en la matriz tiene un efecto en la resistencia mecénica de

la aleacion a temperatura ambiente, como se mencioné anteriormente, la presencia de estas



particulas dificulta el movimiento de dislocaciones en la red, generando un aumento del limite de

fluenciay el UTS.

Por otro lado, por el hecho de agregar estas particulas, la resistencia mecéanica a altas temperaturas
depende, principalmente, de dos factores:

e Interaccion particula - dislocacion, que involucra el llamado ascenso de dislocaciones.
e Interaccion borde de grano - particula, que provoca un impedimento en el deslizamiento de

borde de grano.

Una manera de incorporar particulas ceramicas en una matriz de cobre es la molienda reactiva, la

cual se detalla a continuacion.

2.2.1 Endurecimiento por deformacion pléastica

Al aplicar un esfuerzo sobre un material metalico poli cristalino se generan dos fenémenos: el
desplazamiento y la creacion de dislocaciones. Al interactuar las dislocaciones entre si, puede
ocurrir que estas se traben mutuamente, lo que deriva en un aumento del esfuerzo que se debe
aplicar para desplazar las dislocaciones, esto se traduce finalmente en que el material es mas

resistente a la deformacién a medida que se deforma.

2.2.2 Endurecimiento por Refinamiento de grano

Para las dislocaciones, las discontinuidades resultan en impedimentos para su movimiento, es por
eso gue los bordes de grano son discontinuidades que perciben las dislocaciones, dado que pasan de
un grano a otro. Por lo tanto, si se refina el tamafio de grano, mayor es la cantidad de bordes de
grano, lo que implica mayor cantidad de discontinuidades para el movimiento de dislocaciones,

generando un material mas duro.

2.3 ALEACION MECANICA

El aleado mecénico [6] es una técnica de pulvimetalurgia que consiste en producir la aleacion de
dos o més materiales particulados mediante un proceso mecanico de molienda, en el que se

energizan los polvos y particulas involucrados por deformacion pléstica, favoreciendo la



sinterizacién posterior por la aplicacion de temperatura y presion. La molienda de los polvos se
realiza en recipientes que contienen bolas de acero en su interior, las que muelen constantemente el

material mezclado, incrementando la deformacion y energia interna de dichos polvos.

Un caso particular del aleado mecéanico es la molienda reactiva, donde la formacion de los
dispersoides cerdmicos se realiza in situ, al agregar los polvos elementales al recipiente del molino,
obteniéndose particulas cerdamicas de menos tamafio que en el caso de agregar dispersoides ya
formados a los polvos de la matriz.

En el caso de este trabajo, se realizard molienda reactiva utilizando el molino atritor, el cual se

detalla a continuacién

2.3.1 Molino Atritor

El molino atritor consiste en una cubeta, la cual esta atravesada axialmente por un eje, el cual consta
de paletas, las que hacen girar las bolas al interior, a altas revoluciones, provocando gran
deformacién plastica en polvos proximos a las bolas y al liquido de molienda, que en este caso

corresponde a Hexano.

lustracion 2-1 MOLINO ATRITOR



2.3.2 Molienda Reactiva

La molienda reactiva es un proceso utilizado para producir la dispersion de particulas en una matriz
metalica, que se lleva a cabo atricionando polvos elementales en un molino de alta energia en

presencia de un medio de aporte (O, C 6 N) para producir la precipitacion de ceramicos in situ.

Este proceso produce un refinamiento microestructural y aumenta la densidad de dislocaciones.

Con una adecuada dispersion de particulas nanométricas que anclen dislocaciones, subgranos y
granos, se puede generar una demora o eliminacion de los fenémenos de recuperacion y

recristianizacion.

2.3.3 Etapas del aleado mecéanico

Durante el aleado mecéanico, tienen lugar distintos procesos que afectan la microestructura y el
tamafio de los componentes aleados. Una sintesis de estos procesos es lo que se describe a

continuacion:

e Aplanamiento de particulas: Esto se debe a la gran cantidad de deformacion pléstica
producida en los polvos, lo que produce que las particulas se aplanen y reduzcan su tamafio
alavez.

e Soldadura: Debido a la gran cantidad de energia de las particulas, producto del aumento en
la densidad de dislocaciones al interior de los polvos, se producen fendémenos de
microsoldadura o sinterizacion en las particulas, aumentando el tamafio medio de los
dispersoides finales.

e Formacidn de particulas equiaxiales: En esta etapa las particulas continuamente fracturadas
y soldadas forman particulas equiaxiales de mayor tamafio.

e Soldadura y fractura: En esta etapa, las particulas son soldadas en orientacién aleatoria,
manteniendo el tamafio de las particulas casi invariante. Esta etapa se produce después de

un determinado tiempo de molienda y se mantiene durante el resto del proceso de aleado.



2.4 MODELO DE BERTERCI

El modelo de Besterci [7] corresponde a una forma de determinar el limite de fluencia de un
material, el cual considera distintos agentes que intervienen en el endurecimiento resultante en el
material. En otras palabras, el modelo de Besterci es una sumatoria de mecanismos de

endurecimiento.

La ecuacion del modelo es:

Rp02 :RPN+RS+RD+RLC+RP (22)

Donde:

Rpy: Endurecimiento de Peierls - Nabarro

Rg: Contribucién endurecimiento por sustitucion

Rp: Contribucién endurecimiento por dislocaciones.

R;: Contribucion endurecimiento por subgranos, de acuerdo a Langford - Cohen.

Rp: Contribucion directa de endurecimiento por particulas.

2.4.1 Endurecimiento de Peierls - Nabarro

Corresponde al esfuerzo que se debe realizar para mover una dislocacion en una red de atomos,

principalmente corresponde a vencer el roce entre la dislocacion y la red.

2G —2nw (2.3)

Roy =
PN (1_U)3XP( b

Donde:

v: Modulo de Poisson.
w: Ancho de la dislocacion o distancia entre planos.
G: Modulo de corte.

b: Vector de Burgers o distancia interatomica.



2.4.2 Endurecimiento por sustitucion
Corresponde a la contribucién al endurecimiento por presencia de particulas disueltas, que

distorsionan la red.

- (2.4)

Donde:

x;: Concentracion de 4tomos disueltos.

k;: Coeficiente de endurecimiento.

2.4.3 Endurecimiento por dislocaciones

Corresponde al endurecimiento provocado por la presencia de dislocaciones

Rp = 2aGb,[p (2.5)

Donde:

p: Densidad de dislocaciones.

a: Coeficiente de esfuerzo de dislocacion.

2.4.4 Contribucion de subgranos

El aporte al endurecimiento provocado por la alineacion de dislocaciones, a los cuales se les llama

sub bordes de grano, se puede cuantificar mediante la siguiente ecuacion.

RC = kLcd_l (26)



Donde:

k;c: Constante.

d: Dimensién promedio de los subgranos.

2.4.5 Endurecimiento por dispersion

Corresponde a la influencia en el endurecimiento provocada por particulas introducidas en la red,

los cuales distorsionan la red y dificultan la movilidad de las dislocaciones.

Rp = 165 + 85 (JT—C)O'S 2.7)

Donde:

f: Corresponde a la fraccion en volumen de las particulas presentes.

r: Radio de las particulas presentes.

2.5 DIFRACCION DE RAYOS X

La difraccion de rayos x (DRX) es uno de los principales y mas antiguos mecanismos para el
estudio detallado de la estructura de materiales cristalinos. El procedimiento consiste en irradiar
rayos X sobre la muestra en un rango angular de incidencia y recolectando la informacion de la

radiacion refractada por la muestra se logra determinar caracteristicas del material.
La ecuacién que explica este fendmeno es la llamada Ley de Bragg, que indica a que angulo la
estructura cristalina creard interferencia constructiva en la sefial recibida. Esto ocurrird cuando la

onda emitida por los &tomos de una red cristalina esté en fase, creando interferencia constructiva y

generando un peak en la sefial. La Ley de Bragg indica cuando ocurre este peak en la sefial.

nA = 2dsin(0) (2.8)

10



En donde n es un entero positivo, A es la longitud de onda es la distancia interplanar y 6 es el angulo

incidente de la radiacion.

2.5.1 Andlisis de Perfiles de DRX

Los perfiles de difraccion presentan forma de peaks ubicados en los dngulos que predice la Ley de
Bragg (por la geometria del experimento, los resultados se muestran en funcion del &ngulo 26), los
cuales varian en posicion, intensidad y ancho dependiendo de la muestra analizada.

Un desplazamiento del centro de los peaks en el angulo 6 indica que las distancias interplanares se
han modificado. En el caso de este estudio, dicho fenémeno se atribuira principalmente a la
insercion de particulas en solucion sélida en la matriz de cobre, lo que generaria una distorsién en la

red cristalina.

El ancho de los peaks entrega la mayoria de la informacion acerca de la estructura cristalina de la
muestra, ya que se ve afectado tanto por el tamafio de cristalina promedio, L, como la
microdeformacidn de las distancias interplanares, e ~ Ad/d[10]. El ancho de los peaks se mide (en
radianes y en a escala 20) como el ancho equivalente de un triangulo is6sceles a media altura, cuyo
centro corresponde al centro del peak y cuya area sea igual a la integral de éste. Esta medida se
conoce como el ancho integral y es la que predice de mejor forma la contribucion de los distintos

anchos de los perfiles. [10].

Antes de analizar la contribucion de ambos factores al ancho del peak, es muy importante notar que
el ancho medido directamente de los resultados esta afectado por un error experimental, ya que
inevitablemente el equipo tiene errores de medicion.

Existen tres tipos de distribuciones asumidas comunmente par a describir estos perfiles, cada uno de
los cudles se han derivado de la manera en que distintos fendbmenos afectan el ensanchamiento,

como el ensanchamiento por efecto Doppler y por colision, entre otros. Dichas distribuciones son:

e (aussiana o normal:
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f(x; Xo» 0) =

202

1 <—(x - x02> (2.9)
Jmexp —_—

En donde X, corresponde al centro del peak (promedio) y o2 a la varianza.

e Lorentziana o Cauchy:

14 ) (2.10)

_ 1
fOGx0,7) = ;(m

En donde X, corresponde al centro del peak y y al ancho del peak a la mitad de su altura total
(FWHM).

e Pseudo - Voigt

Esta distribucion es una simplificacion de la distribucion de Voigt, cuya PDF es la convolucion de
una curva Gaussiana y una Lorenziana. Esta distribucion asume entonces que el ancho del perfil
total esta compuesto por una combinacién de dos aportes, cada uno con su distribucion
correspondiente. Debido a que esta distribucion queda definida con una integral complicada de
computar rapidamente, es poco practica a la hora de manipular datos, por lo que se defini6 a la

pseudo Voigt simplemente como una combinacién lineal de ambas distribuciones:

. 1 —(x — x4)? 1 14 (2.11)
flexg o =n—ew (<) a2 (k)

Con O<n<1.
Se puede determinar entonces las contribuciones al angulo [ por parte del tamafio de cristalita, L y

por la microdeformacion de las distancias interplanares, e. EI primer factor influye ya que a menor

tamafio de cristalita hay una mayor dispersion en el angulo de difraccién, lo que genera un
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ensanchamiento de los peaks correspondientes. La contribucién de dicho factor al ensanchamiento

es la llamada ecuacion de Scherrer [11].

K2 (2.11)
"~ Lcos(6))

Bs
En donde K=0.9 es un factor de forma y 6, corresponde al angulo de difraccion del peak
correspondiente.

El aporte de la microdeformacion es:

Bp = 4etan(6y) (2.12)

En donde e = Ad/d es un limite superior aproximado para la distorsion de las distancias
interplanares. Este valor se relaciona con el moédulo raiz del promedio de la deformacién como

e=1.25<e?>12,

La metodologia de Rietveld [19] consiste en ajustar un modelo te6rico a un patron experimental de
difraccion de rayos x utilizando el método de minimos cuadrados. Rietveld sugiere la medicién
cuidadosa de un patron de difraccion de polvos, punto a punto en un intervalo angular amplio
tomando en cuenta las zonas donde hay picos de difraccién y donde sobresale el fondo, ya que las
intensidades del patrén de difraccidn son originadas por un conjunto de factores fisicos susceptibles
de ser cuantificados (estructura cristalina, caracteristica de la muestra y las condiciones

instrumentales).
La intensidad de un pico de difraccion de rayos x se calcula empleando la siguiente ecuacion:

2.13
Vie= > 5 ) LiiF kj(26: = 2k PijA+ Vi (2.13)
j K

J

Donde, Yi es la intensidad calculada en el punto i del patrén de difraccion, S; es el factor de escala

correspondiente a la fase j, K; representa los indices de Miller que producen la difraccion para la
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reflexion de Bragg de la fase j, Li; representa los factores de Lorentz, polarizaciony factor de
multiplicidad, F?; es el factor de estructura de la fase j, b« j(20i-20x) es la funcién que describe el
perfil del pico de difraccion centrado en el &ngulo de Bragg 26« de la fase j, Px; es la funcion que
describe la orientacién preferencial cuando los cristales de la fase j no se encuentran en forma
aleatoria, A es el factor de absorcion el cual depende del espesor de la muestra y de la geometria del
equipo de difraccion, yu,i es la intensidad del fondo en el punto 26; del patrén de difraccion.

El célculo del factor de estructura, el que indica la capacidad de difraccion de la celda unitaria y
esta integrado por el factor atdbmico de dispersion de los atomos de la fase j y la posicion de los

atomos en la celda unitaria, se calcula con la siguiente ecuacion:

F = z N;Fiexp[2mi(hx; + ky; + lzj|exp[—M;] (2.14)
j

Donde, F« es el factor de estructura, N; es el sitio de ocupacion de los 4&tomos de la fase j que se
encuentran en la unidad asimétrica, F; es el factor atdbmico de dispersion del atomo j, h k | son los
indices de Miller que producen la difraccion, X; y; z; son las coordenadas relativas de las posiciones

de los &tomos en la celda unitaria.

M; =8m%iis’sen0/1\?=Bjsen0/\? (2.15)

Donde, iis? es el desplazamiento cuadratico medio del atomo j provocado por vibraciones térmicas y
B; = 8n%Gs? es el coeficiente de temperatura isotrépico y esta relacionado con la vibracién de los

atomos originado por el efecto de la temperatura.

Por otro lado también se puede modelar el fondo de un patrén de difraccion, éste puede tener
distintos origenes, ya sea debido a la presencia de una fase amorfa en la muestra, a la fluorescencia
producida por ésta o bien es la sefial del soporte. Por ello resulta importante el modelado de la
intensidad del fondo. Hay tres formas de hacerlo: escribiendo manualmente una tala que
proporcione los valores del fondo durante cada paso, mediante una interpolacion lineal ente puntos

seleccionados del patrén de difraccién y la utilizacion de una funcién que modele el fondo.
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Hay criterios de ajuste durante el refinamiento, los cuales indican al usuario el avance del mismo y
ayudan a decidir si el modelo propuesto es correcto y también si se ha caido en un falso minimo,
por lo que es importante tener varios indicadores para cada ciclo. Asi el usuario puede juzgar si el
proceso de refinamiento es satisfactorio y ademas cuando se debe detener el refinamiento.

El criterio mas utilizado es El residuo del patron pesado (Rwp). Este criterio muestra el progreso del
refinamiento, ya que el numerador contiene la funcion residuo que esté siendo minimizada durante

el refinamiento Rietveld. El residuo del patron pesado se calcula de la siguiente manera:

1/2
. W (}’i(obs) - yi(calc))2 (2.16)

R =
wP > I/Vi(}’i(obs))z

Donde, Yibs) €S la intensidad observada en el paso i, Yicaic)€s 1a intensidad calculada en el punto i y

Wi es el peso asignado.

Finalmente, los requisitos principales para el uso del método de Rietveld son: tener una muestra
cristalina, identificar las fases cristalinas presentes en la muestra, contar con un programa para
realizar el refinamiento, contar con datos cristalograficos de cada una de las fases presentes en el
material (grupo espacial, posicion de los atomos, tipo de estructura cristalina, parametros de red,
etcétera), realizar una medicion lenta de la muestra y contar con la funcién instrumental del

difractometro de rayos X.

El método de Rietveld es una herramienta poderosa, que permite obtener parametros estructurales

del patron de difraccion. Algunas de las aplicaciones del método son:

e Refinamiento de las coordenadas de los a&tomos y factores de ocupacion.
e Analisis cuantitativo de fases cristalinas.

e Estudio de microdeformaciones

e Refinamiento de parametros reticulares

e Analisis de textura.
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26 RESULTADOS ANTERIORES

Como parte de la investigacion, se han recopilado antecedentes de experiencias anteriores

realizadas con prestancias similares a las que se buscan en este proyecto, las cuales son:

2.6.1 Comportamiento mecénico a alta temperatura de aleaciones Cu-Ti-C, Cu-Al y

Cu-Ti-Al-C, obtenidas mediante molienda reactiva

Se estudia el comportamiento mecanico entre 673 y 1123°K de Cu-5%v Al;Os, Cu-5%yv TiC y Cu-
2,5%v TiC-2,5%v Al,O3; (composicién nominal), preparados mediante molienda reactiva y
extrusion a 1023°K.

Tanto la resistencia al ablandamiento por recocido como la resistencia a la compresion a
temperaturas elevadas crece de acuerdo al siguiente orden; Cu-5%v Al,Os, Cu-5%v TiC y Cu-
2,5%v TiC-2,5%v Al,Os. Esto se explica dado que la adicién de Al-Ti-C en Cu produce un mayor
nivel de endurecimiento, en comparacion con la adicion de Al o TiC por separado.

En las aleaciones de Cu-Al y Cu-Ti-C, los dispersoides finos de Al,O; y TiC se forman
respectivamente. Mientras que en el caso de Cu-Al-Ti-C, ambos dispersoides se forman,

aumentando el nivel de endurecimiento para una misma fraccion en volumen de dispersoides.

En términos de los exponentes de fluencia en caliente, se obtuvo que el set completo de estos resulta
ser mayor que los esperados de los modelos convencionales de creep, sin embargo, estan cercanos a

los valores entregados por aleaciones endurecidas mediante dispersoides.

2.6.2 Comportamiento en fluencia en caliente de aleaciones Cu-Ti-Al endurecidas por

dispersoides obtenidas por molienda reactiva

En esta experiencia se presentan los resultados de creep y ajustes a los modelos actuales de fluencia
en caliente para una aleacion endurecida por dispersoides de composicion nominal Cu-2,5%v Ti-
2,5%vV Al. La aleacion es preparada mediante molienda reactiva. Los test de creep son realizados a
773,973 y 1123°K, bajo cargas cuasi estaticas entre 9 x 107y 2 x 10 s,

Se consideran dos modelos de creep:
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o Creep por dislocaciéon: La velocidad de deformacion depende principalmente de la
interaccion particula-dislocacion.
e Creep difusional: Esta gobernada por la interaccion entre bordes de grano, dislocacion y

particulas.

En todos los casos los exponentes de creep obtenidos son altos, como se esperaba de aleaciones

endurecidas por dispersoides.

Finalmente se logra determinar los rangos de temperatura, entre los cuales un modelo de creep
gobierna, entre 773 y 1123°K predomina interaccion particula dislocacién, que ocurre
principalmente en la matriz y los bordes de grano respectivamente, mientras que a 973°K,
temperatura intermedia, la interaccién dislocacion particula ocurre tanto en la matriz como en los

bordes de grano.

Para todas las temperaturas se obtienen factores de relajacion entre 0,75 y 0,80, los que
corresponden a una alta resistencia al desprendimiento de dislocaciones de las particulas.

2.6.3 Endurecimiento por dispersion en aleaciones de cobre
Se muestra que se pueden fabricar aleaciones de cobre que tengan buena conductividad eléctrica
combinado con alta resistencia mecénica a temperaturas elevadas, agregando dispersoides finos de

TiC o CuTig.

En este caso la preparacion de aleaciones se realiza mediante molienda en molino planetario,

adicionando polvos pre aleados de CuTi y polvo de grafito.

Esta técnica de produccion de dispersoides genera distintos tamafios y se localizan preferentemente

en los bordes de grano. La matriz resultante es microcistalina.

La investigacion prueba que ésta aleacion tiene una alta resistencia al creep, esto si los dispersoides

son muy finos y preferentemente situados en los bordes de grano.
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La principal conclusion es que para una aleacion de cobre con 3%v de TiC los resultados muestran
que el principal mecanismo de endurecimiento es la interaccion particula dislocacion y no la

difusién controlada.

En este caso particular, también hay presencia de una fase beta (Cu.Ti), la cual ayuda ain mas a

impedir el movimiento de las dislocaciones.

2.7 Fluencia lenta de aleaciones en base cobre endurecidas por dispersion,

obtenidas por molienda reactiva

En este caso se trabaja con molienda reactiva tanto de molino planetario como de molino atritor.

El objetivo de este trabajo consiste en estudiar el efecto del tipo de molienda y de composicion en
aleaciones en base cobre sobre la fluencia lenta (Cu-10%v TiC, Cu-5%v VC) y sobre la resistencia
al ablandamiento por recocido (Cu-10%v TiC, Cu-10%v Al;Os, Cu-5%v TiC-5%v Al,Os, Cu-5%v
VC).

Se determina resistencia al ablandamiento de las cuatro aleaciones empleando dureza Vickers
(100g), a temperatura ambiente. Una de las probetas no esta recocida y las otras si, durante 1 hora a
400, 650, 750 y 900°C. También se realizan ensayos de compresion en caliente, a una velocidad de

0,83 x 10 s%, para determinar los rangos de trabajo en los ensayos de fluencia lenta (creep).
Se mide conductividad eléctrica (%1AC) de la aleacién Cu-5%v VC, cuyo valor es 69%.

Las aleaciones obtenidas en el molino planetario presentaran propiedades inferiores en relacion a
otros trabajos similares (utilizando tanto el mismo tipo de molino como spex). La aleacién obtenida
en el molino atritor también tiene propiedades mecanicas inferiores que otras aleaciones obtenidas

en el mismo tipo de molino.

La aleacion Cu-10%v TiC presenta mejor resistencia al creep que la Cu-5%v VC. La primera de
ellas, a 500°C indic6 difusion a través del borde de grano y a 700°C, autodifusion en la red. La
segunda aleacion indica que el mecanismo de creep, actla para ambas temperaturas por ascenso de

dislocaciones en el interior del grano.
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3 METODOLOGIA

Las aleaciones de cobre se obtienen por medio de molienda reactiva, en particular se utiliza un
molino atritor, (Ubicado en el Taller del Departamento de Ingenieria Mecanica de la Universidad de
Chile). Los porcentajes de Ti agregados de cada aleacion estudiados son: 0%v, 5%v, 7,5%v y

10%yv, respectivamente.

Durante la molienda se toman muestras cada cinco horas, a las cuales se les realiza difraccion de

rayos X.

Luego de obtenidos los polvos, se compactan uniaxialmente en frio y se les hace vacio, del orden de

los 102 [mbar], para luego extruir en caliente.

Del material obtenido, se confeccionan probetas para ensayo de compresion y ensayo de

microdureza.
La resistencia al ablandamiento se realiza midiendo las respectivas microdurezas Vickers de las
aleaciones después de haberles aplicado un recocido a 400, 500, 600, 700, 800 y 900 °C durante una

hora

Finalmente se realzan ensayos de compresion a temperatura ambiente.
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4 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En el siguiente capitulo se describe el procedimiento seguido para realizar el trabajo.

e Mediante un molino atritor se obtienen las cuatro aleaciones utilizadas para el estudio.

o Dentro de la molienda se toman muestras cada segmentos de cinco horas, las cuales son
estudiadas mediante difraccion de rayos x.

e Los polvos obtenidos mediante molienda, fueron compactados y se les realiz6 un vaciado
de los gases interiores.

e Posteriormente, se realiza extrusion en caliente

e Se fabrican probetas para ensayo de compresion en frio y para micro dureza

e Se realizan ensayos de compresion y se mide la micro dureza.

41 EQUIPOS

Los principales equipos utilizados para la experiencia son los siguientes:

e Céamara de guantes (Laboratorio de ceramicos avanzados del Departamento de Ciencia de
los Materiales).

e Molino atritor basado en el modelo Szegvari Atritor Grinding Mill (Taller del
Departamento de Ingenieria Mecanica).

e Foco de luz hal6gena (Taller del Departamento de Ingenieria Mecéanica).

e Prensa hidraulica manual de capacidad para 3000psi (Laboratorio metalurgia del
departamento de ingenieria mecanica).

e Bomba de vacio Edwards RV3, capacidad hasta 10 mbar (Taller del Departamento de
Ingenieria Mecénica).

e Hornos Mufla Eléctricos (Taller del Departamento de Ingenieria Mecénica).

e Balancin (Taller del Departamento de Ingenieria Mecanica).

e Horno Mufla Nabertherm (Laboratorio de Materiales del Departamento de Ciencia de los
Materiales).

e Microdurémetro (Laboratorio de Polimeros del Departamento de Fisica).

e Magquina universal Instron modelo TTDM para ensayo de compresion (Laboratorio de

Materiales del Departamento de Ciencia de los Materiales).
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4.2 MOLIENDA

De cada aleacion se prepararon 250gr, para los que se deben calcular la cantidad en gramos de cada

aleante, para el calculo se utilizan las siguientes ecuaciones:

Mrilg] = Crlgl{

Donde:

Meulg] = Crlg) |

peu(l—a) }

pcu(1—a) + pric

pria - P.Ar;

M: Masa en gramos del polvo elemental.

pcu(1—a) + prica(P.Ar; + P-Ac)}

Cr: Carga total en gramos de la mezcla a moler. Para la experiencia son 250 g.

p: Densidad en g/ml del elemento y/o compuesto. p¢,,: 8,96 g/mly pr;: 4,93 g/ml.

P.A: Peso atdmico del elemento. P. Ay;: 47,9 g/mol y P. A.: 12,011 g/mol.

(4.1)

(4.2)

a: Fraccién volumétrica del dispersoide, para el proyecto se utilizaron: 0 (0%), 0,05 (5%), 0,075

(7,5%) y 0,1 (10%).

Los resultados en porcentaje en peso para cada aleacion se detallan en la tabla siguiente:

Tabla 4-1 Porcentajes en peso para cada aleacion

Cu-5,0%v TiC Cu-7,5%v TiC Cu-10,0%v TiC
Elemento [9%p] [9%p] [9%p]
Cu 97,1855 95,7292 94,2386
TiC 2,8144 4,2707 5,7613
Ti 2,2501 3,4145 4,6063
C 0,5642 0,8562 1,155

Como resultado de los célculos efectuado se obtienen las siguientes cantidades para cada aleacion.
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Tabla 4-2 Cantidad de gramos de cada aleante para 2509

CARGA TOTAL [g] 222 _ _ _
Cu-5,0%v TiC | Cu-7,5%yvV TiC | Cu-10,0%yv TiC
Cu 242,964 239,323 235,597
Ti 5,625 8,536 11,516
C 1,411 2,141 2,888
Suma 250,0 250,0 250,0

Los polvos son obtenidos y mezclados en el laboratorio de ceramicas del Departamento de Ciencia
de los Materiales de la Universidad de Chile. Estos son mezclados en la cdmara de guantes con

atmosfera controlada, para evitar contaminaciones y la oxidacion de los polvos.

Una vez obtenidos los polvos, se procede con una homogeneizacion, cual consiste en hacer girar el
recipiente con los polvos en forma excéntrica. Para esto se utiliza uno de los tornos del Taller del
Departamento de Ingenieria Mecénica. La velocidad utilizada es 40 rpm y la duracion 2 horas.

El medio de aporte de carbono para la molienda que se utiliza es hexano, esto con el fin de se
formen TiC.

La razon entre la cantidad de polvos/bolas utilizada es de 1:10, en este caso para 250 g de polvos, se
utilizan 2500 g de bolas.

El procedimiento de llenado del molino atritor parte con el llenado con los 2500 g de bolas, se
agregaron los 250 g de polvos y finalmente 750 ml de hexano, cumpliendo el requisito que tanto las
bolas como los polvos quedaran bajo el hexano en al menos 5¢cm aproximadamente.

Las bolas utilizadas son de acero al carbono de 5mm de diametro.

La molienda se realiza durante 20 horas a 500 RPM, con atmosfera controlada de nitr6geno, con un

caudal aproximado de 1 I/min.
Dentro de las 20 horas de molienda se van extrayendo muestras de polvos cada 5 horas, vale decir, a

la hora 0, 5 10, 15 y 20. Estas muestras se envian al Laboratorio de Fisica de la Universidad de

Chile, para realizarles difraccion de rayos X.
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El procedimiento para extraer las muestres se basa en depositar todo el contenido del vaso en un
colador, se vierte hexano para hacer decantar los polvos, del polvo gque cae se extrae una muestra de
aproximadamente 4 g y luego se procede con el llenado del molino tal cual como se explicd

anteriormente.

Una vez finalizada la molienda, luego de separar los polvos de las bolas mediante un colador, los
polvos se colocan en papel aluminio, el cual se posa bajo una ldmpara haldgena. Gracias a esto el
hexano remanente se evapora, secando los polvos. Una vez evaporado todo el hexano, los polvos se

guardan en un recipiente limpio.

4.3 COMPACTACION Y ENCAPSULAMEITNO DE POLVOS

Luego del secado de los polvos viene el turno de compactacion. Para realizarla se deben seguir los

siguientes pasos.

Lo primero que se debe hacer es fabricar las capsulas donde se depositan los polvos. Estas
consisten de una cafieria de 3/4", a la cual se le suelda una tapa de cobre, del mismo espesor
que la cafieria de cobre.

e La capsula vacia se sitlia en una matriz de extrusion modificada, la que permite introducir
polvos sobrepasando la altura de la capsula, de tal forma que al compactar estos polvos
gueden situados en su totalidad dentro de la capsula.

e La compactacion se realiza en una prensa hidraulica, alcanzando 8000 psi para todas las
aleaciones.

e Posterior a la compactacion, se suelda una tapa, también de cobre y del mismo espesor que
la cafieria. Ademas a la tapa, se le suelda un tubo de 1/4" de diametro, el que en su extremo
no soldado, tiene un cono y una tuerca.

¢ Finalmente, utilizando una bomba de vacié conectada al extremo de la capsula, se procede a

vaciar el interior, eliminando la presencia de gases contaminantes para el material. Las

presiones alcanzadas con la bomba resultaron menores a 10 mbar.

Todo lo anterior se desarrolla en el Laboratorio de Metalurgia del Departamento de Ingenieria

Mecanica.
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4.4 EXTRUSION DEL MATERIAL

El procedimiento de extrusion es desarrollado en su totalidad en el Taller del Departamento de
Ingenieria Mecénica de la Universidad de Chile.

Dentro de los parametros que se consideran para su realizacion, se tienen:

o Velocidad del piston: 5mm/s aproximadamente.

e  Presion del piston 2000 psi.

e Temperatura Guia principal, Guia secundaria, punzon: 150°C.
e Temperatura Matriz: 700°C.

e Temperatura Capsula: 750°C.

Para desarrollar la extrusion se toman en consideracion los siguientes requerimientos:

e Tanto la matriz, como las guias y el punzon se dejan en el horno a la temperatura
correspondiente durante una hora.

e Lacapsula se introduce en el horno en los ultimos 20 minutos de la hora cronometrada para
la matriz, guias y punzoén.

e Para el posterior despegue de las piezas, se utiliza un horno para recalentar el conjunto a
700 °C, para luego mediante un balancin, separar todo.

e Para evitar la posible deformacién de la matriz, guias o punzén, se les aplica un templado y
posterior revenido. Este tratamiento se volvié a aplicar luego de las dos primeras

extrusiones.

45 DENSIDAD POST-EXTRUSION
Luego de obtener la barra de material extruido se procede a maquinar las probetas que seran
destinadas a los respectivos ensayos de compresion a temperatura ambiente y microdureza. Las
dimensiones de las probetas son:

e Ensayo de Compresion a Temperatura Ambiente: 6,5 mm de didmetro y 9,8 mm de largo.

e Ensayo de microdureza: 6,5 mm de diametro y 5 mm de largo.
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Se disminuye el didmetro original de la barra al maquinarla para eliminar el material

correspondiente a la cafieria de cobre y aumentar también asi la densidad de la probeta final.

Se mide en primer lugar la masa de cada probeta en una balanza digital de dos cifras significativas.

Las dimensiones de la geometria cilindrica de las probetas son medidas con un pie de metro,
obteniendo asi el volumen d la probeta.

La densidad es calculada con la formula:

(4.3)

©
I
<I3

Donde m es la masa de la probeta y V el volumen de la misma. Para obtener el resultado de cada
aleacion se toma el promedio de los resultados de las densidades de cada probeta.

Con el propésito de obtener la densidad relativa se compara la densidad obtenida con la densidad

tedrica, que se calcula con la ley de mezcla:

pr = Z a; p; (44)

Donde:

a; es la fraccion volumétrica de la matriz y/o del dispersoide.

pi es la densidad de la matriz yo del dispersoide.

4.6 RESISTENCIA AL ABLANDAMIENTO

Se mide microdureza Vickers a las distintas aleaciones con una carga de 100 g durante 10 segundos.
Estas medidas son tomadas a probetas sin recocer y también a las probetas recocidas a 400, 500,
600, 700, 800 y 900 °C durante una hora y enfriadas en el horno.

Se eligen las probetas que tenian sus respectivas durezas lo mas similar posible para cada aleacion.
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Para cada probeta se miden cinco puntos: al centro, a la derecha, a la izquierda, arriba y abajo, estos

cinco puntos se promedian y se obtiene finalmente la dureza de la probeta.

El durémetro utilizado es del Laboratorio de Polimeros del Departamento de Fisica de la
Universidad de Chile.

4.7 ENSAYOS DE COMPRESION A TEMPERATURA AMBIENTE

El ensayo de compresién corresponde a un método para determinar el comportamiento de
materiales bajo cargas aplastantes. La probeta se comprime y se registra la deformacion con
distintas cargas. El esfuerzo y la deformacion de compresion se calculan y se trazan como un
diagrama carga-deformacion, con el fin de obtener el limite de fluencia del material se realizan

ensayos de compresion a temperatura ambiente a una velocidad de 1 mm/min.

Estos ensayos se realizan en la maquina Instron, la cual esta conectada a una computadora la cual
tiene un registro en tiempo real del ensayo y permite almacenar todos los datos obtenidos de manera

ordenada.

En este caso la temperatura a la cual se desarrollan los ensayos es de aproximadamente 23°C.

Con los resultados obtenidos se obtienen el grafico esfuerzo v/s deformacién, del que se pueden
extraer tanto el rango elastico del material, como el rango de deformacién plastica del mismo,
distinguiendo puntos importantes como el limite elastico, punto de fluencia, el limite proporcional y

esfuerzo de fluencia.

No se desarrollan ensayos a una velocidad menor, pues ya se sabe de trabajos anteriores que a

menor velocidad menor es el esfuerzo obtenido.

4.8 ANALISIS DE CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

El andlisis de conductividad de las aleaciones estudiadas se realiza en el Departamento de

Materiales de la Universidad de Concepcidn, siguiendo la siguiente estructura:
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1. Asegurarse de las condiciones de operacion normal del equipo y de los accesorios
necesarios para la medicion.

2. Medicion y determinacion de parametros fisicos de la muestra: longitud y diametro.

3. Definir los puntos de medicion.

4. Anotar las condiciones bajo las cuales se realiza la medicion: condiciones ambientales del
laboratorio, hora, fecha y lugar. Equipos utilizados: N° serie, modelo y marca.

5. Realizar las conexiones de acuerdo al protocolo de mediciones de baja resistividad,
colocando el torque adecuado para minimizar la resistencia de contacto.

6. Conectar los terminales C1(+) y P1 a una de las puntas de prueba y los terminales C, y P, a
la segunda punta de prueba, conectar el otro extremo de ambas puntas firmemente en el
punto definido a medir en la barra.

7. Realizar la medicion con el equipo en modo FORWARD (direccion de la corriente en el
sentido "normal").

8. Realizar la medicion con el equipo en modo REVERSE (direccion de la corriente en
sentido inverso).

9. Una vez realizada la medicién desplazar las puntas de prueba a otro punto definido a medir

en la barra y realizar las mediciones siguientes, con igual protocolo.

A todas las barras se les realizan 2 mediciones, considerando sus dimensiones de longitud y
diametro, para determinar su resistencia en pOhms. A cada barra se les mide la conductividad en el
largo total y en la mitad del largo. Finalmente la conductividad se estima como el promedio de las

conductividades medidas en la barra.
4.9 DIFRACCION DE RAYOS X
Todos los analisis de difraccion son realizados con el Bruker D8 perteneciente al Departamento de

Fisica de la Universidad de Chile. Para analizar los espectros de difraccién obtenidos, se utiliza el

método de Rietveld.
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5 Resultados

5.1 POLVOS

A continuacién se muestran los resultados obtenidos para los polvos, vale decir, los polvos, antes,
durante y finalizada la molienda. Mas adelante se detallan los resultados obtenidos para el material

ya extruido.

5.1.1 Analisis quimico

Se mando a realizar un analisis quimico a MOLYMET, en busca de la cantidad de C, Oy N, con el
fin de obtener cuanto Carbono hay después de la molienda, verificando si efectivamente el hexano
aportdé como se esperaba, si el titanio efectivamente estd presente y cuanta contaminacion se
adquirio.

Los resultados de éste anlisis son los siguientes:

Tabla 5-1 Andlisis quimico de Cu - 0%v TiC

Cu-0%v TiC
Anadlisis Resultado Unidad
Carbono 0,1197 | %p
Oxigeno 0,2182 | %p
Titanio 0,0001 | %p
Hierro 0,0321 | %p
Cromo 0,0025 | %p
Nitrégeno 0,0074 | %p

Tabla 5-2 Andlisis quimico de Cu - 5%v TiC

Cu-5%v TiC
Anadlisis Resultado Unidad
Carbono 0,2217 | %p
Oxigeno 0,4626 | %p
Titanio 0,8414 | %p
Hierro 0,0585 | %p
Cromo 0,0078 | %p
Nitrégeno 0,0087 | %p
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Tabla 5-3Analisis quimico de Cu - 7.5%v TiC

Cu-7.5%v TiC
analisis Resultado Unidad
Carbono 0,1997 | %p
Oxigeno 0,7146 | %p
Titanio 0,6593 | %p
Hierro 0,0462 | %p
Cromo 0,0035 | %p
Nitrégeno 0,0098 | %p

Tabla 5-4 Andlisis quimico de Cu - 10%v TiC

Cu-10%v TiC
Analisis Resultado Unidad
Carbono 0,24 | %p
Oxigeno 0,3984 | %p
Titanio 0,8155 | %p
Hierro 0,0605 | %p
Cromo 0,0089 | %p
Nitrégeno 0,2119 | %p

Tabla 5-5 Resumen composiciones obtenidas por el andlisis quimico realizado a los polvos

0%v TiC 5%v TiC 7,5%v TiC 10%v TiC

Analisis %p %p %p %p

Ti 0,0001 0,8414 0,6593 0,8155
(0] 0,2182 0,4626 0,7146 0,3984
o 0,1197 0,2217 0,1997 0,24
Fe 0,0321 0,0585 0,0462 0,0605
Cr 0,0025 0,0078 0,0035 0,0089
N 0,0074 0,0087 0,0098 0,2119

Viendo estos resultados y comparandolos con la cantidad tedrica tanto de carbono como titanio se

puede ver que en ningln caso son idénticos.
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5.1.2 Analisis DRX

A continuacién se muestran los espectros de los polvos muestreados cada 5 horas de molienda:

Cu (111)

Cu (100)

Cuentas (u.a.)

——Cu-0h
——Cu-5h

——Cu-10h
Cu-15h

——Cu-20h

48
26

Gréfico 5-1 Espectro difraccion rayos x de polvos de cobre puro que muestra la evolucién durante la molienda
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= —— Cu-5%VTiC-0h
e ——— Cu-5%VvTiC-5h
3 —— Cu-5%VTiC - 10 h
——— Cu-5%vTiC - 15 h
—— Cu-5%vTiC - 20 h
o |
=
(7))
8 g
S 3
)
O I

40 45 50

Gréfico 5-2 Espectro difraccion rayos x de aleacién Cu 5%v TiC que muestra la evolucién durante la molienda
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— Cu-7,5%VTIiC-0h
—— Cu-7,5%VTIiC-5h
——— Cu-7,5%vTiC-10h
—— Cu-7,5%vTiC-15h
—— Cu-7,5%VvTiC-20 h

Cu (111)

3
Z
3
o

Cuentas (u.a.)

40 45 50 55

Grafico 5-3 Espectro difraccion rayos x de aleacion Cu 7,5%v TiC que muestra la evolucion durante la molienda
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Grafico 5-4 Espectro difraccion rayos x de aleacion Cu 10%v TiC que muestra la evolucion durante la molienda

En general, todos los patrones de difraccion muestras sélo sefiales correspondientes a Cu metalico
puro, por lo que para representar los cambios microestructurals asociados al proceso de molienda,
se grafica la region correspondiente a los picos 111 y 100 del Cu. Para seguir un poco el proceso de
evolucion durante la molienda, se tabula la altura relativa entre los picos 111 y 100, que

tedricamente debiera tener un valor de Int(100)/Int(111) = 0.5.

Segun los espectros entregados del andlisis, se pude ver claramente, que los picos pierden altura y

se ensanchan a medida que se avanza en horas de molienda.

Por otro lado, los picos presentes se ve que todos son correspondientes a planos de cobre fcc.
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5.2 MATERIAL EXTRUIDO

5.2.1 Analisis Quimico

Se mando a realizar analisis quimico a MOLYMET, en busca de las cantidades presentes de cada

componente en el material una vez hecha la molienda y la extrusion, los resultados fueron los

siguientes:

Tabla 5-6 Analisis quimico materiales extruidos

0%v TiC | 5%v TiC | 7,5%v TiC | 10%v TiC
Analisis %p %p %p %p
Ti 0,0134 1,7487 1,7567 2,2768
Cr 0,0029 | 0,0018 0,0027 -
Ni 0,0025 | 0,0018 0,0022 -
Fe 0,0215 | 0,0210 0,0242 -
Cu 99,5843 | 97,2078 | 97,1453 | 97,1580
N 0,1242 | 0,4330 0,4812 0,2196
C 0,1225 | 0,2058 0,1741 0,0944
0 0,1283 | 0,3796 0,4133 0,2509

Producto de estos valores obtenidos y mediante el balance molar, se puede ver que en todos los
casos, el carbono es el reactante mandante en la cantidad de TiC que se forma, en otras palabras, el
carbono que ingresé en la matriz, en caso de que en su totalidad forme TiC, se acabara antes que lo
haga el Ti. A consecuencia de esto, se puede entonces determinar la cantidad de TiC que se
formaria con todo el carbono presente, obviamente este es una afirmacion muy optimista, pero que

es la que tomaremos, dado que no contamos con mas informacion.

Las fracciones en volumen de TiC que se obtuvieron fueron:

Tabla 5-7 Porcentajes en volumen estimados de TiC

Como se menciond anteriormente, existe titanio que no reacciona con el carbono porque el segundo

mencionado se acaba antes, entonces se asume que el resto reacciona, pero no es claro determinar

fv

0%v TiC 0,0
5%v TiC 1,85
7.5%v TiC 1,56
10%v TiC 0,85




como lo hace, sin embargo es la razon por la que el material aumenta su resistencia mecénica,
porque como se verd mas adelante, los materiales con mayor resistencia mecénica son los que en
este caso tienen la menor fraccion en volumen de TiC.

Es importante mencionar, que a pesar que los materiales resultantes tienen distintas fracciones en
volumen de TiC que las esperadas, se les seguird mencionando como su composicion nominal lo
dice.

5.2.2 Densidad post-extrusion

Las densidades relativas calculadas para cada aleacion estudiada se resumen a continuacion:

Tabla 5-8 Densidades obtenidas post extrusion

Aleacion Densidad tedrica | Densidad medida | Densidad relativa
g/ml g/mi %
Cu-0% TiC 8,96 8,03 89,65
Cu-5% TiC 8,92 8,44 94,64
Cu-7,5% TiC 8,79 8,45 96,14
Cu-10% TiC 8,73 8,35 95,67

5.2.3 Andlisis de DRX

El espectro obtenido gracias a la difraccién de rayos x sobre el material extruido resultd el
siguiente:

35



= Cu-10%v TiC
Cu-75%vTiC
Cu-5%vTiC
Cu puro
@
- o
~ o
" o
®© o
qc) Y
3 3 & §
h AL X N X
. J A NA_A
=_JL A A R
T v T T T T T T T T T T T T
30 40 50 60 70 80 90 100
20

Grafico 5-5 Espectro difraccion rayos x de los 4 materiales ya extruidos

Se pueden apreciar los picos mas grandes estan en los planos [111] y [100], al igual que en los casos

de los polvos de molienda.

5.3 CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

La conductividad eléctrica fue medida en las cuatro aleaciones fabricadas: Cu-0%v TiC, Cu-5%v
TiC, Cu-7.5%v TiC y Cu-10%v TiC, obtenidas en el molino atritor y posterior extrusion. Este
ensayo se realizd en el Departamento de Materiales de la Universidad de Concepcion, con un

equipo basado en el Puente Kelvin. En la tabla (5.9) se presentan los resultados obtenidos para estas

aleaciones.
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Tabla 5-9 Resumen resultados Conductividad eléctrica

Aleacién R AREA LARGO p %IACS
[nQ] [cm2] [em] [nQcm] %IACS
0%v TiC 31,1 0,3 5,6 1,6 99,9
5%v TiC 26,1 0,3 4,2 2,1 82,6
7.5%v TiC 53,5 0,3 4,4 3,6 47,9
10%v TiC 22,3 0,3 3 2,5 69,4

Las dimensiones de las probetas fueron:

Cu-0%yv TiC: 6mm didametro y 56mm largo.
Cu-5%v TiC: 6.5mm didmetro y 41.5mm largo.
Cu-7.5%v TiC: 6.1mm didmetro y 43.5mm largo.
Cu-10%yv-TiC: 6.5mm didmetro y 29.8mm largo.

Los calculos del porcentaje IACS se basan en que el valor de IACS es de 58.1 [S/m].
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5.4 ENSAYOS DE COMPRESION

Se realizaron ensayos de compresion a las 5 aleaciones estudiadas, que corresponden a Cu 0%v
TiC, 5%v TiC, 7,5% TiC y 10%v TiC.

Todos los ensayos fueron realizados bajo las mismas condiciones de temperatura y velocidad de

compresién como se detall6 anteriormente.

541 Cu-0%TiC

900

Esfuerzo v/s Deformaciéon Cu 0%v TiC

800

700

600

500

o

¢—Esfuerzo v/s Deformacion

400

== Esfuerzo 0,2

300

Esfuerzo Real [Mpa]

200

100

0,02 0,04 0,06 0,08 0,1

-100

Deformacion Real [%]

Grafico 5-6 Ensayo Compresion Cu - 0% TiC

Como se puede apreciar en el grafico 5-6, el limite de fluencia del material estudiado corresponde a

la interseccion de ambas curvas, que en este caso corresponde a [259.2, 0.036].
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Gréfico 5-7 Ensayo Compresion Cu - 5% TiC

Como se puede apreciar en el gréfico 5-7, el limite de fluencia del material estudiado corresponde a

la interseccion de ambas curvas, que en este caso corresponde a [406,0.051].
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Grafico 5-8 Ensayo Compresion Cu - 7.5% TiC

Como se puede apreciar en el gréafico 5-8, el limite de fluencia del material estudiado corresponde a
la interseccion de ambas curvas, que en este caso corresponde a [600,0.051].
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5.4.4 Cu-10%v TiC
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Gréfico 5-9 Ensayo Compresion Cu - 10% TiC

Como se puede apreciar en el grafico 5-9, el limite de fluencia del material estudiado corresponde a
la interseccion de ambas curvas, que en este caso corresponde a [702,0.06].

En la tabla (5-10) se resumen los parametros obtenidos de las curvas de compresion expuestas

anteriormente.

Tabla 5-10 Resumen limites de fluencia obtenidos experimentalmente

Aleacién Limite Fluencia
[Mpa]
Cu-0%v TiC 259
Cu-5%v TiC 406
Cu-7,5%v TiC 600
Cu-10%v TiC 702
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5.5 RESISTENCIA LA ABLANDAMIENTO

La dureza medida (microdureza Vickers) fue obtenida en las probetas maquinadas de las barras
provenientes del proceso de extrusion, en donde se escogieron las probetas con durezas similares
para poder someterlas y medir la dureza posterior a dicho tratamiento.

Las mediciones en las probetas presentan diferencias en cuanto a la ubicacion de éstas con respecto

a la barra original de extrusion, es por ellos que se selecciond las probetas con dureza similar y
elevada.

En el grafico (5-10) se presenta la resistencia al ablandamiento de las cuatro aleaciones estudiadas.

Resistencia al ablandamiento
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. \\/\v'/\
Z 200 "/-\“\ ~ \
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0 ; ‘ ; ‘ :
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Grafico 5-10 Microdureza Vickers 100 g medida en frio, versus temperatura de recocido (1 hora), para las distintas
aleaciones estudiadas

Es importante mencionar que estos resultados obtenidos concuerdan con trabajos previos como el

de Zamorano [13], pero a diferencia de él, en este caso también se encontraron segregaciones al
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observar las probetas, distinguiéndose zonas circulares méas oscuras. Las durezas medidas tanto en
la zona clara como en la zona oscura, resultaron similares, contrario a o que Zamorano encuentra

en su trabajo, donde estas mediciones arrojan resultados muy distintos.

5.6 MODELO DE BESTERCI

A modo de comparacion, se toma el modelo de Besterci [7] para determinar, de acuerdo a sus
distintos agentes aditivos de la ecuacion, el limite de fluencia teérico que cada material debia

entregar experimentalmente.

La ecuacion del modelo es la (2.2), de la cual se desprenden los siguientes factores aditivos:

Rpy: Endurecimiento de Peierls - Nabarro

Rg: Contribucién endurecimiento por sustitucion

Rp: Contribucién endurecimiento por dislocaciones.

R;: Contribucion endurecimiento por subgranos, de acuerdo a Langford - Cohen.

Rp: Contribucion directa de endurecimiento por particulas.

En la siguiente seccion se detalla cGmo se obtuvo cada factor aditivo de la ecuacion de Besterci:

5.6.1 Endurecimiento de Peierls - Nabarro

Correspondiente a la ecuacion (2.2), se consideré que al igual que en el trabajo de Espinoza [5],
tomando como referencia los parametros del cobre puro [13], la contribucion de Peierls - Nabarro
equivale a 6,=26 [MPa].

5.6.2 Endurecimiento por sustitucion

Segun Besterci [7] este factor se puede considerar como os=5 [MPa], para metales donde su red se

ve distorsionada por atomos sustitutos.

5.6.3 Endurecimiento por dislocaciones

La contribucion por la densidad de dislocaciones, la que puede ser calculada por la ecuacion (2.5), y
en donde: 0=0.2 [7], G=42.1 [GPa], [15], b=0.256 [nm] para cobre [5].
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Por otro lado, la densidad de dislocaciones se tuvo que calcular a partir de los datos entregados por
el andlisis de difraccion de rayos X, se pudo determinar directamente el parametro de red y el factor
de forma. Entonces es a partir de estos dos parametros, que se logra hacer una estimacion de la
densidad de dislocaciones en la red. Aunque cabe destacar, que esta aproximacion a la densidad de
dislocaciones es bastante gruesa, pero como su contribucion resulta bastante menor que otras, se

toma como aceptable los valores obtenidos.

La tabla a continuacion resume las densidades de dislocacion obtenidas par las cinco aleaciones

estudiadas:

Tabla 5-11 Densidades de dislocacion obtenidas para todas las elaciones

Aleacion a[A] e Densidad de
dislocaciones

Cu-0%v TiC 3,6168E-08 0,0319 9,75443E+14
Cu-5%v TiC 3,1683E-08 0,0417 1,66166E+15
Cu-7,5%v TiC 3,6195E-08 0,0566 1,72814E+15
Cu-10%v TiC 3,6210E-08 0,0258 7,88002E+14

Utilizando entonces estas densidades de dislocaciones, las contribuciones por este mecanismo para

cada aleacién resultaron alcanzar los siguientes valores

Tabla 5-12 Esfuerzo por densidad de dislocaciones

Esfuerzo por
Aleacion D.ensida.d de
dislocaciones
[Mpa]
Cu-0%v TiC 134
Cu-5%v TiC 153
Cu-7,5%v TiC 179
Cu-10%v TiC 120

5.6.4 Contribucion de subgranos

La cuantificacion del aporte al limite elastico provocado por el tamafio de grano presente en el

material se puede calcular usando la ecuacion (2.6), en la que estan presentes dos factores: la
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constante kic que segiin Anderson[14] se estima en 0.16 [MPa+/m]. El otro factor que incide en este
mecanismo es la dimension promedio del tamafio de grano en el material. Para tener un estimacion
aceptable de este parametro, se recurrié a los resultados obtenidos del DRX, del que se pudo
desprender los tamafios de cristalita, entonces se toma como primera aproximacion el tamafio de

grano como el tamafo de cristalita presente encontrado.

Los tamafios de grano encontrados para cada aleacion en estudio resultaron:

Tabla 5-13 Tamafios de grano de las aleaciones

Aleacion Tamaiio de
grano [nm]
Cu-0%v TiC 119
Cu-5%v TiC 146
Cu-7,5%v TiC 118
Cu-10%uv TiC 43

A raiz de los tamafios de grano obtenidos, se pudo estimar el aporte al endurecimiento por este

mecanismo, los cuales resultaron para cada aleacién los valores mostrados a continuacion:

Tabla 5-14 Esfuerzo de Hall Petch

Aleacién Hall Petch
[Mpa]
Cu-0%v TiC 463
Cu-5%v TiC 418
Cu-7,5%v TiC 465
Cu-10%v TiC 771

5.6.5 Endurecimiento por dispersion

Finalmente, el aporte al endurecimiento provocado por particulas, también Ilamado de Orowan, se
pudo determinar gracias a la ecuacion (2.7), en la que intervenian los siguientes pardmetros:
M=3.07 para materiales fcc [8], v = 0.34 (Modulo de Poisson), G=42.1 [GPa], b=0.256, ambos
igual que para el caso de Endurecimiento por dislocaciones, f,: fracciones en volumen reales
presentes en cada aleacidn, presentadas en la tabla (5-7) y finalmente el diametro de particula, el

cual se adopta como 6.1[nm] segun Espinoza[5].
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Los resultados obtenidos finalmente para cada aleacion son los siguientes:

Tabla 5-15 Esfuerzo por particulas en dispersion

Aleacion Orowan [Mpa]
Cu-0%v TiC 0
Cu-5%v TiC 415
Cu-7,5%v TiC 318
Cu-10%v TiC 281

A modo de resumen se puede ver la tabla (5-16) que contiene todas las contribuciones y el resultad

de la adicion de todos los mecanismos, que resultan en el limite de fluencia que se esperaria para las

aleaciones en estudio:

Tabla 5-16 Resumen de todos los aportes considerados por Besterci

Aleacion Peiels Nabarro | Sustitucion Densidad de Tamaio de Particulas | TOTAL
[Mpa] [Mpa] dislocaciones [Mpa] | Grano [Mpa] [Mpa] [MPa]
Cu-0%v TiC 26 5 134 463 0 627
Cu-5%v TiC 26 5 153 418 415 1017
Cu-7,5%v TiC 26 5 179 465 318 1055
Cu-10%v TiC 26 5 120 771 281 1205
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6 DISCUSION
En los siguientes parrafos se discuten los resultados obtenidos mostrados en el punto5

6.1 ANALISIS QUIMICO

6.1.1 Polvos

Como se puede apreciar en las tablas (4-1) de porcentajes en peso nominales y las (5-1), (5-2), (5-
3), (5-4) y (5-5) de porcentajes en peso reales obtenidos luego de la molienda, se puede ver que los

polvos reales contienen mucho menos cantidades en peso que las esperadas:

Cantidad de Titanio: Para el caso de 0%v TiC la cantidad de titanio es practicamente nula,
que es lo que se esperaba. Para 5%v TiC la cantidad esperada era de 2.25%p, sin embargo lo que
quedé solo alcanzé al 0,84%p. Para 7,5%vV TiC el porcentaje en peso esperado era 3,41%p, pero lo
que realmente qued6 fue solamente un 0,65%p. Para el caso de 10%v TiC se esperaba un 4,61%p,

pero lo que realmente quedo fue un 0.81%p.

Para todos los casos se puede apreciar un gran déficit del titanio incorporado en la matriz, en todos
los casos se alcanzan déficits del orden incluso inferior a la mitad de lo requerido teéricamente.
Esto se puede haber producido debido a que durante el estudio de la molienda, el proceso de tomar
las muestras cada cinco horas implic6 el vaciado de las bolas de molienda y polvos en otros
recipientes, dado que era imposible tomar muestras de una forma menos invasiva para los polvos.
Todo esto implicaba un lavado con hexano repetitivo, el cual se sabe que se lleva gran cantidad del
titanio en el proceso de la molienda, provocando una disminucion mayor de lo esperado en el que

ingreso en la matriz de cobre.

Cantidad de Carbono: Para el caso de 0%v TiC la cantidad de carbono alcanza el 0,11%p.
Para 5%v TiC la cantidad esperada era de 0,56%p, sin embargo lo que quedd solo alcanzé al
0,22%p. Para 7,5%v TiC el porcentaje en peso esperado era 0,86%p, pero lo que realmente quedd
fue solamente un 0,19%p. Para el caso de 10%v TiC se esperaba un 1,16%p, pero lo que realmente

quedo fue un 0.09%p.
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Para todos los casos se puede apreciar un gran déficit del carbono incorporado en la matriz, en todos
los casos se alcanzan déficits del orden incluso inferior a la mitad de lo requerido tedricamente.
Lamentablemente, en estos casos es el carbono el que determina la cantidad final de carburo de
titanio que se podria llegar a formar, porque es el que se acaba primero, esto implica, que viendo
que a medida que se requeria mas carbono, porque el porcentaje de TiC aumentaba, este resultd ir
disminuyendo para las aleaciones estudiadas, dando como resultado final que la cantidad de TiC

formada fuese muy por debajo de los porcentajes teéricamente esperados.

El siguiente gréfico muestra la relacion existente entre la cantidad de titanio presente en la matriz de

cobre, versus la cantidad de carbono que ingresa también en la matriz de cobre.
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Grafico 6-1 Porcentaje Ti v/s Porcentaje C

Lo que muestra el grafico (6-1) es que hay una tendencia a que el Titanio en cierta medida atrae
carbono hacia la matriz, es decir, mientras mayor es la cantidad de Ti presente en la matriz, mayor

va a ser la cantidad de carbono que ingrese en el cobre.
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6.1.2 Material extruido

En la tabla (5-6) se pueden apreciar las cantidades presentes tanto de carbono como de titanio en el
material una vez extruido. Entonces analizando cantidades presentes de titanio y carbono, se puede

afirmar lo siguiente:

Cantidad de Titanio: Para el caso de 0%v TiC la cantidad de titanio es practicamente nula, que es
lo que se esperaba. Para 5%v TiC la cantidad esperada era de 2.25%p, sin embargo lo que quedd
solo alcanzo al 1.74%p, valor que dista mucho de lo que se tenia previo a la extrusion, por lo que se
puede afirmar que habia mas titanio en la matriz que el andlisis anterior no detectd. Algo similar
ocurre con el resto de los casos. Para el caso de 7,5% TiC el porcentaje en peso esperado era
3,41%p, pero lo que realmente quedd fue solamente un 1.75%p, valor nuevamente muy superior a
lo obtenido en el analisis de los polvos antes de ser extruidos. Por otro lado, para el caso de 10%v
TiC se esperaba un 4,61%p, pero lo que realmente qued6 fue un 2,27%p, valor muy por sobre lo

obtenido en los polvos sin extruir.

Para todos los casos se puede apreciar un gran déficit del titanio incorporado en la matriz, en todos
los casos se alcanzan déficits del orden incluso inferior a la mitad de lo requerido te6ricamente.
También es importante destacar las diferencias existentes entre la composicion medida antes y
después de la extrusion. Viendo esto se puede afirmar que ninguna medicion entonces resulta
confiable, dadas las diferencias, pero para casos de esta investigacion se tomara como datos para los
calculos posteriores, las composiciones del material extruido, porque es el material extruido el que

es sometido a las pruebas mecénicas, no son los polvos.

Cantidad de Carbono: Para el caso de 0%v TiC la cantidad de carbono alcanza el 0,12%p. Para
5%v TiC la cantidad esperada era de 0,56%p, sin embargo lo que qued6 solo alcanzé al 0,20%p.
Para 7,5%v TiC el porcentaje en peso esperado era 0,86%p, pero lo que realmente quedd fue
solamente un 0,17%p. Para el caso de 10%v TiC se esperaba un 1,16%p, pero lo que realmente

quedd fue un 0.09%p.
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6.2 ANALISIS DRX

6.2.1 Polvos

Viendo las figuras (5-1), (5-2), (5-3) y (5-4), las cuales muestran la evolucién de los polvos durante

la molienda, se puede afirmar:

Se logra observar alta deformacion de la microestructura de la aleacion, que es deducido por la
rapida disminucion de la altura de los picos [111] y [100], asi como la intensidad relativa entre
ambos. En el caso de la disminucién de la altura, se puede afirmar que esta puede deberse a una
disminucién de la cristalinidad acompafiada por una disminucion del tamafio de cristalita (también
llamadas dominios coherentes). Esto Gltimo se infiere del ensanchamiento de los picos a medida
gue la molienda avanza en el tiempo. Para el caso de la intensidad relativa medida, ésta da cuenta de
la textura u orientacion preferencial que se produce en los polvos durante la molienda. Al inicio de
la molienda se puede apreciar que hay un brusco aumento en la razén inicial entre los picos [111] y
[100], lo que se puede deber al proceso inicial de "amorfizacion", que afectaria primeramente a los
planos [111], disminuyendo su cantidad relativa. Posteriormente, durante la molienda, habria un
efecto de texturizacion de los polvos, debido a la deformacion preferencial de los planos [111],
graficado en la disminucion por debajo del valor inicial de la razon en la altura relativa de ambas
reflexiones, es decir, durante la molienda, no se observan grande diferencias entre el material puro y

los distintos porcentajes de TiC.

6.2.2 Material extruido

Comparando los patrones de difraccion de rayos x de los materiales extruidos se pueden observar

diferencias mas definidas entre los distintos porcentajes de TiC:

Para el caso del material puro, se observa una fuerte textura de los dominios cristalinos
representados por los planos [100], reflejado en el alto contenido cociente entre los picos [111] y

[100], producto tanto del proceso de molienda como del de extrusién en caliente.
Para el caso del 5%v TiC, se observa que la proporcion entre ambas sefiales es cercana a la tedrica,

de 0,5, en fuerte contraste con lo observado para 7,5%v TiC y 10%yv TiC, en los que la textura esta

marcada por una gran presencia de dominios orientados en los planos [111].
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Finalmente, lo mas importante de éste estudio consistio en lograr determinar los valores de densidad
de dislocaciones y dado que no se contd con andlisis de microscopia, aproximar el tamafio de grano

de la red por el tamafio de cristalita obtenido en este andlisis.

6.3 CODUCTIVIDAD ELECTRICA

El resultado obtenido, en la determinacion de la conductividad eléctrica, realizado por el
Departamento de Materiales en la Universidad de Concepcion, fue practicamente 100% para 0%v
TiC, que era lo esperado. Para el caso del 5%v TiC el resultado fue %IACS = 82%, para 7,5%v TiC
fue %IACS = 47,9%, para 10%v TiC_A fue %IACS = 98.6% y finalmente para 10%v TiC_B fue
%IACS = 69.43%. Comparando estos valores con estudios previos, como por ejemplo el de
Zamorano [13] para Cu 5%v VC %IACS = 69%, o el caso de Pincheira [16] que para Cu - 2,5%v
ZrO; - 2,5%V TiC %IACS = 80,04%, el material del presente trabajo no estd muy lejos de ellos, era
de esperarse una disminucion de la conductividad en comparaciéon con el cobre puro. Esta
disminucién de la conductividad es un indicio de que los polvos elementales de Ti no reaccionaron
todos con el C del hexano y/o a que las aleaciones pudieron haberse contaminado durante el proceso
de fabricacién y por lo tanto quedd Ti o elementos contaminantes en solucién solida.

Otro factor que pudo afectar la conductividad, aunque menos importante que el anteriormente
mencionado, es la diferencia microestructural entre los materiales, debido principalmente a una
mayor densidad de dislocaciones, refinamiento de tamafio de grano y la interaccion propiamente tal

de las particulas de refuerzo de la matriz.

En el caso de la porosidad que se puede apreciar a simple vista en las aleaciones y la cantidad de

particulas son otros factores importantes en la disminucion de la conductividad del material.

6.4 DENSIDAD POST EXTRUSION

El resumen de densidad para las aleaciones estudiadas se encuentra en la tabla (5-8), en donde se
puede ver que la aleacion que obtuvo densidad relativa mayor fue el 7,5%v TiC. Seguido muy de
cerca por 10%yv TiC, 5%v TiC y 0%v TiC, respectivamente. Estos resultados con bastante parecidos
a lo obtenido por Zamorano [13] y Pincheira [16], sin embargo, en comparacion con el trabajo de

Villavicencio [17], los resultados son diferentes. Se utilizd el mismo método de trabajo de este
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trabajo para medir densidad, con los mismos equipos, por o que no es factible que haya errores de

medicion.

6.5 RESISTENCIA AL ABLANDAMIENTO

En el gréfico (5-6) se muestran las curvas de dureza en funcién de la temperatura de recocido
medida a temperatura ambiente para las 5 aleaciones estudiadas en el presente trabajo. EI material
gue obtuvo mayor dureza fue el Cu - 10%v TiC, con un valor de 279 HV, que se mantuvo
relativamente constante entre las temperaturas 400 y 700°C, sin embargo decae a 225 HV y 143 HV

después de un recocido a 800 y 900°C respectivamente.

Las aleaciones Cu - 5%v TiC, 7,5%v TiC presentaron durezas muy similares, del orden de 230 HV,
la cual se mantiene constante hasta los 600°C, sin embargo el Cu - 7,5%v TiC mantiene
relativamente constante su dureza aun hasta los 800°C, pero finalmente también decae después de

un recocido a 900°C, midiéndose un valor cercano a las otras aleaciones antes nombradas.

Se observé también que la dureza obtenida de la aleacién Cu - 10%v TiC es bastante mas baja que
la obtenida por Montecinos (430 HV) [20], para una aleacién que apunta a la misma fraccién
volumétrica de dispersoide. Cabe destacar que el caso de Montecinos se utiliz6 un molino del tipo
Spex, de mas alta energia que el atritor, y se agreg6 grafito como fuente de C, lo que explicaria en
cierto modo la notable diferencia de microdurezas. Por otra parte cabe agregar también que las
aleaciones de 5%v TiC y 7,5%v TiC sufrieron oxidacioén al momento de ser secadas, previo a la

compactacion y posterior extrusion, esto pudo mermar la resistencia de estas aleaciones.

En todas las aleaciones, salvo la de 0%v TiC, se pudo observar segregacion en las probetas, pues se
distinguieron dos zonas (clara y oscura). En ambas zonas se midieron durezas, pero ambos
resultados resultaron ser similares al resto de las mediciones en la probeta, se menciona esto para
mostrar que si hubo segregacion y que claramente la conformacion final del material no fue lo

tedricamente esperado.

Para el caso especifico del 0%v TiC, se obtuvieron durezas del orden de 96 HV, que estan muy
cerca de lo obtenido en cobre puro por molienda reactiva [18], estudio en el cual se obtuvieron
durezas del orden de 104 HV, sin embargo, para los recocidos a mayor temperatura, se llegé a

durezas del orden de 30 HV, que es un valor muy bajo, esto ocurrié debido a la alta porosidad del
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material, que se puede presenciar a simple vista. Caso similar se observa para recocidos sobre
800°C para las aleaciones de 5%v TiC, 7,5%v TiC y 10%v TiC, donde las durezas medidas estan
por debajo de los 100HV, bordeando los 60 HV. En estos casos también se observo porosidad a
simple vista, incluso, algunas probetas crecieron en tamafio mucho, debido a la liberacion de gases
0 del mismo aire de los poros. Por otro lado, esta baja dureza presente en los casos mencionados
previamente, se puede atribuir a la fuerza impulsora presente en el proceso de molienda. Pues dado
que se utiliz6 un molino atritor durante 20 horas, a diferencia de otras experiencias como la de
Zamorano o Montecinos, donde la molienda es de 6 horas en algunos casos, la densidad de
dislocaciones es muy superior en el primer caso y hay mucha energia acumulada en el material, que
al ser recocido a alta temperatura (900°C) hay una recuperacion y recristalizacion. La energia
acumulada durante la molienda tiende a ser liberada velozmente, lo que explicaria las caidas

abruptas de dureza entre 700 y 900°C.

6.6 ENSAYO DE COMPRESION

El ensayo de compresion realizado durante este trabajo, tiene por objetivo determinar el limite de

fluencia de los materiales en estudio.

Viendo el grafico (6-1) se puede distinguir que hay una tendencia relativamente lineal entre la
comparacion del modelo tedrico con lo medido experimentalmente. Esto significa, que a pesar que

la pendiente del gréafico no es 1, hay una tendencia entre la diferencia entre ambos valores.

Dentro de los resultados finales también se puede observar que a medida que la cantidad de Ti
nominal aumenta, se ve un incremento en el limite de fluencia del material, ver gréafico (6-2),
incluso viendo que las cantidades nominales no se cumplen. Por otro lado, observando el gréafico (6-
3) se logra ver con claridad que los valores reales de TiC son bajos, pero que no hay una
correspondencia clara de que a mayor concentracion de TiC mayor es su resistencia mecanica, lo
que demuestra que existe otro factor que mejora las propiedades mecénicas y que no todo es gracias

a la presencia de TiC.

En el caso del 0%v TiC, el limite de fluencia calculado mediante el modelo de Besterci, se aleja
mucho del observado experimentalmente, el tedrico resulta mas del doble que el experimental.
Dentro del modelo tedrico, los mayores contribuyentes resultan el del tamafio de grano, el que

aporta cerca del 83% del endurecimiento total, le sigue la densidad de dislocaciones, con cerca del
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21% de aporte al endurecimiento, el 5% restante corresponde a P-N y sustitucion, en general el

aporte de estos dos Ultimos es igual en todos.

Modelo Besterciv/s Limite Fluencia

Experimental

1400
_ 1200 406; 1017 703-
2 1000
E 675; 1055
£ 800 —
'S
g 600 *
B 00 259; 627
=]

200

0

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Experimental [Mpa]

Gréfico 6-2 Limite de Fluencia v/s Modelo Besterci

Para el caso de 5%v TiC, el limite de fluencia obtenido por el modelo teérico corresponde, al igual
que el caso anterior, a mas del doble que el obtenido experimentalmente. Dentro del modelo de
Besterci los mecanismos que mas destacan aportando son tamafio de grano y Orowan, que en su

conjunto adicionan el 81% de las contribuciones totales, les sigue densidad de dislocaciones, con un

15% vy el resto corresponde a P-H y Sustitucion.

Por otro lado la aleacion de 7,5%v TiC el limite de fluencia calculado a través de Besterci, entrega
algo un poco menor al doble del limite medido experimentalmente. En el modelo tedrico los aportes
de tamafio de grano y Orowan ascienden al 74%, menos que los dos anteriores, a continuacion viene
el aporte por la densidad de dislocaciones, que en este caso es el mayor de todos los aportes por

dislocaciones, cuyo valor llega al 16%, dejando el resto para P-H y sustitucion.
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Grafico 6-3 Limite de fluencia v/s Porcentaje de TiC nominal

Finalmente, el caso del 10%v TiC se muestra que al igual que para el caso de 7,5%v TiC, el limite
elastico obtenido mediante la férmula de Besterci es un poco menor que el doble del valor
encontrado experimentalmente. Considerando como mayores aportes al modelo de Besterci estan
Hall Petch, donde aca cabe destacar que el aporte por si solo representa el 63%, el valor mas alto de
todos los aportes Hall Petch registrados, seguido por Orowan y Densidad de dislocaciones, que
ascienden al 33%. Es muy importante destacar que en el caso del 10%v TiC_B, la cantidad de
carbono es la mas baja de todas, esto implica que el TiC que se forma es el menor, sin embargo, al
contener una gran cantidad de Ti, superior a todas las otras aleaciones y asumiendo que todo el
carbono presente reacciona con el Ti, queda un remanente de Ti, que tiene que haber reaccionado de
otra forma, como por ejemplo, formando la fase Cu.Ti, la cual contribuye al endurecimiento por
precipitados. Esta posible formacidn de otras fases se justifica ain més viendo el tamafio de grano
estimado que se obtiene para esa aleacion, resulta el menor de todas las aleaciones en estudio. Esto
se considerd aplicarlo en el modelo de Besterci, sin embargo se desechd porque los valores
resultaron ser demasiado grandes, dejando sélo el aporte de precipitados considerando Gnicamente
carburo de titanio.
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Limite de fluencia v/s Porcentaje TiC Real
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Gréfico 6-4 Limite de Fluencia v/s porcentaje de TiC Real
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7 CONCLUSIONES

Las conclusiones son las siguientes:

e El analisis de composicion muestra que gran parte del Ti que se incluye al inicio de la
molienda se pierde, por lo que se vuelve necesario agregar mas titanio del necesario, para
lograr formar las fracciones en volumen esperadas.

e En general, en ninguna de las aleaciones estudiadas en este trabajo se formd la cantidad del
posible dispersoide buscado, donde la aleacion que mas Ti alcanzé no supera el 3%p. vy el
resto no sobrepasan del 2%p.

o Dentro de los resultados obtenidos por DRX de los polvos se puede concluir que la
molienda de 20 horas y extrusidn en caliente resulta efectiva para lo que se busca: disminuir
tamafio de grano y aumentar la densidad de dislocaciones.

e Los valores de conductividad obtenidos, 99%IACS, 82%IACS, 47%IACS, y 69%IACS,
para las aleaciones 0%v TiC, 5%v TiC, 7,5%v TiC y 10%v TiC respectivamente, estan
dentro de los rangos esperados, por un lado el cobre puro tiene la mejor conductividad, y
por otro la aleacién de 7,5%v TiC es la que menor conductividad muestra, pero que esta
bastante cercana a la de 10%yvV TiC, que debiese ser la de menor conductividad, porque tiene
la mayor cantidad de Ti.

e Con relacion a la resistencia al ablandamiento de los materiales estudiados, se concluye que
efectivamente hay una consistencia con los resultados con relacién a su disminucién de
dureza a partir de cierta temperatura de recocido, vale decir, las particulas presentes en las
aleaciones efectivamente impiden el movimiento de dislocaciones y crecimiento de tamafo
de grano, en las aleaciones con mayor cantidad de Ti, desplazando el efecto de la
temperatura a mayores grados, en comparacion al material sin dispersoides presentes.

e Efectivamente se puede apreciar, que como se esperaba, al incrementarse la cantidad de Ti
presente en las aleaciones, sus propiedades mecdanicas, en este caso limite elastico y
resistencia al ablandamiento, mejoran considerablemente, sin disminuir en exceso su
conductividad eléctrica.

e El modelo tedrico utilizado en el trabajo, se puede afirmar que como aproximacion es
buena, pero para calculos posteriores es bueno saber que sobreestima los aportes, dando
resultados, que en algunos casos sobre pasa el doble de lo medido experimentalmente, pero

que en todos los casos la tendencia es similar.
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Recomendaciones

Se aconseja que para trabajos posteriores, la molienda se realice para gramajes que no
superen los 150 g, esto porque en el caso de este trabajo, se utilizaron 250 g, lo que implica
2,5 kg de bolas, lo cual dificulta mucho el trabajo del molino atritor perteneciente al
Departamento de Ingenieria Mecénica de la Universidad de Chile

Se aconseja realizar algun tipo de estudio de microscopia detallado a las probetas utilizadas
en este proyecto, dado que no se tiene claridad de las fases y las cantidades de cada una
presentes en las aleaciones desarrolladas, por lo que seria muy clarificados para depurar el
trabajo, tener estudios de microscopia que refinen los datos y el modelo de Besterci
utilizado.

No cambiar el liquido de molienda durante la molienda, esto perjudica la cantidad de Ti que

logra ingresar en la matriz.
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Grafico 9-1 Diagrama de Fase Cu-Ti
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