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SINTESIS

En la actualidad se estan aplicando capas delgadas de aleaciones de base
Co mediante |a técnica de brazing, con la finalidad de mejorar las propiedades
mecanicas en aplicaciones a altas temperaturas conocidas como barreras

térmicas en componentes de turbinas.

Una de las propiedades mecdnicas mas importantes en determinar es el
modulo elastico o modulo de Young. En este caso, es necesario utilizar una
técnica que permita evaluar el médulo elastico de diferentes fases de un
cordon de scldadura. Para este fin, es imprescindible que el instrumento
cuente con una resolucion en nanémetros para asegurar que los datos de la
medicion corresponden a la fase evaluada y no a las adyacentes. Por este
motivo, se utiliza la técnica de nanoindentacién para la caracterizacién de

fases y zonas en escala de nanémetros.

Por otro lado, la técnica de AFM utilizada para caracterizar la topografia de
superficies delgadas, permite obtener informacién relevante sobre el efecto

del tiempo de brazing en otros parametros.

En este trabajo monografico se recopilé informacion sobre el fundamento y

aplicaciones de las técnicas de nanoindentacion y AFM para caracterizar

cordones de soldaduras unidos por brazing de aleaciones base Co.




1 INTRODUCCION

11 ANTECEDENTES

l.as aleaciones de base Co se utilizan en [a fabricacion de componentes para
la industria aeroespacial, entre ellos se encuentran las turbinas impulsadas
por gas. Estas aleaciones se caracterizan por tener excelentes propiedades
mecanicas a altas temperaturas bajo servicio. Para soldar este tipo de
aleaciones se utiliza el proceso de brazing, ya que permite que la
microestructura y la composicién quimica del cordén de soldadura, sean
semejantes a las del material base. Lo que no es posible lograr con técnicas
como GMAW, SMAW, GTAW etc. Por lo tanto, el brazing es empleado para

la reparacion de componentes aeroespaciales.

Por otro lado, la adicién de nanoparticulas de tungsteno (W) se han estado
empleando para modificar los intermetalicos o, u, ¥ y Laves; mediante la
formacion de barreras difusivas del mismo elemento (W) que impiden la
difusion del Cr, Ni y Mo, ya que enriquecen los intermetélicos antes

mencionados.

Sin embargo, no se han realizado mediciones de los médulos elasticos en las
zonas de union del cordén de soldadura mediante el empleo de
nanoparticulas de W. Por lo tanto, en este trabajo monografico se establecera
mediante el analisis bibliografico, |a factibilidad del uso de fa nanoindentacion-

AFM en superaleaciones base Co unidos mediante nanoparticulas de W por

el proceso brazing.




1.2 OBJETIVOS

1.2.1 OBJETIVO GENERAL

Recopilar y analizar el estado del arte sobre la medicion del médulo de Young
(elastico) mediante la técnica de Nanoindentacion y caracterizacion
topografica por AFM (por sus siglas en inglés, Microscopia de Fuerza

Atémica) en cordones unidos por brazing en aleaciones base cobalto.

'1.2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

1) Revisar el estado del arte acerca de la medicion del modulo elastico
mediante la nanoindentacion.

2) Analizar la literatura acerca del uso de las aleaciones base Co unidas
por brazing.

3) Describir el principio del uso de |a técnica del AFM y las aplicaciones

para caracterizar cordones de soldadura.

1.3  JUSTIFICACION

La evaluacion del méduto elastico por métodos convencionales (ensayo de
tensién uniaxial) requiere del empleo de galgas extensiométricas en muestras
con una previa preparacién de maquinado. El valor elastico medido asigna un
valor global del material. No obstante, las muestras unidas por Brazing
comunmente tienen tres zonas: 1) Metal base, 2) Zona Isotérmica y 3) Zona
de Fusién, por lo que es necesario evaluar por cada zona el médulo de
elasticidad. Asimismo, en los cordones de soldadura se forman fases de
diferentes tipos y tamarios, por lo se requiere conocer el valor elastico de las
mismas. Esto con el fin de obtener un valor necesario como datoe para una
ecuacion matematica o establecer fenémenos de endurecimiento en las zonas
de unién. Por otro lado, en combinacion con la técnica del AFM se obtendrd

medidas de huella que produjo el nanoindentador y una caracterizacion

topografica a detalle de las fases a escala nanomeétrica.




1.4 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Para obtener el modulo elastico de diferentes fases de un cordén de soldadura
obtenido por brazing, es necesario utilizar una técnica como la
nanoidentacion-AFM. Debido a que en el proceso brazing solidifican diversas
zonas como son: Zona de solidificacion isotérmicas y de fusién. En ésta Gltima
zona se forman una variedad de fases, carburos y precipitados de diversos
tamafios (micras a nanomeétricos) que se forman y crecen en funcién de la
temperatura y tiempo. Por io tanto, es recurrente en saber los valores elasticos

por zonas y de las fases.
1.5 APORTACION TECNOLOGICA

Las tecnicas de la nancindentacion y AFM permiten un modo de caracterizar
cordones de soldadura, con el fin de obtener valores del médulo elastico por
fase o en general y, la descripcion secuencial por AFM de Ia disolucion de

fases por temperatura, corrosion, etc.
1.6 ALCANCE

El analisis bibliografico se enfocara exclusivamente a la técnica de
nanoindentacién, con el fin de obtener una constante elastica. Asi mismo, se
discutira la ventajas del uso de la informacion topografica por AFM que permita

caracterizar micro o nanometricamente fases, carburos o precipitados en las

zonas de fusién, isotérmica o metal base.




2 ESTADO DEL ARTE

21 PROCESOS DE BRAZING

La soldadura brazing es un proceso de union de dos piezas en la cual
mediante calor y un material de aporte, se funde a una temperatura superior
a 450°C y, por debajo del punto de fusion de las piezas soldadas. La
presentacion y composicion quimica del material de aporte varia segun el
material de |as piezas a unir. El brazing se utiliza cominmente para unir piezas
de aleaciones de cobre, plata, niquel, cobalto, aluminio y magnesio. Esta
tecnica produce uniones de buena calidad con poco material de aporte, en
comparacion con otras técnicas de soldadura como GMAW, SMAW, GTAW,
etc. Uno de los principios fisicos importantes es el flujo capilar entre el materiai
de aporte y el metal base. El brazing necesita que el material de aporte
humecte la superficie del metal base para penetrar en la unién. Las dos piezas
deberan espaciarse de modo que permitan una accién capilar eficiente. En
terminos mas especificos, |la capilaridad es un resultado de la tensién
superficial entre los metales base y el material de aporte, promovida por el
angulo de contacto entre ellos. Un angulo de contacto menor a 90° entre el
solido y el liquido indica mojabilidad. Cuando el angulo de contacto es mayor

de 90° indica que no ha humectado, ver Figura 2.1 (1).

Liquido

2] J/ r

(B) Angulo de contacto menor a 90°

Gk 5,

{A) Angulo de contacto mayor a 90°

No hay humectado hay humectado

Figura 2.1 Angulo de humectado (1).
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Antes de llevar a cabo el proceso brazing, las superficies de las piezas a unir
se limpian mediante procesos mecanicos © quimicos para eliminar
contaminantes y oxidos. Terminada la etapa de limpieza se recubren con
fundente, que actuan como depresores del punto de fusion del metal base (2).
Asimismo, este fundente disuelve los oxidos metalicos y ademas evita una
posible re-oxidacion (3). Posteriormente, el area de union se calienta hasta
que el fundente funde, lo que a su vez limpia el metal base y evita la oxidacioén.
Finalmente, la pieza se enfria y solidifica llevando a cabo la unién del metal.
Una fluidez elevada, es una caracteristica necesaria en los metales de aporte;
al mismo tiempo que la accion capilar debe ser lo suficiente alta para contener

al metal de aporte viscoso en la unién (1).

En el proceso brazing se utilizan gases o mezclas de hidrégeno, argon y/o
amoniaco disociado, para el control de atmosfera. En el caso de las
aleaciones susceptibles a la oxidacion (titanio, zirconio y metales refractarios),

se utiliza vacio (1).

En ocasiones, se utilizan sujetadores para mantener las piezas alineadas
dentro del horno. En este caso los sujetadores deberan colocarse lejos del
area de unién para minimizar la pérdida de calor por conduccion. El sujetador
debe tener una elevada resistencia mecanica a la temperatura de brazing, con
el fin de mantener el ensamble y no fundirse en los puntos de contacto.
Generalmente, los sujetadores se fabrican con materiales ceramicos o se
disefian como aislantes térmicos. Una vez finalizado el proceso de brazing, se
eliminan los residuos del fundente con agua caliente. El aspecto fisico del
fundente saturado con dxidos es vidrioso y dificil de eliminar; no obstante, la
mayor parte de éstos son eliminados junto con el fundente. Sin embargo, en
el caso de los 6xidos de cromo, aluminio, titanio y manganeso es necesario

aplicar un tratamiento especial para eliminarlos (1).

Los procesos de brazing se nombran de acuerdo con las fuentes o los
metodos de calentamiento. Algunos ejemplos de unidn por brazing son los

siguientes: brazing con soplete, en horno, por induccién, por resistencia, por

inmersion y al infrarrojo (1).




2.1.1 BRAZING POR FASE LiQUIDA TRANSITORIA (TLP)

Utilizar este tipo de proceso, tiene como ventaja que la microestructura y
composicion quimica del corddon de soldadura son semejantes a las del
material base. Se utiliza un metal de aporte de composicién quimica cercana
a la eutectica o que tiene la capacidad de formar un eutéctico por difusién con
el material base. Basicamente, se requiere que el metal de aporte alcance una
temperatura de fusion formande una fase liquida para iniciar la difusion en
estado liquido entre el metal base y el metal de aporte. Posteriormente, el
material base se disuelve en el fundido. En consecuencia, se conduce a la
homogenizacion de la zona fundida. Finalmente, prosigue una solidificacion
isotérmica (difusion en estado solido), permaneciendo constantes en esta
etapa, las concentraciones de soluto y el tiempo que se necesita para
solidificar. La literatura sugiere que el proceso de TLP favorece la formacion

de un eutéctico (4).
El proceso TLP presenta las etapas siguientes:

*  Fusién de la capa intermedia
» Disolucion del material base
*  Homogeneizacion de la unién

* Solidificacion isotérmica

2.1.1.1 FUSION DE LA CAPA INTERMEDIA Y TIEMPO DE DISOLUCION

Reportes en la literatura (5) detallan el efecto de los elementos altamente

difusivos como el boro, durante el proceso brazing considerando el punto

invariante eutéctico, ver Figura 2.2.




Brazing

Temperatura

Porcentaje de 8
Figura 2.2 Diagrama binaric de reaccién invariante eutéctica (5).

En la Figura 2.3 (a), se muestra el perfil de composicion inicial del metal base.
Una vez que inicia la entrada de calor comienza la difusién, formandose una
capa estrecha de liquido en cada lado de la intercara. De esta manera se tiene

un perfil de composicién quimica distinta, como se muestra en la Figura 2.3

{b). En consecuencia, se presentan dos regiones con sélidos disueltos en una
fase liquida que incrementan en espesor mientras que la intercara solida
disminuye. En el momento en que la intercara del solido es consumida, se
tiene so6lo una Unica zona liquida de composicién que va desde €, a Cyp,

como se muestra en la Figura 2.3 ¢, d y e. El liquido contiene sélidos de o y 3

(5).
I L e R
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£ I Ci | CoL & | l «CoL & «CoL
() X ib) X ¢ X W) X @ X

Figura 2.3 llustracion del perfil de fases formadas durante la etapa de disoltucién en el

brazing en funcion de la concentracion de solute en el liquido (5).




Cabe mencionar que la Figura 2.3 muestra la variacion la composicion sélido-
liquido en funcién de la intercapa en el proceso de brazing. De la Figura 2.3
(a) a la Figura 2.3 (c) fusion de la capa intermedia; Figura 2.3 (d) Disolucién

del material de sustrato; Figura 2.3 (e) Solidificacion isotérmica.

En las siguientes ecuaciones, Ramirez y Liu, proponen que el tiempo de
difusion (ty) de una capa de espesor 2 h, a una temperatura especifica es

calculada mediante la ecuacion [1] (5).

_ {(Zn)?
 16K2Dy

La 1]
Donde D, es la difusion del boro en la fase liquida (cm%/s) y K es una constante
que depende del sistema de aleacién. No obstante, K se obtiene de la

ecuacion [2].

2= erf(K) 2]
Co ¥ €5 concentraciones definidas por el eutéctico NisB (porcentaje que se
encuentra en el diagrama de equilibrio Niguel-Boro). A las temperaturas de
1125 y 1150°C, K tiene valores de 0,78 y 1.10, respectivamente. Debido a la
falta de datos divulgados para la difusién del boro en el liquido, Ramirez (5)

establece valores de DL = 1 0" 4 cm%/s (104 um?/s) (5).

Considerando los valores anteriormente mencionados y substituyendo en las
ecuaciones [1] y [2], se obtiene el grafico del tiempo de disolucién en funcién
del espesor de capa del sistema Ni-NisB (Figura 2.4). Se aprecia que al

incrementar la temperatura, el tiempo de disolucion disminuye, debido a las

elevadas tasas de difusion que se generan en la intercapa liquida con el metal
base (5).
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Figura 2.4 Grafico del tiempo de disolucion en funcién del espesor de la capa intermedia (5).

Una vez que |a capa liquida esta en contacto con el metal base adyacente,
ocurre un incremento en la velocidad de difusion de los elementos de Ia
aleacion. Los elementos presentes en la fase liquida se difunden en el metal
base (en estado sdélido}; mientras los elementos del metal base migran hacia
la fase liquida dando lugar a la homogenizacion de la region del liquido. Lo
anterior propicia una mayor fusién del metal base. Esto se ejemplifica

especificamente en la Figura 2.3 (d) (5).

La transferencia de elementos altamente difusivos se lleva a cabo del sélido
al liquido, o viceversa, aunque el fenémeno difusivo depende de las
propiedades atdémicas dei elemento en el solido y liquido. La tasa de
transferencia de masa, es una funcién de los gradientes de concentracién de

los elementos de aleacién en el sistema (5).

La transferencia de masa isotérmica (temperatura constante) del sélido al
liquido ocurre en dos pasos secuenciales. En primer lugar, se producira una
reaccion superficial en la que los atomos difunden del solido en la fase liquida

(Figura 2.5). En segundo lugar, los atomos acumulados en la zona junto a la

interfaz soélido-liquido migraran a la mayor parte del liquido (5).
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Figura 2.5 Esquematizacion de la homogenizacion de 1a region fiquida (5).

2.1.1.2 HOMOGENIZACION DE LA UNION

Cuando se mantiene la unién solidificada a la temperatura de brazing, se
activa el proceso de difusién de los elementos en la region de la unién en el
metal base. Lo anterior permite una distribucion uniforme de los elementos de
la aleacion. Por lo tanto, la composicién final y la microestructura de la union

por brazing se asemejan a la del metal base (5).

Segun el modelo matematico desarrollado por Ramirez et. al (5), el tiempo
necesaric para reducir la concentracion del soluto en la linea central de la
union, de (, a un nivel requerido (, (concentracion después de
homogenizacion), esta dada por ia ecuacion [3]. En la Figura 2.6 donde se
observa el tiempo requerido para reducir la concentracion de boro en la parte

central de la union en funcién del espesor de la intercapa, del sistema Ni-NiaB-

Ni, donde K, y K, estan definidas en las ecuaciones [4] y [5].

2z
PRI BN 1)

(3]

ko? k%’ 16D,




Donde.

L — erf(Ky) (4]
(o]

== erf (k) (5]
0

CqL = Concentracion liquido en la fase o
Co = Concentracion Inicial

€. = Concentracion después de la homogenizacién

4.5

T

4.0

35

T

3.0
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T

2.0

1.5

1.0

Tiempo de homogenizacidn (s)

053k

Q_D- Pl RS U T R DR (1o
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Grueso de intercapa (um)

Figura 2.6 Tiempo de homogenizacion {5).

2.1.1.3 SOLIDIFICACION ISOTERMICA

Cuando la concentracién de la zona de liquido alcanza la C,, cambian las
condiciones del entorno difusivo y la concentracion del soluto. Por ende, el
soluto difunde completamente hacia el metal base. Esto conducira a un
cambio de composicién en la unién y elevara el punto de fusion de la capa de
liquide. Como resultado de esto, comenzara la solidificacién isotérmica

revirtiendo la direccion del movimiento de la intercara. (Figura 2.7) Entre

mayor difusion se lleve a cabo en la capa liquida eventualmente desaparece
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(Figura 2.3 e). Contrariamente a las anteriores etapas, la solidificacion
iIsotermica que se produce en la region de liquido, es un proceso lento. Es
importante mencionar que esta zona isotérmica adquiere las propiedades
mecanicas del metal base, esto resulta benéfico para la unién. Ademas, en

esta etapa inicia propiamente la difusion en estado sélido del brazing (5).

Clp
Solido Liquida
C;
'
L]
X =0 X
1Cy
Cel !
]
Sélido : [Ca Liquido
Ci !
1
V4 X

Figura 2.7 Solidificacién isotérmica (5).

Por otro lado, el andlisis de la solidificacion isotérmica se describe a
continuaciéon bajos las siguientes condiciones: Difusion unidimensional,
liquido-estatico, coeficiente de difusion constante, equilibrio en la interface y

zona constante de interface sélido-liquido (5).

El desplazamiento de la interface soélido-liquido, (5) Z y el tiempo de

solidificacion ¢; se establecen mediante las siguientes ecuaciones [6] y [7].

Z = s/ 4Dt (6]

CoL—C exp{—y.> 1
oL=Cra  eXP=¥s") = 1 (7]
Cra—Cal 1+erf(ys) VT

Ys =

(o, = Concentracion inicial
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Cor =Ms(Tyya —T) (8]

Coog =M (Tyya—T) [9]

Donde:

Ms = Pendiente de la linea de solidus

Ms = Pendiente de la linea de liquidus.

Tya = Es la temperatura de fusion del metal A

Utilizando ecuaciones [8] y [9], se obtiene la siguiente ecuacidn. [10]

CLoa=Ci _ _Ms Ci [10]
Cra—Cat Mp—M; (Mp~Ms)*(Tpa—T)

En el trabajo mencionado se utilizaron cupones de niquel de alta pureza (5)
por lo que el Ci (concentracién inicial del boro en el metal base) es asumido
igual a cero, eliminando asi la necesidad conocer la temperatura.

Sustituyendo la ecuacion [7] en [10], y; es descrita en la ecuacion [11].

2
Ve = Ms exploys®) 1

M -M,  l+terf(ys) Vm (1]

La Figura 2.8 muestra una secuencia de solidificacion de la zona isotérmica
del cordon de soldadura del sistema Ni-NiaB-Ni. Comparativamente, se
aprecia que la Figura 2.8 (a) y (b) no tienen una zona isotérmica, ya que el
material solidificado muestra que se generd una gran cantidad de liquido
durante el brazing. Por lo tanto, tiene mayor microsegregacion y esto provoca
una disminucion en las propiedades mecanicas. En contraste, la Figura 2.8 (c)
muestra la formacién de la zona isotérmica sin presentar zonas de

microsegregacion. Este tipo de solidificacion tiene valores en propiedades

mecéanicas semejantes al del metal base (5).
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Figura 2.8 Secuencia y formacién de la zona isotérmica en funcién del tiempo (5).

2.1.2 BRAZING AL VACIO.

El brazing al vacio produce uniones de componentes metalicos con buena
resistencia mecanica. Los hornos que se utilizan para este proceso
comunmente manejan vacios de 1x10 %torr a 1x10 %torr (Figura 2.9). Este
proceso es ampliamente utilizado en las industrias como un medio efectivo y
economico que ofrece ciertas ventajas sobre otros procesos de soldadura
convencionales. El| brazing al vacio se utiliza para unir ensambles
complicados entre secciones gruesas y delgadas, asi como geometrias
complejas. En el proceso convencional de brazing, es necesario que se
mantenga un espacio de union aproximadamente de 0 -1.5 mm para asegurar
la atraccion capilar. Ademas, una propiedad esencial de este proceso es la
difusion de unién entre el metal de aporte y el metal base, lo cual da como
resultado un cordén de soldadura de resistencia y dureza similar al del metal
base. Este proceso también es utilizado en la reparacion de componentes de
turbinas de gas fabricados con aleaciones base niquel, principalmente (6). El
uso de metales de aporte que contienen boro forma eutécticos por difusién en
la intercapa con el metal base (6). Reportes en la literatura (6) establecen que

el contenido de silicio en el metal de aporte forma fases intermetalicas duras
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y fragiles que disminuyen las propiedades mecanicas. De igual forma, la

formacion de constituyentes eutécticos y otras particulas de segundas fases

(6).

Figura 2.9 Horno de alta temperatura y vacio (7).

2.1.3 BRAZING POR INDUCCION

Es un proceso por el cual las superficies de los componentes que van a ser
unidos son calentados a la temperatura de brazing mediante la energia
electrica suministrada por un equipo de induccién (Figura 2.10). Cuando la
corriente circula a través de una bobina, se genera un campo magnético que
varia con la corriente que a su vez depende del niUmero de espiras de la
bobina. Si un objeto metélico se situa en el campo de accidn de Ia bobina se
inducen corrientes eléctricas en él. La resistencia que ofrece el material al
paso de la corriente es la que proporciona el calor necesario para la
realizacion de la soldadura. Por tanto, el calor va a estar limitado a unas capas
delgadas cercanas al inductor. La distribucion del calor a otras areas es por
conduccion térmica. La respuesta del campo electromagnético generado
depende de la frecuencia de la corriente alterna, la naturaleza de los
materiales, el diseno de la bobina y la distancia entre el inductor y el

componente a soldar (8).
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Las corrientes inducidas son mas activas en la superficie del objeto, y van
disminuyendo hacia el centro; Esto debido a las corrientes inducidas
generadas dentro de la pieza, que tienen su propio campo magnético en
contraposicion a la bobina, impidiendo que las lineas magnéticas producidas
por la bobina penetren en el interior de la pieza. El incremento de la frecuencia
de la corriente aiterna disminuye la profundidad de penetracion y por lo tanto,
la zona calentada en la pieza de trabajo es menor. Los rangos de frecuencia
varian entre 60 Hz y 450 KHz. Comparativamente, los materiales que tienen
mayor resistencia eléctrica (por ejemplo aceros inoxidables), poseen una

mayor profundidad de penetracion que los materiales de aluminio y cobre (8).

F . g

Figura 2.10 Unién entre un tubo de Cu y un accesorio de latén mediante brazing por

induccion (9).

La capacidad ferromagnética de los materiales no afecta a la profundidad de
la zona calentada por medio de induccién, debido a que las temperaturas de
soldeo son generalmente superiores a la temperatura de Curie, donde el
material se hace no magnético. El éxito del proceso de induccion depende de
manera notable del disefio del inductor, que debe tener las dimensiones y
configuracion ideales para contar con una dptima distribucién de calor en el
montaje. Un disefio adecuado minimizara el tiempo de calentamiento que a
su vez, reducird la oxidacién y disminuira los tiempos de produccién. Los
inductores se obtienen a partir de tubos de cobre, con el fin de aprovechar su
elevada conductividad, disponibilidad y bajo costo, y utilizan un sistema de

enfriamiento por agua ademas de tienen un recubrimiento ceramico para
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evitar la formacion de arcos eléctricos entre la bobina y la pieza de trabajo. El

indice de calor varia inversamente con la distancia entre el inductor y la pieza,

esta relacion es no lineal, por lo que el calor suministrado cae muy

rapidamente cuando la distancia se incrementa hasta que en una cierta

separacion, el efecto electromagnético cesa (8).

Ventajas del procesc (1):

La alta potencia resulta en un calentamiento rapido y concentrado que
reduce el tiempo de produccion, minimiza la oxidacion, haciendo mas
sencillos los procesos de limpieza posteriores, disminuye el area
afectada térmicamente y ademas reduce el riesgo de deformacion de
las piezas.

Al ser el calor dirigido directamente al interior de |a pieza, y al tener la
maquina un elevado rendimiento, se reduce el uso de energia. A su
vez, esto genera menor riesgo originando un ambiente de trabajo mas
agradable que los métodos convencionales.

Posible automatizacién del proceso de soldadura lo que se traduce en
un proceso facil de ejecutar y repetitivo.

El proceso emplea cantidades predeterminadas de material de aporte,
ya sea en forma de [amina, anillos etc., por lo que se evita la posibilidad

de utilizar mas aleacion que la necesaria.

Limitaciones del proceso (1):

El tiempo de preparacion llega a ser superior en algunos casos en
relacion con otros procesos. Esto se debe a que el material de aporte
tiene que ser precolocado en algunas aplicaciones.

Dificultad en el caientamiento de piezas complejas ya sea por la forma

que tenga el inductor como por la necesidad de espacio para poder

colocar la pieza dentro del inductor.
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2.1.4 BRAZING UTILIZANDO SOPLETE

En este tipo de técnica se aplica fundente en la superficie de las piezas y se
usa un soplete para dirigir la flama cerca de la unién. Se utiliza una flama
neutra para reducir la oxidacion. Las areas de la union se calientan y luego se
agrega el material de relleno en forma de alambre, varilla o pastas metalicas.
Esta técnica se utiliza para soldar acero al carbono, acero inoxidable,
aleaciones de niquel, hierro gris y maleable, titanio, monel, inconel, acero para
herramientas, aluminio, laton, fundiciones, cobre y sus respectivas aleaciones.
El calentamiento se realiza con uno o mas sopletes de gas, dependiendo de
la temperatura requerida, se emplean los siguientes gases: acetileno,
propano, butano, etc. Es recomendable mover el soplete para evitar
calentamiento local, una variante del proceso es mecanizar y automatizar el
movimiento del o los sopletes si se requiere unir elementos en serie. Al
momento de efectuar la soldadura se debe mantener el extremo de la varilla
de aporte constante en la llama, sin agitarla en el bafio de soldadura. Es mejor
balancear la llama moviendola en direccion al eje de unién soldada y no

transversalmente (10).

El brazing por soplete necesita proteccién con fundente para evitar la
oxidacion. No es recomendable sobrecalentar el metal base y el metal de
aporte ya que éste difundira con rapidez y saldra de la union por efecto de la
gravedad. La soldadura debe realizarse en un solo paso. En caso extremo de
hacer repeticiones debe precalentarse la union en el lugar donde se empiecen
dichas repeticiones. Como regla general si se requieren varias pasadas, se
debe usar soldadura por arco. Al finalizar la soldadura se debe proteger el
metal fundido manteniéndolo bajo la llama reductora hasta la solidificacion del
material de aporte. La técnica con soplete es la mas sencilla, ya que le permite
ver al operador la unién que esta realizando y controlarla, direccionando el
calor hacia la unién. Es necesario tener control de la composicion quimica de
la llama, porque existe el riesgo de combustion excesiva del elemento de
aleacion (llama excesivamente oxidante) o de una carburacidén (llama

excesivamente reductora), por lo que se tendra un desconocimiento sobre |a

calidad real de la unién. La bogquilla del soplete debe ser pequefia para que
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produzca el calor necesario, la mezcla de gases al forzar su salida por un
orificio mas pequefio provoca el incremento de la velocidad cbteniendose una

mayor temperatura (10).

2.1.5 BRAZING EN HORNO

Para poder utilizar este proceso se necesita que los elementos a unir se
sostengan dentro del horno por medio de guias, y que la varilla de aporte se
coloque en contacto con las superficies a unir. Es recomendable que el
calentamiento sea de manera uniforme evitando el calentamiento local. La
fuente de calor proviene por combustion de gas o bien utilizando resistencias
eléctricas, El control de temperatura es una de las variables importantes del
proceso, por esto se recomienda que el horno cuente con un control
automatico de temperatura. Las piezas a soldar se calientan en el horno hasta
llegar a temperatura de brazing, luego el metal de aporte se funde penetrando
en la unién. Es necesario calentar hasta lograr que el metal de aporte fluya al
interior de la unién. No se debe sobrecalentar ya que se daria una excesiva
interaccion entre los metales de aporie y base. El tiempo de calentamiento
depende del espesor de las partes a unir. Existen varios tipos de hornos: de
lotes, de vacio (aplicacién en campo aeroespacial y nuclear), continuos que
necesitan aire 0 atmosfera controlada. Los hornos tipo lote calientan por
individual cada carga de trabajo mientras que los hornos continuos reciben
flujo constante de elementos para unir (Figura 2.11). En el caso de
calentamiento por horno, el proceso consiste en limpiar las superficies de
union, colecar la junta y colocar el material de aporte con el fundente; la

entrada de los elementos al horno generalmente es por bandas

transportadoras (10).
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FUMNDENTE

WMETAL DE APORTE UNICN POR

BRAZING

La regulacion de la llama del horno es importante, lo ideal es utilizar llama
neutra o ligeramente reductora. Una variacion del brazing en horno, es el
brazing al infrarrojo, el calentamiento se suministra por radiacion luminosa de
onda larga que proviene de lamparas de cuarzo de alta intensidad (5000 watts
energia radiante). Con ayuda de reflectores se enfoca la radiacién a los

elementos de la union (10}

2.1.6 BRAZING POR RESISTENCIA

Figura 2.11 Procesc de soldadura fuerte en horno contindo (1).
Por medio de los electrodos se conduce corriente eléctrica, las piezas a unir
forman parte del circuito eléctrico, el material de aporte es colocado previo al |
paso de corriente y los fundentes en este caso se escogen segun su |
conductividad. E| procedimiento es semejante al proceso de soldadura por |
puntos, es decir, las piezas son sostenidas per dos electrodos que
generalmente son de tungsteno, molibdeno, grafito y en ocasiones de acero.
Para el caso de las varillas de aporte con contenido de plata es necesario
proteger la unidn con atmésfera o usar fundente humedo debido a que los
fundentes secos se comportan como aislantes. Una de las desventajas de
este procedimiento es el sobrecalentamiento debido a la falta de un control
del flujc de corriente. También al sobrepasar el tiempo de exposicion se

provoca oxidacion. El espesor grueso del metal base, dificulta que la corriente

circule por la superficie, causando que los electrodos sufran dafios (10).
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2.1.7 BRAZING POR INMERSION

Los dos métodos mas usados son: bafio de metal fundido y bafio quimico
fundido. El método de bafio de metal fundido consiste en calentar un crisol de
grafito hasta la temperatura necesaria para que el metal de aporte fluya, se
debe garantizar que el tamano del crisol y el método de calentamiento sean
los correctos para alcanzar la temperatura de brazing. Esta técnica sirve para
unir elementos pequerios y requiere de fundente. El método de bafio quimico
fundido requiere calentamiento del fundente en un recipiente hasta el rango
de temperatura de soldadura brazing, en este caso el material de aporte se
coloca previamente y se requiere de limpieza y precalentamiento de las piezas
para garantizar gue la temperatura del fundente sea menor que el rangec de
temperatura brazing. La limpieza posterior es obligatoria debido a que el

fundente se adhiere a la unién.

2.2 PARAMETROS DE SOLDADURA POR BRAZING

2217 TEMPERATURA

En soldadura brazing se requiere que el metal de aporte alcance una
temperatura de fusion, con el objeto de formar una fase liquida y asi iniciar la
difusion entre el metal base y el metal de aporte. Posteriormente, el material
base se disuelve en el fundido produciéndose una homogenizacion de la zona
fundida (2).

2.2.2 TIEMPO

El proceso de brazing por fase liquida transitoria se define en tres tiempos
principales que son: 1) Tiempo de disolucidén, es el tiempo que tarda en
difundir elementos de la fase liguida, a una distancia h en el metal base 2} el
tiempo de solidificacion y 3) el tiempo de homogenizacion: es el tiempo

necesario para reducir la concentracién del soluto en la linea central de la

unién, de una concentracién inicial a la concentracion requerida (1).
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2.2.3 METAL DE APORTE

La composicién quimica del metal de aporte que se emplea en el brazing debe
ser similar o igual la composicién guimica del metal base, pero con punto de
fusidn mas bajo. El punto de fusion disminuye adicionando elementos de
aleacion a la composicion del metal base o una aleacién de composicién
similar. Por ejemplo para disminuir el punto de fusién de una aleacion base
niquel se adicionan bajos contenidos de silicio o boro. Cuando el metal de
aporte se funde y hurmecta las superficies de union del metal base se inicia el

proceso de difusién en estado sélido (1).

2.2.4 USO DE NANOPARTICULAS EN EL PROCESO BRAZING

Se ha estado investigando la utilizacion de nanoparticulas como las de W, en
superaleaciones para incrementar las fuerzas capilares, la mojabilidad y crear
sitios de nucleacion, debido a que las nancparticulas tienen una gran
penefracion en espesores pequefios. Las superaleaciones base niguel con
alto contenido de Al y Ti son susceptibles a la formacién de microfisuras vy
capas de Oxidos entre la soldadura y el metal base, disminuyendo las
propiedades mecanicas a causa de la discontinuidad interfacial y a una mala
distribucion de esfuerzos del area soldada y el metal base. Por esta razén los
materiales de aporte utilizados en brazing contienen elementos similares al de

la aleacién base niquel (11).

2.3 MICROESTRUCTURAS DE ALEACIONES DE COBALTO

Las aleaciones de cobalto se utilizan en componentes que estan expuestos a
ambientes corrosivos y esfuerzos mecanicos a altas temperaturas. (12).
Asimismo, esta cualidad de resistencia mecanica-corrosiva es debido a [a
estabilidad de la fase y y y'. Las aleaciones de base cobalto y aleaciones de
Ni-Co se utilizan para la fabricacion de componentes de turbinas a gas, ya que
estan ensambladas en las zonas de combustién e inyeccion de combustibles.
Las aleaciones de base cobalto con alta resistencia térmica estan constituidas

principalmente en una matriz de Co con 20% Cr. Las excelentes propiedades




24

mecanicas que poseen a altas temperaturas de funcionamiento, son debido a
la formacién de carburos y por la precipitacion de las fases de solucién solida
y la alta estabilidad térmica de 1" (AlaCo) embebida en una matriz de y (Co).
La fase y es un precipitado coherente con la matriz, por lo que incrementa su
resistencia mecanica. La resistencia a la oxidacién de alta temperatura se
incrementa no solo por el contenido de cromo, sino también por la adicion de
AlLY yLa(13).

El comportamiento de un material frente al desgaste es dependiente de su
microestructura por adicién de elementos aleantes. Un ejemplo de ello es la
adicién de itrio en la aleacion Stellite 6. Este elemento permite una mejor
distribucidn de fases, asi como un refinamiento de la microestructura.
Ademdas, favorece una estructura fina eutéctica. Por otro lado, el incremento
de la microdureza se atribuye a la formacion de segundas fases ademas de
un tamano de grano fino. El aumento de la dureza se traduce en un incremento

al desgaste (14).

En la Figura 2.12 (a) y (b) se muestra |la matriz de la aleacion Stellite 706k en
forma de bandas y granos equiaxiales. A detalle se aprecia una fase CrsCa
(Figura 2.12 a) que estd en los limites de grano. Otras fases de Cr23Cs (Figura
2.12 b) estan dentro de los granos de la matriz. Estas dos fases precipitadas
de carburo tienden a formarse por difusion substitucional del Mo por Cr. El

crecimiento de grano preferencial y la distribucién de carburos son tipicas de

laminados en caliente de aleaciones base Co (15).




Por otro lado, en reportes previos sugieren (16) que el tiempo de
sostenimiento de la temperatura brazing a 1100°C por 2 h permite la formacion
completa de la zona isotérmica, la microdureza disminuye al valor del metal
base. Debido a que tiene una compaosicion quimica semejante y estructuras
cristalinas al del metal base. La Figura 2.13 muestra una serie de cordones
de soldadura de una aleacién base Co que muestra zonas de fusiona 0.5y 1

h de sostenimiento del brazing (Figura 2.13 A y B). En contraste, a tiempo de

2 h se cierra completamente el corddn de la soldadura por una zona isotérmica
(Figura 2.13 C).
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Figura 2.13 Micrografia de unién por brazing (16).

Estudios recientes (16) sugieren que la formacion de barreras difusoras entre
el metal base y una capa de nanoparticulas de W modifican la morfologia,
tamano y distribucion de las fases. Comparativamente, la Figura 2.14 muestra
micrografias de cordones de soldadura unidos por brazing a 1200°C por 1 h
de aleaciones base Co con y sin nanoparticulas de W. En la Figura 2.14 se
aprecia las diferencias en ta microestructura en la zona de fusién producidas
por las nanoparticulas de W, donde la columna (a) son micrografias sin
nanoparticulas de Wy (b) con W (16).
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Figura 2.14 Imagen de microscopia electrénica de barrido (SEM) de unién por brazing de

aleacién base Co (16).

2.3.1 USO DE ALEACIONES DE COBALTO

Las aleaciones de base cobalto son resistentes a |la corrosion y mantiene sus
propiedades mecanicas a altas temperaturas; sin embargo, el primer uso que
se le da es la resistencia al desgaste. Las composiciones con alta dureza se
utilizan en las toberas de las turbinas a gas y las de baja dureza como
recubrimiento en los alavés de las turbinas. El cobalto en aleaciones de base
niquel esta presente en composiciones que van del 10% al 15% disminuyendo
la solubilidad de aluminio y titanio, lo que aumenta el volumen de precipitacién
de la fase gamma, ¥° (NiAl) que es la fase necesaria para que el material
cuente con resistencia a alta temperatura y resistencia a la erosion del

material. Otro de los efectos del Co en aleaciones base niquel, es la reduccion
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de precipitacién de carburos en el limite de grano, reduciendo también el

agotamiento de cromo en los limites de grano (17).
Las aleaciones de base Co pueden clasificarse en tres grupos:

» Las aleaciones con alto carbono para aplicaciones de alto desgaste
+ Aleaciones de bajo carbono para aplicaciones de alta temperatura.

+ Aleaciones de bajo carbono resistentes a la corrosién y al desgaste.

24 MICROSCOPIO DE FUERZA ATOMICA (AFM)

El AFM o microscopio de fuerza atdmica es un instrumento que tiene la
capacidad de detectar cambios en 1a superficie a escala nanométrica. Algunos
de estos instrumentos tienen una resolucién de 0.1 pmen los ejes Xy Y y 1
nm en el eje Z. Lo que permite identificar 1o0s mecanismos de deformacion,
como las dislocaciones mediante la observacion de las lineas de

deslizamiento y grietas (18).

El componente principal de medicién topografica del AFM es una punta
montada sobre un voladizo (cantilever). Este tiene una punta de nitruro de
silicio (19) o cuarzo (20) (Ver Figura 2.15) que se mueve segun las diferentes
fuerzas de interaccién con la superficie (atraccion o repulsion). Un laser mide
la desviacion de la punta lo que permite detectar ia topografia de la superficie
(Ver Figura 2.16). Los tipos de contacto de la punta y la superficie mas
comunes son: dinamico y de contacto. En el primero, la punta oscila y pulsa

la superficie; en el segundo, la punta barre continuamente por lo que la

descripcidn topografica en comparacion al modo dinamico es mas répida (18).
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Figura 2.15 Imagen del Cantiléver obtenida por electrones secundarios (18).

Foto diodo

‘\x ‘ Laser

Superficie de la muestra

Figura 2.16 Microscopio de fuerza atomica {18).

Las fuerzas intermoleculares o de energia potencial de interaccion se
clasifican en largo y corto alcance (Ver Figura 2.17). Las primeras, estan

constituidas por tres tipos de energia: electrostatica, induccién y dispersién.

(Ver Tabla 1). La energia electrostatica es determinada por las interacciones
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entre los momentos electricos permanentes de cada molécula. Asimismo, la
energia de induccion viene determinada por la interaccion de los momentos
eléctricos permanentes de una molécula con los momentos eléctricos
inducidos de otra molécula (21). Mientras tanto, la energia de dispersion es el
resultado de la interaccion de los momentos inducidos de ambas moléculas.
En este caso, las fuerzas de dispersidén se presentan en todos los tipos de
moléculas, polares o no polares. La energia de interaccidon de corto alcance
decrece rapidamente con el incremento de la distancia y aparecen cuando las
moléculas tienen muy poca distancia de separaciéon entre sus respectivas
nubes electrénicas y éstas se recubren. Las fuerzas de corto alcance son
atractivas o repulsivas, sin embargo, a pequefias separaciones son repulsivas
(22).

Tabla 1 Fuerzas de interaccién considerando el rango de medicién (22).

. Atractiva (-)
Tipo r
Rango Repulsiva (+)
Largo Electrostatica -+
Induccion 7
Dispersion -
Corto Recubrimiento -+

m Corriente de tunel

-7 7 7 = = = @ Fuerza de corto alcance
® Fuerza de largo alcance
B Fuerza tatal

0 05 1 15 2

Figura 2.17 Fuerzas de interaccion en funcion de la distancia en “z" (21).
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2.4.1 MODO DE CONTACTO

En el modo de contacto, la punta se encuentra en contacto fisico con la
superficie de la muestra. Las fuerzas de interaccion existentes entre ambas
dan lugar a una deflexion vertical. El cantilever, se desplaza sobre la superficie
de la muestra y revela informacion sobre los relieves topograficos generando
una imagen. Cabe mencionar que la deflexion del cantilever se utiliza de
retroalimentacién. De esta manera, los ajustes de |la posicion de la punta en
“z" Son para mantener constante el valor de deflexion y obtener una imagen

topografica de la superficie (19).

2.4.2 MODO DINAMICO

En la Figura 2.18 se muestra el cantiléver en modo dinamico, el cual oscila en
el aire a una resonancia cercana a la frecuencia (natural). Una sefial eléctrica
excita el sustrato que esta compuesto de un piezoeléctrico, provocando el
movimiento vertical en el eje z del cantilever. Un rayo laser capta las
diferencias de posicién del cantilever revelando informacion sobre el relieve v,
las caracteristicas del material de la muestra. (Elasticidad, magnetismo vy la

presencia de fuerzas eléctricas) (19).

Figura 2.18 Cantilever en mode dinamico (19).

En el digrama de bloques de la Figura 2.19 se resume el control OPERATIVO
del cantilever.(control Q). Asimismo, El movimiento armonico de
amortiguamiento del cantiliver se expresa mediante la siguiente ecuacion [12]
(23).
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2 . .
m;—tz-z(t) + a%(z) + kz(t) = E+ Fe™t + Ge'®Pz(t) [12]
Donde:
t = Tiempo

z(t) = Posicion de la punta del canilever
%z(t) = Velocidad de la punta

dZ
ar?

z(t) = Aceleracién

m = Masa total del cantiléver y la punta

a = Constante de amortiguacion del cantilever
k = Constante elastica del cantiléver

E = Fuerza de interaccién entre la punta y la muestra

F = Amplitud de impulsién del cantiléver ya convertido en fuerza a través del

accionamiento piezoeléctrico

G = Ganancia de la amplificacion de la retroalimentacion esta se convierte a

movimiento por el actuador piezoeléctrico

w = Frecuencia del cantilever. (Normalmente, cerca de la frecuencia de

resonancia del cantilever)
P = Desplazamiento de fase aplicado a la sefial de retroalimentacion

e = Logaritmo natural I

=v=T
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Procesamiento de seifial

Electrinica def Laser | b=

Plezoeléctrico Q-control

Cantilever

C

Figura 2.19 Diagrama de bloques de la sefial de control de movimiento del cantilever (23).

Se aprecia que los términos en la ecuacion consideran las propiedades del
material, asi como la aceleracion del movimiento oscilatorio de
amortiguamiento del canfiliever durante las interacciones elasticas con la

superficie del material (23).

2.4.3 OTRAS VARIANTES DEL USO DEL AFM EN MEDIOS ACUOSOS

En la Figura 2.20 se muestra el relieve de una muestra de aleacién CoCrMo
generado por AFM en medios acuosos. El AFM en medios acuosos permite
evaluar la descomposicion de los carburcs que es detectada por cambios del

potencial de |la sefial (24).

b
~
~
b —
35 um ~

Y

N\ ?- |
* . 35 um

- A r

[ ]

Figura 2.20 Relieves y topografias en 3D por AFM de la disolucién de carburos {24).




34

La tecnica AFM permite |la evaluacion relativa de los carburos en comparacion
de su matriz circundante. Se muestra un ejemplo de la topografia en 3D, asi
como los perfiles de linea. La imagen topografiada AFM (Figura 2.21 A) revelo
diferentes formas y aglomeracicnes. Las aglomeraciones de carburos mas
grandes detectados en el material tienen un tamafo de alrededor de 30-40
pm, con una altura de 40-50 nm por encima de la matriz (Figura 2.21 C).
Mientras tanto, en el mapa de potencial (Figura 2.21 B) las particulas de
carburo aparecen brillantes debido a sus caracteristicas atomicas (pertenece
al bloque d de la tabla periédica y tiende a ceder protones mas faciimente).
Aunqgue el valor de potencial por AFM varia dependiendo de las condiciones
experimentales, como la preparacion de las superficie, punta del AFM, etc. Se
ha notado que la diferencia de potencial en los carburos, es mas grande
cuando son de mayor tamarfio. Esto es debido a los alrededores de otras fases
en la matriz. Una de las causas de |la diferencia de potencial es el agotamiento
de los elementos (Cr, Mo) de la aleacién en la regién limite adyacente a las
particulas ricas en Cr y Mo. En consecuencia, desacelera |a difusion de estos
elementos de la matriz hacia sitios de nucleacion de carburos durante el
proceso de enfriamiento. La disminucion de los elementos de aleacion causa

condiciones para que ocurra la corrosion localizada en el limite de grano (24).

El mapa topografico en 3D, asi como la grafica de deflexion, sugiere que la
region del limite de los carburos es el punto mas débil del material. Por lo
tanto, en los procesos de corrosion localizada y disolucién detectados por
AFM, sugiere que las disoluciones se llevan a cabo mas faciimente en los
limites de grano, debido a la variacién del contenido de los elementos en Cr,

Mo y Co. Lo cual indica que la superficie de CoCrMo con un alto potencial es

menos propensa a la corrosion (24).




35

0.0 40.0 um' 0.0 40.0 pm

o 5 10 15 20 25 30 35 o 5 1 15 20 25 0 38
pm um
{CiPerfil de altura {DjPerfil de potencial

Figura 2.2t Topografia y mapa de potencial V (24).
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2.5 METODOS DE MEDICION DEL MODULO ELASTICO

2.5.1 MEDICION DEL MODULO ELASTICO MEDIANTE EL ENSAYO DE
TENSION UNIAXIAL

En esta seccidn se repertan los métodos empleados en la medicion del
moédulo elastico. Asimismo, se detallara et principic de la medicién con sus

respectivas ventajas y desventajas.

Una de las caracteristicas de los materiales metalicos sometidos a cargas es
su capacidad de absorber la energia bajo dos situaciones: 1) Deformacién
elastica y 2) Deformacion plastica. La primera situacion eldstica, es de interés
en este trabajo monografico, ya que en ése régimen se mide el madulo
elastico de las curvas generadas en los ensayos de tensién uniaxial {(Figura
2.22) donde, se puede observar el limite elastico, la zona de deformacion
plastica, el esfuerzo ultimo a la tensidn y el punto de resistencia a la fractura.
(25).

Deformacion
plastica
Esfuerzo uitimo a la
Limile elastico tansian
-’/ 2ns
= T3
& Resistencia a la
g fractura
1B
o
=
E
?j — Mddulo de
= alasticidad
€ {mmj(men)
Deformacidn
Probeta | ’
—

[] al i =

Figura 2.22 Gréafica esfuerzo-deformacion (25).
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Cabe mencionar, que la propiedad que tiene el material de absorber |a energia
elastica se le conoce como resilencia (25). Por lo tanto, la magnitud del médulo
elastico, es una medida de |a resistencia a la separacion de atomos durante
la deformacion sin romper las fuerzas de enlace interatémicas. En este
contexto se determina matematicamente el mdadulo elastico mediante Ia
siguiente ecuacion [13].

Esfuerzo normal

P a
Modulo elastico = E = , — = -
deformacion unitaria €

[13]

Al

lo

F o+l
AAl

Donde F, fuerza aplicada, A es el area, [, longitud inicial y A [ incremento en
la longitud de la probeta. El diferencial de longitud se muestra en la Figura
2.23.

[ J»m

Al

!,
F,

Figura 2.23 Diferencia de longitud de la probeta antes y después de la deformacién (25).
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Durante el ensayo de tension una probeta de dimensiones estandarizadas
(ASTM E-8), que es sometida bajo una carga uniaxial que va incrementando
de forma gradual hasta |a fractura de la probeta. Comiunmente, se emplea una

maquina conocida como “maquina universal” (ver Figura 2.24).

Figura 2.24 Maquina universal (26).

Para la medicién del médulo elastico, se utilizan las galgas uniaxiales como
transductor, estas miden pequefios cambios de longitud por medio del efecto
piezorresistivo que tienen ciertos materiales de cambiar su médulo resistencia
eléctrica al ser deformados. Cuando se modifica la longitud de la galga, se
registra un cambio en la resistencia. Las galgas uniaxiales solamente registran
dicho cambio en una sola direccién. Como se muestra en la Figura 2.25. La
galga se conecta a un puente de Wheatstone, donde sus dos salidas estan
conectadas a una tarjeta de adquisicion de datos la cual tiene una conexién
con una computadora. Cabe mencionar, que el puente de Wheatstone es un

circuito altamente sensitivo a los cambios de resistencia, por lo que se utiliza

en muchos instrumentos de medicion. (27).
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Figura 2.25 Procesc de visuatizacion del modulo eldstico (27).

2.5.2 MEDICION DEL MODULO ELASTICO POR ULTRASONIDO

La obtencién del médulo elastico por ultrasonido aprovecha el fenémeno de
propagacion de ondas en un medio. Una de sus principales ventajas es la de
ser un ensayo no destructivo, 10 que permite es conservar intacta la muestra.
Asimismo una de sus principales desventajas que no es efectiva para medir
materiales heterogéneos ya que la propagacién de onda no es conocida (28).
En la ecuacion [14] se define el coeficiente de Poisson y en la ecuacion [15]

el modulo elastico

[14]

E=2+p*(1+v)C* [15]

Donde C, y C, representan las velocidades de onda transversal y longitudinal.

Por ende, v es el coeficiente de Poisson y p la densidad de ia aleacion (28).

2.5.3. MEDICION DEL MODULO ELASTICO POR MEDIO DE
NANOINDENTACION INSTRUMENTADA

2.5.3.1 INDENTACION CONVENCIONAL CONTRA INSTRUMENTADA

En la “indentacion convencional” se obtiene la dureza aplicando una carga

estatica mediante un indentador con una geometria establecida, por ejemplo
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la punta Berkovich (29) deja una huella en la superficie y por medio de
evaluacion de imagenes obtenidas por un microscopio Optico se mide la
superficie de la huella residual. Por ende, una de sus limitaciones es la
necesidad de utilizar un microscopic éptico para hacer ta medicion, por este
motivo, no se utiliza para indentaciones donde la huella es muy pequefa y no
es factible calcular el médulo elastico. Por otro lado tenemos la “indentacion
instrumentada” que mide la profundidad de penetracién del indentador, en
funcién una carga aplicada F durante el ensayo, efectuando una carga y
descarga. Esto permite medir la deformacion plastica y elastica del material a
analizar. La curva de carga-profundidad (ver Figura 2.26) permite determinar
la dureza y el médulo elastico de la superficie de la muestra. Entre otras
propiedades mecanicas que podemos obtener son la energia de recuperacion

y energia de deformacion (29).

Carga

Carga (P}

/ 5= daP
i dh

/ Descarga

s

Dharajsazarmiito (121

Figura 2.26 Grafica de carga y descarga (29).

En la técnica por nancindentacion instrumentada, el indentador es presionado
fentamente en la superficie de la muestra, se producen dos procesos de
deformacion elastica y plastica, donde el area de contacto toma la forma del
indentador. Asimismo, el desplazamiento o altura h y la carga P son
continuamente registrados hasta que se alcanza la carga maxima B, ¥ Ponax
maxima. Cuando el indentador es lentamente retirado, solo la parte elastica

se recupera registrando la carga hasta la altura residual h,. El rango de carga

maxima (P, ) utilizada es de 0 a 200 mN y la profundidad de penetracion
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maxima (hy,.y) €s de 1000 nm. En la Figura 2.27 se muestran 6 diferentes
curvas de nanoindentacion donde se aprecia la diferencia de penetracion

maxima a una carga equivalente entre diferentes materiales (30).

100 200 300 400 500 |
140 ] | [ 1 | 140
Zefiro witdric e ol e

120

100

80

60

40

20

I | | i
100 200 300 400 500
Desplazamiento, h-h,(nm})

Figura 2.27 Curvas de descarga contra desplazamiento (28).

La pendiente de la curva de descarga es denotada como § = dP/dh, a este
parametro se le conoce como o rigidez de contacto (the elastic contact
stiffness) (30).

2.5.3.2 CALCULO DE DUREZA

La dureza es obtenida a partir de la curva carga-desplazamiento F,,,,, €l area
A, es determinada a partir de la profundidad de contacto h,,,,, y utilizando ta

ecuacion [16] se determina la dureza (29). |

El médulo elastico E y la nanodureza H son obtenidos de la teoria de
elasticidad, en la Figura 2.28 es mostrada |la profundidad de penetracién h,..
Para una indentacion circular ideal seria E = 1, y la profundidad de contacto
de un indentador Berkovich es de E = 0.72 (29).

La relacién entre H y E es determinada por:
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Pmax
H = -2 [16]

Donde F,,,, es la carga y A es el area de contacto

En la Figura 2.28 se muestra el area de |a carga y descarga donde se puede

observar la parte elastica del material que se recupera (29).

Indentador : _ Superficie inicial

e R e e - =

Figura 2.28 Huella del indentador (29).

2.5.3.3 CALCULO DEL MODULO ELASTICO

Oliver y Pharr (29) propusieron el siguiente método para el caiculo del médulo
elastico. El médulo elastico se determina al considerar la rigidez de contacto
S, que esta definida por la pendiente de la curva de descarga. Este método
solo es aplicable a materiales con valores bajos en la constante de poisson
(no para hules). El valor de la rigidez de contacto se establece mediante la
ecuacion siguiente [17] (29).

ar

S= [17]

Utilizando la siguiente ecuacion se determina el médulo eldstico.

S = B=EersVA [18]
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En la ecuacién [19] el autor Yovanovich (30) muestra otra forma de
representar la ecuacion [18], donnde E.., = Er, que es el modulo elastico
reducido y ff es una constante que depende de la geometria del indentador,

A es el area de contacto y S rigidez de contacto (30).

|5

S

ET: *\/__A

; [19]

)

El modulo reducido es definido por la ecuacion [20]:

[20]

Donde E es el modulo elastico y v es la relacién de poisson del espécimen.
Asimismo, E; y v; son el modulo elastico y ta relacion de Poisson del

indentador.

2.53.4 VERIFICACION Y CALIBRACION DEL INSTRUMENTO DE
NANOINDENTACION

La verificacion y calibracion es necesaria para obtener resultados fiables de
las nanoindentaciones. Por medio de la verificacion y calibracion se determina
la desviaciéon entre el valor cbtenido y el valor verdadero mediante el uso de
patrones y de esta forma es conocida su incertidumbre. Asimismo, también
permite saber las condiciones operacionales en que se encuentra el

instrumento (31).

lLa verificacién se divide en dos partes:

1) Verificacion directa, donde se checan las funciones principales del
instrumento de nancindentacion.

2) Verificacién indirecta para determinar la repetitividad.

En la Tabla 2 se muestra los principales métodos de calibracion actualmente
utilizados (31).




Tabla 2 Métodos de calibracion (31).
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Calibracién

Método de medida

Geometria del mdentador

Microscopio dpiico, AFM

Prueba de fuerza

fuerza, rayo flexible.

Balance electromco, calibracion de peso muerto. sensor de nano

Profundidad de mdentacion

Laser mterferometria, sensor capacitivo, LDVT

Confiabilidad de la inaquma

Materiales de referencia.

Area del mdentador

AFM, materiales de referencia

Cxlo de prucba

Crlo de 0.1s de certidumbre

2.6 APLICACIONES DE LA NANOINDENTACION INSTRUMENTADA

2.6.1 APLICACIONES BIOMEDICAS.

La nanoindentacién no es considerada como una prueba destructiva que a
diferencia de otras técnicas come la prueba de tension uniaxial. Debido a la
dimension de la huella producida por la indentacion tiene una escala
nanomeétrica, la alteracion producida per la deformacién en la geometria de la
pieza es despreciable. Por lo tanto, esta técnica tiene una gran versatilidad
para el campo de la investigacion biomédica mas concretamente en

investigaciones relacionadas con implantes.

En el estudio que efectud Arciniegas (28), utilizé la técnica de nanoindentacion
instrumentada con indentadores Berkovich y punta esférica 25 mm vy
ultrasonido para comparar los modulos eldsticos y observar las diferencias
entre estas dos técnicas. Las probetas que utilizé son de aleaciones de Ti

libres de Ni para aplicaciones biomédicas.

Arciniegas (28) menciona que a pesar de los avances actuales, uno de los
problemas que se presenta es el llamado “apantallamiento de tensiones” que
tiene lugar en el acoplamiento hueso-implante metdlico. Este fendémeno
provoca una liberacién de iones de Ni al tejido del entorno lo que conlleva a
reacciones adversas como alergias. Este problema se presenta debido a una

diferencia en propiedades elasticas entre el hueso y el implante. Provocando

que las cargas sean absorbidas por el material que presente mayor rigidez
(28).
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Los ensayos con punta esférica tienen una mayor recuperacién elastica en
todas las condicicnes ensayadas. Debido a que este tipo de indentado no
tiene concentradores de esfuerzo que amplifiguen localmente la tension que

provoca que el material tenga una deformacion plastica (28).

2.6.2 APLICACIONES EN TRATAMIENTOS TERMICOS

En la investigacion que llevo a cabo Van Tyne (32) encontré que las
propiedades y caracteristicas de la capa superficial de los dados o matrices
utilizados para la forja, son un factor determinante para comprender vy
controlar su desgaste. El objetivo del estudio que efectud fue para determinar
las durezas de las diferentes fases que se encuentran en la capa superficial

de los dados o matriz.

Se utilizaron 2 tipos de aceros los denominados FX y H13 para esta
investigacion. Asimismo, se utilizd la prueba Rockwell para obtener la dureza
en macro y ensayo Vickers para obtener la micro y nano dureza. Para realizar

las pruebas se utilizé la maguina Nano Indenter XP

Los materiales inicialmente fueron endurecidos 12.7 mm, fueron templados al
aire por una hora. Se utilizé una maquina Wilson-tukon rockwelll, pruebas
rockwell C, con una carga constante de 150 kg y un diamante como indentador

de tipo esfera cénica con un angulo de 120 y 200 um de diametro.

Comenta Van Tyne (32) que el desgaste del troquel es una causa importante
de falla para dados de forja en caliente. La falla es causada por el rapido
incremento en desgaste, provocado por cambics en la microestructura en la
superficie del troquel. Los factores que influyen en estos cambios
microestructurales son: tiempo en contacio con las altas temperaturas de la
pieza de trabajo, tensiones de cizallamiento, debido al flujo de metal y la
friccion entre la mafriz y la pieza de trabajo. Las mediciones de dureza micro
y macro no son Utiles para determinar la fuerza de la capa en la superficie por

Ic delgado de |la capa. La causa del desgaste acelerado del dado se atribuye
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cambio en la microestructura de la capa superficial y consecuentemente en

una disminucion en |la dureza (32).

2.6.3 ANALISIS MICROESTRUCTURAL EN ACEROS DE FASE DUAL (DP)
UNIDOS POR SOLDADURA POR PUNTOS.

En este estudio se utilizo la nancindentacion para evaluar las diferentes fases
y zonas de un acero de doble fase (DP) que fue sometido a ciclos rapidos de
soldadura por resistencia. En el estudio se observé que hay una disminucion
en la dureza de la fase martensita de la soldadura en comparacién con la

martensita del metal base (33).

Los aceros DP son aceros avanzados de alta resistencia (AHSS) Los cuales
ofrecen propiedades mecanicas mejeradas como una buena ductilidad pero
con alta resistencia. Por esta razdn, actualmente una de sus aplicaciones es

en la fabricacién de automéviles (33).

V.H. Baltazar Hernandez et (33), mencionan que aunque existen varios
estudios de microdureza, han sido muy pocos estudios efectuados mediante
la técnica de nanoindentacién instrumentada. Asimismo, ningun estudio ha
abordado el estudio a nano escala de cada una de las fases individuales que
la constituyen en condiciones de un rapido calentamiento con un corto periodo
de sostenimiento y un rapido enfriamiento. Por lo cual el objetivo del estudio
fue evaluar la dureza de cada una de las fases individuales en la regidn
templada y en el metal base de un acero DP sometido a un ciclo de soldadura

por puntos.

La Figura 2.29 (a) muestra un perfil de microdureza de la soldadura y del metal
base, se observa una disminucion de la dureza en la ZAC (zona afectada por
el calor) con respecto al metal base. En la Figura 2.29 (b) se muestra una
micrografia en MEB (microscopio electrénico de barrido) del metal base,
aparece una isla o depésito de martensita rodeada de una matriz de Fe.

Asimismo, en la Figura 2.29 (c) se muestra como la martensita transformaé en

martensita revenida, donde se encontrd la presencia de carburos producidos
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por la transformacion de martensita-austenita-martensita, en la Figura 2.29 ¢

aparecen como puntos blancos.
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Figura 2.29 (a) Perfil de micro dureza Vickers, (b-c) micrografias por SEM del metal base y
la ZAC (33).

Durante el ciclo térmico de la soldadura parte martensita y ferrita transforma
en austenita y durante el enfriamiento vuelve a transformar de austenita a
martensita. En la Figura 2.30 se muestra la grafica de carga y descarga de

cada una de las fases presentes tanto en el metal base como en la ZAC.

Donde se puede observar los cambios de dureza y ductilidad de cada una de
las fases (33).
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Figura 2.30 Gréficos de carga contra desplazamiento de la regién ZAC y del Metal base

(33).

Se ha observado una reduccion de microdureza Vickers en aceros DP
sometidos a ciclos rapidos de soldadura por puntos y laser. Esto es debido a
un ablandamiento provocado por la zona afectada por el calor o (ZAC), lo que
se atribuye como causa principal a un revenido en la fase de martensita en el
area de la union. En la Figura 2.31 se muestra las diferentes fases en las que
se efectuaron las indentaciones. En la Figura 2.31 (a) se muestra la huella
dejada por el indentador en una fase de martensita y respectivamente en la
Figura 2.31 (b) se muestra la indentacion en la matriz de Fe en el metal base.

Consecuentemente, en la Figura 2.31 (c) y (d) son micrografias de

indentaciones en las fases de martensita revenida y Fe de la unidon de
soldadura (33).
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Figura 2.31 Imagenes de MEB. Indentaciones sobre: Martensita del metal base(a), Fe (b) vy

region revenida, martensita revenida (c), Fe (d) (33).

2.6.4 MEDICION DE ESFUERZOS RESIDUALES EN SOLDADURA POR
FRICCION AGITACION-EN ALEACIONES DE ALUMINIO

En aplicaciones industriales y transporte, los componentes fabricados con
materiales compuestos principalmente de aleaciones ligeras experimentan
esfuerzos mecénicos importantes. Por lo gue se requiere una relacién con alta
resistencia pero con bajo peso. Actualmente, las aleaciones de aluminio
AAB082-T6 se estan investigando (34) para aplicaciones de transporte. Esta
aleacion en particular estd compuesta por Al-Mg-Si con una alta resistencia y
buena ductilidad. La condicion T6 es obtenida por medio de un envejecimiento
artificial a una temperatura de 170-200 °C. Por otra parte la aleaciéon AA5083-
H111 también es una aleacion Al-Mg que tiene una excelente resistencia a la
corrosién. La condicién H111 es obtenido por medio de un rolado en frio y un

recccido parcial (34).

e — -t - e 3 > — —
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En la investigacion que realizd Charitidis (34), se observo en la distribucién de
las tensiones residuales, las concentraciones mas grades se encuentran en
direccién paralela al corddn de la soldadura y cerca del corddn. Se utilizd la
nancindentacion instrumentada para obtener graficas del cordén de soldadura
de la zona afectada por el calor o (ZAC), zona afectada
terocmomecanicamente (TMAZ) y del metal base, en la Figura 2.32, puede
apreciarse las indentaciones en la seccion transversal (34). Con lo que se
concluyo que la entrada de calor que es determinada por la rotacién de la
herramienta y el avance de esta, es una variable dominante ante la

deformacién plastica producida por el pin.
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b) & = earll
5 ot — i mmni
“.
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Desplazamiento (nm)
Figura 2.32 Graficos de carga y desplazamiento curvas con 200 nm de profundidad para el
aluminio AAB082-TE (a) y aluminio AA5083-H111 (b) seccion transversal (34).
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3 ANALISIS Y DISCUSION DE
BIBLIOGRAFIA

En esta recopilacién bibliografica sobre el empleo de la nanoindentacion en
cordones de soldadura, se establece que permite evaluar la distribucion de las
tensiones residuales en relacion al incremento del moédulo elastico y, sugerir
gue las concentracicnes mas grades se encuentran en direccion paralela al

cordén de la soldadura y cerca del cordén.

El autor (34) utilizé la nanoindentacion instrumentada para obtener graficas
del corddn de soldadura por friccion-agitacion, de la zona afectada por el calor
o (ZAC), zona afectada termomecanicamente (TMAZ) y del metal base.
Debidc a que la entrada de calor que es determinada por la rotacién de la
herramienta y el avance, la cual es una variable mas dominante que la

deformacion.

En el estudic que realizé (32) menciona que por medio de la nanoindentacion
registré una disminucién en la dureza de la fase de martensita en la zona de

fusion en comparacioén con la martensita del metal base.

El estudio reportado por (33), et al sugiere que la nancindentacion permite
evaluar diferentes fases y zonas de un acero de doble fase (DP) que fue
sometido a ciclos rapidos de soldadura por resistencia. Por lo cual el objetivo
fue evaluar la dureza de cada una de las fases individuales en la region

templada y, en el metal base.

Por otro lado, la nanoindentacién, se ha empleado para caracterizar
recubrimientos en dados ¢ matrices de aceros para la forja, ya que establecen
una correlacién del modulo elastico con la prueba de desgaste. Lo anterior se

llevo a cabo mediante la medicidn de los médulos elasticos de forma lineal y

diagenal desde el recubrimiento hasta el metal base. Explican que la causa
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de la disminucién de la resistencia al desgaste y posterior falla es por la

pérdida elastica de las fases.
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4 CONCLUSIONES

En la recopilacion bibliografica realizada sobre el empleo de las técnicas de
AFM y nanoindentacién utilizadas en la caracterizacién de cordones de
soldadura, se establece que esta técnica permite evaluar la distribucién de las
tensiones residuales en relacién al incremento del médulo elastico y, sugerir
que las concentraciones mayores se encuentran en direccidén paralela al

cordon de la soldadura y cerca del cordon.

Actualmente se utiliza la nancindentacion instrumentada para obtener graficas
del cordén de soldadura, de [a zona afectada por el calor o (ZAC), zona

afectada termomecanicamente (TMAZ) y del metal base (MB).

Asimismo, se menciona gque la nanocindentacién es Util para detectar cambios
en las propiedades mecanicas de una fase en base a una disminucion en la
dureza circundante a la martensita que crece en la zona de fusion, asi como

en la martensita del metal base.

También es importante mencionar, que la nanoindentacién permite evaluar
diferentes fases y zonas de un acero de doble fase (DP) que fueron sometidas

a ciclos rapidos de soldadura por resistencia.

Por otro lado, la nanoindentacién, se ha empleado para caracterizar
recubrimientos de herramentales o matrices de aceros para la forja, y el
acervo consultado sugiere que existe una correlacion del médulo elastico con

el desgaste de la herramienta.

Cabe mencionar que, el AFM es una poderosa herramienta para observar la

topografia a escala nanométrica de superficies muy delgadas tales como

recubrimientos usados como escudos térmicos, estos componentes
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generalmente de aleaciones de Co y Ni se emplean principalmente en

componentes de la industria aeroespacial tales como alabes de turbinas.

El empleo del AFM y el nancindentador es una combinacién muy util para la
caracterizacion, ya que con el nanoindentador es factible evaluar propiedades
mecanicas elasticas directas e indirectamente (uso de ecuaciones que tengan
por variables el médulo elastico) y el AFM permite ilustrar apilamientos

producidos en las orillas de las indentaciones.

La caracterizacion por medio del AFM requiere de un conocimiento sobre los
principios de funcionamiento del instrumento para evitar dafiarlo y obtener
imagenes de la topografia de las muestras. Asimismo la técnica de
nanocindentacion requiere varios ensayos para obtener el mejor resultado en
funcion del tiempo de permanencia de carga de nanoindentador sobre el

material que se pretende caracterizar.

Una curva de nanoindentacién es considerada representativa siempre vy
cuando muestre trayectorias de una zona de carga y otra descarga, asi
mismo, describa la zona eldstica. Sin embargo, requiere varios ensayos para
establecer un tiempo adecuado de permanencia para que describa la zona
plastica a una carga previamente establecida por dos aspectos: 1) el tipo de
material (ferroso o no ferroso) y 2) la capacidad de la celda de carga del

equipo.

Comparativamente, la técnica de nanoindentacion muestra menores valores
de dispersion en la medicion de la dureza o médulo elastico en comparacion
con la indentaciéon convencional. Debido a que la profundidad de la

indentacion a escala de nanométrica no mide otras fases que estén por debajo

de las mismas o adyacentes.
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