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RESUMEN

Se estudiaron los efectos que producen la molienda de alta energia y la extrusion en caliente en
la morfologia y microestructura de una matriz metélica compuesta de cobre y tantalo. Mediante
el andlisis de difractogramas de rayos X se cuantifico la densidad de dislocaciones, la
microdeformacion y se evidenci6 el caracter anisotropico y nanocristalino del compuesto. El
analisis quimico elemental permitid registrar la incorporacion de carbono proveniente del liquido
de molienda (hexano). El proceso de extrusion en caliente genero un material altamente
compacto con microdureza superiores a la del cobre nanocristalino y con buen desempefio hasta
los 923K. Ademas, durante el proceso de extrusion se generaron dispersoides de carburo de
tantalio caracterizados mediante microscopia electronica de transmision.
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ABSTRACT

There were studied the effects of high energy milling and hot extrusion in the morphology and
microstructure of a metal matrix composed of copper and tantalum. Dislocation density and
microstrain were quantified by analizing X-ray diffractograms, being also noted the anisotropic
and nanocrystalline character of the compound. The elemental chemical analysis allowed
recording the incorporation of carbon from milling liquid (hexane). The hot extrusion process
generated a highly compact material with higher microhardness than nanocrystalline copper and
with good performance up to 923K. Furthermore, during the extrusion process were generated
tantalum carbide dispersoids, which were characterized by transmission electron microscopy.

Keywords: Reactive milling, Cu —Ta, Softening resistance
1 INTRODUCCION

Durante los ultimos afios la comunidad académica ha estado interesada en estudiar la
deformacion pléstica lenta a esfuerzo constante y alta temperatura [1-4]. Fundamentalmente, las
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investigaciones buscan modelar y mejorar el comportamiento en servicio de los materiales,
particularmente la resistencia a la deformacién en caliente; pues, al aumentar la temperatura de
trabajo esta propiedad mecanica disminuye. Sin lugar a dudas, el cobre ha sido objeto de estudio
debido a que existen importantes aplicaciones en estas condiciones tales como: interruptores de
alto rendimiento, intercambiadores de calor, motores eléctricos, cables y alambres magnéticos, y
electrodos para soldadura de punto [5, 6], en las cuales se desea optimizar su baja expansion
térmica, la excelente conductividad térmica y eléctrica con las propiedades mecanicas. Ahora
bien, las propiedades eléctricas del cobre se ven reducidas a altas temperaturas y la causa de esta
disminucion esta ligada, en algunos casos, a la forma como se realizé su endurecimiento y a la
porosidad del material [7]; por ejemplo: los solutos utilizados en el endurecimiento por solucién
solida se convierten en obstaculos para el flujo de la corriente [8]. También, puede ocurrir que al
realizar dos aleaciones con igual proporcion del mismo dispersoides, pero de diferente tamafio
(micrométrico y nanométrico) se induciran efectos diferentes sobre la estructura y propiedades
del cobre reforzado [9]. El objetivo del presente trabajo es mostrar que es posible mejorar el
comportamiento en caliente del cobre a partir de la generacion de nanodispersoides en una matriz
metalica compuesta de Cu-Ta por medio de molienda reactiva y extrusion en caliente. Se
emplearon polvos de cobre de morfologia dendritica (<44 um) y de tantalio (<2 um) para formar
un material compuesto de matriz de cobre con composicion nominal proyectada de Cu-5
vol.%TaC. La molienda se realizd durante 10, 20 y 30 h en un molino Attritor a 500 rpm y una
razon en pesos de bolas/polvos de 10:1. El liquido de molienda fue hexano el cual aportd el
carbono para la molienda reactiva. El proceso de extrusion fue realizada a 750 C y se maquinaron
piezas para realizar caracterizacion de microdureza vicker y microscopia electronica de
transmision.

2 RESULTADOS

La caracterizacion quimica elemental de carbono realizada a muestras molidas durante 10 h ,20 h
y 30 h por espectroscopia de emision Optica arrojé los siguientes porcentajes respectivamente:
0.202, 0.265, 0.331. Estos resultados confirman la incorporacion del carbono proveniente del
liguido de molienda (hexano). Sin embargo, no se obtiene la cantidad minima (0.4) para formar
un 5% vol TaC. Ahora bien, si todo el carbono incorporado reacciona con el tantalio lo maximo
que se formaria seria 3.54% vol TaC.

Los estudios de MEB realizados a muestras en polvo evidenciaron los cambios
microestructurales al aumentar el tiempo de molienda. Inicialmente, se evidencio el carécter
dendritico del Cu y la presencia de aglomerados de tantalio luego de la homogenizacion. Al
transcurrir las primeras 10 horas de molienda los polvos adquieren una morfologia de hojuelas y
las particulas de Ta se notan en forma dispersa y desaglomerada. En la Fig. 1 se muestra una
imagen de contraste Z. Sobre esta imagen realizo un analisis composicional mediante EDX cuyo
espectro confirmod la presencia de Ta. Las observaciones de MEB permitieron confirmar la
reduccion del tamafio de particula del Ta y su distribucion homogénea en la matriz de Cu. Estas
imagenes también mostraron una gran deformacion plastica y fracturas en las hojuelas lo que
facilita la difusion del Ta en el Cu.

Del proceso de extrusion resulté un material denso. El porcentaje de desviacion con respecto al
valor tedrico nominal (9207 kg/m?) de la aleacion es de 1.78 % y puede deberse a la formacion de
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un porcentaje inferior de TaC, a la formacion del carburo en otro proporcion, o la existencia de
porosidad.

Figura 1. Iméagenes de microscopia electronica de barrido tomadas a polvos molidos 30h de
nominal Cu-5 vol.%TaC

La figura 2 muestra los difractogramas de rayos x de la aleacién a distintas horas de molienda
comparadas con una muestra de polvo molido a 30 h y extruido. En ésta, se identifican de forma
clara los planos de difraccion del Cu y el Ta, siendo los mas intensos respectivamente el Cu (111)
y el Ta (110). También, se notan cambios apreciables en la forma e intensidad de los picos. En
particular, se nota que los picos de difraccién del Ta (200, 211) disminuyen su intensidad al
aumentar el tiempo de molienda lo que esta relacionado con el proceso de amorfizacion o
texturizacion del Ta presente en la matriz. Sin embargo, en el material molido a 30 h y extruido
en caliente no mostro los picos de difraccion del Ta (200, 211) lo que puede indicar que el Ta
estad siendo empleado para formar el carburo de tantalo con el C incorporado en la matriz.

Cu-5vol.%TaC

&(111)

§ &: Cu
o ~ jany @:Ta
- ? ) s
3 J\ ) <
3 f A \ 30h y Extruido
(%]
g J\
= | A
| J\ A it 30h
NN A A 20h
® - M 310 h
T T T T T T T T T T 1
40 50 60 70 80 90 100

2 theta ( Grados)

Figura 2. Difractogramas de rayos X de polvos molidos 10h, 20h, 30h de nominal Cu-5 vol.%
TaC y del material extruido luego de 30h de molienda

241



Cambios  microestructurales y generacion de Milton Manotas , Rodrigo Palma, Edgar Mosquera
dispersoides en una matriz de cobre obtenidos por
molienda reactiva y extrusion en caliente

Al aplicar el modelos de Willianson-Hall [10], el de Ungar-Borbely [11] ,y la ecuacién Scherrer
[12] obtuvimos para el primero una alta dispersion (R? < 0.9) en el ajuste lineal y para el segundo
un buen ajuste (R? > 0.9), evidenciando asi que el modelo de U-B describe adecuadamente las
caracteristicas microestructurales ya que tiene en cuenta el caracter nanocristalino del material y
la anisotropia elastica asociada a la microdeformacion. Mediante imégenes de microscopia
electronica de transmision se evidencié la formacion de maclas, bordes de grano y dispersoides
con un tamafio promedio de 17 nm. Por otro lado, la figura 3 muestra que es posible la formacion
carburo de tantalio durante el proceso de extrusion, pues en ella se evidencian los anillos
correspondientes al cobre, tantalio y el carburo de tantalio.

> Cu(111)
—> Ta(110)

Ta4C3 (0315)

Tad4C3 (015)

Cu(200)

Cu(311)

Figura 3. Patron de difraccion de nominal Cu-5 vol.% TaC molido 30h y extruido en caliente

Finalmente, la resistencia al ablandamiento (medida para recocidos de una hora a 673 K ,923 K,
1023 K, y 1173 K) inicia con 210Hv (superior al cobre nanocristalino) y cae abruptamente a 70
Hv partir de los 923K. Esto se deberia a que la dispersion de tantalio y carburo de tantalio fue
ineficaz en impedir la recristalizacion debido a su baja fraccion en volumen presente en la matriz
de cobre.

3 CONCLUSIONES

Con el procedimiento de molienda reactiva es posible modificar la microestructura de los polvos
iniciales, produciendo un refinamiento de cristales, gran deformacion plastica y anisotropia; estos
hechos se evidenciaron con la disminucién del tamafio de cristalita y con el crecimiento de la
densidad de dislocaciones y la microdeformacion cuantificados por diversos modelos. Ademas, al
aumentar el tiempo de molienda los polvos de cobre pasan de ser de forma dendritica a hojuelas,
en las cuales se encuentran distribuidas uniformemente las particulas de tantalio. Finalmente, se
demuestra con el estudio de microscopia electrénica de transmisidn que es posible la formacién
de carburo de tantalio durante el proceso de extrusion usando el carbono incorporado durante la
molienda reactiva.
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