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1. OBJETIVOS

1. OBJETIVOS DEL PROYECTO

En este proyecto fin de carrera titulado: "EFECTO DE LA DEFORMACION
PLASTICA SEVERA EN LA RESISTIVIDAD ELECTRICA DE UNA ALEACION
Al-5%Mg-1,2%Cr" se pretende estudiar el efecto en la resistividad eléctrica que
provocan los cambios microestructurales y mecanicos debidos por la deformacion
plastica severa (DPS) por medio de la técnica de ECA, en una aleacion Al-5%Mg-
1,2%Cr procesada por via pulvimetalurgica. En paralelo, y con el objetivo de establecer
un estandar de medida para reportar los valores nominales de la resistividad eléctrica en
esta aleacion, se incluira el estudio de la resistividad del aluminio puro como material
de referencia.

Muchos procesos industriales de conformado como la laminacion o la extrusion
producen notables deformaciones y en ocasiones resultan en cambios microestructurales
drasticos que influyen notablemente en las propiedades del material. Sin embargo, para
lograr introducir altos grados de deformacion acumulado mediante estos procesos, hay
que reducir las dimensiones iniciales del material hasta laminas muy delgadas por
laminacion y filamentos (extrusion) que apenas pueden tener uso en aplicaciones
estructurales. Se distinguen dos tipos de procesos termomecénicos de deformacion
plastica severa; 1) los que llevan a un cambio severo de la geometria inicial del material
como la extrusion inversa y la forja maltiple, que estan basados en inversion de la
trayectoria de la deformacidn en ciclos sucesivos, 2) el segundo tipo, como por ejemplo
la torsidon que no requiere cambios en la trayectoria entre ciclos, y mantiene siempre la
direccionalidad de la deformacion. Este ultimo no es facilmente extrapolable a escala
industrial por lo que su principal aplicacion es puramente para investigacion y simular
los procesos de deformacidn.

Existen, en paralelo, procesos de deformacion plastica severa que introducen
muy altos grados de deformacion acumulada sin apenas cambios en la geometria de
partida del material como es La extrusion en Canal Angular ECA. Esta técnica consiste
en presionar una muestra de un material a través de una matriz especial que contiene dos
canales de igual seccion transversal que se intersecan en angulo. Este proceso esta
teniendo un gran impacto en la comunidad cientifica internacional para desarrollar
nuevos materiales estructurales con microestructuras mas finas que las que se obtienen,
habitualmente, por métodos convencionales (colada y laminacion o extrusion) y pueden
llegar a tener un grano nanométrico de unos 100 nm. El tamafio de grano tras la
solidificacion de las aleaciones industriales llega a superar los 100 mm y los procesos de
afinamiento de este grano a escala micrométrica requieren introducir deformaciones
reales superiores a 7 que no se consiguen por extrusion y laminacion convencionales. La
posibilidad de cambios de trayectoria en el proceso de ECA permite introducir elevadas
deformaciones como se vera en la seccion de Técnicas y Ensayos y obtener materiales
de diferentes caracteristicas microestructurales (grano y textura) dependiendo de la ruta
aplicada en el procesado. Actualmente, hay pocos estudios que correlacionen la
resistividad de aleaciones ligeras con la deformacidn plastica severa por ECA.



1. OBJETIVOS

Los objetivos:
Con el presente proyecto se pretende:

- disefiar y poner a punto un sistema de medida para la caracterizacion eléctrica de la
aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr y del aluminio puro como material de referencia. Se ha
utilizado un sistema estandar para los factores de correccion basandose en la literatura
establecida para materiales conductores teniendo en cuenta la muy baja resistencia
eléctrica que pueden manifestar los materiales que pretendemos caracterizar.

- caracterizacion microestructural y mecénica tanto de la aleacion de Al-5%Mg-1,2%Cr
como del aluminio puro en estado inicial y deformado por ECA.

- correlacionar las propiedades microestructurales con la microdureza y resistividad
eléctrica.

Por otra parte, desde el punto de vista formativo el proyecto requiere que la
persona encargada de realizarlo se familiarice con algunas técnicas bésicas de
caracterizacion de las aleaciones metalicas, como la microscopia optica y los ensayos de
microdureza. Asimismo, debe dominar el uso de las técnicas de preparacion de
muestras para el analisis microestructural. Ademas, debe adquirir la destreza conceptual
y préctica necesaria para el manejo de la instrumentacion electronica de precision que le
permita realizar la caracterizacion eléctrica en las aleaciones metélicas de baja
resistencia eléctrica.

Metodologia y plan de trabajo

1. Preparacion de las muestras para la realizacion de las medidas eléctricas
2. Caracterizacion eléctrica mediante la técnica de 4 puntas

3. Preparacion de las muestras para la caracterizacion metalogréafica: técnicas
de pulido mecanico y ataque quimico

4. Caracterizacidbn microstructural por medio de la microscopia O&ptica:
medida de tamafio de grano

5. Caracterizacion mecanica: ensayos de microdurezaVickers
Es importante mencionar que todos los experimentos y caracterizacion de

materiales que se han llevado a cabo en este proyecto, se han realizado en los
laboratorios del Departamento de Fisica de la Universidad Carlos I11 de Madrid.
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2. INTRODUCCION

2. INTRODUCCION

2.1. La resistividad eléctrica

La resistividad es una propiedad volumétrica e intrinseca del material, que indica
su resistencia al paso de las cargas eléctricas y es funcion de la temperatura, de la
composicién y de la microestructura del material en cuestion [*].

Los materiales que obedecen la ley de Ohm, conocidos como materiales
6hmicos, cumplen:
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donde:

R = resistencia (ohmios, )

V = voltaje (voltios, V)

| = corriente (amperios, A)

p = resistividad (Q'm 6 Q-mm?*/m)

A = seccion transversal de la muestra (mm?)
| = longitud de la muestra (m)

La resistencia eléctrica R es una propiedad macroscopica proporcional a la
resistividad de acuerdo con la ecuacion 2.2. El factor de proporcionalidad es el factor
(I/A) que da cuenta de la geometria de la muestra. La resistencia eléctrica se determina
aplicando la ley Ohm, por lo que hay que conocer la caida de potencial AV que surge
entre dos puntos cuando se aplica una corriente eléctrica | entre los mismos.

La resistividad eléctrica de un material puede ser modificada por factores tales
como el contenido de impurezas, defectos, el grado de deformacién y la temperatura. En
general, la resistencia eléctrica (y resistividad) de los materiales metalicos crece con la
temperatura, ya que las vibraciones de los atomos de la red cristalina aumentan, lo que
induce un aumento en la probabilidad de choques entre portadores de carga e iones
metélicos (los atomos oscilan en torno a sus posiciones de equilibrio), dificultando asi el
paso de la corriente eléctrica o del movimiento ordenado de los portadores de carga que
se mueven bajo la accion del campo eléctrico aplicado.

El modelo de los “electrones libres” desarrollado en 1900 por “Paul Drude”
explica las propiedades de transporte de electrones en materiales, especialmente en
metales. Ello permitié relacionar el campo eléctrico con la corriente eléctrica y
asimismo predecir la relacion entre la conductividad eléctrica y conductividad térmica
en materiales metalicos. Este modelo se basa en la aplicacion de la teoria cinética a los
electrones en un sélido suponiendo que el material contiene iones positivos inmoviles y



2. INTRODUCCION

un "gas de electrones” clésicos, que no interactian entre si, con densidad n, y cuyo
movimiento se encuentra amortiguado por una fuerza de friccion, que tiene su origen en
las colisiones de los electrones con los iones, caracterizada por un tiempo de relajacion
T.

El tiempo de relajacion t viene dado por la expresion:

m (2.3)
ne’p

T =

Como se observa, el tiempo de relajacion es inversamente proporcional a la
resistividad, y conociendo su valor o el de la conductividad eléctrica se puede
determinar dicho tiempo. Por otro lado, la movilidad electrénica es directamente
proporcional al tiempo de relajacién, segun la expresion:

=t (2.4)
m

donde:

n = densidad electronica

e = carga del electron

1= movilidad electrénica (m? /\V/s)
p = resistividad eléctrica (QQm)

m = masa del electron

La contribucién de los proceses térmicamente activados en la resistividad esta
asociada a la temperatura a la cual estad sometido el material. A temperatura ambiente, la
resistividad eléctrica de la mayoria de los metales estd dominada por las colisiones de
los electrones de conduccidn con los fonones (interaccion electron-fonon), mientras que
a temperaturas muy bajas, préximas al helio liquido (~4.2 K), estd dominada por las
colisiones con impurezas y defectos de la red. Estas contribuciones son independientes
entre si en buena medida, y por tanto cuando el campo eléctrico aplicado se hace cero,
la distribucion de momentos de los electrones de conduccion debe recuperar la del
estado fundamental, es decir que el material manifiesta una relajacion durante el
periodor.

Considerando que las diferentes causas que producen las interacciones con los
electrones no estan correlacionadas, el tiempo z puede escribirse como:

11,1
e (2.5)
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donde:
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2. INTRODUCCION

7. = tiempo de relajacion para las colisiones con los fonones

71 = tiempo de relajacion para las colisiones con los defectos

m = tiempo de relajacion de la interaccién con los momentos magnéticos
(metales magnéticos)

La resistividad total sera la suma de las resistividades asociadas a cada una de
las anteriores contribuciones y se relacionan con la resistividad total a través de la regla
MATTHIESSEN que nos permite separar y estudiar de forma independiente las
distintas contribuciones a la resistividad:

P=PLtP TPm (2.6)

Resistividad debida a las imperfecciones cristalinas (o)

Tiene su origen en los defectos puntuales aislados (las vacantes intersticiales e
impurezas), dislocaciones (defectos lineales), fronteras de grano (defectos
bidimensionales) e inclusiones en volumen del material como precipitados y particulas
de secunda fase.

Se supone que la concentracion de estas impurezas es lo suficientemente baja
como para que no cambie con la temperatura. Ademas, la contribucion de la resistividad
a baja temperatura se obtiene extrapolando los datos experimentales obtenidos a altas
temperaturas, ya que son despreciables para T = OK. La magnitud de esta contribucion
refleja en cierto modo el grado de imperfeccion de la red.

o Resistividad fondnica (pr)

Tiene su origen en la interaccion de los electrones con los fonones. Las
vibraciones de la red perturban el potencial peridédico al que estan sometidos los
electrones, aumentando asi el nimero de colisiones. A bajas temperaturas la resistividad
fondnica varfa con la temperatura siguiendo una ley T°. No obstante, al aumentar la
temperatura la resistividad pasa por una zona de transicion donde el exponente
disminuye, y luego sigue una ley lineal con la temperatura.

La variacion de la resistividad en un amplio rango de temperaturas esta descrita
por la ley de Bloch-Griineisen [*]:

0p dx

o (e*-1f1-e™) 2.7)

1T SJT X’

donde:

6 = Temperatura de Debye relacionada con la frecuencia maxima de oscilacion
de los &tomos

- (2.8)

En el limite de bajas temperaturas, la integral toma un valor constante tal que:
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124.4 0,
% = T >>1 (2.9)

D

p, =C'T® C'=

En el limite de altas temperaturas:

_C[Tlie] T o b
o o o | a7 < (2.10)

En un rango de temperatura ligeramente alto por encima de 10-20 K la
contribucién predominante en los metales puros es la dispersion de los electrones por
los fonones. A temperaturas mas altas la contribucion de la interaccion electrén-fonon
crece linealmente con la temperatura.

Este moldeo es simple y a veces las predicciones divergen de los valores
experimentales. Sin embargo, si tratamos ® como un parametro de ajuste, la ecuacion
que describe p. predice valores de resistividad aceptables en metales puros en un rango
muy amplio de temperaturas.

e Resistividad debido a los efectos magnéticos (om)

Tiene su origen en la interaccion de los electrones con los momentos
magnéticos, lo que esta determinado por el comportamiento magnético del metal en
cuestion.

En la figura 2.1 podemos observar las contribuciones la resistividad total:
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Fig. 2.1. Curvas que muestran las diferentes contribuciones de la
resistividad
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2. INTRODUCCION

Notese que en la curva en rojo (correspondiente a la pm) en la zona
paramagnética la resistividad se mantiene contante, ya que para temperaturas T>Tc en
la muestra se produce un desorden total (no hay ningin ordenamiento magnético) y la
resistividad permanece constante puesto que el desorden no puede aumentar.

A continuacion se muestra un ejemplo de la contribucién de estas resistividades
en aleaciones Cu-Ni. En la figura 2.2 se aprecia como para la curva que representa el
cobre puro la contribucién predominante es la correspondiente a la resistividad fondnica
puesto que esta libre de impurezas (la resistividad magnética es despreciable). Ademas,
la resistividad asociada a los defectos de la red cristalina es nula ya que el grado de
imperfeccion del material es insignificante. En cambio, en la curva que muestra el
Cu+1,12% at Ni se observa el aumento de la contribucion de la resistividad asociada a
los defectos por introducir impurezas de niquel en la muestra. Por ello la contribucion
total es mayor en este Gltimo caso. Observamos como a medida que crece el contenido
de impurezas aumenta el valor de la resistividad nominal a bajas temperaturas.

Temperatura (°F)

‘ -400 =300 =200 -100 0 +100
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[ I ! I

Cu+ 3,32 %at Ni
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Cu+ 1,12 % at Ni

I

Resistividad eléctrica (Q-m x 10-8)

-— p,
- T

‘I._...
/pl

ole=b——--T | 4 i
-250 -200 -150 -100 50 0 +50
Temperatura (°C)

Cobre "puro" —

Fig. 2.2. Efecto del contenido de impurezas y deformacion en Aleaciones Cu-Ni.
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2. INTRODUCCION

En nuestro caso la contribucion principal y relevante sera la resistividad debido a
los defectos cristalinos (vacantes, dislocaciones, fronteras de grano, etc...), puesto que se
trata de una aluminio puro deformado y sin deformar y una aleacién AIMgCr que ha
sido tratado por un proceso de deformacion pléstica severa (por ECA). La contribucién
de la resistividad magnética es despreciable ya que se trata de un material no magnético.
En cuanto a la resistividad fondnica, su contribucion es constante puesto que el estudio
de las medidas eléctricas se realiz6 a una sola temperatura, temperatura ambiente (25°).

Como sefialamos anteriormente la contribucién fondnica en el limite de alta
temperatura tiene una dependencia lineal con la T. Experimentalmente, existe una
dependencia lineal entre la resistividad y la temperatura dada por la ecuacion:

p=po(1+a(l—T)) (2.11)

donde:

p: Resistividad a la temperatura de ensayo (Q2m)
po. Resistividad a la temperatura ambiente (QQm)
a: Coeficiente de temperatura (°C~1)

Se observa que para temperaturas cercanas a la de ambiente la variacion de la
resistividad es despreciable, puesto que el coeficiente de temperatura a es siempre muy
pequefio (véase la tabla 2.1). En cambio, cuanto mayor es la temperatura mayor es la
contribucién fononica y magnética lo que influye sensiblemente en el valor global de la
resistividad (vease la figura 2.3).
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Fig. 2.3. Resistividad eléctrica en funcion de la temperatura en Fe, Co y Ni.
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Tabla 2.1. Tabla que proporciona resistividad, conductividad y coeficiente

térmico de algunos materiales.

Material Resistividad p | Conductividad o Coeficiente
(0 m) (- m)? Térmico e (°C) 1
Elementos
Plata 1.59% 108 6,20 107 0.0038
Cobre 172108 581107 0.0039
Alumnio 2.82x10°8 3.55% 107 0.0039
Tugnsteno 5.6x10°8 1.8 107 0.0045
Hierro 10.0% 108 1.0 107 0.0050
Platino 10.6x10 3 L0107 0.0030
Aleaciones
Bronce 7x1078 L4107 0.0020
Manganina 14108 0.23% 107 .0x10°5
Nicromo 100108 0.1x107 0.0004
Semiconductores
Carbén (grafito) 3.5%10°8 20x104 -0.0005
Germanio (puro) .46 2.2 -0.0480
Silicio (puro) 640 161073 -0.0750
Aislantes
Cristal 1010 — 104 %1010
Sulfuro 1015 115
Cuarzo (fundido) 75x 1016 1331018

De igual modo la resistencia sigue una ley lineal con la temperatura que viene
dada por la ecuacién 2.12. Las pequefias variaciones de temperatura entorno al ambiente
(296+2) K no afectan para nada las medias de resistencia y asimismo la resistividad.

R=R, (1+ a(T —Tp)) (2.12)

Como se ha mencionado anteriormente, es de esperar que el valor de resistividad
de los materiales varie segun la cantidad de defectos y deformacidn introducidos en el
material. En un metal con defectos, la movilidad y la velocidad de las cargas eléctricas
dependen criticamente del namero vy tipo de defectos estructurales. Teniendo en cuenta
que en su movimiento por el material las cargas eléctricas colisionan con el entorno, a
mayor nimero de defectos, menor distancia entre colisiones (las colisiones se resisten al
movimiento libre de carga eléctrica y limitan su velocidad hasta cierto valor maximo),
también menor movilidad, lo que se traduce en una disminucion de la conductividad
eléctrica y por tanto un aumento de la resistividad eléctrica (véase la figura 2.4). Por
ello, se puede pensar en que la resistividad eléctrica tiene una conexion directa con la
cantidad de impurezas y defectos presentes en el material [*].
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Fig. 2.4. Esquema que representa las colisiones de los electrones en su
movimiento con el entorno.

2.2. Defectos e imperfecciones cristalinas

No existen cristales reales perfectos, en verdad estos por lo general contienen
algun tipo de imperfeccion y defecto que afectan a sus propiedades fisicas tal y como la
conductividad eléctrica, la resistividad y a sus propiedades mecanicas como la
resistencia mecéanica y ductilidad. Por otra parte es importante resaltar que la densidad
de defectos puede variar en funcion del grado de deformacion introducido al material lo
que puede influir consecuentemente en el valor de la resistencia eléctrica y resistividad.
Cuanto mayor es el nimero de imperfecciones y defectos en un material, mayor es el
incremento de resistividad eléctrica que sufrira el mismo.

Las imperfecciones se clasifican segin su geometria y forma de la siguiente
manera [‘]:

e Vacantes y atomos de impurezas (intersticiales y sustitucionales), defectos
puntuales o de dimensién cero

e Dislocaciones, defectos lineales o dislocaciones
e Fronteras de grano, defectos de dos dimensiones

También deben incluirse los defectos macroscdpicos tales como fisuras, poros y
las inclusiones extrafias.

2.2.1. Defectos puntuales

o Vacantes

16



2. INTRODUCCION

Constituye el defecto puntual mas simple. Es un hueco creado por la pérdida de
un &tomo que se encontraba en esa posicion. Puede producirse durante la solidificacion
por perturbaciones locales durante el crecimiento de los cristales. También puede
producirse por reordenamientos atémicos en el cristal ya formado como consecuencia
de la movilidad de los &tomos. (Figura 2.5.)

3-HOOC

Fig. 2.5. Vacante.

El nimero de vacantes en equilibrio Nv aumenta con la temperatura de acuerdo
con la ley:

-Q
NV = NKT
donde:

Ny es el nUmero de vacantes por metro cubico

N es el nimero de puntos en la red por metro cubico

Q es la energia requerida para producir una vacante (J/atomo)

T es la temperatura (en °K)

K es la constante de Boltzmann de los gases, 1.38 x 102°J/atomo°K u 8.62 107°
eV/atomo°K.

Las vacantes cuya concentracion puede llegar a 1 por cada 10000 4&tomos son las
imperfecciones mas comunes en los cristales. Estas pueden difundirse en el material,
cambiando su posicién con respecto a sus vecinos. Este proceso de difusion es el
mecanismo mas importante que otorga el desplazamiento de los atomos en el estado
solido, sobre todo a altas temperaturas. Por otra parte, las vacantes de no equilibrio
tienen mayor tendencia a agruparse formando clusters que formando divacantes o
trivacantes.

o Defectos intersticiales

En ocasiones, un &tomo extra se inserta dentro de la estructura de la red en una
posicion que normalmente no estd ocupada formando un defecto llamado “Defecto
intersticial”. Generalmente este tipo de defecto introduce relativamente grandes
distorsiones en su entorno puesto que normalmente el atomo es sustancialmente mas
grande gue la posicién intersticial en la que se sitia. Consecuentemente la formacion de
este defecto no es muy probable. Se puede introducir en una estructura por radiacion.
(Figura 2.6.)
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Fig. 2.6. Defecto Intersticial.

o Impurezas en solidos

Este defecto se introduce cuando un atomo es reemplazado por un &tomo
diferente. EI atomo sustituyente puede ser mas grande que el atomo original y en ese
caso los atomos de alrededor estan en compresion o puede ser mas pequefio que el
atomo original y en este caso los atomos circundantes estaran en tension. Este defecto
puede ser una impureza o un elemento de aleacion. (Figura 2.7.).

Fig. 2.7. Impurezas o reemplazamientos.

Dependiendo de la clase de impureza que se encuentra en el cristal, de su
concentracion y de la temperatura, se formara en el cristal una solucion solida. Cuando
se habla de solucion solida hay que aclarar algunos términos:

- Soluto: Es el elemento o compuesto dentro de la solucion solida, que se
encuentra en menor concentracion

- Solvente: Es el elemento dentro de la solucion sélida, que se encuentra en
mayor concentracion.

Una solucion sélida se forma cuando atomos de soluto se adicionan al material y
la estructura cristalina original se mantiene. Se puede asimilar a una solucién liquida en
la que también los atomos que constituyen las impurezas (soluto) estan distribuidos al
azar y uniformemente dispersos dentro del sélido.

Los defectos puntuales de impurezas dentro de las soluciones solidas pueden
generarse por dos mecanismos:

- Sustitucién: Aqui el soluto o las impurezas reemplazan a &tomos originales.

Esto se da cuando los &tomos que constituyen el soluto y el solvente cumplen los
siguientes requerimientos (Reglas de Hume-Rothery):
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0 Los radios atomicos no difieran mas del 15%

0 Las estructuras cristalinas deben ser las mismas

0 Las electronegatividades deben ser similares ya que de otra manera
reaccionarian y se formarian nuevos compuestos

0 Deben tener la misma valencia

Un ejemplo de solucion solida en metales lo constituyen el Cobre y el Niquel. (Figura
2.8.)

Fig. 2.8. Solucion solida por sustitucion de Cobre y Niquel.

- Intersticial: Aqui los atomos de las impurezas llenan los vacios o intersticios
dentro del material original. En la mayoria de los materiales metalicos el
empaquetamiento atomico es alto y los intersticios son pequefios. Consecuentemente los
didmetros de los atomos que constituyen las impurezas intersticiales deben ser
sustancialmente mas pequefios que los del material original, razon por la cual este
defecto es mucho menos comun. Un ejemplo de este tipo de impureza por sustitucion lo
constituyen el carbén y el hierro. En una solucion sélida de estos dos elementos, el
carbon puede sustituir al hierro en no mas del 2%. (Figura 2.9.)

Fig. 2.9. Impurezas intersticiales de Carbon en hierro.

Otros defectos puntuales importantes son:
o Defecto Frenkel
Es una imperfeccion combinada vacante — defecto intersticial. Ocurre cuando un

ion salta de un punto normal dentro de la red a un sitio intersticial dejando entonces una
vacante. (Figura 2.10.)
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LQCQOQC

Fig. 2.10. Defecto Frenkel.

o Defecto Schottky

Es un par de vacantes en un material con enlaces i6nicos. Para mantener la
neutralidad, deben perderse de la red tanto un cation como un anion. (Figura 2.11.)

Fig. 2.11. Defecto Schottky.

Otro defecto puntual importante ocurre cuando un ion de una carga reemplaza
otro ion de diferente carga. Por ejemplo un ion de valencia +2 reemplaza a un ion de
valencia +1. En este caso una carga extra positiva se introduce dentro de la estructura.
Para mantener un balance de carga, se debe crear una vacante de una carga positiva
(Enlaces idnicos), como se puede ver en la Figura 2.12.

93538 . 32323

02020 (3)95)?6

Fig. 2.12. Defecto por reemplazamiento por iones de diferente carga.

2.2.2. Defectos lineales (Dislocaciones)

Son defectos que dan lugar a una distorsion de la red centrada en torno a una
linea. Se crean durante la solidificacion de los solidos cristalinos o por deformacion
plastica, por condensacién de vacantes.

Hay dos tipos de dislocaciones, las de cufia y las helicoidales. También puede
darse una combinacion de ambas, denominada dislocacion mezcla.
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o Dislocacion cufa

Se crea por insercion de un semiplano adicional de atomos dentro de la red. Los
atomos a lado y lado del semiplano insertado se encuentran distorsionados. Los &tomos
por encima de la linea de dislocacion, que se encuentra perpendicular al plano de la
pagina, en el punto donde termina el semiplano insertado, se encuentran comprimidos y
los que estan por debajo se encuentran apartados. Esto se refleja en la leve curvatura de
los planos verticales de los &tomos méas cercanos del extra semiplano. La magnitud de
esta distorsion decrece con la distancia al semiplano insertado.
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Fig. 2.13. Dislocacion de cufia.

La distancia de desplazamiento de los atomos en torno a una dislocacion se
Ilama deslizamiento o vector de Burgers y es perpendicular a la linea de dislocacion de
cufa.

o Dislocacion helicoidal

Esta dislocacion se forma cuando se aplica un esfuerzo de cizalladura en un
cristal perfecto que ha sido separado por un plano cortante. Figura 2.14.

Fig. 2.14. Dislocacion helicoidal.

Aqui el vector de Burgers o de desplazamiento es paralelo a la linea de
dislocacion.
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o Dislocaciéon mixta

Con frecuencia los cristales exhiben mezcla de las dislocaciones anteriores. Su
vector de Burgers no es ni perpendicular ni paralelo a la linea de dislocacion, pero
mantiene una orientacion fija en el espacio. La estructura atébmica local en torno a la
dislocacion mixta es dificil de visualizar, pero el vector de Burgers proporciona una
descripcion conveniente y sencilla. (Fig.2.15.)

Fig. 2.15. Dislocacion mixta.

Significado de las dislocaciones

Aunque los deslizamientos o desplazamientos atomicos pueden ocurrir en
ceramicos y polimeros, estos procesos son particularmente Utiles para entender el
comportamiento mecanico de los metales. Primero, el deslizamiento atomico explica
por qué la resistencia de los metales es mucho mas baja que el valor tedrico predicho de
los enlaces metalicos. Cuando los deslizamientos ocurren, solo una pequefa fraccion de
todos los enlaces metalicos a lo largo de la interfase necesitan ser rotos y la fuerza
requerida para deformar el metal es pequefia. Segundo, los deslizamientos proveen
ductilidad en los metales. Si no estuvieran presentes las dislocaciones, una barra de
hierro seria fragil y los metales no podrian ser moldeados por varios procesos tales
como forjado. Tercero, es posible controlar las propiedades mecanicas de un metal o
aleacion interfiriendo con el movimiento de las dislocaciones. Un obstaculo introducido
dentro del cristal evita que una dislocacion se deslice a menos de que se aplique una
fuerza muy grande.

Es posible encontrar un gran nimero de dislocaciones en los materiales. La
densidad de las dislocaciones o longitud total de las dislocaciones por unidad de
volumen, se usa generalmente para representar la cantidad de dislocaciones presentes.
Densidades de dislocaciones de 10 m/mm™ son tipicas de los metales més suaves,
mientras que densidades de dislocaciones superiores a 1000 Km/mm™ se pueden
conseguir deformando el material.
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2.2.3. Defectos interfaciales o superficiales

Los defectos superficiales son los limites o bordes o planos que dividen un
material en regiones, cada una de las cuales tiene la misma estructura cristalina pero
diferente orientacion.

o Superficie externa

Las dimensiones exteriores del material representan superficies en las cuales la
red termina abruptamente. Los atomos de la superficie no estan enlazados al nimero
maximo de vecinos que deberian tener y por lo tanto, esos atomos tienen mayor estado
energético que los atomos de las posiciones internas. Los enlaces de esos atomos
superficiales que no estan satisfechos dan lugar a una energia superficial, expresada en
unidades de energia por unidad de area (J/m2 o Erg/cm2). Ademas la superficie del
material puede ser rugosa, puede contener pequefias muescas y puede ser mucho mas
reactiva que el resto del material.

o Frontera de grano

Se puede definir como la superficie que separa los granos individuales de
diferentes orientaciones cristalograficas en materiales policristalinos como se observa
en la figura 2.16.

Fig. 2.16. Frontera de grano.

La frontera de grano es una zona estrecha en la cual los 4&tomos no estan
uniformemente separados, 0 sea que hay atomos que estan muy juntos causando una
compresion, mientras que otros estan separados causando tension. De cualquier forma
las fronteras de grano son areas de alta energia y hace de esta region una mas favorable
para la nucleacién y el crecimiento de precipitados.

e Maclas
Una macla es un tipo especial de limite de grano en el cual los &tomos de un lado

del limite estan localizados en una posicion que es la imagen especular de los atomos
del otro lado (véase figura 2.17).
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Fig. 2.17. Cristales de yeso sin maclar y macla de yeso.

En nuestro caso, los aluminios puros sin deformar presentaran por lo general
cierto nimero de vacantes y dislocaciones, al igual que la aleaciébn AIMgCr sin
deformar, que ademas contiene una solucién soélida de magnesio en aluminio. En el
proceso de ECA la microestructura se transforma de una estructura con granos gruesos
en otra mas fina. Ello quiere decir que, dependiendo del estado de deformacion, puede
haber més o menos densidad de fronteras de granos que se introducen en el material que
encierran una notable densidad de dislocaciones. Ademas, puede haber la formacion de
distorsiones alrededor de las particulas de segunda fase y precipitados. Todo ello
constituye defectos de todo tipo que puede influir en las propiedades del material.

2.3. Endurecimiento por deformacion plastica

El endurecimiento por deformacion plastica a temperaturas muy inferiores a la
de fusion del metal, es el fendmeno por medio del cual un metal ductil se vuelve mas
duro a medida que es deformado plasticamente [>®]. EI mecanismo que controla la
deformacion durante el endurecimiento consiste en el movimiento e interaccion entre
dislocaciones presentes en el material cuando esta sometido a cargas externas, causando
asi una deformacién plastica del mismo. Durante la deformacién, la densidad de
dislocaciones aumenta lo que resulta en una mayor interaccién entre las dislocaciones
perturbando asimismo su deslizamiento. Consecuentemente, el material requiere mayor
fuerza en el transcurso de la deformacidn; en otras palabras el material se endurece por
deformacién (zona sefialada con linea discontinua en curva de Tension (o) -
deformacion (e) en Fig. 2.18). En teoria este endurecimiento por deformacion puede
conllevar consigo un aumento en la resistividad eléctrica, ya que la densidad de
obstaculos al movimiento de la corriente aumenta.
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Fig. 2.18. Curva tension-deformacion de un material en traccion.

En general, ademas de los procesos de endurecimiento, ocurren en paralelo
procesos de recuperacion que tienden a disminuir la densidad de dislocaciones durante
el progreso de la deformacion plastica. La competicion entre ambos procesos, de
endurecimiento y ablandamiento es la que define el comportamiento de la curva (o) -
(¢). En Fig. 2.19 se ilustra un ejemplo en el cual ambos procesos se igualan. En este
estado la velocidad de creacion de dislocaciones es igual a la velocidad de aniquilacion
de las mismas dando lugar a un estado de tension constante, o lo que se denomina
estado estacionario.
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recuperacion
elastica

Deformacion plastica

Deformacion total

Fig. 2.19. Curva tensidén-deformacion de un material en traccion. El punto
pertenece al estado de tension constante o estacionario.

La forma de la curva (o) - (¢) de un material en traccion puede variar
dependiendo de la microestructura, velocidad de deformacion y temperatura. Los
procesos de endurecimiento y ablandamiento interacttan entre si de manera compleja lo
que hace que la prediccion de la curva se desvie de la tedrica tal como se ve en Fig.
2.20. En este caso, por ejemplo, los procesos de endurecimiento predominan hasta el
méaximo de la curva a partir del cual los procesos de ablandamiento controlan la

deformacion.
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Fig. 2.20. Curva de tension - deformacion para un metal.

Cada metal tiene una capacidad para endurecerse cuando se deforma
plasticamente. Esta propiedad se caracteriza por el coeficiente de endurecimiento, n.
Cuanto mayor es n mas se endurece el material. La figura 2.21 se observa como para un

mismo grado de deformacion, el material A se endurece méas que el B.

Deformacicin plastica

Fig. 2.21. Endurecimiento por deformacion parad dos materiales Ay B en

gue manifiestan diferente valor de n.
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Un aumento de la temperatura de ensayo hace aumentar la contribucion de los
procesos de recuperacion. En general, para temperaturas superiores a 0,4 la temperatura
de fusion del material, los procesos difusivos son mas activos. En este rango de
temperaturas la eliminacion de dislocaciones entre si por el fendmeno de escalada de
dislocaciones es importante. Por otra parte, la deformacion en frio que causa un
aumento en densidad de dislocaciones, introduce cambios drésticos en la forma y
tamafio de grano por deformacion. La combinacion de los granos deformados con el
aumento de dislocaciones se traduce en tensiones residuales dentro del material.
Asimismo, este cambio en el estado del material puede en paralelo influir sobre las
propiedades eléctricas.

Cabe sefialar que la restauracion de las propiedades del material después de una
deformacion en frié puede surgir por dos procesos importantes que ocurren a altas
temperaturas, como son la recuperacion, recristalizacion y/o crecimiento del grano.
Durante la recuperacion, parte de la energia interna en el material es liberada a causa del
movimiento de dislocaciones por difusion. La densidad de dislocaciones disminuye y su
configuracion evoluciona hacia una estructura de equilibrio. Ello, también hace que
algunas propiedades fisicas como la conductividad eléctrica y térmica se restauren a los
valores previos a la deformacion. Aun cuando la recuperacion es completa, los granos a
menudo poseen un estado de elevada energia. Asi la recristalizacion tiende a disminuir
esa energia por formacion de nuevos granos libres de deformacion y con baja densidad
de dislocaciones. La fuerza que produce esta nueva estructura de granos es la diferencia
entre la energia interna del material deformado y no deformado.

Los nuevos granos se forman de nucleos pequefios que crecen hasta consumir
por completo los granos deformados originales. Este proceso que depende tanto de la
temperatura como del tiempo al que estd expuesto el material requiere en principio una
difusion de corto alcance. En general, la temperatura de recristalizacion se encuentra
entre un tercio y la mitad de la temperatura de fusion absoluta del metal, y depende de
varios factores, incluidos la cantidad de trabajo en frio y la pureza de la aleacion. La
recristalizacion ocurre mas rapido en los metales puros que en las aleaciones, por lo
tanto, al alear un metal se incrementa su temperatura de recristalizacion.

Por ello las operaciones de deformacion plastica se realizan a menudo a
temperaturas por encima de la temperatura de recristalizacion en la cual la
microestructura es ductil y pueden lograrse grandes deformaciones plasticas. Los granos
libres de deformacion pueden seguir creciendo si el metal se mantiene a la temperatura
elevada, aun después de que la recristalizacion haya finalizado, lo que se denomina
crecimiento de grano. Este fendmeno ocurre debido a que a medida que el grano crece,
el area total de las fronteras de los granos decrece, disminuyendo por tanto la energia
total almacenada en el material.

2.4. Estandares de medida para la caracterizacion eléctrica

En este apartado describiremos los métodos o técnicas de medida mas utilizados
para determinar la resistencia de una muestra y su valor de resistividad eléctrica [].
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Para medir valores de resistencia pequefios (<10Q2) se puede utilizar una fuente
de corriente de (100mA, 1A) y medir la tensiéon generada en la resistencia “pequenas
caidas de potencial en la muestra” con un nanovoltimetro. Dado los pequefios valores de
resistencias a medir, no es necesario apantallamiento de cables o conexiones. En nuestro
caso utilizaremos SourceMeter, modelo Keithley 2410 como fuente de excitacion
“fuente de corriente”, y un nanovoltimetro modelo Keithley 182 para la medida de la
caida de potencial en la muestra.

2.4.1. Método de dos puntas

Las medidas de resistencia por el método de dos puntas se realizan mediante el
montaje mostrado en circuito de la figura 2.22. Se inyecta una corriente I, la cual es
comuan a todos los elementos del circuito conectados en serie (Rc y R). La corriente
produce una caida de potencial total Vi que se mide con un multimetro y que es la
suma de las caidas de potencial en los cables o sondas Rc, mas la de la muestra R. A
partir de los valores de | y Vv se calcula el valor de R con una precision que dependera
de lo pequefa que sea Rc frente a R.

® |

-1 \

—

m[
O

—0

i Y

\J

(™) |
S |

1 NLO

| IS

Re

P b

Fig. 2.22. Esquema de medida de resistencia a dos puntas.

donde:
V, = Voltaje medido por el multimetro
Vr = Caida de potencial en la muestra
R = Resistencia que se quiere medir
R, = Resistencia de los contactos
| = Corriente inyectada por la fuente
A = Amperimetro medidor de la corriente que circula por la muestra

Siendo la resistencia medida = R, = VTM =R+ 2R,

La limitacion de este método surge de la imposibilidad de eliminar el efecto de
la resistencia de los cables y de los contactos (R¢) en la resistencia a determinar, R. Una
vez introducida la corriente de excitacion, se producen pequefias caidas de potencial
debido a la resistencia de los cables de conexion y a la resistencia de los contactos (de
las pinzas con las puntas de prueba y de las puntas de prueba con la muestra). El voltaje
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medido por el voltimetro Vv nunca seré igual que Vg, siendo sus valores mas proéximos
en la medida que Rc<< R. Valores tipicos de resistencia de los cables que provocan
estos errores estan en el rango de 1mQ a 10mQ, por lo que es muy dificil de obtener,

con el método a dos puntas, medidas exactas de muestra con resistencias inferiores 1Q 6
a 10Q.

2.4.2. Método de cuatro puntas

El método a cuatro puntas es el método 6ptimo para medidas de baja resistencia
ya que elimina los efectos de la resistencia de los cables, pinzas y de los contactos
necesarios para realizar las conexiones. Cualquier caida de tension en los cables no seré
medida por el instrumento. Existen pinzas de conexién especiales, llamadas pinzas
Kelvin que proporcionan una conexion con baja resistencia eléctrica. La figura 2.23
muestra el montaje eléctrico para la medida de resistencia a cuatro puntas.

L, Source HI

fd b

L7

KhSense HI
L/

Vi hY

NSense L
L/

fd

L, Source LO
L/

Fd b

Fig. 2.23. Esquema para medida de resistencia a cuatro puntas.

donde:

I,y = Voltaje medido por el instrumento medidor

Vr = Voltaje de la resistencia medida

R = Resistencia que se quiere medir

R, = Resistencia de los contactos

| = Corriente inyectada por la fuente

A = Amperimetro medidor de la corriente que circula por la muestra
Siendo la resistencia medida = R, = VI—R = VTM =Ry

Como se observa en la figura, se colocan los 4 contactos en linea, inyectando
corriente por los contactos mas exteriores y midiendo la caida de potencial en los 2
contactos interiores. Con esta configuracion, se fuerza a que la corriente de excitacion, |
pase por la resistencia a medir, R “muestra bajo estudio” a través de la sonda de la
fuente (Source), mientras que el valor de voltaje Vi se mide a través de la sonda de
deteccidn (Sense).
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El voltimetro “nanovoltimetro” debe tener una alta impedancia de entrada, tal
que la fuga de corriente hacia su interior sea minima. Los contactos del potencial sobre
la muestra deben estar situados lo suficientemente lejos de los de intensidad para que la
corriente que pasa por la muestra a la altura de ellos sea homogénea, sin olvidar que las
medidas deben realizarse lo mas al centro posible de la muestra para evitar posibles
efectos de borde “muestra finita”. Aunque alguna pequena corriente pude fluir por los
cables de deteccion (Sense), es por lo general insignificante y puede ser ignorada. El
voltaje medido por el voltimetro V\ es practicamente el mismo voltaje Vr que cae en la
resistencia R. De este modo, el valor de la resistencia puede ser determinado con mucha
mas precision que con el método a dos puntas. Este es el método idoneo para medir la
resistencia en materiales semiconductores o conductores que implican la medicién de
voltajes bajos y donde la resistencia de la sonda metélica y del contacto con la muestra
semiconductora 0 conductora es comparable con la resistencia de la muestra bajo
estudio.

Las medidas de resistencia que se describen en este proyecto se realizaron
utilizado el método de 4 puntas, puesto que es mas robusto que el método de 2 puntas y
nos permite eliminar los efecto de la resistencia de los contactos y de la sonda de
medida, que en nuestro caso son comparables a los de la muestra. Como se detallara en
el capitulo 3 de esta memoria, se ha utilizado un portamuestra disefiado por nosotros en
el cual se han colocado 6 contactos en linea que nos permiten realizar medidas a 4
puntas con espaciado de 5y 10 mm respectivamente.

2.4.3. Método de Van der Pauw

Este método es una variante del método de 4 puntas y permite determinar la
resistividad especifica de una muestra plana de forma arbitraria, siendo utilizado
principalmente para medir resistencias en muestras con geometrias complicadas,
mientras se cumplan las siguientes condiciones [?]:

a) Los contactos deben estar en el perimetro de la muestra.

b) Los contactos deben ser lo suficientemente pequefios.

c¢) La muestra debe ser homogeénea en espesor.

d) La superficie de la muestra estd conectada singularmente, es decir, la muestra no
debe tener huecos.

Van der Pauw demostr6é que, sobre una muestra de forma arbitraria sobre la que
se sitlan 4 contactos (vease la figura 2.24) que verifican las condiciones anteriores, la
resistividad viene dada por la expresion:

Tt
P= S (Rag,pc + Rec.ap)
]
d d lVHI)
onae:
_ Vp-Vc. _ Va-Vp
RAB,DC - I ’ RBC,AD - I
AB BC

Fig. 2.24. Grafico que representa los puntos de medicidn en una muestra
segun Van der Pauw.
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Al igual que el método de 4 puntas, éste permite eliminar el problema del efecto
de la resistencia de los contactos en la medida de la resistencia de la muestra. El
esquema eléctrico equivalente del circuito se muestra en la figura 2.25. Se supone que
la resistencia de los cuatro contactos es la misma e igual a R. y la resistencia se
representa por R

/J ) %, Re Re @"‘/

Y 2 D '
) N

A

N
| N/
El c = Ty,
Re Re \

Fig. 2.25. Circuito de conexion con el amperimetro y voltimetro y circuito eléctrico
equivalente con la resistencia de los contactos R. y la de la muestra Rs.

)
/
i
-~
A

]
Fl

La corriente I,z que mide el amperimetro, vendra dada por la tension de la
fuente V; y esté limitada tanto por Rg como por 2R.. Como los contactos y la muestra
estdn conectados en serie, la corriente I, sera también la que circula a traves del
conductor:

Ve

I,z =1 (através de Rg) ~ Rot 2R,

Por otra parte, el voltimetro V mide la caida de tension que hay en Rs y en 2 Rc.
Como la impedancia de entrada del voltimetro es lo suficientemente alta, no habra paso
de corriente apreciable a través de Rc (serd esencialmente un circuito abierto) y el
voltimetro medira nicamente la caida de tension en el conductor Rs.

El método de Van der Pauw resulta el mas idoneo cuando vamos a medir
resistencias de muestras conductoras o semiconductoras que posean una geometria
laminar con forma complicada. EI margen de aplicabilidad de este método, siempre que
se utilice la instrumentacion adecuada (fuentes de corriente estabilizadas, voltimetros de
muy alta impedancia de entrada) es amplisimo, pudiendo medirse con precision
resistividades comprendidas en el margen 1073Q c¢m hasta 1076Q cm.

2.4.4. Método de resistencia extendida

Se trata de otro método distinto a los anteriormente expuestos y que es utilizado
principalmente en semiconductores.

En la figura 2.26 se muestra el esquema experimental que se utiliza en este

método. Segun dicha disposicion, la resistencia R, que se determina mediante los
valores medidos por los multimetros, correspondera a la resistividad de la muestra en
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torno al contacto puntual. Se asume que la resistencia de la sonda es despreciable y que
la resistencia del semiconductor es muy pequefia [*].

p &

E—

Fig. 2.26. Esquemas del conexionado de la instrumentacion a la muestra
segun el método de la resistencia extendida.

Para el célculo de la resistividad a partir de la resistencia medida, es necesario
conocer la geometria y naturaleza particular del contacto puntual, e incluso la
deformacion que producira en la muestra (relacionada con el mdédulo de Young). A
continuacion se muestran los dos casos tipicos, donde se representa también el valor de
la resistividad (veéase la figura 2.27).

= 2dR P =nIR

-

Fig. 2.27. Esquemas de la geometria del contacto puntual con la muestra.

Las ventajas de este método son su simplicidad y su gran capacidad de
resolucién espacial, ya que el volumen efectivo que se mide es un cubo con
dimensiones D3. Por lo tanto es (til para comprobar la homogeneidad y evaluar los
defectos superficiales. Por otra parte, la mayor dificultad radica en poder conocer con
precision el area efectiva de contacto.

2.5. Factores de correccion para las medidas de resistividad en muestras finitas por
el método de 4 puntas

Como ya se ha expuesto anteriormente, entre los objetivos del proyecto esta la
determinacion de la resistividad eléctrica de muestras metalicas a partir de la medida del
valor de su resistencia eléctrica, la cual se realizara utilizando el método de 4 puntas.

El hecho real que las muestras presenten unas dimensiones espaciales finitas, se
refleja en los valores experimentales medidos de su resistencia. La forma de eliminar
este efecto ha sido ampliamente estudiada y una extensa literatura puede ser consultada
[10111213] " A efectos practicos, el hecho de que una muestra posea dimensiones finitas,
se traduce en que en las formulas que se utilizan para el célculo de la resistividad
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eléctrica a partir de la medida de la resistencia, deben incluirse algunos términos
denominados factores de correccion que nos permiten obtener un valor de la resistividad
mas proximo al valor tedrico para dicho material. Estos factores de correccion son muy
dependientes del método de medida y de que las dimensiones de la muestra cumplan
determinadas relaciones geomeétricas. Este hecho se recoge en el estandar o criterios de
medida bajo los cuales las medidas experimentales de la resistencia para cada método
especifico de medida deben ser realizadas.

A continuacién discutiremos las expresiones y el origen de los factores de
correccion que deben ser aplicados al calculo de la resistividad de una muestra
conductora con fronteras contenidas por un medio no conductor, con dimensiones que
cumplen determinadas relaciones geométricas y cuyo método para la medida de la
resistencia es el de 4 puntas [**] (véase la figura 2.28).

Fig. 2.28. Esquema de la disposicidn de los contactos segun el método de 4 puntas.

S es espaciado entre las puntas y t es el espesor de la muestra.

La expresion segun el estandar [*°] para la determinacion de la resistividad en
muestras conductoras con un ancho finito y de espesor no despreciable es:

p= st (Y)&.f, = 45324t () £if, (2.13)

donde:

p = Resistividad [Q-m 6 Q-mm?/m)]

t = Espesor de la muestra en [cm]

| = Corriente de excitacion aplicada sobre la muestra en A

V = Voltaje medido en la muestra en [V]

f, = Factor de correccion para muestras con un espesor finito t,
cuyo valor se obtiene de la grafica representada en la figura 2.29.

f, = Factor de correccion para muestras con un ancho finito d,
cuyo valor se obtiene de la grafica representada en la figura 2.30.

El coeficiente 4,5324 es el resultado de calcular la expresion ﬁ
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El factor de correccién f; es funcién del cociente t/s como se muestra en la
grafica de la figura 2.30 y depende de si la muestra esta contenida en un medio no
conductor o conductor.

Si la muestra conductora esta rodeada por un medio no conductor:

In (2)
nh(E
ln[ smh( 5t_)
sinh(z—s)

fi=fii=

Si la muestra conductora esta rodeada por un medio conductor:

In (2)

fi=fiz = z cosh(é)

cosh(z—ts)

Se deducen dos casos limite en funcion del valor del coeficiente t/s:

a) Para muestras muy delgadas donde el espesor t es mucho menor que el espaciado
entre contactos S (t<< S) tenemos que:

fir =1y fi, = g In (2) i—z por lo que la resistividad vendra dada por:

p= lnTZZ) t G) f,

b) Para muestras gruesas donde el espesor t es mucho mayor que el espaciado entre
contactos S, (t>> S) tenemos que:

15324t (N, y p~ TS0 (D), (2.14)

3t

fir = fiz = g In (2) i—j por lo que la resistividad vendra dada por:

p=21S (Y)E. (2.15)

La expresion para la resistividad en el caso de que t<<'s, con la muestra rodeada
por un medio no conductor se obtiene considerando que las puntas de prueba en
contacto con la muestra tienen forma esférica y siendo la muestra lo suficientemente
delgada obligaria a la corriente a expandirse dentro del material con una simetria en
forma de anillos de area A = 2mxt. Por lo que la resistencia sera:

x2

2s 2s
R:jpd_X:LId_X: P onx| =2 1n2
2axt  2atd x |2t |, 2t

x1

V . .
como R = m entonces R=£In2=2—vl de aqui que la resistividad sea igual a:
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v
p=—7t— (2.16)

La expresion para la resistividad en el caso de que t>> s, y con independencia de
si la muestra estd rodeada por un medio conductor o no conductor, se obtiene
considerando que las puntas de prueba en contacto con la muestra tienen forma esférica
y la corriente emana de las puntas en direccion al electrodo opuesto encontrando una

resistencia diferencial dada por: R = p f 2> AR =p %x donde S =2mr? por lo que

integrando en la distancia entre los electrodos interiores donde el potencial es medido
tenemos:

X2

R-[ o2& Jp 1] _1p
Pot |2z x|, 252z

x1

1 p V

— - =— de aqui que la resistividad sea igual a:
2s 211 21 qutq g

V
como R = E entonces R=

V
p=2rST (2.17)

El factor de correccion f, para una muestra de ancho finito d es funcion del
cociente d/s como se muestra en la grafica de la figura 2.31. Como puede verse sus
valores cambian ligeramente en funcion de si la muestra tiene forma circular
(f=foc(d/s)) o rectangular de longitud a y ancho d, (f,=f.r(a/d, d/s)), ver figura 2.29.

En el caso de muestra con un ancho d (en la direccion perpendicular a la linea de
colocacion de las puntas) mucho mayor que el espaciado entre las puntas (d>>S) el
factor de correccion f, = for = for = 1

Fig. 2.29 Esquemas que representan el espaciado (s), el ancho (d) y la longitud
(a) de una muestra circular y otra rectangular.

En las ecuaciones anteriormente mostradas se deduce perfectamente que el
calculo de la resistividad se determinara con una ecuacion diferente en funcion de como
sea la relacion del espesor y el espaciado y como sea la relacion de la anchura y el
espaciado. En el caso de un espesor mucho méas pequefio que el espaciado el factor de
correccion f; tiende a 1, con lo que el valor de la resistividad solo se vera afectado por el
factor de correccion fs.
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En el caso particular de muestras cuya geometria en forma de laminas sea tal que
sus dimensiones laterales sean mucho mayor que el espaciado entre las puntas (d>>s),
con d igual al diametro, en el caso de muestras circulares y sus espesores sean menor
que el dicho espaciado (t<<S) entonces los factores de correccién del espesor finito f; y
del ancho finito f, son aproximadamente igual a uno por lo que la resistividad se puede
aproximar por la expresion:

p= it (%) = 453241 (%) (2.18)

En nuestro caso, las dimensiones de las muestras estan limitadas por las
caracteristicas propias de proceso de obtencion, como es el caso de las muestras de la
aleacion de aluminio que fueron deformadas utilizando la técnica de ECA, o las
muestras de aluminio puro utilizadas para el estudio de la dependencia de la resistencia
con el ancho d y con el espesor t, (experimentol) en el apartado 3.3. Esto hace que
necesariamente tengamos que aplicar los factores de correccion en el calculo de la
resistividad eléctrica de las muestras.

0
0
0

0,65
0,6
0,55
05
0,45
0,4
0,35

0,25 |

02 |

015 —r,

0,1 —
0,1 1

t/s( espesor/espaciado)

Fig. 2.30. Gréfico con las curvas de los factores de correccion f1 para corregir el valor
de resistividad de una muestra, en funcion de t/s (espesor/espaciado).
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Se observa como para el factor de correccion f1, dependiente del cociente
espesor/espaciado (t/s) de la muestra, cuanto menor sea dicho cociente, mas cercano a 1
sera el factor de correccion que hay que emplear y por tanto menos relevante sera en el
calculo de la medida final de la resistividad, llegando incluso a despreciarse en los casos
en los que es muy cercano a 0,1.

1,0

0,9 I

0,8 -

0,7 -

05 ¢ Cuadro deladod

Circulo de diametro d

““““ Rectangulo de ancho d y largo 2d or 3d or =4d

0,3
0 5 10 15 20 25 30 35 40

d/s (diamtero o ancho/espacio)

Fig. 2. 31 Gréfico con las curvas de los factores de correccion f2 para corregir el valor
de resistividad de una muestra, en funcion de d/s (ancho/espaciado).

Para el factor de correccion f2 observamos algo similar, pero en este caso el
factor f2 ser& mas cercano a 1 cuanto mayor sea el cociente entre el ancho y el
espaciado de la muestra (d/s). Hay que resaltar que para valores del cociente (d/s)
cercanos a cero resulta imposible obtener un factor corrector f2 puesto que los valores
del eje de abscisas no cortan con ningun punto de la curva tal y como se muestra en la
figura 2.31. Esta situacion se resolvera en el experimento 1 como se vera mas adelante.

Se utilizaran los factores de correccion anteriormente analizados para las
muestras de aluminio y aleacion AIMgCr bajo estudio y determinar asi su valor de
resistividad a partir de las medidas de resistencia obtenidas. Ademas, en funcion de los
valores de resistividad obtenidos, se intentara calcular unos nuevos factores de
correccion especificos para el aluminio con el fin de asemejar lo mas posible dichos
valores al valor tedrico de la resistividad del aluminio y asi comprobar si es un tema
interesante para profundizar en futuros proyectos y estudios. Para todo ello se ha llevado
a cabo un estudio en funcién de la anchura y espesor de las muestras expuesto en el
capitulo correspondiente a las técnicas y experimentos.
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3. TECNICAS, MATERIALES Y EXPERIMENTOS

3.1 Técnicas experimentales
3.1.1. Caracterizacion microestructural

Para caracterizar la microestructura de la muestra se ha seguido un método de
preparacion metalografico basico que consta de 3 fases principales: 1) desbaste grueso,
2) deshaste fino y 3) un pulido final [*°]. El desbaste grueso (o severo) se realiza
mediante lijas de papel abrasivo que contienen particulas de carburo muy gruesas (lijas
180 o 240). Se pretende eliminar asperezas e irregularidades dejando asi la superficie de
la muestra lisa y plana y para ello se ha utilizado una pulidora (véase la figura 3.1). Con
el desbaste fino se obtiene una superficie ain mas lisa ya que se utilizan en este caso
lijas con particulas finas (lijas 600, 1000 o 1200) que eliminan las rayas de desbaste de
las lijas gruesas. En el proceso de desbaste se aplica una presion débil para evitar la
formacion de heterogeneidades en el volumen del material.

Fig. 3.1. Pulidoras empleadas en el desbaste y pulido.

El pulido final de las muestras consiste en pulirlas con una solucién acuosa de
alimina (Al,Os). Ello permite eliminar las rayas finas producidas por el desbaste final y
conseguir una superficie brillante. En esta etapa se han empleado pafios de tela
especialmente disefiados para pulir los metales a espejo. A veces y para obtener una
superficie ain mejor pulida, se procede a pulir la muestra con una solucion de silice
(SiO,) despues del pulido con alumina.

Para revelar la microestructura se han utilizado diferentes reactivos quimicos. En
general estos reactivos son acidos organicos disueltos en agua, alcohol, glicerina, etc. El
grado de ataque de una probeta es funcién de la composicion, temperatura y tiempo de
ataque. En esta memoria se han utilizado varios reactivos quimicos dependiendo del
estado microestructural del material. Antes de realizar el ataque quimico, la superficie
de la muestra debe ser limpiada con alcohol y después secada.

Basicamente, se han utilizado los siguientes reactivos:
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e Graff: 15,5 ml HNO3 (conc), 0,5 ml HF (48,8%), 3 g CrOs, 84 ml H,O destilada.

e Poulton: 12 ml HCI (conc), 6ml HNO3; (conc), 1 ml HF (48,8%), 1 ml H,O
destilada.

e Barker (anodizado): 5%HBF, (48%) en H,O destilada utilizando Al como
catodo aplicando un voltaje de 20 V durante 1-2 min.

En general el revelado macroscopico de la microestructura se realizd por
emersion de la probeta en uno de los dos primeros reactivos citado arriba, o frotando
con algodén ya mojado con el reactivo. Para un revelado microscopico se ha aplicado
un anodizado de las muestras empleando la solucion Barker.

Las observaciones de la microestructura se realizaron mediante microscopio
6ptico (MO) Nikon Eclipse-Modelo ME 600 (Fig. 3.2).

Fig. 3.2. Microscopio optico (Nikon Eclipse-Modelo ME 600).

El tamafio de grano se determind mediante el método de intersecciones con linea
que consiste en poner una rejilla sobre la micrografia y contar el nimero de fronteras de
grano que interceptan cada linea de la rejilla. La longitud de la linea, L, dividido por el
namero de intersecciones, N; resulta en L/ N = L. El tamafio de grano medio, d , se
determina de acuerdo con el método ASTM E 112-82 mediante la expresion
d=174xL

3.1.2. Caracterizacion mecanica. MicrodurezaVickers

Los ensayos de microdureza se realizaron con un microdurémetro modelo
Future-Tech-Corp-Modelo FM-100e (Fig. 3.3). Antes de los ensayos de
microindentacion, todas las muestras fueron pulidas con alimina y posteriormente con
silice. Las cargas (P) seleccionadas fueron de 100 y 200 gramos y el tiempo de
exposicion era de 20 s. Las diagonales (d) de las huellas de microdureza se midieron
tanto in situ como mediante el MO. En el ensayo de dureza Vickers se hace penetrar un
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indentador de diamante en forma de piramide de 4 caras con un &ngulo de 136° en el
vértice, que deja una huella con dos diagonales en el material (se toma el valor medio).

P
HV = 1,8544 P

=

Indentador piramidal Vickers Impronta piramidal de dureza Vickers

Fig. 3.3. a) Microdurometro empleado para las medidas de microdureza Vickers (Future-
Tech-Corp-Modelo FM-100e). b) Esquemas del indentador piramidal Vickers y de
su impronta. ¢) Huella piramidal por microindentacion Vickers.

3.1.3. Caracterizacion eléctrica. Instrumentacion

Para la medida de la resistencia en la configuracion de 4 puntas se utilizaron
fundamentalmente dos instrumentos de alta precision. Como fuente de corriente
estabilizada utilizamos la fuente modelo SourceMeter Keithley 2410 y como voltimetro
para la determinacion de la caida de potencial en la muestra se utilizé un nanovoltimetro
modelo Keithley 182. El control de la instrumentacién se realizd desde un ordenador
por medio de una aplicacion informatica desarrollada en la plataforma de programacion
LabVIEW que nos permite configurar los equipos con los pardmetros adecuados para la
excitacion del sistema (fuente de corriente) y para la toma de valores de voltaje
(nanovoltimetro) y corriente (picoamperimetro) de forma sincronizada. A continuacion
describiremos brevemente las especificaciones técnicas de la instrumentacion utilizada
y el uso de la misma desde la aplicacion a fin [*].

3.1.3.1. Especificaciones técnicas del Nanovoltimetro Keithley 182 y del
SourceMeter Keithley 2410

El nanovoltimetro Keithley 182 (véase la figura 3.4) dispone de un rango de

lectura de voltaje que va desde los 3mV hasta los 30V, como se puede apreciar en la
tabla 3.1., donde se muestran ademas las lecturas maximas en funcién de la resolucion.
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La precision que proporciona este instrumento segin el rango de medida
dependeré de la resolucion seleccionada, como se muestra en la tabla 3.1. La principal
funcion de este instrumento es medir pequefios voltajes con gran precision. En el
presente proyecto se ha utilizado una interfaz que permite al usuario utilizarlo de modo
remoto y obtener un mejor rendimiento del instrumento.

Tabla 3.1.Precision en funcion del rango y la resolucion del instrumento
Keithley 182.

Display Resolution:
Range | 31/2d | 41/2d | 51/2d | 61/2d

3mV | 1uv | 100nV | 10nV | 1nV
30mV | 10pv | 1pv | 100aV | 10nV
300mV| 100uV | 10uV | 1wV | 100nV
3V 1mV | 100uv | 100V | 1pVv
30V 10mV | 1ImV | 100pV | 100V

182 SENSITIVE DIGITAL VOLTMETER

Reading Display Linet— 18.23165 V sha
REM
Status Line Range 30V (ST
poweR|[ mance || rer || trie |[surren|[  seiecton | INPUT
UP  AUTO READING| SETUP | STORE MENU A LOCA CAL

ol O |-[0 |0 (<3 |«O ENK)

ol
POWER B | DOWN FLTER | OUTPUT ENTER ¥  ESC
0-OFF 1 (B |-
1-0N NPT
| 20V MAX
7 1] | 5 | 4 |

Fig.3.4. Panel frontal del nanovoltimetro Keithley 182.

Ademas del botén de encendido/apagado (power) y la pantalla, donde se muestra
la medida y el estado, el nanovoltimetro presenta los siguientes elementos:

1. Indicador de estado de comunicacion en el bus IEEE-488.

2. Terminal de entrada. Se le acopla una sonda especifica. EI maximo valor de
voltaje que se le puede aplicar a la entrada corresponde con 35V de continua,
120V durante 10 segundos. Exceder estos niveles puede causar dafio al
instrumento. El voltaje en modo comin méaximo (voltaje entre la entrada LO y la
tierra del chasis) es de 350V de pico.

Teclas de seleccion.

4. Teclas para almacenamiento (buffer).

w
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Teclas de disparo.
Funcion de lectura relativa.
7. Funcion de rango.

o Ol

El SourceMeter Keithley 2410 incorpora una fuente programable de voltaje o
corriente que nos permite excitar el sistema con una amplia gama de sefiales eléctricas,
(rampas, pulsos cuadrados, etc...)

Las caracteristicas principales de la fuente son:

- Fuente de voltaje de 5uV a 1100V.
- Fuente de corriente de 50pA a 1.05A.

Se debe tener en cuenta que la fuente de alimentacién proporcionara una
potencia maxima de salida de 22W (21V a 1.05A 6 1100V a 21mA).

Las caracteristicas de medida del instrumento Keithley 2410 son:

- Medida de voltaje de 1pV a 1100V.

- Medida de corriente de 10pA a 1.055A.

- Medida de resistencia de 100pQ (<100u€2 en medida de ohmios en modo manual) a
211MQ.

La medida de resistencia se puede configurar para ser realizada de moto auto o
de modo manual. Cuando se configura en modo auto, el SourceMeter opera como un
ohmetro o voltimetro convencional con fuente de corriente constante.

Cuando se utiliza el modo de lectura manual, se puede seleccionar tanto la
fuente de corriente como la fuente de tensidn como excitacion de nuestro dispositivo a
la hora de realizar medidas de ohmios. Los rangos permitidos en el caso de medidas de
resistencias son de: 20Q2, 200Q2, 2kQ, 20kQ, 200kQ2, 2MQ, 20MQ y 200MQ.

Cuando el instrumento funciona en modo de fuente de voltaje o de corriente, se
puede establecer un limite de corriente o de voltaje respectivamente, a través del valor
de compliance. La salida de la fuente no excedera de este valor.

- Panel frontal del SourceMeter Keithley 2410.

La figura 3.5 muestra el panel frontal del instrumento Keithley 2410.
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Fig. 3.5. Panel frontal del SourceMeter Keithley 2410.

Ademas del boton de encendido/apagado (power), la pantalla y el asa (8), el

SourceMeter Keithley 2410 presenta, en su parte delantera, los siguientes elementos:

~No o~ whNE

Teclas de funcion de medidas (MEAS).
Teclas de funcion de fuente (SOURCE).
Teclas de operacion.

Teclas de rango.
Indicadores de estado.
Conectores entrada/salida.
Controles de entrada/salida.

3.1.3.2. Conexiones del Nanovoltimetro Keithley 182 y del SourceMeter Keithley

2410. Puerto GPIB

La conexion para la medida de voltaje en el nanovoltimetro Keithley 182

implica unir el conector de entrada del panel frontal mediante la sonda de medida a los
puntos donde queremos medir la diferencia de potencial como se muestra en la figura

3.6.

[RETTHLEY] 182 SENSITIVE DIGITAL VOLTMETER

182.3165 mV
Harge 300mV

zEEEi

-=— Raed

Voltage being

o.“ @@ﬂl"‘
|EE 8|08 Te o 8

6

Low thermal cable

yamh
J N

{Model 1506 or Equivalent)

Fig. 3.6. Conexidn tipica de prueba en el nanovoltimetro Keithley 182,
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El instrumento Keithley 2410 permite realizar medidas en configuracion de dos
y cuatro puntas. La figura 3.7 muestra las conexiones del instrumento para estas
configuraciones de medida. En la medida a cuatro puntas se tiene que configurar el
instrumento para activar esta sensibilidad. Al activarla se muestra en la pantalla el
indicador 4W.

INPUT!
OUTPUT

CJ“"

() &NEE  ourmur (b)

| —

|
=]
c

o)
@

& _ 6OJ
[ G

] DuT

TERMINALS TERMINALS
':}L.TP Ut OQUTPUT

Fig. 3.7. Configuracion de conexion para la medida a dos (a) y cuatro (b) puntas con
el SourceMeter Keithley 2410 desde el panel frontal.

La conexion de los instrumentos anteriormente descritos con el ordenador se
realiza utilizando el puerto IEEE-488 (GPIB), disefiado especificamente para comunicar
instrumentos y controladores como el PC. El puerto GPIB es un estandar de conexion
que permite la comunicacion del ordenador con instrumentos electrénicos de medida y
se encuentra en el panel trasero de la instrumentacion y el PC.

3.1.3.3. Aplicacion a Fin

Se trata de una aplicacion desarrollada en el entorno de programacién LabVIEW
para los instrumentos de medida Keithley 2410, 182 y 6487 bajo un mismo panel de
control. El instrumento Keithley 2410 funcionara como fuente de corriente. El
instrumento Keithley 182 esta configurado en modo de lectura de voltaje. El
instrumento Keithley 6487 esta configurado en modo de lectura de corriente (aunque
estara apagado para las mediciones del proyecto). Se decidié utilizar esta configuracion
con el fin de mejorar la resolucion de las medidas de tension y de corriente respecto a
las que nos proporcionaba el SourceMeter Keithley 2410, puesto que su resolucion para
la medida de voltaje no era suficiente.

La siguiente figura muestra la pantalla de presentacion de la aplicacion:
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B KEITHLEY 2410-182-6487_M.vi E] =

KEITHLEY

AGILENT 34401A

KEITHLEY 2410

KEITHLEY 182 KEITHLEY 6487

Fig. 3.8. Pantalla de presentacion de la aplicacion a fin.

La informacidn contenida en el panel frontal se divide en los siguientes bloques
(véase la figura 3.8):

- Bloque 1: correspondiente a los botones de control de la aplicacion (encendido,
apagado y salida de datos).

- Bloque 2: corresponde al modulo de temperatura. En nuestro caso siempre ira en
OFF.

- Bloque 3: corresponde al médulo de configuracion de la fuente de voltaje o corriente.
Presenta los siguientes controles:

FUNCTION corresponde al control de seleccion del tipo de fuente que se desea
usar para excitar la muestra: fuente de voltaje o fuente de corriente.
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Los controles RANGE y COMPLIANCE presentan valores que dependen del
tipo de fuente seleccionada (voltaje o corriente).

MODE es el control del modo de fuente. Los modos que se pueden seleccionar
son LEVEL (nivel), SWEEP (barrido de rampa) y PROG (barrido de rampa
programada).

Si se selecciona el modo SWEEP o PROG apareceran visibles los controles
Minor Value, Major Value, Points, Delay (s), Initial Dir y Rampa/Ciclo. Estos controles
fijan el valor menor, valor mayor, nimero de puntos, retraso entre puntos, direccion
inicial ascendente o descendente y seleccion de una Gnica rampa o de un ciclo de rampa
de ida y vuelta completo, respectivamente.

- Blogue 4: corresponde a los controles para la configuracion del instrumento Keithley
182.

Resolution: permite fijar la resolucion que empleara el instrumento al realizar
sus medidas. Se puede seleccionar la resolucion auto o seleccionar directamente
cualquiera de los valores: 3%, 4 %, 5%y 6%.

Range: permite fijar el rango de medida. Se pude seleccionar auto rango o un
rango manual del desplegable.

Filter: se puede activar o desactivar el filtro presente en el instrumento Keithley
2410. Se carga el valor por defecto, que es Off. Este filtro es utilizado para reducir el
ruido de lectura.

Rate: permite modificar el tiempo de integracion entre varias posibilidades. El
tiempo de integracion afecta a la velocidad de las medidas. Para medidas mas rapidas,
se debe utilizar un tiempo de integracion mas corto.

-Bloque 5: corresponde al médulo de medida de corriente asociado al picoamperimetro
Keithley 6487. Mediante el uso del control CURR podemos seleccionar si se va a
realizar esta medida o no a través de los controles ON y OFF.

- Bloque 6: este bloque permite la activacion y desactivacion de los controles de
pantalla de los instrumentos. Cuando el control Displays presenta la seleccién DES,
todos los controles de pantalla no se encuentran disponibles. Por el contrario, cuando
estd seleccionado ACT, los controles de pantalla de los instrumentos utilizados en esta
aplicacion estaran visibles.

- Bloque 7: corresponde con el blogue de salida de los resultados de las medidas.
Cuenta con la gréafica de la medida de voltaje frente a la medida de corriente y muestra
el valor de temperatura obtenida para cada medida, en el caso de que el modulo de
temperatura se encuentre activo. También dispone de un indicador de fuente SOURCE
ON que se ilumina cuando la fuente del Keithley 2410 va a ser encendida.
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- Blogue 8: en este bloque se fija el nimero de muestras a tomar (control Samples) y el
retraso de software introducido (control Delay). Con el control Setup se envian los
comandos de configuracion a los instrumentos.

En la configuracion elegida para nuestro estudio (véase la figura 3.8) se ha
seleccionado el SourceMeter Keithley 2410 como fuente de corriente programada en
rampa, inyectando corrientes desde los 50 mA hasta 1 A (en total 20 puntos de
corriente) cada 2 segundos y se ha fijado en 2,1 V el valor de compliance.

El nanovoltimetro Keithley 182 esta configurado en ON para la medicion de
voltajes, con los filtros OFF, un rango de 3 mV y la resolucion mas alta disponible
(6%2.).

3.1.4. Disefio y puesta a punto del portamuestra para los experimentos de
caracterizacion eléctrica

Teniendo en cuenta que el método de medida de resistencia es el método de
cuatro puntas y que las muestras que disponemos tienen unas caracteristicas
geométricas determinas, disefiamos un portamuestra que permitiera realizar las
medidas de resistencia en muestras con la mayor variabilidad de sus dimensiones
geométricas dentro de los limites que marcan el estandar de medida discutido en el
apartado “Factores de correccion de la resistividad para el método de 4 puntas” para
muestras conductoras contenidas en un entorno no conductor.

El portamuestra se ha fabricado a partir de una barra cilindrica de teflon,
(material aislante con una resistividad eléctrica de 10* Qm) a partir de la cual se ha
disefiado una base en la que se depositan las muestras y una tapa superior deslizante
mediante unas guias. Tanto la tapa deslizante como la base estan integradas en una
estructura de acero para proporcionar mayor robustez al portamuestra (véase la figura
3.9). Al final de la memoria se adjuntan los planos del disefio del portamuestra, cuya
fabricacion ha sido llevada a cabo por el técnico David Fernandez.

La tapa de teflon tiene 4 orificios en los extremos (dos a cada lado
simetricamente) por donde se pasan las guias que le permiten deslizar respecto a la base
y asi depositar o extraer las muestras. Ademas, tiene 6 orificios dispuestos linealmente
con un espaciado (s) entre ellos de 5 mm, donde se colocan los electrodos de medida a
través de puntas autorregulables bafiadas en oro (punta de prueba modelo
GKS075305064A1500 y vaina de cuello 3mm modelo KS07530E03) proporcionadas
por el fabricante Ingun [*®], que permiten mantener una presién homogénea en la zona
de contacto con la muestra. Esto permite realizar medidas en la muestra (véase figura
3.9) para espaciados de 5 (puntas 2-5 para inyectar corriente y 3-4 para medir voltaje) y
10 mm (puntas 1-6 para inyectar corriente y 3-5 para medir voltaje) sin necesidad de
cambiar su posicion dentro del porta muestra y siempre que las dimensiones de la
misma lo permitan.
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Fig. 3.9. Imagenes del portamuestra empleado en los experimentos.

La conexidn entre los instrumentos de medida y el portamuestra se realiza por
medio de las sondas de baja impedancia que vienen con los instrumentos y que son
disefiadas para este fin. En las puntas externas se conecta la SourceMeter 2410 que
actua como fuente de corriente estabilizada y a las puntas interiores se conecta el
nanovoltimetro que nos permite medir la caida de potencial entre ellas. Es importante
tener encuentra que las puntas conectadas a las entradas de alto potencial (HI) de los
instrumentos deben estar colocadas secuencialmente en el circuito sin intercalar las
entradas de bajo potencial entre las mismas (LO) como se muestra en la figura 3.10.
Ambos instrumentos son controlados y gestionados por la aplicacion que se describio en
el apartado anterior.

LO 2410

Fig. 3.10. Conexionado y polaridad del portamuestra con la instrumentacion.
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3.2. Materiales a caracterizar
3.2.1. Deformacién severa por ECA

Para ver el efecto de la deformacion en la resistividad eléctrica se han deformado
los materiales mediante la extrusion por canal angular ECA descrita en detalle en
anteriores trabajos. En resumen, el procesado consiste en presionar con un piston una
muestra de un material a través de una matriz especial que contiene dos canales, un
canal de entrada y otro de salida (Fig. 3.11). Estos canales poseen igual secci6n
transversal y se juntan en angulo. En la matriz estan incorporados cartuchos de
resistencia que permiten realizar ensayos a temperaturas hasta unos 700 °C. El proceso
de deformacién que sufre el material durante el ECA resulta, principalmente, por cizalla
a lo largo de la direccion 45° respecto al eje de la extrusion. Ademas, se ha calculado
que una sola pasada por ECA proporciona una deformacién del orden de 1. Por otro
lado, se ha determinado que se obtiene una deformacién 6ptima cuando el angulo entre
los dos canales es de 90°. En el presente proyecto se ha empleado un canal de seccién
cuadrada con dimensiones de 10 x 10 mm?. Existen varias maneras de procesar el
material haciendo rotar la muestra alrededor de su eje longitudinal (eje de simetria) en
las sucesivas extrusiones (pasadas), por lo que se habla de diferentes rutas por ECA.
Ello implica un cambio en la direccion y plano de cizalla que, consecuentemente,
influyen en la microestructura y textura del material [*°]. Las diferentes rutas
establecidas en la literatura se describen en Fig. 3.11. Para la ruta A (sin rotacion
alrededor del eje longitudinal de la muestra) se produce una acumulacion de
deformacidn siempre en la misma direccion o en el mismo plano de cizalla. Para la ruta
C (rotacion de 180°) la deformacion por cizalla se invierte en cada namero par de
pasadas. Generalmente, en este caso la deformacion es redundante y la microestructura
es equiadxica. La ruta Ba consiste en rotar la muestra alternativamente +90° en la
sucesivas pasadas por ECA mientras que la ruta Bc consiste en rotar siempre en el
mismo sentido 90°.

Fig. 3.11. Esquema que el ilustra el sistema ECA vy las diferentes rutas establecidas para
procesar los materiales por deformacion plastica severa.
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3.2.2. Aluminio puro (99.6% y 99.99%)

En este estudio se han empleado dos tipos de aluminio que se diferencian tanto
por su grado de pureza como en por el procesado de fabricacion. El primero posee un
grado de pureza de 99,99% (Target Materials,Inc) que fue probablemente procesado por
colada y laminacién. Las dimensiones de la muestra son las siguientes:

-Ancho: 32,9 mm
-Largo: 44,9 mm
-Espesor: 3 mm

El segundo posee un grado de pureza de 99,6% y fue obtenido por colada
convencional en el CSIC. Las dimensiones de la muestra son las siguientes:

-Ancho: 9,6 mm
-Largo: 41 mm
-Espesor: 9,6 mm

3.2.3. Aleacion Al-5%0Mg-1,2%Cr

El material de aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr que se ha estudiado en este proyecto
es una aleacion ligera de gran importancia en el campo industrial, aerondutico y
automocion. La aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr fue preparada por via pulvimetalUrgica
siguiendo las etapas que se describen a continuacién [*].

1) Fusion de la aleacion madre que a continuacion se atomizé a 104 K571 por gas
inerte.

2) Compactacion en frio al 70% de densidad de polvo previamente tamizado.
Desgasificacion durante 8 horas a 520 °C y compactacion en caliente a 480 °C al 100%
de densidad.

3) Extrusion en caliente a 370 °C del compacto.

Las dimensiones de las muestras de aleacion son las siguientes:

-Ancho: 7,7 mm (excepto el estado sin deformar que son 9,6 mm)

-Largo: 27, 8 mm

-Espesor: 0,5 mm

En la Tabla 3.2 se muestran todos los materiales estudiados en este proyecto y el

procesado aplicado en cada caso. La técnica ECA permite procesar los materiales por
diferentes rutas, a diferentes temperaturas y velocidades de extrusion.
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Tabla. 3.2. Materiales estudiados y el procesado aplicado en cada caso.

MATERIAL PROCESADO
Al-5%Mg-1,2%Cr
1. De partida 1. Pulvimetalurgia + extrusion
2. 1p/200°C y 1p/300°C 2. una pasada pro ECA a 200 y 300 °C
3. 2pB/200°C y 2pB/300°C | 3. dos pasadas pro ECA via ruta B a 200 y 300 °C
4. 2pC/200°C y 2pC/300°C | 4. dos pasadas por ECA via ruta C a 200y 300 °C

Al (199,99% puro)

1. Al (99,99%) 1. Colada+laminacion

Al (99,6%)

1. Al(99,6%), de partida 1. Colada

2. 8pB/25° 2. ocho pasadas por ruta Ba a temperatura ambiente
3. 8pC/25° 3. ocho pasadas por ruta C a temperatura ambiente

3.3. Disefio de los experimentos
3.3.1. Experimento 1. Comprobacion del estandar de medida en aluminio puro

El objetivo de este experimento es comprobar como afecta la variacion del
espesor y del ancho de las muestras de los dos aluminios puros segun el espaciado,
comprobando si los factores reportados en la bibliografia son perfectamente validos.
También se haréd un ajuste en la curva (prolongacion mediante un polinomio) puesto que
algunos valores del cociente (d/s) no cortan en la curva y no se puede obtener el factor
fo.

Partiendo de la muestra de aluminio 99,99% puro se ha rebajado su anchura
desde los 32,9 mm hasta los 25, 20, 15 y 10 mm., manteniendo fijo su espesor y
longitud. Se han tomado 20 puntos de referencia para cada espaciado y cada ancho,
inyectando con el Keithley SourceMeter 2410 corrientes desde los 50 mA hasta 1 A,
midiendo asi la caida de potencial y pudiendo determinar el valor de la resistencia
calculando la pendiente de la recta que forman dichos valores mediante un ajuste lineal
y con un factor de correlacion muy cercano a 1. Este procedimiento se ha repetido 3
veces para cada espaciado entre contactos (5y 10 mm) y cada anchura, consiguiendo asi
un valor medio de resistencia mas preciso. Tras ello, se han calculado los valores de
resistividad a partir de la ecuacion 2.13 mostrada en la introduccion de esta memoria.

Partiendo del aluminio 99,6% puro se ha reducido el espesor de la muestra desde
9,45 mm a espesores de 8, 6, 4, 2, 1 y 0,5 mm, manteniendo en todo momento el mismo
ancho y largo. Para la medicion de la resistencia se han tomado 20 puntos de referencia
inyectando corrientes a la muestra que abarcan valores desde los 50 mA hasta 1 A
mediante el Keithley SourceMeter 2410, midiendo la caida de potencial con el
nanovoltimetro Keithley 182 y calculando la pendiente de la recta que forman dichos
puntos mediante un ajuste lineal con un factor de correlacion muy cercano a 1, tal y
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como se muestra en el siguiente capitulo. Dicho procedimiento se ha repetido 3 veces
para cada uno de los espesores y espaciados, con el fin de obtener un valor de
resistencia mas preciso. Para el calculo de la resistividad se han empleado las
ecuaciones 2.14 y 2.15 (mostradas en el capitulo que hace referencia a los factores de
correccion para el calculo de la resistividad mediante el método de 4 puntas) utilizando
en cada caso la que mejor se adecUe a la relacion espaciado y espesor.

La tercera parte de este experimento consiste en determinar la resistividad de dos
muestras del mismo aluminio pero con deformaciones 8pB y 8pC mediante ECA.

3.3.2. Experimento 2. Resistividad de las muestras de Al-5%Mg-1,2%Cr
deformadas y sin deformar

En este experimento se han utilizado una muestra de aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr
en su estado inicial y 6 muestras de aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr con deformacion a dos
temperaturas, 200°C y 300°C (3 muestras para cada temperatura), correspondiéndose a
deformaciones 1P, 2B y 2C respectivamente. Para medir su resistencia se han tomado
20 puntos de referencia para cada muestra inyectando corrientes desde los 50 mA hasta
1 A mediante el Keithley SourceMeter 2410, midiendo asi la caida de potencial con el
nanovoltimetro Keithley 182 vy determinando el valor de la pendiente de la recta que
forman esos puntos mediante un ajuste lineal con un factor de correlacion muy cercano
a 1. El procedimiento se ha repetido 3 veces para cada muestra, consiguiendo un valor
medio de resistencia mas preciso.

Se ha elegido un espesor de 0,5 mm porque tras el experimento 1 se ha
comprobado que la relacion que guarda con el espaciado de 5 mm y con la precision y
resolucién conseguida en la toma de medidas, es el idoneo. Para el calculo de la
resistividad se ha empleado la ecuacion 2.14.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Caracterizacion microestructural y mecénica del Al antes y después de ECA

Para llevar a cabo una rigurosa comparacion de resultados y tener medidas de
referencia, se ha introducido en el estudio un aluminio puro (99,6%) sin deformar
plasticamente y deformado por ECA. Asimismo, se ha empleado otro aluminio con
mayor grado de pureza (Al 99,99%). Por ello es necesario caracterizar ante todo la
microestructura, ya que es bien conocido que existe una fuerte relacion entre las
propiedades mecénicas del material y la misma. Ello permitird aproximar la relacién
entre dichas propiedades y la resistencia y resistividad eléctrica de las muestras
estudiadas en el presente proyecto.

4.1.1. Estructura de grano

La figura 4.1 muestra la microestructura de dos tipos de aluminio que, en
principio, se diferencian por su grado de pureza y el procesado de fabricacion. El
primero ha sido obtenido por colada convencional (Fig. 4.1a) y su grado de pureza,
estimado en torno a 99,6 %, es inferior al del segundo (99,99%). Este ultimo ha sido
probablemente procesado por laminacion, Fig. 4.1b. En el primer caso, la
microestructura consiste en una estructura de grano grueso que oscila entre 100 y 300
pKmy que encierra una estructura dendritica.
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Fig. 4.1. (a) Microestructura del aluminio 99,6% y (b) Aluminio 99,99%.

El Al (99,6%) ha sido sometido a una deformacion plastica severa por ECA de
hasta 8 pasadas via ruta Ba y C a temperatura ambiente. Tras estos tratamientos la
microestructura almacena una alta energia libre por deformacion y se transforma en otra
mostrada en la figura 4.2a. El grano inicial se deforma (se fragmenta) por cizalladura
asistida por el desarrollo de bandas de deformacidn que contienen pequefios subgranos
del orden de micras. Sin embargo, la resolucion de MO y SEM no permiten revelar
dicha subestructura. A simple vista se nota que la ruta B induce la formacion de una
estructura alargada ligeramente inclinada con respecto a la direccion de extrusion,
mientras que por la ruta C se observa una microestructura aparentemente equidxica
(veéase Fig. 4.2b). Es importante destacar en este caso que la microestructura alberga una
considerable densidad de bandas de deformacion y bandas cruzadas. Asimismo, los
granos no se deforman en la direccién de cizalla como era de esperar ya que la ruta C
tiende a establecer el estado original de la microestructura (Fig. 4.2b). EI cambio en la
microestructura producido por ambas rutas también lleva consigo un cambio en la
textura del material. Esto se aprecia por los espectros de rayos X realizados en las
muestras deformadas después de 8 pasadas, teniendo en cuenta que la textura inicial
puede considerarse como al azar.
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Fig. 4.2. Microestructura del Al (99,6%) procesado por ECA hasta 8 pasadas via:
(a) ruta Bay (b) ruta C.

4.1.2. Microdureza

Se han llevado a cabo varias indentaciones en la superficie de las muestras en su
estado de partida y después de haber sufrido una deformacién por ECA. Las medidas se
realizaron en la zona central de las muestras, zona en la cual se realizaron previamente
las medidas de resistancia eléctrica. En otros términos, las indentaciones se hicieron a lo
largo de una franja que contiene las 4 puntas de medida tal como se ilustra en la Fig.
4.3. Con ello se pretende minimizar la dispersion de valores y por tanto establecer una
correlacién rigourosa entre la resistividad eléctrica y la microdureza.
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Fig. 4.3. Esquema que ilustra la zona en la cual se realizaron las medidas de microdureza.

Las medidas de microdureza del Al 99,6% (estado inicial y después de ECA) y
el Al 99,99% (estado inicial) se representan en la Fig. 4.4.
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Fig. 4.4. Microdureza a lo largo del eje que une las puntas de medida de

resistencia eléctrica del Al antes y después de ECA.

Se observa que el Al (99,99%) tiene una dureza media superior a la del Al
(99,6%), HV~34,1 comparado a HV~22. Esta diferencia esta asociada evidentemente a
la diferencia en la microestructura (Fig. 4.1). Después del tratamiento por ECA hasta 8
pasadas a temperatura ambiente (25°) la dureza del Al (99,6 %) se duplicé pasando a ser
en torno a 48,4. Curiosamente, no era de esperar que el material tratado por ruta C tenga
de media la misma dureza que la del material tratado por ruta Ba. Posiblemente, esto se
debe a la a la textura y/o a la formacion de alta densidad de bandas de cizalla.
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4.2. Caracterizacion microestructural y mecénica del Al-5%Mg-1,2%Cr en estado
inicial y después de ECA

4.2.1. Estructura de grano de Al-5%Mg-1,2%Cr antes y después de ECA

En la figura 4.5 se muestra la microestructura de partida de la aleacion Al-
5%Mg-1,2%Cr antes del procesado ECA (estado inicial). Se observan granos gruesos
alargados en la direccion de extrusion. Algunos de estos granos contienen pequefios
subgranos entre 3y 5 um.

Fig. 4.5. Micrografia de MO que muestra la microestructura de partida de Al-
5%Mg-1,2%Cr antes de ECA.

En general la deformacion severa por ECA introduce cambios microestructurales
muy significativos en la forma y tamafio de grano y en la textura del material
(orientacion cristalografica). En la literatura existen muchos trabajos que desvelan el
efecto de las condiciones de ECA sobre la microestructura final y asimismo, su
influencia en las propiedades del material, especialmente las propiedades mecanicas. En
la figura 4.6 se muestran la microestructura del material después de una pasada y dos
pasadas por ECA via rutas B y C a dos temperaturas, 200 y 300 °C. En referencia a la
nomenclatura establecida en el apartado de Técnicas Experimentales de este estudio, se
trata de las muestras 1p/200°C, 2pB/200°C, 2pC/200°C, 1p/300°C, 2pB/300°C y
2pC/300°C.

Se observa que el tamafio del grano ha sido reducido por ECA en comparacion
con la microestructura de partida. Esto indica que hubo una cierta recristalizacion
durante la deformacion severa, que se manifiesta en un afinamiento de Ila
microestructura. Este fendmeno es mas apreciable a 200 que a 300 °C, debido
probablemente a los procesos de recuperacion (eliminacion de dislocaciones) que son
mas activos cuanto mayor es la temperatura.
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Resumiendo, el afinamiento de la microestructura se basa en que el grano inicial
de tamafio de entre 100 y 150 um después de una pasada se fragmenta en pequefios
subgranos o granos de entre 20 y 50 um que a su vez se fragmentan en granos ain mas
finos de entre 5 y 10 um después de 2 pasadas. Es de notar que dos pasadas por ECA no
son suficientes para afinar totalmente la microestructura de partida ya que se aprecia la
presencia de granos originales sin fragmentacion.

Se puede concluir que la microestructura después de dos pasadas por ECA via
ruta B y C se fragmenta por recristalizacion dindmica en pequefios granos y/o
subgranos. EIl afinamiento es parcial y es de esperar que a mayores pasadas por ECA
dicha microestructura sufra una recristalizacion total. Ademas del tamafio de grano, la
deformacion almacenada, la distribucion de la segunda fase y la textura del material son
factores estructurales importantes que influyen sensiblemente en las propiedades tanto
mecénicas como fisicas, conductividad y resistividad eléctrica.
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4.2.2. Microdureza de Al-5%Mg-1,2%Cr antes y después de ECA

En la figura 4.7 se muestra la microdureza de la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr
tratada por ECA una pasada (1p), dos pasadas via ruta B (2pB) y dos pasada via ruta C
(2pC) a 200 y 300°C, respectivamente. Se observa que la dureza de la muestra 1p/300°C
es ligeramente superior a la del material de partida, 93,5 comparado con 90,7. Sin
embargo, la muestra 1p/200°C manifiesta una dureza mucho mayor, 115 frente a 90.
Asimismo, se nota que la dureza después de dos pasadas via ruta B es mas notable a
200°C (113,5) que a 300°C (86,9), pero sufre un descenso en el caso de la ruta C (108,6
para 200°C). Aparentemente, estos resultados estan muy relacionados con la
microestructura (estructura de grano y textura). En particular, la dureza de los materiales
2pB/300°C y 2pC/300°C es ligeramente inferior a la dureza del material 1p/300°C. Esto
es debido a los procesos de recuperacion que hacen que la deformacion acumulada sea
menor cuanto mayor es la temperatura. Este efecto es notable en el caso de la ruta C que
restaura en cierto modo el estado inicial de la microestructura.
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Fig. 4.7. Dureza de la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr en su estado inicial y después de ECA.

Longitud ( X ), mm
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4.3. Caracterizacién eléctrica

4.3.1. Optimizacion de las condiciones del entorno de las medidas eléctricas

Antes de proceder a recolectar los datos de la corriente y su correspondiente
voltaje mediante la técnica desarrollada en el laboratorio, se han realizado numerosas
medidas de prueba y ajustes para establecer las condiciones 6ptimas de medida:

1. Se ha verificado el correcto funcionamiento de todos y cada uno de los
instrumentos utilizados para las medidas de resistencia eléctrica mediante el método de
4 puntas, tanto del Keithley SourceMeter 2410 como del nanovoltimetro Keithley 182.

2. Se han ajustado todas las aplicaciones del entorno LabVIEW desarrolladas para
el método de medida.

3. La estructura del nuevo sistema permite aislar la muestra de cualquier
interaccion externa y facilita la toma correcta y fiable de las medidas.

4. Se han realizado medidas de resistencia eléctrica en Al puro y Al-5%Mg-
1,2%Cr con diferentes estados de superficie, o sea tanto pulida con alimina vy silice
como sin ello (simplemente desbaste suave y ligero con una lija de 1000). Los
resultados indican que el estado de la superficie no influye tanto en la medida de
resistencia eléctrica. Aun asi, todas las muestras han sido pulidas con alimina vy silice.

5. Asimismo se llevaron a cabo medidas tanto en el centro como en los bordes de
las muestras. Los resultados son muy parecidos. Los datos ilustrados en la memoria
derivan de medidas realizadas en el centro de las muestras tal y como indica el método
de las 4 puntas.

6. Del mismo modo, se ha observado que la presion en las 4 puntas puede influir
ligeramente en la caida del voltaje entre ellas. Por ello se ha procurado ejercer una
presion similar en todas y cada una de la muestras, ajustando de la misma manera en
todas las medidas los tornillos que unen la tapa superior con la base del porta muestra.
También, se ha tomado la temperatura del entorno en todas las medidas realizadas, ya
que variaciones en la misma pueden inducir cambios en la resistividad del material.

7. Para evitar cualquier calentamiento de la muestra inducido por la corriente
eléctrica, se han empleado corrientes entre 50 mA y 1 A. Este intervalo ha sido
seleccionado gracias a varias medidas de prueba.

4.3.2. Variacion de la resistencia y resistividad eléctrica del Al (99,99%) con el
ancho de la muestra

Las figuras 4.8 y 4.9 muestran el voltaje en funcion de la corriente para
diferentes anchos de la muestra y un espaciado entre puntas de 10 mm y 5 mm,
respectivamente. Se observa que los datos correspondientes a cada caso se ajustan a una
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ecuacion lineal (Ley de Ohm (ecuacion 2.1)), con un factor de correlacién muy cercano
a 1, cuya pendiente es la resistencia eléctrica correspondiente. En las tablas 4.1y 4.2 se
ilustran los valores de la resistencia halladas de las Figs. 4.8 y 4.9. Se aprecia que la
resistencia eléctrica para ambos espaciados aumenta cuando disminuye el ancho de la
muestra. Este resultado era de esperar analizando la ecuacion 2.2 descrita en el capitulo
de la introducciodn, ya que la seccion de la muestra es cada vez menor cuando se reduce
el ancho.

Se ha determinado la resistividad eléctrica mediante la ecuacion 2.13 empelando
los factores de correccion fi y f, que se obtienen de las figuras 2.30 y 2.31 ilustradas en
el capitulo 2.5 de la introduccion de esta memoria. En algun caso se ha recurrido a una
nueva curva ajustada por nosotros mediante un polinomio (una extension de la teorica)
expuesta en la figura 4.11, debido a que algunas relaciones geométricas no permitian
obtener un f, en la curva tedrica. La figura 4.10 representa la resistividad y en paralelo
la resistencia correspondiente en funcion de la razén ancho/espaciado de la muestra. Se
observa que la resistividad del Al medida en laboratorio es superior a la reportada
oficialmente en la bibliografia. Esta ligera diferencia puede ser atribuida a la textura y/o
microestructura del material. En todos casos, se observa que el valor de la resistividad
estd dentro del margen de los valores establecidos en la literatura para el Al puro, que es
entre 2,4 x 10° Q m y 2,9 x10° Q m. Ello induce a pensar que el método empleado para
estimar la resistividad es aceptable. Sin embargo, las pequefias variaciones en el valor
de la resistividad podrian haber sido minimizadas si hubiésemos empleado un espaciado
entre puntas de menos de 5 mm. Ello requiere otro disefio del sistema de medida.

110° |
—O— d=10 mm o _
O qe1m Al(99.99%) S=10 mm
<>— d=20 mm
--@--d=25mm
810° [ | ¢ d=329mm , i
/Q/
/
o
< 610°F / Vi i
2 / .
) 4 /
QL O
g // / o/
o / ’ /o
> 410° | R |
& 0
/ /a
/ i /,Qf. *
/ /D Wz
/ ! /./ -
/ P .
210° ¢ o / o i
// }E/// ’ .
[T
./ v *
&

0 02 04 06 08 1 1.2
Corriente (A)

Fig. 4.8. Voltaje en funcion de la corriente para un espaciado de 10 mm (Al 99,99%).

68



4, RESULTADOS Y DISCUSION

510° ‘
o daomm | Al99.99%) S=5mm
<>— d=20 mm
--@--d=25 mm /
410% L | ¢ d=329 mm o i
/
/ /
10° - / |
S 310 /6 //
.% / D/
5 / S
7/
> 210°} S |
/O nd e Pt
e -
/ s o
v K
110° O/D//Q/ i
Sy .
/ /s
o~
" .
%
g .

0 02 04 06 08 1 1.2
Corriente (A)

Fig. 4.9. Voltaje en funcion de la corriente para un espaciado de 5 mm (Al 99,99%).

La nomenclatura correspondiente a las tablas donde se muestran los resultados
es la siguiente:

-t: Espesor de la muestra (mm).

-d: Ancho de la muestra (mm).

-f1: Factor f1 tedrico en funcidn del cociente (t/s).

-f2: Factor f2 tedrico en funcién del cociente (d/s).

-f2 (exp): Nuevo factor 2 calculado con nuestro ajuste de la curva.
-R: Resistencia de la muestra (€2).

-p: Resistividad de la muestra (2 m).
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Tabla 4.1. Resistencia eléctrica a diferentes anchos y los factores de correccion
correspondientes a un espaciado de s=10 mm del Al (99,99%).

t(mm) fd(mm) | t/s | d/s f1 f, R(Q) p(Qcm)
3 329 [ 03] 329 | 098 | 0,585 3,68E-06
3 25 [ 03] 25 [ 098 | 0,502 4,481E-06 3,05864E-06
3 20 [ 03] 2 0,985 | 0,41 5,541E-06 3,08903E-06
3 15 | 03] 15 | 098 | 0,323 7,198E-06 3,16129E-06
3 10 [03] 1 0,985 | 0,192 1,091E-5 2,84823E-6

Tabla 4.2. Resistencia eléctrica a diferentes anchos y los factores de correccion
correspondientes a un espaciado de 5 mm del Al (99,99%).

t(mm) [d(mm)| t/s | dis f1 f, R(Q2) p(Qcm)
3 329 | 06 | 658 | 0936 | 0,845 2,719E-06
3 25 |06 5 0,936 | 0,785 2,891E-06 2,88831E-06
3 20 | 06| 4 0936 | 0,71 3,154E-06 2,85E-06
3 15 | 06 3 0,936 0,6 3,719E-06 2,8399E-06
3 10 | 06 2 0,936 | 0,415 5,857E-06 3,09349E-06
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Fig. 4.10. Resistencia y resistividad eléctrica frente a la razdn ancho/espaciado
para el Al (99,99%).

Por otro lado, uno puede pensar que la dispersion de valores de resistividad
puede también provenir del hecho de que los factores de correccion que se han aplicado
en este estudio son en realidad para materiales semiconductores, aunque el aluminio es
un buen conductor. Se sugiere, como alternativa a metales, calcular nuevos factores de
correccion para Al asociado al sistema de medida desarrollado en el laboratorio. Por
ello, se ha introducido un polinomio de ajuste que se describe en la figura 4.11 mediante
valores predeterminados y creibles de la resistividad eléctrica. Se han tomado valores de
2,92409 x 10® Q m para el espaciado de 5 mm y 2,92721 x 10° Q m para el espaciado
de 10 mm, que corresponden al caso del ancho de 32,9 mm (en rojo en Tablas 4.1y 4.2
respectivamente). Estos valores son fiables ya que la razon ancho/espaciado
corresponde a un factor de correccion f, muy proximo a 1, o sea la influencia del factor
geométrico de la muestra en la resistividad es insignificante.
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Fig. 4.11. Factor de correccion f, en funcion del cociente ancho/espaciado
teodrico y experimental.

La nueva curva del factor f, que se deriva del ajuste realizado presenta similar
tendencia que la correspondiente a los semiconductores como se observa en la figura
4.11. Los valores de resistividad calculados empleando los nuevos factores de
correccion se dan en las Tablas 4.3 y 4.5 ya que con las curvas teoricas para f, habia
cocientes (d/s) que no cortaban con la curva, lo cual se ha solucionado con el ajuste que
hemos hecho sobre la misma. No obstante queda por ver si este polinomio de ajuste
puede ser extrapolado a otros metales aplicando el mismo sistema de medida.

4.3.3. Variacion de la resistividad con el espesor del Al (99,6%0)

En este apartado se ha utilizado el Al (99,6%) cuyo espesor inicial era de 9,6
mm. Se partid de dicha muestra y se redujo su espesor hasta llegar a un valor de 0,5
mm. En cada reduccion de espesor, se ha tomado la precaucion de desabastecer el
material siempre del mismo lado y medir la resistencia eléctrica del otro lado. Los
valores de la resistencia eléctrica para ambos espaciados de 10 mm y 5 mm se dan en
las tablas 4.3 y 4.4. Se observa que el valor de la resistencia correspondiente al
espaciado de 10 mm es aproximadamente el doble de la resistencia determinada para un
espaciado de 5 mm, que era de esperar ya que entre ambos espaciados existe un factor 2.
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Siguiendo el mismo procedimiento mostrado en el apartado 4.3.2, se determina
la resistividad eléctrica mediante las ecuaciones 2.13, 2.14 y 2.15 empelando los
factores de correccion correspondientes a cada caso. Sin embargo, para un espaciado de
s=10 mm y un espesor de t=9,6 mm el valor abscisa t/s=0,96 como se observa en la
figura 2.30 no le corresponde ningln ordenada f,, por lo que se ha recurrido al ajuste de
la curva tedrica mostrado anteriormente. La Fig. 4.12 muestra la resistividad y en
paralelo la resistencia eléctrica en funcion de la razon espesor/espaciado. Se observa
que para el espaciado de 5 mm la resistividad eléctrica es mucho mayor de lo esperado.
Por lo contrario, para el espaciado de 10 mm, la resistividad cae en la franja de los
valores de resistividad establecidos para el Al.

—{+—R (S=10 mm) M- p (S=10 mm)

-O— R (5=5mm) - @ -p (S=5mm)

Resistencia eléctrica (Q2)
(W-75) ©OL109IS peplAlSISay

10° e 0

Fig. 4.12. Resistencia eléctrica frente a la resistividad eléctrica del Al (99,6%) en
funcion de la razdn espesor/espaciado (t/s).
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En realidad la resistividad debe ser similar en todos casos independientemente
de la geometria de la muestra ya que es una propiedad intrinseca del material. En la Fig.
4.12 el espaciado de 5 mm resulta en valores de resistividad dispares lo que induce a
pensar que quizas hay que introducir nuevos factores de correccion, derivados del
sistema de medida, igual como se realiz6 en el caso de la variacion de la resistividad
con el ancho para el Al (99,99%). Las Tablas 4.3 y 4.4 ilustran el valor de resistividad
obtenidos para el Al (99,6%).

Tabla 4.3. Resistencia y resistividad para diferentes espesores de la muestra
(Al'99,6%) y un espaciado de 10 mm.

t(mm) fd(mm) | t/s | dis| £ f, R(Q) [f(exp)] p(Qcm)
0,5 96 [005[09 | 1 - 7,39E-05 | 0,171 |2,86377E-06
1 96 [ 0109 1 - 3,46E-05 | 0171 |2,68164E-06
2 96 | 02 [096] 0,995 - 1,71E-05 | 0,171 |2,63738E-06
4 96 | 04 [096] 0,97 - 8,59E-06 | 0171 |2,58315E-06
6 96 | 06 [096] 0,935 - 5,8E-06 0,171 |2,52183E-06
8 96 | 08 [096] 0,888 - 4,425E-06 | 0,171 |2,43636E-06
9,6 9,6 [0,96 0,96 0,869 - 3,5E-06 0171 |2.26299E-06

74




4, RESULTADOS Y DISCUSION

Tabla 4.4. Resistencia y resistividad para diferentes espesores de la muestra
(Al99,6%) y un espaciado de 5 mm.

t(mm) | d(mm) | t/s | d/s f1 f, R(Q?) p(Qcm)
0,5 9,6 01 [192] 1 0,409 | 3,80000E-05 | 3,52213E-06
1 9,6 02 [ 1,92 0995 [ 0,409 | 2,00000E-05 | 3,68897E-06
2 9,6 04 | 192] 097 | 0,409 | 8,76000E-06 | 3,15034E-06
4 9,6 08 | 1,92 0,888 | 0,409 | 4,09000E-06 | 2,69307E-06
6 9,6 1,2 | 1,92 | 0,805 | 0,409 | 3,44000E-06 | 3,08005E-06
8 9,6 1,6 | 1,92 | 0,702 | 0,409 | 2,22000E-06 | 2,31117E-06
9,6 96 | 192 1,92 0,609 | 0,409 | 1,99000E-06 | 2,15672E-06

A continuacion, se procedera a ver el efecto de la deformacion severa plastica
introducida por ECA sobre la resistividad del mismo Al (99,6%). Las Figs. 4.13 y 4.14
muestran la resistencia eléctrica de las muestras después de haber sido deformadas
8pB/25° y 8pC/25° por ECA a temperatura ambiente. Al igual que en el caso del ancho,
no se obtienen coeficientes de correccion para un espaciado de 10 mm, por lo que se
recurre a la curva ajustada que si permite obtener este factor. En este caso el factor f;
tiende al valor 1. Los valores obtenidos para estas muestras de aluminio deformadas se
muestran en las tablas 4.5 y 4.6 (se ha utilizado la ecuacién 2.14 mostrada en la
introduccion de la memoria).
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Fig. 4.13. Grafico con los valores de voltaje respecto a corriente para un espaciado
de 5y 10 mm para aluminio deformado 8pB por ECA a temperatura
ambiente.
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Fig. 4.14. Grafico con los valores voltaje respecto a corriente para un espaciado de
5y 10 mm para Al (99,6%) deformado 8pC por ECA a temperatura
ambiente.
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Tabla 4.5. Resistividad del Al (99,6%) deformado 8pB/25° y 8pC/25° por
ECA para un espaciado de 5 mm.

Material | t(mm) [ d(mm) | t/s | d/s | f1 f, R(Q) p(Qcm)

8pBa/25°| 0,5 9,6 0,1 (1,92 1 0,409 | 3,30900E-05 | 3,06703E-06

8pC/25°C| 0,5 9,6 0,1 (1,92 1 0,409 | 3,19000E-05 | 2,95673E-06

Curiosamente, se observa que el efecto del ECA en la resistividad es contrario a
lo esperado si se compara la resistividad de las muestras deformadas 8pB/25° y 8pC/25°
y la del material de partida. La microdureza despues de 8 pasadas es mayor en ambos
casos en comparacion con la inicial (Fig. 4.15). En otras palabras, la introduccion de un
alto grado de dislocaciones, sub-fronteras y bandas de deformacion, que en conjunto
son obstaculos para la corriente, no ha resultado en un aumento de la resistencia
eléctrica del material. Ello indica que otro parametro estructural que puede ser la textura
puede predominar sobre la deformacion.

Tabla 4.6. Resistividad del Al (99,6%) deformado 8pB/25° y
8pC/25° por ECA para un espaciado de 10 mm.

Material {t(mm) fd(mm) t/s | d/is| f. | 2 R(Q) [f(exp)] p(Qcm)

8pBa/25° | 0,5 96 [005]/096| 1 - | 6,41700E-05 | 0,171 |2,48672E-6

8pC/25°C| 0,5 96 [005]/096| 1 - | 6,08900E-05 | 0,171 |2,35961E-6
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Fig. 4.15. Microdureza y resistividad del Al (99,6%) en estado inicial y
después de ECA.

Para estimar si hay diferencia en textura o no, se han realizado medidas de rayos
X en Al (99,6%) en estado de partida y después de ECA en muestras 8pC/25° y
8pB/25°. En la figura 4.16 se presentan los difractogramas de rayos X obtenidos
correspondientes a cada caso [“]. El material colado exhibe una alta intensidad y su
distribucién de orientaciones puede considerarse como al azar. Este espectro de
difraccion puede considerarse como referencia para el material deformado por ECA.

Después de 8 pasadas via ruta B la intensidad decrece drasticamente y la
diferencia entre los picos de difraccion es muy notable. Esto quiere decir que el material
adquiere una cierta textura. Del mismo modo, para el material 8pC/25° la intensidad
disminuye también después de la deformacion por ECA pero no tan severa como en el
caso del 8pB/25°. Esto puede explicar que hay una diferencia de textura entre ambos
materiales.
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Fig. 4.16.
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4.3.4. Efecto de la deformacién ECA en la resistividad eléctrica de la aleacion Al-

5%Mg-1,2%Cr

Igual que en el caso del Al (99,6%), se procedid a medir la resistividad eléctrica
de la aleacion Al 5%Mg 1,2%Cr en estado inicial y después de la deformacion por ECA
empleando un espaciado de 5 mm y un espesor de 0.5 mm (utilizando la ecuacion 2.14
mostrada en la introduccion de la memoria). La Tabla 4.7 ilustra los resultados
obtenidos en el material de partida sin deformar y después del procesado por ECA a

200°C y 300°C.

Las Figs. 4.17 y 4.18 muestran curvas del voltaje respecto a la corriente para un
espaciado de 5 mm, correspondientes a muestras deformadas por ECA a 200 y 300°C,

respectivamente.

Tabla 4.7. Resistencia y resistividad eléctrica de la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr.

AIMGCr L t(mm) | d(mm)] t/s | d/s | f; f, R(Q) p(Qcm)
Inicial 0,5 96 |01 1,92 [ 1 [ 0,409 [1,33100E-04 | 1,23367E-05
1p/200°C | 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 1,03100E-04 | 7,59347E-06
2pB/200°C| 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 9,42600E-05 | 6,94239E-06
2pCI200°C| 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 9,98900E-05 | 7,35705E-06
1p/300°C | 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 1,03600E-04 | 7,63030E-06
2pB/300°C| 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 1,02200E-04 | 7,52718E-06
2pCI300°C| 0,5 77 | 01| 154 | 1 | 0,325 | 9,36200E-05 | 6,89525E-06
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Fig. 4.17. Curvas de voltaje respecto a la corriente de la aleacion en estado inicial
y después de la deformacion pro ECA a 200 °C.
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Fig. 4.18. Curvas de voltaje respecto a la corriente de la aleacion en estado inicial
y después de la deformacion pro ECA a 300 °C.
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Inesperadamente, se aprecia que la resistividad disminuye en las muestras
deformadas. De igual modo, la resistividad correspondiente a las muestras procesadas
por ECA a 300 °C es menor respecto a la de la muestra inicial sin deformar. Este
resultado pone de manifiesto que la naturaleza de la microestructura que se desarrolle
por ECA, especialmente la textura, es de gran importancia a la hora de analizar la
resistividad, puesto que una orientacion preferente de los granos puede en cierto modo
favorecer la conductividad eléctrica, pese a que el material alberga deformacion plastica
severa. Méas en concreto, puede también que el flujo plastico adquiera una orientacion
que permita el paso facil o no del movimiento de electrones tal como se puede deducir
comparando las muestras 2pB/200°C y 2pC/200°C en Fig. 4.19. Se nota que la dureza
de la muestra 2pC/200°C es menor que la de la muestra 2pB/200°C mientas que su
resistividad es mayor. La misma tendencia se observa en la muestra tratada con dos
pasadas por ECA a 300°C (Fig. 4.20). La muestra 2pC/300°C manifiesta mayor dureza,
pero, sin embargo, su resistividad es menor comparada con la de la muestra 2pB/300°C.
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Fig. 4.19. Microdureza y resistividad de la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr de partida
y despues de ECA a 200°C.
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Fig. 4.20. Microdureza y resistividad de la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr de partida
y despues de ECA a 300°C.

En resumen, se puede concluir que la combinacion de ciertos pardmetros
termomecanicos como la temperatura, el grado de deformacion plastica y parametros
estructurales como la textura y la estructura de grano, pueden influir sensiblemente en el
valor de la resistencia y de la resistividad eléctrica. Se ha podido correlacionar la
resistividad y la dureza de las muestras estudiadas; la resistividad decrece cuando crece
la dureza. Mas aun, cabe creer que existe una relacion también entre la textura y la
resistividad eléctrica tal y como se ha observado en Al (99,6%). Este resultado es muy
importante y al parecer no aparece reflejado en ningun trabajo en la literatura.
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En lo referente a mi formacion profesional la realizacion del presente proyecto

me ha permitido:

dar mis primeros pasos en la investigacion cientifica ensefidndome el valor del
método de investigacion, de ser meticuloso, sistematico y ser consciente del tiempo
que es necesario invertir en la investigacion. Ademas, ahora mas que nunca, soy
consciente de lo importante que es hacer una correcta interpretacion de los datos
experimentales, de hacer adecuados disefios de experimentos aunque implique una
gran cantidad de tiempo, ya que esto es primordial para avanzar en la obtencion del
buen resultado.

conocer y saber manejar los estandares de medida para la caracterizacion eléctrica
aplicables a los materiales metalicos, en particular el método de 4 puntas. Conocer
el funcionamiento de la instrumentacion electrénica necesaria para la realizacion de
las medidas eléctricas de precision, teniendo en cuenta que entre la instrumentacion
y el material a caracterizar por lo general es necesario la utilizacion de una interfaz
“portamuestra” que debe ser caracterizada y tenida en cuenta en los resultados de las
medidas reportadas. Por ello hay que poner especial cuidado en la seleccion de las
propiedades de los materiales que se utilicen en el disefio, fabricacion y posterior
funcionamiento de portamuestra, de tal forma que nos permita separar en la medida
resultante los efectos no deseados de la interfaz de acoplamiento entre la
instrumentacion y el sistema bajo estudio.

adquirir nuevos conocimientos en ciencia de materiales en particular en temas
relacionados con las aleaciones metélicas, las técnicas de procesado, obtencion y
deformacion de materiales metalicos (ECA); las técnicas de caracterizacion
microestructural y mecanica; las técnicas de preparaciobn de muestra para
caracterizacion por diferentes técnicas experimentales. “Aprendi lo complicado que
es revelar una microestructura”.

En lo referente al los resultados mas significativos del trabajo realizado en el proyecto:

se ha disefiado y puesto a punto un portamuestra de teflon que permite fijar las
muestras metalicas objeto de la caracterizacion eléctrica por el método de las cuatro
puntas, posibilitando las medidas de sus resistencias con un doble espaciado en la
separacion entre puntas sin necesitadas de cambiar su posicion en portamuestra. Los
valores nominales obtenidos para la resistividad a partir de las medidas de
resistencia eléctrica en las muestras de aluminio puro estan en un margen de error
inferior al 15 % respecto a las reportadas en la literatura.

se han utilizado los factores de correccién geométricos f; y f, del estandar de medida

para materiales semiconductores con alto nivel de dopaje, para el calculo de la
resistividad por el método de 4 puntas y se han realizado ajustes pertinentes sobre
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las curvas de correccion del factor f, para obtener los valores de resistividad en
muestras de aluminio puro cuya relacion (d/s) no podia ser obtenida de las mismas.

se ha estudiado como influyen en el valor de la resistividad los factores de
correccion fi y f, en funcién de los valores de los pardmetros (espesor/espaciado) y
(ancho/espaciado), respectivamente. Dentro del margen que permiten las
dimensiones de partida de las muestras, se han determinado cuales deben ser los
valores mas apropiados de estos parametros para que la resistividad eléctrica de las
muestras estén lo menos afectados por la geometria de la misma, es decir, que los
valores de los factores de correccidn sean cercanos a la unidad.

se han deformado por ECA la aleacion Al-5%Mg-1,2%Cr y el aluminio 99,6%, y se
ha observado que la microdureza de las muestras deformadas es mayor que la de su
estado inicial.

se ha determinado que la DPS por ECA influye en la microestructura modificando el
tamafo del grano y su orientacion, condicionando los valores la dureza y de
resistividad.

se han revelado mediante ataque quimico las microestructuras de las muestras de
aluminio puro y de la aleacion, deformada y sin deformar, observandose como en
funcion del procesado previo del material, la forma y el tamafio del grano se
modifican.

se han realizado ensayos de microdureza Vickers para la determinacion de dureza en
las muestras de aluminio y de la aleacidn obteniéndose valores acordes con los de la
literatura.

se ha correlacionado la resistividad eléctrica con la dureza en todos los casos y se ha
observado que, curiosamente, los materiales que manifiestan mayor dureza exhiben
menor resistividad. Este efecto inverso induce a pensar que ademas de la textura los
parametros microestructurales como el tamafio y forma del grano, son determinantes
en la resistividad de las muestras con valores opuestos a lo teéricamente esperado.

Lineas futuras

De los resultados y experiencias obtenidos en este proyecto se sugirieren algunas lineas
futuras para la continuidad del trabajo investigacion:

Debido a que se ha observado que la textura es un parametro importante en las
propiedades electromecanicas de las aleaciones metalicas, seria interesante realizar
un exhaustivo estudio sobre su relevancia en un amplio abanico de aleaciones en
base aluminio con diferentes texturas.
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Debido a la contribucion de la interaccion fonodnica en la resistividad a temperatura
ambiente seria recomendable realizar las medidas en un rango de temperaturas
inferior a la temperatura ambiente, que nos permitiria obtener valores de la
resistividad mas dependiente de la densidad de defectos contenidos en el material.
Ademéas seria conveniente disponer de muestras patron cuyos valores de
resistividad sean conocidos.
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