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RESUMEN

La excitacion por impulso como técnica no destructiva para el estudio de materiales permite determinar las
constantes elasticas de los mismos por intermedio de la medicion de la frecuencia natural de vibracion de
barras en diferentes modos y excitadas mediante un impacto puntual. En este trabajo se determiné el mddulo
de Young en muestras de cobre, aluminio y aleaciones de base cobre. Las mediciones se realizaron usando
distintos modos de vibracién: flexién en una barra apoyada y longitudinal. Como primer paso se determiné el
maddulo de Young de una muestra usando diferentes modos, encontrando consistencia en los resultados. Por
otro lado, se determind la variacion del modulo de Young en funcién de la temperatura y pardmetros micro-
estructurales como el tamafio de grano. Se analizan las capacidades y desventajas del uso de la técnica de
excitacién por impulso como una alternativa de bajo costo en el &ambito de la investigacidén en metales y alea-
ciones.

Palabras clave: Técnica de Excitacién por Impulso, Mddulo de Young, aleaciones base cobre, tamafio de
grano.

ABSTRACT

The impulse excitation, as non-destructive technique, allows to determine the elastic constants of materials
by means of measurement of natural frequency of vibration of bars in different modes, excited by an impact
in a point. In this work, the Young’s modulus of copper, aluminum and copper-based alloys samples was
determined. The measurements were performed using different vibration modes: flexural in supported bars,
and longitudinal. As a first step, the Young’s modulus of a sample was determined using different modes,
finding consistency in results. On the other hand, the variation of the Young’s modulus was determined as a
function of the temperature and microstructural parameters such as grain size. The capabilities and disad-
vantages of using the impulse excitation technique as a low-cost alternative in the field of research in metals
and alloys are analyzed.

Keywords: Impulse Excitation Technique, Young’s modulus, copper-based alloys, grain size.

1. INTRODUCCION

Numerosas técnicas son utilizadas para caracterizar y estudiar las propiedades mecanicas de materiales, ade-
mas de su aplicacién en el control de calidad en los procesos de produccion. Entre los parametros mas impor-
tantes que caracterizan las propiedades mecanicas de los materiales se encuentra el médulo de Young, E. Este
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resulta muy Util para el estudio de la respuesta mecanica, pero ademas es un parametro fundamental para rea-
lizar calculos y simulaciones vinculados a la estabilidad del material, produciendo resultados que son aplica-
dos luego para analizar su comportamiento en condiciones de servicio. La medicidon de este parametro se
puede realizar por diferentes métodos que pueden ser estaticos o dinamicos. En particular la técnica de exci-
tacion por impulso (Impulse Excitation Technique, IET) exhibe como ventaja su condicién de ser no destruc-
tiva, ademas de su rapidez de ejecucion, facil implementacién y bajo costo. Ademas algunos autores le han
atribuido una mayor precision respecto a las técnicas estaticas convencionales [1]. Si bien no es tan utilizada
como otras técnicas tradicionales aplicadas al estudio de las propiedades mecanicas, se reportan diferentes
estudios en la bibliografia [2-4]. La técnica consiste en excitar las frecuencias naturales de una muestra por
medio de un impacto puntual en una de sus caras. Generalmente se reportan estudios con muestras en forma
de barras de seccién rectangular excitando la vibracién en modo flexion, pero pueden utilizarse barras de
seccion circular en modo flexion, y también en modo longitudinal.

Se encuentran en la literatura algunos estudios donde se reporta el médulo E en distintas aleaciones
base cobre, especificamente en aleaciones CuAlBe [5-8] y CuBe [9]. Sin embargo, la mayoria de ellos han
sido determinados mediante técnicas destructivas. Para aplicaciones tales como sensores, resulta de gran im-
portancia conocer la respuesta mecanica ante la variacién de parametros microestructurales y condiciones de
ensayo. En particular, el tamafio de grano es un parametro con fuerte influencia sobre las propiedades mecéa-
nicas. Por ejemplo, se ha reportado en aleaciones con memoria de forma CuAlBe que para mayores tamafios
de grano el médulo E y la tension de inicio de la transformacion martensitica disminuyen [3,10], mientras
que al aumentar la temperatura de ensayo la tensién de inicio de la transformacién martensitica aumenta [10].

Por otro lado, Miki et al. [11] estudié la influencia del tamafio de grano sobre la dureza en aleaciones
CuBe, encontrando que al aumentar el tamafio de grano se obtienen mayores valores de dureza, siendo este
efecto méas importante durante las primeras etapas de termo-endurecimiento.

En este trabajo se aplica la técnica IET especificamente para estudiar el modulo E en muestras de co-
bre, aluminio y base de cobre. Asimismo, se determind la variacién del médulo de Young en funcién de la
temperatura y tamafio de grano, el cual fue modificado mediante tratamientos térmicos especificos.

2. MATERIALES Y METODOS

Mediante el dispositivo IET se estudiaron muestras de Al puro (99.8% de pureza), cobre y aleaciones CuAl-
Be y CuBe. Las aleaciones utilizadas en este trabajo fueron obtenidas comercialmente. El cobre corresponde
a Cu electrolitico y fue obtenido como barras cilindricas de 6.42 mm de diametro y placas de 2.12 mm de
espesor (Cu_placa). El aluminio fue medido en forma de barra de 12.7 mm x 12.5 mm x 87.6 mm mecaniza-
da en fresa. La aleacion CuBe, de composicién Cu-1.91Be-0.3(Ni+Co) (%p.) (con impurezas de Si, Fe, Al y
Pb con contenidos < 0.03 %p.), fue obtenida en Roberto Cordes S.A. bajo la forma de barras cilindricas de 6
mm de diametro. La aleacion CuAlBe, de composicion Cu-11.41Al-0.50Be (Al) y Cu-11.40Al-0.55Be (A2)
(%p.), fue obtenida de Trefimetaux S.A. bajo la forma de barras cilindricas de 3.5 y 15 mm de didmetro, para
Aly A2, respectivamente. Los tamafios de grano en las muestras tal como fueron recibidas fueron 0.041 mm
(Cu_barra), 0.013 mm (Cu_placa), 0.016 mm (CuBe), 0.07 mm (Al CuAlBe) y 0.25 mm (A2 CuAlBe). Se
obtuvieron diferentes tamafios de grano mediante tratamientos térmicos a 840°C ejecutados durante distintos
tiempos finalizando con templado en agua a temperatura ambiente. La microestructura de las muestras de
aleaciones base cobre a temperatura ambiente corresponde a una solucion solida con estructura fcc (CuBe) y
fase p DO3; (CuAlBe). Para observaciones microscépicas de las muestras en base Cu se tratd previamente las
muestras mediante electropulido en una solucion saturada de trioxido de cromo y acido fosforico a aproxi-
madamente 4 V. Posteriormente se sumergieron por algunos segundos en una solucidn de cloruro férrico. Las
micrografias fueron obtenidas usando un microscopio Reichert N384-180 con un adquisidor de imagenes
Sony. Los tamafios de grano fueron estimados a partir de las imagenes obtenidas por microscopia 6ptica, me-
diante el método de andlisis de area. Utilizando el software Image Tool 3.0 se midid el area de cada grano y
se obtuvo un didmetro equivalente (d) suponiendo que cada grano tiene forma circular. La configuracion ex-
perimental para mediciones IET fue implementada especificamente en nuestro laboratorio. Sobre dos sopor-
tes de geometria diédrica de angulo agudo se sostiene la muestra. Los soportes estan ubicados a una distancia
de 0.224 de la longitud desde los bordes de la muestra. La vibracion de la barra se produce por el impacto de
una bolilla plastica en el centro de la barra, vibracion que fue detectada mediante un micréfono electrete uni-
do a un circuito amplificador que permitio almacenar las sefiales en una computadora personal. Las sefiales
fueron monitoreadas usando un osciloscopio Tektronix TBS 1022.

De cada una de las evoluciones temporales que surgen de las oscilaciones de las barras se realizé un
analisis de Transformada Rapida de Fourier obteniendo los espectros de frecuencias para cada una de ellas.
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Se obtuvo en cada caso la frecuencia fundamental de oscilacion de la barra.
Para la frecuencia fundamental (f), el médulo E de una barra de seccion rectangular esta dado por [12]:

mf? (3
E=09465 — — | —|T (1)
w

, donde m es la masa de la muestra, w, t y L son el ancho, espesor y longitud de la muestra, respecti-
vamente, y T es un factor de correccion.

Para el caso de vibracion en modo fundamental en flexion de barras de seccion circular, E fue obtenido usan-
do [12]:

3 2
E —1.261886 %Tz )

, donde D es el didmetro de la barra, T, es un factor de correccion calculado usando la aproximacién
dada en [3], y m y L se definen de la misma manera que en la ecuacién (1).

Para realizar las mediciones IET a distintas temperaturas se agregé al dispositivo un sistema de calen-
tamiento de disefio propio. Se utilizaron dos dispositivos experimentales distintos: para barras cuadradas se
construy6 un horno pequefio que encierre la muestra, mientras que para barras circulares las muestras se suje-
taron a la mitad de su longitud, se coloco la misma dentro de un horno eléctrico y se determiné la frecuencia
de vibracién en modo longitudinal excitando mediante un impulso en uno de los extremos. En este caso la
expresion que permite calcular E a partir de la frecuencia es [12]:

2

1 4m (2L
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En la ecuacion (3), n es el modo de vibracion y K, un factor de correccion, que fue estimado siguiendo
la aproximacion descripta en [3], (m, L, f, D han sido definidas en el texto precedente). La ventaja de este
ultimo método es que permite un mejor control de la muestra y evita desplazamientos de la misma luego del
impacto. Ademas, se pueden utilizar hornos cominmente usados para realizar tratamientos térmicos y alcan-
zar mayores temperaturas. Un inconveniente que se presenta es la dificultad que se observa para acercar el
micréfono de deteccion a la muestra debido al riesgo de inutilizarlo por efecto de la alta temperatura. Para
resolver esa situacién las ondas sonoras producidas se canalizaron por un conducto tubular de vidrio montado
con un extremo junto a la muestra y el otro fuera del horno, donde se ubico el micréfono. Se verifico que los
resultados de E obtenidos a temperatura ambiente usando este método coinciden con los obtenidos usando la
frecuencia de vibracion en flexién sin usar la canalizacion.

Se utiliz6 un controlador de temperatura electronico para ejecutar un calentamiento controlado de las
muestras. La temperatura se midié con una termocupla tipo K colocada en cerrada proximidad a las muestras,
sin establecer contacto directo. El aumento de la temperatura se ejecutd en forma escalonada, permitiendo, en
cada paso, que la temperatura se estabilice manteniendo para ello el sistema en espera durante algunos minu-
tos.

3. RESULTADOS

En la Figura 1 se presentan micrografias representativas de muestras de Cu placa, CuBe y CuAlBe antes y
después de ser sometidas a tratamientos térmicos (TT) que son especificados en la misma Figura.
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Figura 1: Micrografias correspondientes a a) cobre, b) CuBe y c) CuAlBe antes del tratamiento térmico; d) cobre y e)
CuBe luego de 30 min a 840°C y temple; y f) CuAIBe luego de 15 min a 840°C y temple.

En la Figura 2 se presentan los resultados obtenidos midiendo el didmetro de grano (d) en funcion del
tiempo (t) de TT a 840°C. Se observa que las muestras de Cu placa y CuBe muestran un incremento del ta-
mafio de grano en funcion del incremento del tiempo de TT. Sin embargo, no se observa incremento del ta-
mafio de grano en funcién de t en la muestra de Cu conformada como barra cilindrica. A modo de compara-
cién se presentan los resultados de crecimiento de grano de la aleacién CuAlBe reportada por los autores en
[3], que se corresponde con la aleacién A2 de este trabajo. La aleacién CuAlBe y el Cu laminado muestran
un incremento del tamafio de grano en funcién de t mucho mayor que el observado en CuBe. Es conocido
que los tratamientos termomecanicos ejecutados durante la fabricacion de las aleaciones también influyen
sobre la posterior respuesta en lo que respecta a crecimiento de grano y sobre el tamafio de grano inicial me-
dido. Es por ello que la muestra de Cu en forma de placa con una mayor deformacién previa (muestra lami-
nada) exhibe un mayor crecimiento de grano que la muestra provista con forma de barras cilindricas, la cual
no presenta un crecimiento de grano significativo.
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Figura 2: Diametro del grano d en funcidn del tiempo a 840 °C. Al valor de d sin tratamiento térmico se ha asignado
arbitrariamente el valor 0.01 min.

Se observé que la distribucion de tamafio de grano (diametro d) no se modifica con el aumento del
tamario promedio (dprom). Efectivamente, puede observarse en la Figura 3 en un grafico de frecuencia estadis-
tica relativa en funcion de d/dym que todas las muestras estudiadas antes y luego de sometidas a tratamiento
térmico tienen una distribucion similar.
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Figura 3: Distribucion de tamafio de grano normalizado al tamafio promedio (d/d,rom) para las distintas muestras estudia-
das sin tratamiento térmico (sin TT) y con 15 6 30 min a 840° C.

Se determiné el médulo E en muestras con distintos tamafios de grano, mostrandose los valores en la
Tabla 1. En la Figura 4 se presentan los resultados en funcién de d para CuBe y Cu. Se observa que en la
muestra de Cu laminado el modulo E s6lo presenta una leve variacion a pesar de que el tamafio de grano cre-
cid casi 10 veces su tamafio original. La muestra de CuBe presenta una disminucién importante del médulo E
al aumentar d. La dependencia del médulo E con el tamafio de grano para CuAlBe fue reportada en [3], ob-
servando que esta aleacién, al tener un mayor crecimiento del tamafio de grano llega a valores de E de 43%
del valor inicial, mientras que para CuBe s6lo se llega a un 95% del valor inicial. Las barras de cobre de for-
ma cilindrica también fueron medidas mediante IET, encontrando un valor de 117.7 GPa. Este valor es poco
mayor que la barra de Cu laminada con un tamafio de grano similar.

Tabla 1: Modulo E en funcién de d para Cu laminado, Cu en barra y CuBe, para diferente tamafio de grano (didmetro d),
ver texto.

COBRE LAMINADO COBRE EN BARRA ALEACION COBRE BERILIO

d (um) E (GPa) d (um) E (GPa) d (um) E (GPa)

13.2 116.6+3.9 40.9 118.7x1.4 15.8 126.1+4.8

28.5 116.7+3.9 39.6 118.9+1.5 16.0 124.4+4.5

1105 116.7+3.9 27.5 121.1+4.6

134.6 113.8+3.8 28.9 120.5+4.6
35.0 120.4+4.4
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Figura 4: Modulo E en funcién de d para Cu laminado (Cu_placa), Cu en barra (Cu_barra) y CuBe.

Con el fin de analizar el mddulo E en funcién del tamafio de grano se utilizd la ecuacion 4, propuesta
en Ref. [13]:
E=E,—b-log(s), @)
donde S el area del grano, y Eq y b constantes. El 4rea fue estimada como = (d/2)%. En la Figura 5 se
presentan los valores de E en funcion de S para las muestras CuBe y CuAlBe y los ajustes efectuados usando
la ecuacién 4. Los valores obtenidos para las constantes E, y b resultan: 143.20 GPa y 7.86 para CuBe, y
150.35 GPa y 16.65 para CuAlBe, respectivamente. La constante E, podria ser analizada como el valor para
el caso de un tamafio de grano igual a 1 pm?, lo cual puede ser considerado como un grano extremadamente
pequefio. La constante b, por su parte presenta un valor mucho mayor para el CuAlBe, indicando una mayor
dependencia de E con el tamafio de grano para esta aleacion.

110 . : ; ; 128
100 | -
CuAlBe 126} \ o
90 fL ! - CuBe
1
T 80f 1 124p ©
o
o 70}6 J
i 0 1221
w
60 ° % 1 o
- (o]
50| = . { 120} s
40+ o
1 1 1 1 1 118 1 1 1 1 1
0.0 5.0x10°  1.0x10°  1.5x10°  2.0x10° 200 400 600 800 1000
2
S (um’) S (um?)

Figura 5: Modulo E en funcion del area S y ajuste mediante la ecuacion 4.

Para estimar los valores de E en policristales se utilizan generalmente los modelos de Voigt y de
Reuss, que definen valores maximo y minimo para el valor de E [14]. El modelo de Voigt asume una defor-
macion uniforme mientras que el modelo de Reuss asume un esfuerzo uniforme. El modelo de Hill es un
promedio entre los modelos de Voigt y Reuss [15]. En la Figura 6 se presentan los resultados medidos expe-
rimentalmente de E, junto con el resultado arrojado por el calculo segtin los modelos mencionados. Las cons-
tantes elasticas fueron obtenidas de [16] para CuAlBe, [17] para Cu y aluminio, y [18] para CuBe. Para CuBe
y CuAlBe se ha representado el valor correspondiente al menor y al mayor tamafio de grano obtenido en este
trabajo. Se puede observar que para el Cu los resultados experimentales resultan por debajo de las estimacio-
nes mediante el modelo de Hill. Para el caso de CuBe los resultados experimentales resultan cercanos a los
estimado mediante el modelo de Hill, ya sea para el mayor o el menor tamafio de grano. Sin embargo, para
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CuAlBe el resultado experimental es marcadamente inferior al estimado para el tamafio de grano menor, para
el tamafio de grano mayor resulta fuera de los limites esperados. Esta discrepancia podria ser analizada como
una textura de este material. A modo de comparacion se ha afiadido a la Figura el resultado correspondiente a
Al puro comercial, en el cual se observa una cerrada coincidencia entre el resultado experimental y estimado.
Es importante notar que los resultados de E, obtenidos mediante el ajuste de E en funcidn del &rea del grano
para CuBe y CuAlBe, los cuales también se incluyen en la Figura 6, son similares a los estimados mediante
el modelo de Voigt.

Como un comentario adicional se menciona que Shirakawa y Numakura [13] observaron que en alea-
ciones NiCu los valores de E para los mayores tamarfios de grano tienden al valor de E para un monocristal en
la orientacion [100], la cual es la que permite alcanzar el valor minimo de E. Si se extrapola la curva ajustada
para CuAlBe se encuentra que el valor minimo, que en este caso seria ~ 21 GPa, se alcanzaria para un valor
de d de aproximadamente ~ 8800 pum, aproximadamente 5.4 veces superior al valor de d mas alto observado
en este trabajo. Sin embargo, para CuBe el valor en la direccion [100] seria =~ 50 GPa, y para llegar a ese va-
lor seria necesario un d de = 874000 pum, 25000 veces el mayor valor de d alcanzado en este trabajo. Este
hecho sefialaria una textura morfolégica de la muestra CuAlBe.
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Figura 6: Modulo E experimental para muestra de grano chico (menor tamafio de grano obtenido en este trabajo) y
muestra de grano grande (mayor tamafio de grano obtenido en este trabajo), y calculado mediante los modelos de Voigt,
Reuss y Hill para las distintas muestras estudiadas. Se agregaron los valores de E, obtenidos del ajuste de E en funcién de
S (ver texto).

3.1 Medicion del médulo E a diferentes temperaturas

Con la intencién de explorar los alcances de la técnica IET en el estudio de materiales a diferentes temperatu-
ras y obtener informacién de la variacién que se produce en el médulo E, se realizaron mediciones a distintas
temperaturas. En la Figura 7 se presentan los valores de E calculados a partir de la frecuencia de resonancia,
para muestras de aluminio, CuAlBe y CuBe en un barrido desde temperatura ambiente hasta temperaturas
entre 70 y 170°C, dependiendo del material. Se observa que existe una disminucién del médulo E en funcién
del aumento de la temperatura de manera aproximadamente lineal.

Los resultados obtenidos se ajustaron mediante una funcién lineal de la forma propuesta en la ecua-
cion (5), siendo a'y g parametros de ajuste, pendiente y ordenada al origen, respectivamente.

E=p—-a-T (5)

En la Figura 7 se presentan los valores arrojados por el ajuste de las distintas muestras.
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Figura 7: Modulo E en funcidn de la temperatura para CuBe, CuAlBe y aluminio.

Para analizar la variacion de E con la temperatura, se utilizaron dos modelos distintos dados por las
ecuaciones 6 y 7, respectivamente, propuestas en [19], vinculando la dependencia de la constante elastica ¢,
con la temperatura:

C,.T?
¢, =C,——*—
11 1 (T+C3) (6)
S
C11:CO_ T @)
e’ -1

De manera similar se calcularon las constantes ¢, y 44 en funcion de la temperatura mediante expre-
siones analogas a (6) para un modelo o (7) para otro, pero tomando en consideracion que los parametros C,,
C,, Cs, Co, sy Tq son diferentes para cada una de las constantes elasticas. Los mismos fueron extraidos de
[19] para Al y Cu. Con estos valores se calcul6 el valor de E para un policristal usando el modelo de Hill para
cada temperatura, y de los mismos se determind la pendiente de una funcién lineal ajustada representando E
en funcion de T. El valor para Al asi calculado result6 0.042 usando la ecuacion (6) y 0.038 usando la ecua-
cion (7). Para el CuBe se utilizaron los parametros correspondientes al Cu, obteniendo una pendiente de
0.052 usando la ecuacién (6) y 0.047 usando la ecuacion (7). Para el CuAlBe se considerd la dependencia
lineal con la temperatura dada por Rios Jara et al. [16] obtenida mediante mediciones de ultrasonido y de las
mismas se calcularon ¢y, 1, Y C44 a distintas temperaturas. Mediante el modelo de Hill se calcul6 E a dife-
rentes temperaturas, y en este caso la dependencia con la temperatura de E mostrd una pendiente igual a
0.026, bastante inferior a la obtenida experimentalmente.

La diferencia entre el valor experimental y el esperado en el CuBe se puede asociar a una diferente
dependencia de las constantes elasticas con la temperatura respecto al Cu. Sin embargo, en el caso de CuAl-
Be, la diferencia seria atribuible a una posible textura de la muestra.

4. CONCLUSIONES

En este trabajo se estudio la influencia del tamafio de grano sobre el mddulo de Young en cobre y aleaciones
base cobre, utilizando la técnica IET. El tamafio de grano fue modificado a partir de tratamientos térmicos,
encontrando un crecimiento mayor para la aleacion CuAlBe y para el cobre en forma de placa. La aleacién de
CuBe mostrd una menor variacion del tamafio de grano, mientras que el cobre en forma de barra practica-
mente no modificd su valor. Se encontré que el médulo de Young varia fuertemente en funcién del tamafio
de grano en CuAlBe, en menor medida en CuBe y no presenta dependencia en el cobre. Los resultados fue-
ron analizados en términos de los modelos de Voigt, Reuss y Hill.
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Se determind el médulo de Young a diferentes temperaturas y se aplicaron modelos de la literatura
para analizar la variacion del mddulo en policristales, en funcion de la variacidn de las constantes elasticas
con la temperatura. En la aleacién CuAlBe se presentaron las mayores discrepancias con los valores espera-
dos de los calculos, lo que podria ser atribuible a la presencia de textura en las muestras.

La técnica IET mostré ser una variante simple y de bajo costo para determinar variaciones del médulo
de Young ante variaciones microestructurales, en este caso tamafio de grano, o de la temperatura.
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