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RESUMEN

En este trabajo se presenta el disefio de un dispositivo para determinar la resistividad
eléctrica de un material sin necesidad de soldar los terminales a la muestra en estudio. Esta
caracteristica permite reducir notablemente el tiempo necesario para poner en marcha una
experiencia, aspecto que resulta sumamente importante en aquellos casos en que los tiempos
caracteristicos de los procesos a estudiar son cortos. Adicionalmente, las caracteristicas del
sistema hacen posible realizar rampas de calentamiento o enfriamiento controladas en rangos de
tiempos breves. Las caracteristicas del equipo fueron puestas a prueba durante ensayos de una
aleacion base Al.

ABSTRACT

In this work the design of an electrical resistivity measurement device is presented that
avoids welding the leads to the sample. This feature significantly reduce the time needed to launch
an experiment, which is extremely important in the study of processes with short characteristic
times. In addition, the system characteristics make possible to program ramps with high cooling or

warming rates. The device features were checked out on an Al base alloy.

INTRODUCCION

La técnica de resistometria eléctrica
(RE) consiste en analizar el comportamiento
de la resistividad eléctrica de un material en
funcién de la temperatura o en funcién del
tiempo a wuna temperatura de ensayo
constante [1]. Si bien la RE es una
herramienta utilizada en otros campos de
investigacion (ver por ejemplo [2, 3, 4, 5])
desde el punto de vista de su aplicacion en
materiales metdlicos y aleaciones los dos
procesos de dispersion de electrones de
conduccion mas importantes son los fonones y
los defectos existentes en la red cristalina
(vacancias, desorden, etc.). Como ambos
procesos son extremadamente sensibles a
detalles microestructurales en escala atomica
[1], cualquier modificacién en la distribucion
local de los atomos de una aleacion se vera
reflejada en un cambio en la resistividad
eléctrica (p) del material [6] haciendo, de esta
magnitud, un indicador muy sensible del
estado de la estructura y microestructura de la
muestra en estudio.

La experiencia ha demostrado que
cuando es complementada con las técnicas
adecuadas, la RE permite obtener una
adecuada descripcion de los procesos
térmicos que ocurren en una amplia familia de
materiales y brindar una precisa cuantificacion
de las energias involucradas en cada proceso
y de las fases precipitadas [7, 8, 9, 10]. A
modo de ejemplo, dentro de las aplicaciones
mas comunes se puede citar la de la
caracterizacion de la cinética de precipitacion
[11] y crecimiento de precipitados [12], la
cinética de disolucion de particulas, procesos
de cristalizacion en aleaciones amorfas [13,
14], caracterizacion de procesos de orden [9,
15, 16], la determinacién de los tiempos
criticos en procesos de recristalizacion [17], el
control de particulas de refuerzo en materiales
compuestos [18], etc..

Basicamente la experiencia consiste en
determinar la diferencia de potencial entre dos
puntos de la muestra cuando se hacer circular
una corriente eléctrica de magnitud conocida.
Por esta razon, ademas de la precision en los
datos obtenidos, esta técnica también
presenta la ventaja de que la preparacién de
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las muestras consiste en un proceso
generalmente sencillo que requiere muy poca
cantidad de material, sobre el que
habitualmente se sueldan los terminales de
medida. Sin embargo, existen experiencias en
que pueden presentarse inconvenientes. A
modo de ejemplo se pueden citar algunos
casos en que se estudian fendmenos durante
[19] o inmediatamente después de un
templado [9]. Si bien el posible dafo
superficial es minimo, hay casos en que el
proceso de soldadura es dificultoso. En estos
casos, cuando los terminales han sido
colocados previos al templado, generalmente
se sueltan durante el enfriamiento
imposibilitando la realizacién de la experiencia.
Una forma de evitar este inconveniente es
soldar los terminales luego del templado, pero
puede suceder que el tiempo de soldadura
mas el tiempo necesario para alcanzar la
temperatura de ensayo sea excesivamente
largo comparado con el tiempo caracteristico
del proceso que se desea investigar.

En este trabajo se presenta el disefio de
un dispositivo que permite determinar la
resistividad eléctrica de un material sin
necesidad de soldar los terminales a la
muestra en ensayo Yy, adicionalmente, reducir

considerablemente el tiempo transcurrido
entre el templado de la muestra y el necesario
para alcanzar la temperatura de ensayo.

DETALLES DEL DISENO

Como ha sido mencionado, una
experiencia de resistividad consiste en hacer
circular una corriente eléctrica de magnitud
conocida, |, por la muestra en estudio
mientras se determina simultaneamente la
caida de potencial, V, entre dos puntos de la
misma. Como en general es inviable
determinar experimentalmente el valor de p,
usualmente se mide la resistencia, R, y luego
se realiza algun tipo de normalizacion de R
para independizar la medida de las
caracteristicas geométricas de la experiencia.

El equipo se muestra esquematicamente
en la Figura 1. La muestra a medir es
empaquetada  entre dos resistencias
calefactoras pequenas que cumplen la funcién
de horno. El sistema consta de dos modulos,
uno de medida y otro de control de
temperatura, y estan diferenciados con colores
en la figura.
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o
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Figura 1: Esquema de sistema de medida. EI médulo de medida esta compuesto por una fuente de
corriente y un voltimetro; la temperatura se determina con un milivoltimetro a través de una punta fria. El
maédulo de control de temperatura esta compuesto por un controlador de temperatura conectado con un relé
de estado solido.
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A través del modulo de medida, cuyos
componentes en la Figura 1 estan indicados
en verde y amarillo, se controla la intensidad
de corriente aplicada y se determinan la caida
de potencial entre dos puntos de la muestra y
la temperatura. Estos datos son recolectados
en forma digital a través de una interfase tipo
IEEE y almacenados en una computadora.
Durante estas experiencias, en general, las
resistencias que se desean medir pueden ser
del orden de la resistencia de los cables
conectores entre la muestra y el voltimetro.
Junto con esto, las diferencias de potencial a
determinar pueden ser del orden del de los
potenciales de contacto que se generan entre
los terminales de medida y la muestra [20]. A
modo de evitar estos inconvenientes, este
equipo se disefio para utilizar el método de
medida conocido como de cuatro puntas. Este
consiste en colocar por separado los dos
puntos de contacto con la fuente de corriente y
los dos puntos de medida del voltimetro. De
esta manera, la corriente | se aplica en forma
de onda cuadrada de amplitud (+/-) 100 mA y
R se calcula como un promedio entre las
resistencias obtenidas para cada uno de los
dos sentidos de circulacién de corriente. Este
método es uno de los mas usuales, tal como
puede observase en la mayoria de la citas
bibliograficas de este trabajo.

g

Los componentes del médulo de control
de temperatura estan indicados en la Figura 1
en celeste y violeta. Para el control de la
temperatura del sistema se utiliza la misma
termocupla del médulo de medida. Esta senal
es procesada por un controlador de
temperatura PID NOVUS, modelo 1100 que se
conecta con las resistencias calefactoras a
través de relé de estado sdélido con salida
modulada por pulsos (RSS) marca Autonics
SPC1-50. La conexién con el relé se hace
mediante la salida analdgica de 4 a 20 mA del
controlador de temperatura. De acuerdo a las
caracteristicas técnicas de este sistema de
control, es posible establecer programas de
hasta 20 segmentos de calentamiento, de
enfriamiento, o de control a una temperatura
constante.

Una fotografia del equipo completo se
presenta en la Figura 2 (a). A modo de sumar
versatilidad al sistema, se construyéo un
montaje regulable (Figura 2 (b)) que hace
posible realizar determinaciones
resistométricas dentro de una camara

refrigerada, por ejemplo, un freezer horizontal
0, cuando se trabaja a temperatura ambiente,
introducir todo el dispositivo dentro de un
recipiente cerrado a modo de evitar las
corrientes de aire.

Figura 2: fotografias del equipo completo.
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Cada resistencia calefactora consiste en
un arrollamiento de alambre de kanthal de
0.20 mm de diametro sobre una placa de mica
de = 0.4 mm de espesor. El bobinado esta
cubierto con papel de mica de 0.10 mm de
espesor y envuelto en papel de cobre del
mismo de espesor, generando una pieza de
dimensiones finales de (2.0 x 10.0 x 50.0) mm?®
(jError! No se encuentra el origen de la
referencia.). Debido al diametro del alambre,
se observé que la temperatura maxima de
calentamiento del sistema es de 250°C.

Geometria
muestras

y colocacion de las

Para  experiencias de RE es
recomendable que las muestras consistan en
hilos o barritas alargadas de baja seccion
transversal o laminas delgadas [21]. Para el
caso del dispositivo presentado en este
trabajo, a modo de asegurar temperatura
uniforme sobre toda la muestra, es

conveniente que el largo de la misma no
supere los 40 mm. A modo de facilitar el
contacto con los terminales de medida, es
necesario que la superficie de la muestra sea
quitando

preparada convenientemente

posibles impurezas provenientes del
tratamiento térmico previo. En este caso las
caras de la muestra fueron lijadas con papel
abrasivo de grano 600.

La muestra se coloca sobre la primer
resistencia calefactora, aislada por una cinta
de celofan engomada de doble cara que
facilita la sujecién (jError! No se encuentra el
origen de la referencia. (a)). Sobre la cara
libre de la muestra se colocan los terminales
de medida y la termocupla de control sujetos
con otfra cinta engomada, y se coloca la
segunda resistencia calefactora. Finalmente
este empaquetamiento se coloca sobre una
placa de sindanyo y se sujeta firmemente
mediante un soporte adecuado (jError! No se
encuentra el origen de la referencia. (b)). Un
tornillo permite encontrar la presion del
soporte a modo de que establecer un buen
contacto eléctrico entre los terminales de
medida y la muestra. Los terminales de
contacto, generalmente alambres de kanthal
de 0.20 mm de diametro, son llevados hasta el
dispositivo a través de un tubo de cuarzo y se
pasan por orificios pequefios realizados en la
placa de sindanyo a modo de controlar su
posicion evitando cortocircuitos.

terminal de medida
-

[ resistencia
[ muestra
[ aislante

|

Figura 3: detalle de las resistencias calefactores y esquema de sujecion de una muestra. El cédigo de
colores del esquema se corresponde con el color de las flechas en (a)

Puesta a punto del sistema

El equipo ha sido puesto a prueba
durante ensayos de envejecimiento artificial de
muestras de un aluminio comercial de la serie

6000. En este tipo de aleaciones el material
sufre un proceso de envejecimiento natural
(EN) a temperatura ambiente inmediatamente
después del templado [22, 23], durante el que
se forman conglomerados de atomos de Mg y

Octubre 2009 Volumen 6 N° 2 16

www.materiales-sam.org.ar



Asociacion Argentina de Materiales

Registro N°ISSN 1668-4788

Si. Se presume que estos conglomerados
interfieren fuertemente con los procesos de
precipitacion originados por tratamientos de
envejecimiento artificial (EA) posteriores [24,
25]. Por esta razdn, si el objetivo es estudiar el
EA, se imprescindible evitar el EN impidiendo
que la muestra permanezca a temperatura
ambiente durante tiempos prolongados.

Previo a cada experiencia, el sistema
debe ser cuidadosamente calibrado a modo de
maximizar la velocidad de calentamiento y de
realizar un buen control de la temperatura de
EA. Dadas las caracteristicas del sistema de
calefaccion, para la puesta a punto del
dispositivo es fundamental encontrar una
combinacién exacta entre los parametros P, | y
D del controlador de temperatura y los de
retardo de tiempo y porcentaje de senal de
salida del relé, de manera de reproducir lo
mas exactamente posible la rampa de
calentamiento programada y de mantener la
temperatura de tratamiento isotérmico. El
primer ajuste de los parametros del
controlador se realiza de acuerdo a las
recomendaciones del fabricante, fijando los del
relé al 50%. El ajuste fino se realiza a partir de
los datos obtenidos del registro de la senal
temperatura - tiempo, obtenido de la puesta en
marcha del equipo con una rampa de
calentamiento y una temperatura de control
similares a las que se utilizaran en una
experiencia. A continuacion, los parametros
del relé se ajustan de manera similar. Durante
las experiencias se observd que la
temperatura de control puede afectar
ligeramente la calibracion de los parametros
de relé pero no la de los valores de P, | y D,
por lo que es recomendable controlar la
calibracion cada vez que se modifica el valor
de temperatura de tratamiento isotérmico.

Durante estas experiencias, luego del
homogeneizado y del templado, el tiempo
promedio requerido para colocar la muestra en

el dispositivo fue menor que 150 s. En la
Figura 4 se presenta la sefal obtenida para la
puesta en funcionamiento a una temperatura
de envejecimiento artificial Tea = 170°C, con
calibracion poco adecuada (Figura 4 (a)) y en
condiciones Optimas de calibracion (Figura 4
(b)). En la misma figura se indican los tiempos
de calentamiento y el rango de temperatura de
control, pudiéndose observar que el dispositivo
ofrece una excelente respuesta a los
requerimientos experimentales cuando la
calibracion es la adecuada. EI comportamiento
de la resistencia eléctrica con el tiempo de EA
para una de las muestras estudiadas se
presenta en la Figura 5; de acuerdo a las
caracteristicas del equipamiento utilizado, la
sensibilidad de medida es de 10® Q. Para mas
detalles sobre la relacién entre los resultados
obtenidos y la evolucién de la microestructura
de la aleacién estudiada, puede consultarse
[26, 27].

A modo de comprobar las bondades
experimentales del sistema, en la Figura 6 se
presentan resultados de la variacidon de la
resistencia eléctrica con el tiempo, obtenidos
sobre una misma muestra midiendo por el
meétodo convencional con los terminales
soldados (m), y con el dispositivo descrito en
este trabajo (m). De esta figura se puede
comprobar que si bien existe una ligera
dispersion experimental en los datos obtenidos
con el dispositivo, su orden de magnitud es
mucho menor que el de los cambios de
resistencia producidos por los fendbmenos que
se pretenden estudiar. Esto permite concluir
que mediante el método experimental
propuesto es posible registrar de manera
confiable el comportamiento del material en
estudio.
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Figura 4: Tiempo de calentamiento y control de temperatura durante un ensayo a Tega = 170 °C en
condiciones de (a) mala calibracion y (b) con la mejor calibracion posible.
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Figura 5: resistencia versus tiempo de EA.

CONCLUSIONES

En este trabajo se presenta el disefio y
puesta a punto de un dispositivo que permite
realizar determinaciones de resistencia
eléctrica de un material, sin necesidad de
soldar los terminales de medida al material
estudiado. Se comprobé que, bajo una
correcta calibracion, se reduce
considerablemente el tiempo necesario para
poner en marcha una experiencia. Este
aspecto adjudica un particular interés al
dispositivo especialmente para ser utilizado en
aquellos casos en que los tiempos
caracteristicos de los procesos a estudiar son
cortos.
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