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Introduccioén

En aplicaciones de ingenieria mecanica, los materiales con memoria de forma
(MMF) son considerados especiales, debido a que poseen efectos que los
materiales convencionales no tienen. Dichos efectos son: el efecto memoria de
forma simple, superelasticidad, doble efecto memoria deforma y doble efecto
memoria de forma asistido. Actualmente se pueden encontrar muchas
aplicaciones, utilizando estos efectos de manera independiente o combinados, que
cada vez se acercan mas a los usos que en un inicio parecian futuristas. Una de
las principales ventajas de los MMF radica en que éstos pueden ser usados como
sensores y actuadores a la vez, lo cual simplifica considerablemente los

dispositivos o equipos disefiados utilizando estos materiales.

Es claro que el avance en los disefos actuales va de la mano con un mejor
conocimiento del comportamiento mecanico de estos materiales. Por tal razon
ahora existen modelos y teorias que simulan de manera mas apropiada su
comportamiento mecanico; sin embargo, muchas de estas teorias son basadas en
estudio de materiales monocristalinos. La razén principal de ello es que los MMF
son altamente anisotrépicos, histeréticos y dependientes de la temperatura; por lo
que el comportamiento mecanico de ellos es complicado de predecir incluso en los

casos mas sencillos de carga como son: tension, flexion y torsion.

Por otro lado, es evidente que la mayoria de las aplicaciones se realiza con
materiales policristalinos, es por ello que existen estudios y resultados importantes
en este sentido en MMF. Sin embargo los modelos encontrados aun dan
resultados aproximados debido a que, como es bien sabido, los efectos
microestructurales alteran de manera considerable las propiedades macroscopicas

de los materiales.
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Esta problematica no es presentada s6lo en MMF de hecho durante mucho tiempo
ha sido tema de interés en el estudio de los materiales convencionales el obtener
las relaciones entre el comportamiento microestructural y macroscopico de ellos.
Un ejemplo de ello es la relacién entre el esfuerzo de cedencia y el tamafio de
grano (Hall-Pech), la cual no considera la orientacién cristalina en cada grano. Por
otro lado existen otros estudios que si consideran dicha orientacion y utilizan tanto
métodos experimentales como numeéricos para su estudio, aunque en todos los
casos se tiene el problema inherente que no se conocen las condiciones en la

frontera en cada grano.

De manera similar en MMF se han realizado estudios que consideran aspectos
microestructurales e interacciones intergranulares. De hecho el efecto
superelastico, durante la transformacién martensitica inducida por esfuerzo
(TMIE), es un efecto que permite estudiar interacciones intergranulares. Lo
anterior debido a que en estos materiales la transformacion martensitica (TM)
puede ser observada in situ, es reversible y solamente se presentan 24 posibles
variantes de martensita (VM) en cada grano. A pesar de esta ventaja que poseen
estos materiales en la literatura se encuentran escasos estudios que consideran
de manera conjunta la orientacion cristalina y la TM. Por lo que hasta ahora ambos

aspectos no han sido del todo aprovechados.
Considerando lo anterior, el presente trabajo tiene como hipotesis:

Conociendo la orientacion cristalina de cada grano de una muestra policristalina;
asi como, los parametros del material con memoria de forma, sometido a tension

simple, se puede realizar lo siguiente:

a) Simular la distorsion que sufriria cada uno de los granos si se induce

cualquiera de las 24 posibles variantes de martensita.

b) Calcular la “huella” de cada una de las variantes de martensita (VMs) en la

superficie de observacion.
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c) Determinar la magnitud de las deformaciones y esfuerzos inducidos.

d) Cuantificar la energia necesaria para inducir la transformacion.
Por ello el objetivo general es:

“Elaborar un modelo que permita correlacionar la formacion de diversas variantes
de martensita inducidas por esfuerzo, en materiales con memoria de forma
policristalinos tipo Cu-Al-Be sujetos a tensién simple, con las acciones mecanicas

que se ejerzan ente granos vecinos”
Asi mismo, se proponen los siguientes objetivos particulares:

1. Cuantificar la contribucion del Factor de Schmid (FS) en la formacién de
variantes de martensita inducidas por esfuerzo a cada grano de un material

policristalino.

2. Analizar la distorsidn que experimentan los granos individuales, de una
muestra policristalina, al sufrir la transformaciéon martensitica inducida por

esfuerzo.

3. Evaluar en términos energéticos las contribuciones del Factor de Schmid y
el parametro de distorsion en la formacion de variantes de martensita en

cada grano de un policristal.

En base a lo anterior en este trabajo se presenta un estudio tedrico-experimental
el cual permite encontrar un modelo para predecir la aparicion de VMs durante la
TMIE en una prueba de tension simple. Las pruebas se realizaron en una muestra
policristalina de Cu-11.5% wt. Al-0.5% wt. Be con memoria de forma. Para
encontrar el modelo se considera una combinacion de una relaciéon de

deformaciéon (SR) |2ﬂ| obtenida con un modelo matematico previamente
yo

desarrollado, el FSy los diagramas de transformacion de esfuerzo plano (STD) de

cada una de las 24 VMs en cada grano estudiado. Para encontrar dicho modelo se
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midieron orientaciones cristalinas en un monocristal y de varios granos de un
policristal por Electron backscattering diffraction (EBSD). El modelo encontrado
cumple con lo observado en los granos estudiados y es consistente con estudios
previamente desarrollados. Adicionalmente, se realizan simulaciones de la
distorsion que sufririan las fronteras de grano en el sistema de observacién, de
varios granos bajo un estado de tension simple. Las distorsiones se realizaron
considerando diferentes VMs con mayor FS y SR. Esto permite observar que las
VMs formadas son las que tienen en general su campo de desplazamiento en la
misma direccién de la aplicacion de la carga; es decir las VMs formadas son las

que presentan menor resistencia a ser deformados.

En el capitulo 1 se describe de manera breve el comportamiento mecanico de los
materiales cristalinos; asi como, algunas de las teorias utilizadas para su estudio.
Se presta especial atencion en la TM en aceros, ya que estos estudios son
retomados en MMF. Adicionalmente se presentan algunos aspectos generales de
los MMF e investigaciones relacionadas con la influencia de la microestructura en
ellos. Finalmente se hace una breve descripcion de los diferentes modelos
matematicos desarrollados sobre el comportamiento mecanico de los MMF. Se
hace énfasis en un modelo matematico desarrollado previamente debido a que
este es utilizado para desarrollar el modelo para predecir las VMs que apareceran

en una prueba de tension simple para una muestra policristalina.

En el capitulo 2 Se presenta el modelo general de prediccion de VMs que es

desarrollado en este trabajo.

En el capitulo 3 se describe el método experimental, se detallan las muestras
utiizadas, sus caracteristicas generales (geometria, temperaturas de
transformacion, etc.) y la fabricacion de las mismas. Adicionalmente se presenta
un breve resumen de la técnica EBSD y como ésta fue usada para la medicion de

las orientaciones cristalinas en las muestras estudiadas.

Finalmente en el capitulo 4 se presenta una discusion de los resultados obtenidos
en el presente trabajo.

10
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Capitulo

1. Comportamiento mecanico de
materiales cristalinos
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1.1. Introduccion

La idea de que los materiales estan compuestos de pequefias particulas es muy
antigua; sin embargo, tomo6 un auge diferente después de los estudios
experimentales de Von Laue en 1912. Laue observé una difraccion de los rayos X
en materiales metalicos que indicaba la presencia de diminutas particulas
separadas por distancias interatdmicas dentro del material [1]. Este hecho fue la
confirmacion de teorias que definian los arreglos interatbmicos en materiales
metalicos como es el caso de las redes de Bravais durante el siglo XIX y el
consolidamiento de otras como la Cristalografia en el siglo XX. Ahora se sabe que
en un extremo estan los monocristales que en general son muy anisotropicos y en
el otro extremo los policristales que en el caso ideal (granos orientados al azar)
son isotropicos. Asi mismo se sabe que en los procesos de manufactura se
pueden producir policristales con textura cristalina, donde se utilizan métodos

como armonicos esféricos para su estudio.

Desde el punto de vista del estudio mecanico de los materiales estos avances
dieron bases tedricas y experimentales para una mejor prediccion del
comportamiento de ellos durante su operacién. Parte de ello tiene sustento en un
sinnumero de investigaciones realizadas para encontrar la relacion entre la
estructura atomica de cada material y su comportamiento elastico o plastico.
Actualmente es bien conocido que el comportamiento de los monocristales dista
de manera importante de los policristales; debido a que los materiales

policristalinos tienen adicionalmente interaccion intergranular.

En este capitulo se presentan algunos estudios en este sentido en materiales

convencionales y MMF.
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1.2. Comportamiento mecanico de materiales mono y policristalinos

1.2.1 Monocristales

Un cristal es un arreglo tridimensional de atomos el cual es generado por
operaciones de traslacion de un arreglo minimo de ellos. Dicho arreglo es continuo
a lo largo del mismo y no es interrumpido hasta las propias fronteras del material.
Este arreglo de atomos cambia dependiendo del tipo de material o aleacion se
tenga, pero cualquiera que sea la aleacion tendra una de las 7 estructuras
cristalinas de Bravais (Triclinica, Monoclinica, Ortorrémbica, Tetragonal,
Romboédrica, Hexagonal o Cubica).

Los cristales pueden ser clasificados a partir de sus simetrias, por ejemplo una
celda cubica tiene 3 ejes de simetria 4 (representados como cuadrados), 4 ejes de
simetria 3 (representados como triangulos) y 6 ejes de simetria 2 (representados
como elipses). Un eje de simetria 4 por ejemplo significa que es necesario girar
90° sobre el eje para llegar a una posicidn geométricamente analoga, por tanto en
el eje 3 los giros seran de 120° y en el 2 de 180°. En la Figura 1.1 se pueden
apreciar los ejes de simetria mencionados.

Figura 1.1. Ejes de simetria de una celda cubica. a) eje cuatro. b) eje tres. c) Eje dos.

De manera mas general cualquier cristal puede ser clasificado dentro de los 32
grupos puntuales y 230 grupos espaciales, los cuales consideran las simetrias de
grupo en una configuracion espacial. En la Figura 1.2 se muestra la proyeccion
estereografica del grupo Oh en la notacion de Schoenflies, donde se pueden
apreciar los ejes de simetria 4, 3 y 2 mencionados anteriormente. Este mismo
grupo se conoce también como m3m 0 %?T% en la notacion de Hermann-—

Mauguin. Cabe mencionar que en la proyeccion estereografica es posible
representar las simetrias, direcciones y planos cristalograficos de un poliedro
(tridimensional) en dos dimensiones. El procedimiento para general dicha
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proyeccion (por ejemplo para los ejes de simetria), consiste en colocar el centro
del poliedro en el centro de una esfera, prolongar los ejes hacia la superficie de la
misma por encima o sobre su plano ecuatorial y regresar dichas lineas hacia el
vértice inferior por debajo de dicho plano; la interseccién de ellas con el plano
ecuatorial se representan con un punto o con la simbologia del eje en cuestion.
Por tanto el circulo de la Figura 1.2 es el plano ecuatorial de la esfera. Esta
proyeccion es utilizada también para representar la orientacion de un cristal en
particular.

Figura 1.2. Grupo Oh, m3m 6 232
m m

Por otro lado los planos y direcciones de un cristal son representados por medio
de los indices de Miller, donde los planos y direcciones son representados como
(hkl)y [uvw] respectivamente. En la Figura 1.3 se muestran los indices de Miller de
algunos planos de una celda cubica.

1100) - #4056 (100} - #406
H (10}~ HECG H (11 -HBCE
' (111)-G£C M1y-6£C

mzy-6J¢ mar-6/¢

la) {2

Figura 1.3. indices de Miller de algunos planos de una celda cubica. a) Clbica centrada en el cuerpo. b) Cibica
centrada en las caras [1].
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Adicionalmente los cristales poseen orientacion cristalina, esto debido a que es
muy dificil alguno de los ejes del sistema de referencia de la muestra coincidan
con uno de los ejes de la celda unitaria. Figura 1.4. Por ello el tipo de celda que
tenga el material y su orientaciéon contribuyen a la alta anisotropia de un
monocristal.

.
7’
Figura 1.4. Representacion idealizada de la orientacién cristalina en un monocristal

Por lo anterior es claro que el comportamiento mecanico de los monocristales
depende de orientacion, la direccién de la aplicacién de la carga y de la magnitud
de la misma. Cuando las fuerzas aplicadas son menores a un valor critico su
comportamiento es elastico, mientras que si se sobrepasa ese valor sera plastico.
En el segundo caso la deformacion plastica en materiales cristalinos ocurre
principalmente por deslizamiento de planos o por gemelado (twining). En la Figura
1.5 se muestran ambos casos.

a) b)

Figura 1.5. Mecanismos de deformacidn plastica en metales. a) Deslizamiento (Cd) b) Gemelado (Mg) [2].
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Como puede observarse en la figura anterior el deslizamiento implica un
movimiento de bloques del cristal sobre otros a lo largo de planos cristalograficos
llamados planos de deslizamiento. Para el caso de una muestra sometida a un
esfuerzo este deslizamiento se presenta bajo las condiciones establecidas por el
esfuerzo cortante critico el cual puede ser expresado como sigue:

T=bon 1.1

Donde 7 es el esfuerzo cortante sobre un plano normal n y una direccion de

deslizamiento b. Dado que el esfuerzo es un tensor de rango 2 y los vectores n
asi como b de rango 1 el esfuerzo cortante critico es un escalar. En el caso
especial de una prueba de tension con el eje tensil alineado en una direccion de
referencia, la direccién y el plano tienen un coeficiente diferente de cero, lo que
nos lleva a:

T =CosAo Cos¢ 1.2

Donde CosA Cos¢ es el conocido Factor de Schmid el cual puede ser expresado
en términos de los indices de Miller como:

Ji)(u S (h
So bl v | f2 b| K 13
Sf3)\w f3)\U )

FS=

Ju? +v2 +wiJh? + k2 +12(f12 + 17 +f32)

Dénde: f;, f», f3 son los indices de Miller del eje de aplicacion de la carga, u, v, w
los de la direccion del deslizamiento y h, k, I los del plano de deslizamiento. En la
Figura 1.6 se muestra el diagrama para calcular el FS, donde F, es la fuerza
aplicada al cristal, Fy, Fc son la fuerza normal y paralela al plano de deslizamiento
respectivamente, cuyos angulos con respecto a la fuerza aplicada son: ¢, A.

El conjunto de planos y direcciones en los cuales se puede presentar
deslizamiento se conoce como sistema de deslizamiento. Por ejemplo hay doce
sistemas equivalentes en una celda cubica centrada en las caras (4 planos
octaédricos y 3 caras diagonales). En la Figura 1.7 se muestran estos sistemas en
una proyeccion estereografica. De estos sistemas de deslizamiento se activara
aquel con mayor FS.
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F
Fu
Fc
Direccién
de deslizamiento
Plano de

deslizamiento

F

Figura 1.6. Descomposicion de una fuerza en un plano de deslizamiento.

Figura 1.7. Sistemas de deslizamiento para diferentes direcciones de aplicacion de una fuerza en una celda cuibica
centrada en las caras. A - D planos de deslizamiento. | - IV direcciones de deslizamiento. [2]

Por otro lado para el caso de la deformacién por twining se presenta en forma
simétrica; es decir, la parte del cristal gemelada es un espejo de la fase madre del
cristal. En este caso para determinar los planos y las direcciones tipo 1y 2 (plano
twin K; y direccidén n,; 2° plano no distorsionado K, y direccion n4) existen
diferentes métodos. Uno de ellos es medir los angulos de las laminas formadas en
la superficie de observacion con respecto a un sistema de referencia como se
muestra en la Figura 1.8.
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Figura 1.8. Determinacion de K; por la medicion de trazas de laminas de twining sobre una superficie pulida. [2]

Muchos casos donde se presentan estos dos tipos de deformacion plastica han
sido estudiados de manera profunda. Un caso especial es la transformacion
martensitica en aceros debido a que ellos son ampliamente utilizados. Estos
estudios son presentados en la siguiente seccion.

1.2.2 Cristalografia de la transformacion martensita

La martensita (a) se presenta entre otros casos en aceros, en general esta surge
de una fase madre llamada austenita (y), sin difusion, puede ocurrir a bajas
temperaturas, ocurre por deformacion homogénea de la red cristalina, de corte y
su rapidez de crecimiento es de aproximadamente la velocidad del sonido en el
material. La interfase entre la martensita y la austenita se conoce como plano de
habito. En la Tabla 1.1 se muestran los planos de habito en algunas aleaciones de
hierro, los Indices de Miller son aproximados pues regularmente su valor es
irracional.

Tabla 1.1 Planos de habito para algunas aleaciones base hierro [3]

Composition /wt.% Approximate habit plane indices
Low-alloy steels, Fe-28Ni {111},

Plate martensite in Fe-1.8C {2 9 5},
Fe-30Ni-0.3C {3 15 10},
Fe-8Cr-1C {252},

Debido a que durante la TM se presenta un cambio en la estructura de la austenita
es posible tener una relacion de los sistemas de deslizamiento entre ambas fases.
Por ejemplo cuando la fase austenita es cubica centrada en el cuerpo y la fase
martensita es cubica centrada en las caras su relacién entre planos y direcciones
es:
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{111}y |l {011} »
<10T1>, || <111>, '
De manera general la deformacion en la TM se da por medio de una deformacién
de corte y una componente de dilatacion. Esta ultima componente regularmente
no es considerada debido a que es mas pequefia comparada con la deformacion
de corte 0.22 contra 0.03 de dilatacion aproximadamente. Figura 1.9.

S —»
, A
d

Figura 1.9. Deformacion durante la transformaciéon martensitica [3].

Existen mecanismos que explican la transformacién de una fase en la otra
conocidos como deformacién de Bain. En esta transformacién se considera una
fase madre como cubica centrada en las caras que es transformada en una celda
cubica centrada en el cuerpo. Dicha transformacion se realiza con una compresiéon

en el eje “Z” y una expansioén en el eje “y” como se muestra en la Figura 1.10.

Esta transformacién implica una relacion entra ambas fases como sigue:
00 Upeel [0 0 Uoee  [LT0 sl [L00pee [110]f0e]|[0 1 Olpee 1.5

Como se menciond anteriormente los valores de los indices de Miller son en
general irracionales y ademas se da en un plano invariante, lo que no considera el
modelo de Bain. Por estas y otras inconsistencias fue propuesta la denominada
“teoria fenomenoldgica de la transformacion martensitica” Figura 1.11. Como puede
observarse en dicha teoria es combinada la deformaciéon de Bain (B) con una
rotacion (R), RB, lo que genera una linea invariante de deformacién pasos a-c. Sin
embargo, a pesar de que la deformaciéon (P4) da un plano invariante pasos a-b
ésta genera una estructura incorrecta. Si un segundo cortante (P2) es combinado
con P4 entonces es obtenida una correcta estructura pero con una incorrecta
forma pasos b-c. Esta ultima discrepancia es resuelta si el efecto de P, es
cancelado macroscépicamente por una inhomogénea deformacion de red
invariante, la cual puede ser un deslizamiento o twinning.
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tetragonal cubic martensite
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Figura 1.10. Transformacidon de Bain [3].

Figura 1.11. Representacion esquematica de la teoria fenomenoldgica de la transformacion martensitica [3].
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1.2.3 Policristales.

El comportamiento mecanico de los materiales policristalinos es estudiado, de
manera general, por la teoria de los medios continuos y su prediccion funciona de
manera muy cercana a la realidad en disefos ingenieriles. Sin embargo, las
premisas de dicha teoria como son la de continuidad y homogeneidad no se
cumplen cuando se considera la estructura cristalina del material. Como se sabe
los policristales estan constituidos de granos los cuales interactuan entre si de
manera mecanica cuando el material es sometido a un determinado arreglo de
fuerzas externas, lo cual aumenta el grado de complejidad su estudio. Es por eso
que el comportamiento de ellos tiene que ser analizado de manera diferente.

De manera general la orientacion cristalina cambia abruptamente grano a grano, a
menos que el policristal este texturizado. Figura 1.12. Conforme la diferencia de
orientacion entre dos granos decrece el estado de orden aumenta.

Xo
Figura 1.12. Representacion idealizada de la orientacion cristalina en un policristal.

Las fronteras de grano en policristales son regiones de discontinuidades en la red
cristalina existente en cada grano y tienen distancias de so6lo unos pequefios
diametros atomicos. Como se vio anteriormente cuando un monocristal es
deformado en una prueba de tension la deformacion se presenta libremente sobre
un solo sistema de deslizamiento. Esto no sucede en el caso policristalino por la
diferencia de orientaciones cristalinas mencionadas. En el caso de un policristal
cada grano del mismo no se encuentra en un estado de esfuerzos uniaxial cuando
la muestra esta bajo ese estado de carga. Debido a que la continuidad debe ser
mantenida las fronteras entre los granos deformados permanecen intactas.
Aunque cada grano trata de deformar homogéneamente acorde a la deformacién
macroscopica el comportamiento entre las fronteras del grano y el centro del
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mismo es considerablemente diferente. Debido a que mas sistemas de
deslizamiento operan en regiones adyacentes a la frontera de grano la dureza es
mayor en ella que en el centro del mismo del grano. Conforme el tamafio de grano
decrece y la deformacién incrementa esta deformacion se convierte en mas
homogénea. Por tanto se sabe que las fronteras de grano actuan como barreras al
flujo plastico, como fuente de dislocaciones, provocan esfuerzos adicionales en las
proximidades de ellas y multiples deslizamientos son activados en las regiones
cercanas a estas fronteras; sin embargo, en la region central del grano un solo
sistema de deslizamiento es dominante si éste esta propiamente orientado. Figura
1.13.

Figura 1.13. Esquema de deformacion plastica en granos de un policristal. a) Activacion de un segundo sistema de
deslizamiento en la vecindad de una frontera de grano debido a la compatibilidad de esfuerzos en Fe-3% Si.
b) Generalizacién para un policristal [4].

Con el fin de considerar los efectos antes mencionados se han hecho intentos
para encontrar una relacion entre el esfuerzo de cedencia en policristales y la
microestructura. Una idea es basarse en el esfuerzo cortante critico considerando
el reciproco del FS (M).

T=FSo =— 1.6

Para un policristal el factor de orientacion M varia de grano a grano con lo que es
posible obtener el factor promedio M. Taylor obtuvo para una celda cubica

centrada en las caras un valor de M = 3.1 [5]. Por otro lado Von Mises mostro
que para un cristal bajo un cambio de forma por desplazamiento se requiere la
operacion de soélo 5 sistemas de deslizamiento debido a que se requiere mantener
un volumen constante. De hecho, cristales que no poseen estos 5 sistemas no son
ductiles en forma cristalina. Los sistemas cubicos satisfacen este requerimiento
por lo que materiales con este tipo de celdas tiene alta ductilidad. Aprovechando
esta idea Taylor asume que estos 5 sistemas son los que requieren la menor
cantidad de trabajo por lo que establecié la siguiente relacion:
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ode =7.) dv; 1.7
i

Donde o y de son el esfuerzo y deformacion macroscopica incrementando en una

prueba de tension y X 4% son los incrementos de deformacion de todos los
sistemas de deslizamiento activados. Si se asume que el esfuerzo cortante critico
es el mismo en cada sistema de deslizamiento entonces:

Y. 1y
i=1

de

1.8

SR

Con ello Taylor obtuvo un nuevo valor para M = 3.06. Esto es consistente con
experimentos en muestras de aluminio.

1.2.5 Estudios sobre comportamiento mecdanico de policristales

Un modelo de deformacion en un policristal fue propuesto por Ashby [6] Figura 1.14.
En esta misma figura (a) se muestra como el material es sometido a tensién y sus
granos tienen una distancia original “D”. Durante la deformacion se producen
translapes y huecos en las fronteras de grano (b). Finalmente esto puede ser
corregido introducionedo dislocaciones (c y d). Este modelo permite la aparicion
de planos de deslizamiento acordes al FS.

Figura 1.14. Modelo de Ashby.

Actualmente existen estudios tedricos donde se analiza el comportamiento
mecanico de policristales por medio de elementos finitos [7]. En la Figura 1.15 se
muestra el aumento en el grado de complejidad en el estudio de un mono cristal a
un policristal con 2 sistemas de deslizamiento consideradas en estas
modelaciones.
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Figura 1.15. Representacion esquematica del aumento en la complejidad sobre el estudio de los materiales
policristalinos. a) y b) Monocristal. c) Grafica de cedencia para un Monocristal con 2 sistemas de deslizamiento d)
Policristal [7].

En la Figura 1.16 se muestra uno de los resultados obtenidos por M. Sachtleber, et
al. [8] donde se puede ver la variacién de la deformacién equivalente de Von
Mises en una muestra de aluminio variando su espesor. En esta simulacién se
aprecia la alta variacion de la deformacién grano a grano, lo que indica una fuerte
dependencia de la orientacion cristalina.

Algunos otros autores han realizado simulaciones uniendo granos en 3D como
Zhao, et al. [9]. Este estudio revela que la topologia y microtextura tienen una
significante influencia en el origen de la heterogeneidad en la deformacién. Figura
1.17.
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Figura 1.16. Variacion de las deformaciones principales de una muestra de Aluminio [8].
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Figura 1.17. Deformacion plastica en una muestra policristalina de aluminio [9].

Otros trabajos que sobresalen son los que simulan el comportamiento de los
materiales desde el punto de vista nanocristalino [10]. Una de las ideas de estas
simulaciones es considerar como dos materiales el grano. Uno constituido con
mayor rigidez (frontera de grano) y otro con menor (interior del grano). Figura 1.18.

Por otro lado existen trabajos experimentales donde se presentan estudios de
interaccidon intergranular y textura. Por ejemplo Nian et. al. [11] mide las
orientaciones cristalinas por EBSD de una muestra de Al-0.5%Mg a diferentes
porcentajes de deformacion plastica. Ademas ubica las trazas de los planos de
deslizamiento, obtiene sus FSs y analiza sus resultados con los modelos de Sachs
y Taylor. Figura 1.19.
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Figura 1.18. Simulacién de un material policristalino variando el espesor de las fronteras de grano. a) Parametros
considerados [12]. b) Simulacidn de una region de un material policristalino [4]
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Figura 1.19. Micrografia, trazas de planos de deslizamiento y misorientacion por grano después de 12% de
deformacion en muestra de Al-0.5%Mg [11].
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1.3 Comportamiento mecanico de los MMF

1.3.1 Generalidades de los MMF

Las aleaciones con memoria de forma presentan efectos asociados que los
materiales convencionales no poseen. Dichos efectos son: el efecto memoria de
forma simple, efecto superelastico, doble efecto memoria de forma y doble efecto
memoria de forma asistido. Existen varias aleaciones que presentan estos efectos,
algunas de ellas son las de base niquel (Ni-Ti, Ni-Al, Ni-Ti-Cu, Ni-Ti-Nb, Ni-Ti-Zn,
Ni-Ti-Pd, Ni-Ti-Zr), base cobre (Cu-Zn, Cu-Sn, Cu-Al-Ni, Cu-Al-Be, Cu-Zn-Al), Fe-
Pt, Fe-Mn-Si, Ag-Cd, Au-Cd, In-Ti, Mn-Cu, entre otras. Actualmente la aleacién
mas comercial es la de Ni-Ti (nitinol); pero tiene la desventaja de ser costosa,
razon por la cual se continua buscando nuevas alternativas de MMF. Estas
aleaciones y sus efectos han sido aprovechados para desarrollar aplicaciones que
con materiales convencionales seria muy complicado realizar. La principal ventaja
de los MMF radica en que pueden ser utilizados como sensores y actuadores a la
vez, lo que reduce algunos disefios considerablemente. Las aplicaciones abarcan
diferentes areas como son la medicina, aeroespacial, automoviles, trenes,
celulares, etc. [13, 14, 15, 16, 17, 18] ver Figura 1.20, y mas recientemente en
recuperacion de energia de desecho [19, 20, 21, 22].

En la Figura 1.21 se muestra en una curva esfuerzo-deformacion-temperatura los
efectos memoria de forma simple y superelastico. Como puede observarse en
dicha figura si la temperatura de prueba esta por debajo de una temperatura Ms el
material recupera deformaciones aparentemente plasticas por medio de un
aumento en la temperatura; este comportamiento se conoce como efecto memoria
de forma simple. Por otro lado si el material esta por encima de la temperatura A
se presentara el efecto superelastico; es decir, presenta deformaciones elasticas
de hasta 18%. El que presenten uno u otro efecto depende de la composicion y la
temperatura de prueba. Es de sumo interés por ello conocer las temperaturas de
transformacién (A;, A, M;, Ms) independientemente cual sea el efecto estudiado.
Estos efectos son debidos a una TM la cual se presenta sin difusion, de primer
orden, constituida principalmente por una deformacién de corte [23] y a diferencia
de la presentada en los aceros es del tipo termoelastica. Es sin difusion porque
durante la TM no hay difusion atémica y, por lo tanto, no hay cambio en la
composicibn quimica del material, los atomos presentan pequeinos
desplazamientos menores al parametro de red. Por ser de primer orden, presentan
discontinuidades en las primeras derivadas de sus potenciales termodinamicos
como son: el volumen, la presion, etc. Existe un intervalo de temperatura en el
cual ambas fases, la austenitica y la martensitica, coexisten ademas de que se
presenta una entalpia de transformacion.
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Figura 1.21. Diagrama esfuerzo-deformacion-temperatura para los MMF[23].

La TM puede ser inducida por temperatura, esfuerzo, combinacion de ambos e
incluso por campos magnéticos. Como se puede apreciar en la Figura 1.22, durante
la TM la estructura de la fase madre sufre una distorsion del tipo cortante puro
acompanado de un pequefio movimiento coordinado de los atomos del centro
llamado reacomodo.

Fase austenitica

Deformacion de corte mas reacomodo
Figura 1.22. Deformacion de la fase austenitica durante la TM.

La fase austenitica o madre en los MMF posee una estructura de simetria cubica
ordenada quimicamente. Mientras que la estructura de la fase martensitica es
compacta y frecuentemente de largo periodo con celdas unitarias que pueden ser:
ortorrdmbica, monoclinica, triclinica, entre otras. En la Figura 1.23 se muestran las
estructuras de las fases austenitica y martensitica tipicamente presentes en MMF.
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En MMF base cobre se pueden presentar transformaciones del tipo f—p’y B—y.
Cuando la austenita esta desordenada su estructura es A2 que equivale a una bcc
y se llama algunas veces beta. Pero cuando se ordena quimicamente se
producen: B2 (CsCl), L216 DO3 este es el caso de la beta prima. Por otro lado la
fase martensitica, en aleaciones de cobre, puede tomar cualquiera de las 4

estructuras que se denotan por §’, B”, Y y a’.
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Figura 1.23. Estructuras presentes en MMF. a) Fase austenita en aleaciones base cobre [24]. b) Martensita 9R
obtenida a partir de la fase B2 [25].
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Cuando la TM es inducida por enfriamiento, puede ser descrita mediante un
diagrama como el que se muestra en la Figura 1.24 donde se presenta una grafica
fraccidon volumétrica transformada-temperatura (f - T). Como se menciono
anteriormente existen cuatro temperaturas caracteristicas para la transformacion
austenita-martensitica y martensita-austenita las cuales representan el inicio y el
fin de ambas transformaciones, respectivamente. Claramente se ve que f (fraccion
volumeétrica de martensita) varia en el intervalo 0< f <1.

=y
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SN N 90 % M 610 % A
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Fraccion de martensita
%

Mf Ms A Af

g

Temperatura
Figura 1.24. Fraccion Volumétrica-Temperatura.

Por otro lado, como se menciond la TM puede ser inducida por esfuerzo o bien por
una combinacion de esfuerzo y temperatura. En la Figura 1.25 se aprecia que
cuando la TM es inducida por enfriamiento (c = 0) esta inicia en T = M; y finaliza
en T = M. Adicionalmente también se puede ver que cuando la TM es inducida por
esfuerzo (T = constante > Ms) ésta inicia cuando el esfuerzo alcanza un cierto
valor critico oc y termina cuando el esfuerzo es igual a or y que ambos dependen
de la temperatura a la cual se realiza la prueba. Este diagrama nos indica también
la dependencia de las temperaturas de transformacion con respecto al esfuerzo
aplicado.
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Figura 1.25. Diagrama esfuerzo-temperatura-transformacion para un MMF.
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En realidad, los diagramas esfuerzo-temperatura-transformacion de los MMF son
considerablemente mas complejos ya que algunos presentan diferentes tipos de
transformaciones en determinados rangos de temperatura, como es el caso de
aleaciones de Cu-Al-Ni [24] y en la mayoria de los casos se presentan
transformaciones sucesivas es decir transformaciones del tipo: martensita-
martensita. En la Figura 1.26 se muestran un diagrama de esfuerzo-temperatura-
transformacién correspondientes al Cu-Al-Ni [24].

ay (6R) (el

(B7(18R2))  Bi(18R)

4
[
vy (2H) ;

Temperature ——>

B1(DO3)

Tensile Stress —>

Figura 1.26. Diagrama esfuerzo-temperatura-transformacion para el Cu-Al-Ni.

Por otro lado existen al menos tres aspectos relevantes referentes a la anisotropia
mecanica que presentan los MMF. en la fase austenita, en el esfuerzo
transformacional (esfuerzo necesario para inducir la transformacién) y en la
deformacion transformacional (deformacion necesaria para inducir la
transformacioén). Dichos aspectos estan relacionados con la estructura de la fase
austenitica; asi como, con la posicion relativa de los planos de habito y con la
proyeccion de la deformacién relativa al sistema de observacion. En la Tabla 1.2 se
muestran las constantes anisotropicas para diferentes aleaciones base cobre,
adicionalmente en la Figura 1.27 se muestra la anisotropia referente al esfuerzo y
los diagramas de transformacion.

Tabla 1.2. Valores de constantes elasticas de diversos MMF base cobre [24].

Elastic Constant | cy-Al-Be Cu-Al- Cu-19.3Zn- | Cu-15.1Zn- | Cu-20.8Zn- Cu-14Al-
at 293K x 10°7° Be 13.0Al 16.9Al 12.7Al 4 2Ni
Pa Ms=260K
Ms<30K Ms=280K Ms=220K Ms=158K Ms=264K
C. 22.87 22.76 20.3 23.1 194 23.1
C, 14.16 14.28 13.0 14.2 11.6 134
Ci2 12.74 12.54 11.8 12.8 10.2 1.7
Cus 9.42 9.35 8.6 9.6 8.4 9.7
(0% 0.71 0.87 0.54 0.7 0.71 0.87
A 13.2 10.7 15 13.5 11.8 11.0
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Como se sabe las constantes mencionadas en la tabla anterior son obtenidas a
partir de la ley generalizada de Hooke la cual en forma tensorial puede escribirse
como:

S(E) = C[E] 1.9

Donde C es el tensor de constantes elasticas, E el tensor de deformacién y S(E)
es el tensor de esfuerzos en funcion de las deformaciones. Debido a que S y E son
de rango 2 el tensor de constantes elasticas es de rango 4 con 81 componentes.
Estas 81 constantes se reducen a 36 por la simetria de los tensores de esfuerzo y
deformacion, donde de estas 36 hay 6 que son iguales. Si se aplican
consideraciones de energia se tendran finalmente 21 constantes elasticas
independientes. Dado que cada sistema cristalino tiene diferente simetria el
sistema triclinico tiene 21 constantes mientras que el caso cubico se tienen
solamente 3 (C;2, C,,y Csu). Con dichas constantes puede encontrarse la
anistropia “A” como:

B Cy2 = Cy2 1.10
Donde:
C,, — C
C' = 22 12

> 1.11

Cabe mencionar que si se considera un material isétropo las constantes elasticas
seran unicamente dos llamadas constantes de Lamé.

001 N
00ig, Ollg, (bo1] NiTi tension

011
10117 [o01} NiTi compression (011

a) b)
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Figura 1.27. Anisotropia en MMF. a) Variacion del Médulo de Young de la fase austenita en Cu-Al-Ni [24]. b) Variacién
de la deformacion transformacional para el Ni-Ti en tension y compresion [24]. c) Diagramas de transformacion para
diferentes orientaciones en Cu-Ni-Al [26].

1.3.2 Comportamiento mecanico de MMF durante la TMIE en mono y policristales.

La TMIE se presenta cuando el MMF se encuentra a una temperatura por encima
de Af, es decir, cuando el efecto superelastico gobierna el comportamiento del
material. En él la transformacion es inducida a temperatura constante y debida a
una fuerza aplicada. En las Figura 1.28 y Figura 1.29 se muestra el llamado lazo
superelastico para una muestra monocristalina y una policristalina. Como puede
observarse en el caso monocristalino se presenta una meseta de deformacion
mientras que en el policristal, se observa mas bien un cambio de pendiente. Este
cambio en los materiales policristalinos, se asocia a la alta anisotropia que
presenta la deformacion transformacional; asi como, a otros efectos asociados a la
microestructura. En ambas figuras también se observa el esfuerzo critico el cual
marca el inicio de la TMIE. Como puede observarse la TM aparece como lineas
llamadas VMs en la superficie de observacion. Debido a que el monocristal tiene
una misma orientacién, en él se forma una sola VM dominante la cual pasa a
través de todo el material. Por otro lado, en el caso policristalino se puede apreciar
que las VMs no pueden pasar de grano a grano y algunos granos pueden
presentar TM o no. De hecho aunque aparezcan VM con la misma inclinacion en
diferentes granos, eso no implica que sean las mismas VMs debido a la
orientacién cristalina de cada uno de ellos. En cada grano puede formarse mas
VMs dependiendo del estado de esfuerzos, las interacciones intergranulares y la
orientacion. Lo anterior puede verse mas claro en la Figura 1.30.
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Figura 1.28. Evolucion de la TMIE en un monocristal de Cu-Al-Ni [27].
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Figura 1.29. Evaluacion de la TMIE en una muestra de Cu-Al-Be [28].
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Figura 1.30. TMIE en pruebas de tensidn simple. a) Formacidon de una sola VM en monocristal de Cu-Al-Ni. b)
Formacidn de varias VMs en un solo grano de un Policristal de Cu-Zn-Al. [29].

En un cristal con estructura cubica se han encontrado que existen 24 VMs en el
material. De hecho estudios recientes han mostrado que en pruebas de tensién
uniaxial la VM que se formara es la de maximo FS. Como se menciond
anteriormente este factor fue inicialmente empleado en el estudio de la cedencia
de materiales cristalinos, en particular en la llamada teoria de deslizamiento. Para
el estudio de MMF, el FS es retomado cambiando los términos: plano de
deslizamiento por “plano de transformacion”, direccion de deslizamiento por
“direccion de cortante” y sistema de deslizamiento por “sistema de
transformacion”. En la Tabla 1.3 se muestran los sistemas de transformacion para
algunos MMF.

Tabla 1.3. Sistemas de Transformacidn para diferentes MMF [30]

SMA Transformation Shear amplitude Habit plane Shear direction Reference

NiTi B2—B19 01307 {0-2152, 0-4044, 0-8889} (0-7633 3 0-4981, 0-4114) Otsuka, Sawamura and Shimizu (1971)
AuCd B2—P3t 0-0079 {0-0711, 0-2675, 0-9609} (0-9673, 0-2166, 0-1319) Ohba, Emura and Otsuka (1992)
Cu-Al-Ni D0; —2H 00932 {0-2603, 0-6347, 0.7276} ( 84, 0-7213, 0-6787) Otsuka and Shimizu (1974)

Cu-Zn-Al D0y —18R 0-1866 {0-1999, 0-6804, 0-7050} (0- , 6, 0- '1328 0-6546) Chakravorty and Wayman (1989)
Cu-Zn-Ga  DO0; —18R 0-1779 {0-1434, 0-6965, 0-7031} ( 0 7 6, 0-6824) Saburi, Nenno, Kato and Takata (1976)
Cu-Zn B2—9R 0-1769 {0-1364, 0-6963. 0-7074} (0-1313, 04 0-6810) Tadaki, Tokoro and Shimizu (1975)

NiAl B2 — LIy(3R) 0-1222 {0-0937, 0-6944, 0-7135} {0-0904, 0 6, 0-6885) Aoki, Morii, Murakami and Otsuka (1994)
NiAl45 B2— L1y(3R} 0-1222 {0-0937, 0-6944, 0-7135} (0-7 , 0-5088, 0-3948)

NiAlI90 B2— L1,y(3R) 0-1222 {00937, 0-6944, 0-7135} (0-9923, O- 72 0. 1233)

T Space group designation.
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1.3.3 Estudios sobre la TMIE

Como puede observarse el comportamiento mecanico de los MMF policristalinos
es considerablemente mas complejo que el de los monocristales debido a que
ademas de sumarse los efectos microestructurales su comportamiento mecanico
es no lineal, dependiente de la temperatura e histerético. Es por ello que se han
realizado estudios para relacionar los efectos microestructurales en el
comportamiento de estos materiales. En este sentido se ha reportado una
variacion del esfuerzo de transformacion en policristales de Cu-Al-Be sometidos a
distintos arreglos de carga [31]. Esta variacion se presenté en distintas regiones
de la misma muestra en puntos donde el estado de esfuerzos es distinto. En la
Figura 1.31 se muestra el efecto mencionado en una muestra de seccién circular
sometida a flexion en cantilever y a flexion-torsion.

En otro estudio realizado también a muestras de Cu-Al-Be mono y policristalinas
sometidas a flexion se encontré que existe una influencia en la magnitud de
esfuerzo de transformacion debido a la presencia de vecinos proximos [32]. Dicha
influencia se aprecia claramente en el diagrama de la Figura 1.32.

Adicionalmente existen estudios con técnicas de correlacion de imagenes para
obtener los campos de desplazamientos durante la TMIE en Cu-Al 11.2 wt.%—Be
0.6 wt.% en una prueba de tension simple [33]. Asi mismo Martinez-Fuentes et al.
[34] aplica la metodologia desarrollada por Sanchez-Arévalo et al. [33] para
observar el comportamiento micro y macro mecanico de la misma aleacién en
forma mono y policristalina en flexion en 3 puntos. Estos autores observaron el
crecimiento de VMs modificadas debido al estado local de esfuerzos en granos y
su interaccidén intergranular, lo cual es consistente con los diagramas de
transformacion para el Cu-Al-Be. En la Figura 1.33 se muestran las VMs formadas
en el policristal, los campos de desplazamiento y los diagramas de transformacion
obtenidos.
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Figura 1.31. Resultados que muestran la variacion del esfuerzo transformacional para distintos puntos en una misma
muestra. a) Flexion-Torsion b) Flexion en cantiléver [31].
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Figura 1.32. Diagrama de transformacion bajo un estado de esfuerzos plano hipotético. En la figura se observa la
variacion del esfuerzo transformacional para tres muestras M2, M2-1 y M5. M5 es una muestra monocristalina M2-1
es la misma muestra que M2 sélo que se dividié en dos [32].
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Figura 1.33. VMs formadas en prueba de tensidn en un policristal. a) VMs formadas con sus angulos. b) Campo de
desplazamiento en el policristal. c) Diagramas de transformacion con respecto a la orientacidn cristalina para el Cu-Al-
Be. [34]
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Como puede observarse los trabajos anteriores muestran analisis de las VMs
formadas sin conocer la orientacion cristalina la cual se sabe que tiene
implicaciones fuertes en el comportamiento mecanico de todo policristal. En este
sentido existen algunos trabajos que muestran una variacion en la orientaciéon
cristalina conforme la TMIE va creciendo [35]. Figura 1.34.

m

a 111 b
o 335
13 212 112 212
113 13 \
15 Grain 2 Grain 4 313 15 " Grain2 Grain 4 313
W Fa y oI q,'\
’ . Grain3 — 4 Graind
> 2l -
1,17 Grain 1 .'/ - 117 Ghitg "/v *\
001 — ) y .

101 001

105 103 102 203 105 103 102 203 101

Figura 1.34. Cambio en la orientacion cristalina en 4 granos. a) Carga. b) Descarga. [35].

Existen otros estudios en los cuales se mide la orientacion cristalina y se
presentan las VMs formadas por grano. En la Figura 1.35 se muestra un ejemplo de
ello presentado por N. Bourgeois et. al. [36] para una muestra policristalina de Cu-
Al-Be, donde analiza la no homogeneidad de las deformaciones.
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Figura 1.35. Muestra policristalina de Cu-Al-Be con sus valores de FS por grano y VMs formadas en una region del
mismo [36].
Asi mismo Kaouache et. al. [37] presenta un criterio para el analisis de la TMIE in
situ en muestras de Cu-Al-Be. En este trabajo se miden las orientaciones
cristalinas de los granos estudiados y son mostradas las VMs formadas en 4
granos de dos diferentes muestras.

46



Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

200pn,

111]
/ft/i\

) \
\
/ Al

S
+ Cl
s e

A2
l‘,"i:].[}||// R-I "ot

Figura 1.36. Evolucion de las VMs formadas en 3 granos de una muestra policristalina y su orientacidn cristalina [37].

En este estudio se muestra como las VMs formadas cumplen con el FS; sin
embargo como es sabido, en general esté es sdélo valido para el caso
monocristalino. El probar lo anterior es una parte importante de la presente tesis.

1.3.4 Modelos matematicos

Existen en la literatura muchos modelos matematicos que buscan simular el
comportamiento esfuerzo-deformacioén-temperatura que presentan los MMF. Una
gran cantidad de ellos son concentrados en el caso monocristalino debido a la
complejidad del comportamiento de estos materiales [38, 39, 40, 41, 29]. Debido a
que la gran mayoria de aplicaciones requieren policristales algunos autores han
reportado modelos donde se estudia el caso policristalino [42, 43, 44, 45]. Muchos
modelos reportados son de tipo fenomenoldgicos, se basan en teorias conocidas
como son: la elastoplasticidad y la viscoelasticidad, entre otros. Por ejemplo el
modelo desarrollado por Delobelle y Lexcellent [46] es citado como un modelo
viscoplastico con variables cinematicas internas. El modelo parte del supuesto de
que la deformacién esta compuesta de 3 partes: una elastica, una viscoplastica y
otra pseudoelastica. Las dos ultimas componentes de la deformacién son
funciones de una variable interna global. Asi mismo, dicho modelo considera la
interaccion entre VMs. Por otra parte, en un estudio sobre el efecto del
comportamiento pseudoelastico en pruebas a esfuerzo uniaxial constante, Leclerq
et. al. [47] propone un modelo termodinamico donde usa la fraccion transformada
como variable interna y considera la deformacion total compuesta por una parte
elastica y una transformacional. Las ecuaciones que se proponen son las
siguientes:
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donde: o es el esfuerzo aplicado, p es la densidad, y es la energia libre

especifica, E es el médulo elastico de la austenita, ° es la deformacion elastica, "
es la deformacion transformacional, y es la maxima deformacién durante la
transformacién en el caso unidimensional, z, fraccion volumétrica de la martensita
orientada, z, es la derivada de z, con respecto al tiempo de z;. Otro modelo

reportado en la literatura es el propuesto por Graesser y Cozzarelli [48] quienes
proponen un conjunto no lineal de ecuaciones constitutivas parametrizadas para
simular el comportamiento pseudoelastico. Los parametros de dichas ecuaciones
son los que controlan la histéresis, el esfuerzo residual, las mesetas de carga y
descarga y la transicion de fase misma. El modelo consta de dos partes una
elastica y una inelastica las cuales se superponen para describir los distintos
comportamientos observados en los MMF. Este modelo se basa en un modelo
elastoplastico que los autores desarrollaron previamente para estudiar el
comportamiento mecanico de materiales convencionales tanto en la region
elastica como en la plastica. Un aspecto relevante de este modelo es que
considera la histéresis transformacional. En un primer trabajo, Graesser propone
un modelo unidimensional el cual luego es generalizado al caso tridimensional. El
modelo unidimensional propuesto por Graesser es el siguiente:

O'—ﬂ“(a—ﬂj
Y | Y

S = Ea[e - % + ngcerf(ag)}

oc=F g—\s\

1.13

donde: o esfuerzo uniaxial, ¢ es la deformacion uniaxial,  esfuerzo residual, E es
el Médulo de Young, v razén de Poisson, Y es el esfuerzo necesario para inducir
la TM a una temperatura dada, o es una constante que determina la pendiente de
la region inelastica, n es una constante que controla transicion de la region elastica
a la inelastica, fr es una constante que controla el tipo y el tamafo de la histéresis,
a es constante que controla la cantidad elastica recobrada, ¢ es una constante que
controla la pendiente de la meseta de descarga, |x| es el valor absoluto de x, erf(x)
es la funcion error de argumento x. Posteriormente este modelo fue generalizado
al caso tridimensional de donde los autores proponen las siguientes ecuaciones
constitutivas para el comportamiento pseudoelastico de MMF:
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donde /I, Ky y J; son respectivamente los segundos invariantes de: el tensor de
distorsion (deviator) de deformacion, el tensor de distorsion (deviator) de la rapidez
de deformacioén y del tensor de “sobre esfuerzo”. La cantidades \@y 3K, , son

analogos a las respectivas mediciones de deformacion plastica efectiva y rapidez
de esfuerzo plastico efectivo que se usan en plasticidad. Por su parte Rohan et. al.
[49] han propuesto un modelo uniaxial que se basa en la variacion de los
potenciales termodinamicos durante formacién de una variante “doble”. EI modelo
toma como punto de partida que dichos potenciales son biconvexos. Otros autores
como Brinson et. al. [50], han retomado el principio de que la deformacién del
material durante la TM es esencialmente un cortante simple paralelo al plano de
habito. Bajo este principio y consideraciones de energia representadas por una
relacion cinética para la fraccion volumétrica de material transformado (f), Brinson
et. al. han propuesto un modelo para simular el comportamiento de los MMF. El
modelo considera la evoluciéon de la deformaciéon durante la transformacion pero
ha sido empleado para estudiar los efectos de disipaciéon de energia durante el
proceso de descarga. Patoor et. al. [29, 42] desarrollé modelos para el caso mono
y policristalino. En el caso policristalino se compara el modelo termomecanico
desarrollado con los previamente reportados por Patoor et. al. [51], Gao et. al. [52]
y Brinson et. al. [53].

Figura 1.37. Representacion de aspectos microestructurales dentro de un grano en un policristal [51].
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Adicionalmente existen los modelos que consideran interacciones intergranulares
en superelasticidad por ejemplo Siredey et al. [54] desarroll6 un modelo
termomecanico que considera la interaccion entre VMs de un grano y obtuvo una
ecuacion para simular la energia de interaccién para mas de 2 VMs en Cu-Al-Be.
Finalmente Cortés-Pérez [24] desarroll6 un modelo matematico que permite
simular la TMIE que considera los parametros cristalinos de la TM y la orientacion
de la muestra, la naturaleza no homogénea de la deformacion, la evolucién de la
deformacion bajo esfuerzo y/o temperatura constante; asi como, los parametros
caracteristicos del material. Este modelo es de suma importancia para el presente
trabajo, como sera mostrado mas adelante, en la Figura 1.38 se puede ver un
resumen del modelo antes mencionado.
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Figura 1.38. Resumen de modelo matematico desarrollado por Cortés-Pérez [24].
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Capitulo

2. Modelo para la prediccion de variantes
de martensita durante la TMIE
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2.1. Introduccion

En el presente trabajo se propone un modelo para predecir las VMs que
apareceran durante la TMIE en tension simple. Dicho modelo se basa en la
combinaciéon del FS, una relacién entre la componente de deformacion en la
direccion de la aplicacion de la carga y la direccion transversal; asi como, en los
diagramas de transformacion. En esta seccién se dan algunos aspectos tedricos
de las relaciones utilizadas de manera independiente y como éstas son
combinadas para llegar al modelo final propuesto.

2.2. Modelo de Cortés-Pérez

El modelo de Cortés-Pérez [24] consiste en un modelo matematico que permite
obtener el campo vectorial de desplazamientos (CVD) en el sistema de
observacion durante la TMIE. El campo de desplazamientos es no homogéneo y
esta definido en el sistema de transformacién (Xr, Yy, Zy) que tiene como base al
sistema (er,, er,, er,) como se puede ver en la Figura 2.1. Los otros dos sistemas
usados por Cortés-Pérez aparecen en la misma figura como (X,Y,Z2) y (X,, Yy, Zo)
con sus respectivas bases (eq, e;,e3) Y (€p1, €02, €53) 10s cuales representan la base
canonica y de observacion respectivamente.

Yo

g
e, 44< ’rz
F ‘:‘f'f — I
Ae,,z , ) te,
. T
o 3 i X
- be ------- Xo

[ o1 Plano de observacion

7"

Figura 2.1. Sistemas de referencia usados en el modelo de Cortés-Pérez.

52



Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

El CVD u(xr,yr,zr) puede ser calculado para cada uno de las 24 VMs y es
expresado como sigue:

Sfhw(yr)
u(xr, yr, zr) = 0 21
0
0;—0o<yr <0
w(yr) =250 < yr < hf 2.2

Lhf <yr<h

Donde 6 es la amplitud de corte y h es la longitud de la placa de martensita a lo
largo de la direccion yr. Adicionalmente w( y;) es redefinido usando una doble

hipérbola:

fhtyTo2+yr2—\102+(yr—fh)?
vlor) = P

donde rp es el radio de transicion entre las fronteras de la fase martensita-
austenita. f es la fraccion volumétrica, este escalar depende del esfuerzo aplicado,
la temperatura de prueba y los parametros del MMF utilizados. La fraccion
volumétrica es definida como:

1n(9)(20‘—6c—0'f)

g f—0
f== S 2.4

1n(9)(20—ac—0'f)

1+e 9f~%c

donde o es el esfuerzo efectivo aplicado. Para tension simple el esfuerzo efectivo
es la relacion entre el esfuerzo de corte y el FS, t/m. o, y of son los esfuerzos
criticos efectivos al principio y fin de la TMIE respectivamente. Estos esfuerzos
pueden ser calculados por las siguientes ecuaciones considerando la relacion de
Clausius-Clapeyron:

0. = ;% (T — M) 2.5
__ Oo¢
O-f = oM, (T - Mf) 2.6
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Donde Mg y My son las temperaturas criticas antes y después de la TMIE.
Finalmente el CVD es definido en el sistema de observacion y es denotado como:

Cery Y, ZT)T = Ax,>xr (X0, Yo, ZO)T 2.7

u(xo,}’o»zo) = AXTeXOu(xT’YT»ZT) =

T 2.8
T
AXT—>X0u((AXOQXT(XO'yOJZO) ) )
Donde la relaciéon de las 3 bases usadas es:
Axrox, = AxsxAxr-x 2.9

El tensor Ay,_x, permite cambiar la base del sistema de transformacion al de
observacion como funcion de la orientacion del grano y es definido como:

-1
Ax—>xT = [AXT—>X] = Zi3=1{ei}XT X e; 2.10
m; p1 Ny
Axrox = Zi3=1{eri}x Qer,=|M2 P2 N 2.11
mz Pz Nz
-1
Ax_x, = [AX0—>X] = Zi3=1{ei}Xo X e; 2.12
u ¢ h
AX0—>X = 2?:1{901'})( R eg; = (U Cy k) 213
w ¢ I

donde [h k [] es la direccion normal (DN) y [u v w] es la direccién de rolado (DR).
Las coordenadas de la DN y DR estan definidas en la base (x,,y9,2,) ¥ Son
obtenidas por EBSD. Por otro lado (n; n, n3) es el plano de habito y [m;m,m5] la
direccion de corte los cuales son especificos de cada MMF y estan definidos en la
base (xr,yr, zr). Adicionalmente la direccidn transversal (DT) puede ser
determinada realizando el producto cruz de la DN y DR. De igual manera la
tercera direccion del sistema de transformacion es determinada por el producto
cruz del plano de habito y la direccidon de deformacion.

P1 my nq
(pz) = (m2> X <n2> 2.14
Ps3 ms ns
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(-

Finalmente el tensor de deformacion es definido como la parte simétrica de
gradiente del CVD como:

1
Ep = 2 [grad(u(xo, Yo, ZO)) + gradT(u(xO,yo,zo))] 216
2.3. Variantes de martensita en el sistema de observacion

Como se mencioné anteriormente durante la TMIE so6lo es posible la formacion de
24 VMs y éstas son representadas por los sistemas de transformacion que son
especificos de cada MMF. Tabla 1.3. Estos sistemas son de vital importancia para el
modelo propuesto en el presente trabajo. Estan definidos en el la base candnica y
en general estan reportados para los MMF mas usuales. Actualmente se han
reportado algunos trabajos donde se analiza una aleacion de Cu-Al-Be utilizando
el sistema de transformacién n = [0.17, 0.66, 0.72] y m = [0.16,-0.74, 0.64], donde
“n” es el plano de habito y “m” es la direccion de corte [37]. Este sistema de
transformacién fue reportando por Kajiwara para una aleacién Cu-Al la cual tiene
una transformacioén tipo 9R [55]. Es bien conocido que el Cu-Al-Be tiene una
transformacion tipo DO3 a 18R por lo que el sistema de transformacion utilizado
para el analisis de esta aleacion es el que debe utilizarse. Las ecuaciones
necesarias para obtener los sistemas de transformacion para esta transformacion
son reportadas por J. J. Zhu et al. [56], mientras que los parametros de red
necesarios son reportados por S. N. Balo et al. [57] dichos parametros pueden
verse en la Tabla 2.1.

Tabla 2.1. Parametros de red de las fases austenita y martensita para una aleacion de Cu-Al-Be [57]

Fase Simbolo Parametros de red
Austenita DO; ap =577 A
a=4454
Martensita 18R b= 5'18°A
c=38A
B = 88°

Por lo tanto, los sistemas de transformacion para el Cu-Al-Be pueden obtenerse
como sigue:
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1
- Jmz-1
' jz*(mz*nsz—nzz)*{k*(m tm

xNa2 — 1), =2+ (1 =2, k*x (Ym2 —1—my

*4/n3% — 1)}

217

2% (42 *M32 —1y?)

*(anz_ 1+T]1 2.18
2 % 241n.2) % (1 —mn,2
*m),\/ (M1° *M3%) * ( M2 ),k

122

* (VM2 —1—myxynz2 — 1D}

m=\/ Mk *(\/T]12*T]32_\/T]22)*{k

Dénde:
Mm = ag 2.19
b
2 =3, 2.20
_ V2 xc*Sin[B]
3= "9 q 2.21

Finalmente considerando n, el vector unitario de m y la norma de m, los sistemas
de transformacion con su magnitud de corte quedan como sigue: n = [0.74, -0.64,
0.15], m = [0.67, 0.72, 0.13] y y =0.2302. Teniendo los sistemas de
transformacién de la aleacioén utilizada en el presente trabajo y utilizando la misma
idea de Cortés-Pérez es posible cambiar de base cada uno de los planos de
habito a la base de observacion como sigue:

3
Ny = Ay_x,-n = Z{ei}Xo Qepn 2.22
i=1

Este cambio de base es importante debido a que las VMs presentadas durante la
TMIE son la interseccién del plano de habito con el plano de observacion.
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Considerando esta interseccion del plano de habito en el sistema de observacion,
se puede encontrar de manera grafica las 24 VMs en funcidén de la orientacion
cristalina. Cabe destacar que esto es posible hacerlo para cada grano cuya
orientacion cristalina sea medida; asi como para cualquier MMF cuyos sistemas
de transformacion sean conocidos.

2.4. Factor de Schmid

Como se menciond en el capitulo 1 el FS es inicialmente empleado en el estudio
de la cedencia de materiales cristalinos, en particular en la llamada teoria de
deslizamiento. Para el estudio de MMF, el FS es retomado cambiando los
términos: plano de deslizamiento por “plano de transformacion”, direccion de
deslizamiento por “direccidén de cortante” y sistema de deslizamiento por “sistema
de transformacién”. En pruebas de tension uniaxial, se ha encontrado que la VM
que aparecera sera aquella que posea el maximo valor del FS para la orientacion
del cristal. De hecho, estudios recientes realizados en Cu-Al-Be han intentado
utilizar este factor para policristales [37]. La formacion de VMs favorecidas por la
direccion del esfuerzo aplicado es especialmente importante para la determinacién
del esfuerzo critico sobre todo para estados de esfuerzos biaxiales o triaxiales.
Como se sabe para el caso de una prueba en tension simple, el FS se define
como el producto del coseno de los angulos que forman el eje de aplicacién de la
carga con: a) un vector normal al plano en el cual se proyecta el esfuerzo normal y
b) un vector paralelo a la direccion de deslizamiento o de corte. Fisicamente, el FS
representa la componente de esfuerzo de corte, generado por un esfuerzo normal
en la direccion de aplicacion de la carga, en la direccion de deslizamiento. De la
definicién del FS y utilizando la notacion de la presente seccidon este factor se

puede expresar como:
u nq u my
(v). n, (v) m,
w ns w ms 2.23

U2 + 02 + w2 x 12 + ny2 + g2 x ymy2 + my? + my2
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2.5. Relacion de deformacion en el sistema de observacion

La TM se presenta debido a una deformacion de corte, la cual es representada por
la ec. 2.24 y cuyo gradiente es la ec. 2.25.

Vf=P=1+6n®m) 55

Con esto es posible obtener el tensor de deformacion en el sistema de
transformacién como sigue:

Vus =Vf— x=P—X 297
1 T
€& = E(Vus + Vug ) 228

Dicho tensor esta definido en el sistema de transformacion y puede ser obtenido
en el sistema de observacion como:

€ = AX—>X0'AXT—>X' €S'AX—>XT'AX0—)X 2.29

Cabe destacar que el mismo tensor puede ser obtenido utilizando el CVD obtenido
en el sistema de observacion con el modelo de Cortés-Pérez como sigue:
1 T
€ = E(Vuo +Vu,") 2.30

Este tensor de deformacion es de rango 2 para el caso tridimensional. Si se
considera un monocristal perfecto sometido a tensiéon uniaxial dicho tensor
evidentemente tendria un solo componente en la misma direccion de aplicacion de
la carga. Sin embargo, esto no sucede en el caso de policristales para cada grano
individual debido a la interaccion granular. El hecho de que los cristales tengan
diferentes geometrias y orientaciones cristalinas genera esfuerzos adicionales
entre los granos que difiere de la tensidn simple aplicada a la probeta de manera
macroscopica. Como es bien sabido los cristales tienen tamafios pequefos y en
realidad son poliedros formados por mas de 10 caras, lo que hace complicado el
estudio de ellos. Para simplificar el estudio de interacciones intergranulares es
posible utilizar en MMF de Cu-Al-Be el caso plano dejando el espesor de la
muestra de alrededor de 1 mm que es regularmente el tamafo promedio de grano
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en estas aleaciones en fase austenita. En tal caso el tensor de esfuerzos en el
sistema de observacién para el caso plano queda como:

€xo Yaxyo
= 2.31
Eop (nyo €yo )

Si asumimos que el estado de deformaciones, que originalmente era de tension,
es cambiado principalmente por componentes de tension biaxial y que la
componente en la misma direccion de la carga es mayor; es posible proponer una
relacion de deformacion como:

gx o

SR =— 2.32
Eyo

Esta relacién cambia acorde a la variacion de la magnitud de la deformacion en las
direcciones x y y respectivamente. Si consideramos que la aplicacion de la carga
es en la direccion x esta relacion tendria que ser menor que 1 para que la
deformacion estuviera mas cercana a la direccion de la fuerza aplicada. Lo
anterior se muestra en la Figura 2.2.

S

! Ex5 < Ey, eyn ------- - Ex,=Ey, E%o> Eyy
|

. £x £x Ex
BT Byt 9"/ By, !
. > ‘ . i

Ex, Ex, Ex,

Figura 2.2. Diferentes casos de la relacion de deformacion.

Cabe destacar que esta relacién de deformacion no depende de la amplitud de
corte por ejemplo si consideramos una orientacion [u v w], [c; ¢, c3], [h k1] con el
sistema de transformacién n = [0.17, 0.66, 0.72] and m = [0.16,-0.74, 0.64], &,,,
£y0 ¥ SR quedan como sigue:

&xo = ((c2(h(=0.11u + 0.05v — 0.46w) + [(0.02u — 0.01v + 0.11w))
+ ¢3(—0.01hu — 0.02ku — 0.49hv + 0.01kv — 0.05hw
—0.11kw) + ¢1(0.11ku + 0.01lu — 0.05kv + 0.491v
+ 0.46kw + 0.05w))6)/(—csku + cylu + c3hv — ¢y lv
— chw + ¢ kw)

2.33
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€yo = ((c2(0.05ku — 0.49lu — 0.05hv + 0.01lv + 0.49hw — 0.01kw) + ¢;(—0.11ku
—0.01lu+ 0.11hv — 0.02lv + 0.01hw + 0.02kw) + c3(—0.46ku
—0.05lu + 0.46hv — 0.11lv + 0.05hw + 0.11kw))8) /(—c3ku 2.34
+ cylu + c3hv — ¢ lv — cohw + ¢ kw)

SR = &40/ €50 = ((c2(h(—0.11u + 0.05v — 0.46w) + [(0.02u — 0.01v + 0.11w))
+ ¢c3(—0.01hu — 0.02ku — 0.49hv + 0.01kv — 0.05Aw — 0.11kw)
+¢1(0.11ku + 0.01lu — 0.05kv + 0.49lv + 0.46kw + 0.05Iw)))
/ ((c2(0.05ku — 0.49lu — 0.05hv + 0.01lv + 0.49hw — 0.01kw) 2.35
+¢,(—0.11ku — 0.01lu + 0.11hv — 0.02lv + 0.01hw + 0.02kw)
+ c3(—0.46ku — 0.05lu + 0.46hv — 0.11lv + 0.05hw + 0.11kw)))

2.6. Diagramas de transformacion

Los diagramas de transformacion representan las VMs generadas un estado
biaxial de esfuerzos. Dichos diagramas fueron reportados por Buchheit et al. y
Comstock et al. [26] para Ni-Ti, Cu-Ni-Al y Ni-Al y para Cu-Al-Be por Martinez et al.
[34]. Estos diagramas son obtenidos utilizando el inverso del FS y tienen 4
cuadrantes acorde a un sistema cartesiano. El primer cuadrante representa un
estado de tensidn-tension, el segundo compresidon-tension, el tercero compresion-
compresion y finalmente el cuarto tensién-compresion. En la Figura 2.3 se muestran
los diferentes diagramas de transformacion para el Cu-Al-Be acorde a su
orientacion cristalina. En base a estos diagramas es posible ver la dependencia de
la orientacién cristalina en el comportamiento mecanico del material. Es importante
resaltar que estos diagramas son generados considerando un material
monocristalino.
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Figura 2.3. Fig. Diagramas de transformacion en funcién de la orientacion cristalina para Cu-Al-Be [34].
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2.7.

Modelo para la prediccion de variantes de martensita en tension simple

El modelo principal del presente trabajo sirve para predecir que variantes de
martensita apareceran en cada grano de una muestra policristalina sometida a
tensién simple. Dicho modelo consta de las siguientes consideraciones:

1.

Las variantes de martensita con Factor de Schmid negativo son
descartadas.

Un Factor de Schmid negativo no es posible en un estado de tensién simple
pues implica una deformacion en sentido contrario de la direccion de la
aplicacion de la carga.

Las variantes de martensita con |[SR| < 1 son descartadas.

Los valores menores que 1 en esta relacion implican una deformacion mas
cercana a la direccion transversal. Las interacciones intergranulares afectan
el estado de esfuerzos de tensidon simple sin llegar a tener componentes tan
grandes en la direccion perpendicular a la fuerza aplicada.

Un modelo de balance puede ser utilizado para determinar el orden de
importancia en las variantes restantes. Este modelo de balance es obtenido
utilizando las siguientes ecuaciones:

si SF, <SR, BC=(SFp—SRp)+0, 2.36

donde SFp, y SRp es la posicién del factor de Schmid y de la relacion de
deformacion respectivamente. 0, es un numero natural con un valor
maximo de 10 que da prioridad a la posicidon del FS y/o SR que no son
descartados en las suposiciones 1y 2 del modelo.

Una forma alternativa de obtener parte del modelo propuesto es simplemente
hacer un listado de todos los valores de SR, descartar las variantes con &,,
negativos y finalmente ordenar las variantes de mayor a menor valor absoluto
de la SR.
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Capitulo

3.Método experimental
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3.1. Introduccidon

Para el estudio sobre las interacciones intergranulares propuesto en la presente
tesis es de vital importancia tener TMIE y la medicion de orientaciones cristalinas,
por ello en este capitulo se describen las técnicas, métodos y equipos utilizados.
Cabe mencionar que la parte experimental fue realizada en diferentes laboratorios
de la “Universidad Nacional Auténoma de México (UNAM)’; asi como, en la
“Universidad Politécnica de Valencia (UPV)” Espafa.

3.2. Fabricacidon de la aleacion

La aleacién con memoria de forma Cu-Al-Be fue obtenida en el “laboratorio de
proceso de materiales avanzados” del Instituto de Investigaciones en Materiales
de la UNAM’. La fabricacion de esta aleacion fue realizada con fundicién en
atmosfera controlada, para evitar la oxidacion de los elementos. En la Figura 3.1 se
muestra el horno de induccion Leybold-Heraeus donde el material fue fabricado.

Figura 3.1 Horno de induccién ubicado en el laboratorio de proceso de materiales avanzados del IM-UNAM

La composicion necesaria para que la aleacion presente comportamiento
superelastico a temperatura ambiente fue calculada y estimada con la ecuacién
de Belkahla [58].

M (°C) = 1245 — 71(%Al) — 893(%Be) 3.1
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Adicionalmente se utilizé una muestra monocristalina la cual fue fabricada y
donada por el Instituto Nacional de ciencias aplicadas de Lyon Francia (INSA).

3.3. Calorimetria diferencial de barrido

Debido a que las temperaturas de transformacion tedricas difieren de las
temperaturas de transformacion reales, se llevd a cabo una calorimetria diferencial
de barrido (DSC). En la Figura 3.2 se muestra el equipo DSC Modelo Q100 utilizado
para dicho fin. Para el monocristal se usé una muestra de 59.84 mg. mientras que
para el policristal se utilizé una muestra de 39.45 mg. El rango de temperaturas
utilizado fue desde —80 to 200 °C a una velocidad de 20 °C/min.

Figura 3.2 Equipo de calorimetria diferencial de barrido (DSC) Modelo Q100. UPV.

En la Figura 3.3 se presentan las graficas obtenidas para las muestras antes
mencionadas. En ambas curvas se ven las transformaciones exotérmicas
(austenita a martensita) y endotérmicas (martensita a austenita) esperadas.

En la Tabla 3.1 se presentan los porcentajes tedricos utilizando la ecuacion 3.1 y las
temperaturas Ms reales para ambos materiales.
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Figura 3.3. Calorimetria diferencial de Barrido. a) Monocristal. b) Policristal

Tabla 3.1 Datos tedricos del monocristal y policristal

Material Elemento | Porcentaje Teérico | Ms real
Cobre (Cu) 87.97
Policristal | Aluminio (Al) 11.53 -20
Berilio (Be) 0.5
Cobre (Cu) 87.95
Monocristal | Aluminio (Al) 11.5 -62
Berilio (Be) 0.55
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3.4. Tratamiento térmico

Para que el material presente de manera apropiada el efecto superelastico es
necesario realizar un tratamiento térmico apropiado. Uno de los tratamientos mas
utilizados es el propuesto por Flores [59] llamado betatizado. Consiste en calentar
gradualmente el material desde la temperatura ambiente hasta una temperatura
de 750°C. A esta temperatura el material se encuentra en una fase 3 metaestable,
la cual es mantenida durante 15 minutos. Después de este tiempo se realiza un
temple hasta 100 °C manteniendo esta temperatura durante 20 minutos para
retener la fase madre. Finalmente el material se deja enfriar hasta la temperatura
ambiente. Figura 3.4.

750

100 + .

> t(min)

«— 15 >« 20 ¥

Figura 3.4 Tratamiento térmico (Betatizado) realizado a las muestras estudiadas.

3.5. Preparacion de las muestras

Para la realizacion de pruebas se prepararon dos muestras una monocristalina y
una policristalina. Ambas muestras se cortaron con un espesor de alrededor de 1
mm con el fin de estudiar el problema plano. En la Figura 3.5 se muestra el equipo
automatico de precision Accuttom-5 utilizado para realizar el corte anterior en cada
probeta. Se manejé una recirculacion de liquido de enfriado a un flujo de 800
ml/min y una velocidad de corte constante de 0.025 mm/s. En la Figura 3.6 se
presentan las dimensiones finales de las muestras.
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Figura 3.5. Cortadora automatica Accuttom-5 UPV.

10 mm

7 mm
= — — g - —
S 4 mm E 4 mm
— oC
= =
a) b)

Figura 3.6. Geometria de las muestras. a) Monocristal para prueba de tension. b) Policristal para prueba de tensién y
flexion.

3.6 Electron Backscater Difracttion (EBSD) y medicion de orientaciones cristalinas

3.6.1. EBSD

La técnica de difraccién de electrones retrodispersados (Electron Backscatter
Difraction -EBSD) sirve para obtener la orientacion cristalina de un cristal con
respecto a la direccion de la muestra. Para medir la orientacién cristalina, dentro
de un microscopio electronico de barrido un haz de electrones es direccionado
hacia la muestra, la cual debe estar inclinada 70° respecto a éste para que cumpla
con la ley de Bragg como se muestra en la Figura 3.8 a. Al cumplir con dicha ley una
parte del haz de electrones es difractado y capturado en una pantalla donde se
forman las lineas de Kikuchi Figura 3.8 b.
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Los diagramas de Kikuchi dan la informacion sobre la orientacién cristalina debido
a que representan planos y direcciones del cristal estudiado. El siguiente paso es
lo que se conoce como indexacidn, que es la asignacién de direcciones y planos
reales a dichos diagramas. En la Figura 3.9 se muestran dos casos de la orientacion

cristalina de un mismo cristal con los diagramas de Kikuchi indexados y su
representacion de esferas.

i

Electron Beam Trace of diffracting crystal plane

Diffracted electron cones Kikuchi band

Bragg angle (0)
NG

« Working distance .

\— Sample to screen distance (1)

Pattern Centre

Phesphor screen

a)

b)
Figura 3.7. Principio de funcionamiento del EBSD. a) Representacion de la difraccion de electrones en una muestra. b)
Ejemplo de diagrama de Kikuchi para una muestra de niquel a un voltaje de aceleracién de 20 KV.

Figura 3.8. Orientacidn cristalina de una celda CCC con diagramas de Kikuchi y su relacion con la representacion de
esferas.

Los avances en esta técnica van cada dia en aumento de tal manera que hoy en
dia un estudio de EBSD puede dar resultados tales como: Orientacién cristalina,
misorientacion, tamafo de grano, textura global, textura local, caracterizaciones de
fronteras de grano, e incluso orientaciones en 3D. En la Figura 3.9 se muestra un
esquema general del funcionamiento y elementos utilizados en esta técnica.
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Figura 3.9. Diagrama esquematico de los elementos de la técnica EBSD.

Es importante mencionar que a pesar de que los diagramas de Kikuchi
proporcionan la orientacion del cristal, existen hoy en dia diferentes
representaciones de la misma para facilitar su analisis. En la Figura 3.10 se muestra
la orientacion cristalina de un grano en un policristal cuya orientacion cristalina es
{8 11 12} <17 4 -15> en diferentes representaciones.

1]
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e) f) 8)

Figura 3.10. Orientacion cristalina de un grano en un policristal. a) Grano analizado. b) Diagrama inverso de polos llave
de colores. c) Diagrama de Kikuchi. d) Modelo de esferas. e) Figura de polos. f) Figura inversa de polos. g) Angulos de
Euler.

Sin embargo, para el presente estudio es de suma importancia el tensor de
orientaciones, el cual se representa como sigue:

RD, TD, SN,
TXO_’XC = RDZ TDZ SNZ 3.2
RD; TD; SNs

Como puede observarse este tensor nos permite pasar de la base de observacion
a la base candnica. Donde la base canonica es la de la celda unitaria y la base de
observacion por convencion se representa con la direccion de rolado (RD),
direccion transversal (TD) y direccion normal (SN) como se muestra en la Figura
3.11.

SN

4

D

RD

Figura 3.11. Sistema de referencia para mediciones de EBSD.

Este tensor se obtiene a partir de los indices de Miller P ={h kl}, D=<uvw> T =
<x y z> o los angulos de Euler ¢1,¢ y @2 como sigue:

D;

=—L 3.3
ID|

RD;
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TD; = -1
T 3.4

SN, = 2 3.5
ClPl '
Ty,-x, = Rz2.Rx.Rz1

Cos[¢1]Cos[¢2] — 1. Cos[¢]Sin[¢1]Sin[¢p2] Cos[¢2]Sin[¢1] + Cos[¢]Cos[¢1]Sin[¢2] Sin[¢]Sin[¢@2]
= (—1. Cos[¢]Cos[¢2]Sin[¢p1] — 1. Cos[¢1]Sin[p2] Cos[¢]Cos[¢1]Cos[¢2] — 1. Sin[¢p1]Sin[¢p2] Cos[(pZ]Sin[d)]) 3.6
Sin[¢]Sin[¢1] —1. Cos[¢1]Sin[¢] Cos[¢]

3.6.2. Maedicion de orientaciones cristalinas.

La medicién de la orientacién cristalina de los granos estudiados se realiz6 en el
laboratorio de microscopia de la UPV. Figura 3.12.

Figura 3.12. SEM JSM-6300 con EBSD. UPV.

El software utilizado por el equipo es el INCA de Oxford, el cual contiene una
libreria de las principales aleaciones a analizar. Debido a que el Cu-Al-Be no esta
dentro de esa base de datos fue necesario dar de alta la aleacién. Los datos
adicionados a este software para el Cu-Al-Be son: D05 bcc, ap = 5.82 Angstrém y
grupo espacial Fm3m (225) [60] ver Figura 3.14. Como puede observarse solo se
agregd el Cu-Al debido a que en la aleacion usada se tiene un 0.5% de Be
solamente. Dicha fase mostré6 buenos resultados al momento de la medicion de
las orientaciones cristalinas en el monocristal y policristal estudiados.
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Figura 3.13. Definicion de la fase Beta en Cu-Al-Be en software INCA de equipo EBSD.

3.6.3. Preparacion de las muestras

Como se sabe la técnica de EBSD adquiere informacién de los primeros 5-50 nm
de la red cristalina [61]. Debido a que es una técnica superficial una de las partes
esenciales para tener una adecuada medicion es la preparacion de las muestras a
estudiar. Existen dos métodos de preparacion de una probeta para EBSD bien
establecidos, electropulido y pulido mecanico. Muchos autores utilizan
electropulido para evitar deformaciones excesivas en la superficie que pudieran
alterar las mediciones.

En el presente estudio las muestras medidas fueron preparadas con pulido
mecanico en base a las tablas propuestas por Struers [61] para el cobre puro.
Dicha metodologia propuesta por el fabricante fue ajustada al Cu-Al-Be como se
muestra en la Tabla 3.2. Como puede observarse durante el proceso de preparacion
de las muestras la fuerza maxima fue de 180 N. De acuerdo a la ecuacion:

o, =a—G(T—MS) 3.7
or

3.8

or
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y considerando las temperaturas de transformacion de los materiales usados se
pueden calcular los esfuerzos aplicados en cada caso. Por ejemplo, para el caso
del policristal el esfuerzo critico es de 88.7 MPa considerando una temperatura
ambiente de 25 °C. Asi mismo considerando solo su seccion central (11 x 4 mm)
el esfuerzo aplicado es de alrededor de los 4 MPa. Como puede observarse el
esfuerzo aplicado estd muy por debajo del esfuerzo necesario para inducir la
transformacién, por lo que el método de preparacién realizado es adecuado.

Tabla 3.2 Procedimiento de preparacion para EBSD utilizado para el Cu-Al-Be.

Cu-Al-Be
Paso 1 2 3 4
Lija MD-Mol
Superficie MD-Largo o OP-Chem
2200320 MD-Dac
Diamante Diamante
S i6 N li OP-S*
uspension o aplica o 3
Lubricante Agua No aplica No aplica No aplica
Rpm 300 150 150 150
Fuerza (N) 180 180 150 90
Tiempo (min) Lo necesario 4 3 1-2

* 4.5 ml, 2 gotas de amoniaco, dos gotas de peroxido.

En la Figura 3.15 se muestra el aspecto final del monocristal después de haber
aplicado el procedimiento anterior.

Figura 3.14. Muestra monocristalina después de su preparacion.

3.7. Pruebas realizadas

Las pruebas de tensidon se realizaron en un equipo Deben-Gatan microtest de la
UPV. Dicho equipo cuenta con una celda de carga de 2KN, asi como la posibilidad
de aplicar tensién o compresion. Cuenta con un software de adquisicion de datos
con interfaz a la computadora, con el que es posible variar velocidades de prueba
y detener la misma en cualquier punto. Figura 3.16.
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a) b)

Figura 3.15. a) Equipment Deben-Gatan microtest. b) Muestra montada en equipo con interfase a la computadora.

Este equipo fue adaptado a un microscopio Leica, con luces y movimiento
independientes. Figura 3.17.

Figura 3.16. a) Equipo adaptado a microscopio. b) sistema de movimiento c) Sistema de iluminacién independiente.

Por su parte, las pruebas de flexion fueron realizadas con un equipo manual tipo
prensa y las micrografias fueron tomadas en el mismo microscopio utilizado para
las pruebas de tension.

3.8. Software para adquisicion de puntos en micrografias

Como se mencioné en capitulos anteriores el modelo de Cortés-Pérez [24] permite
la distorsion de cualquier marca testigo sobre la superficie de observacion. En el
presente trabajo se distorsionan de manera tedrica algunas fronteras de grano de
la muestra policristalina. Para realizar lo anterior se utilizé un software desarrollado
por Estrada M. con lab-view [62], el cual permite realizar:
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e Manipulacién de micrografias

e Adquisicion de puntos que definen la frontera de grano.

e Block de notas con nombre, numero de puntos y salida en formato
Mathematica.

e Gréafica de granos juntos o aislados en cualquier parte de la muestra.

e Comparacion de puntos de una imagen antes y después de ser
deformadas.

e Obtencion de campos de desplazamiento sin ajustar.

En la Figura 3.18 se muestra la presentacion del software y su aplicacion en uno de
los granos estudiados.

Figura 3.17. Imagen previamente adquirida e insertada en software desarrollado por Estrada M. [62]. 1) Puntos
marcados en frontera de grano. 2) Coordenadas de los puntos. 3) Grafica de grano.
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Capitulo

4.Analisis de resultados y discusion
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4.1 Resultados y analisis

4.1.1 Caso monocristalino

Para corroborar la capacidad de prediccion de las VMs formadas en monocristales
durante la TMIE utilizando el maximo FS, los diagramas de transformacion y la
proyeccion de los planos de habito en el sistema de observacion se estudiaron 3
monocristales, el monocristal (M) y 2 reportados por Kaouache [63] (M4, M2). En la
Figura 4.1 se muestra la parte central de la muestra M y sus extremos derecho e
izquierdo. La fuerza aplicada va en la direcciéon horizontal de las fotografias.
Como puede observarse en la seccion central se forma una sola VM, lo cual es
acorde con lo reportado en investigaciones previas para el caso monocristalino.
Sin embargo como puede observarse, en los extremos se forman variantes
adicionales 2 del lado izquierdo y 1 del lado derecho, debido al cambio de
geometria de la probeta sometida a tension.

Figura 4.1 VMs formadas en lado izquierdo, seccion central y lado derecho en prueba a tension simple.

En las Figura 4.2 y Figura 4.3 se muestran los monocristales M1 y M, con sus
respectivas VMs formadas. En estos casos debido a que la geometria de las
probetas utilizadas son rectangulares la TM progresa en mayor forma en los
extremos, de hecho en el monocristal M, sélo se forman VMs en el lado derecho
de la muestra. En ambos casos el eje de aplicacién de la fuerza de tensién es
también coincidente con el eje horizontal de las micrografias.

Figura 4.2. VMs formadas en el M, sometido a tension simple, en lado izquierdo, seccion central y lado derecho
Kaouache [63].
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Figura 4.3. VMs formadas en M, sometido a tension simple en lado derecho de la muestra Kaouache [63].

Utilizando la orientacion cristalina, ver Tabla 4.1, se calcularon los FSs para las 24
VMs en cada monocristal usando la Ecuacion 2.24. En la Tabla 4.2 se presentan los
valores de FS para cada monocristal estudiado. Para obtener estos valores se
utilizaron los sistemas de transformacion correspondientes para el Cu-Al-Be
mencionados en el capitulo 2. Los valores estan agrupados de mayor a menor
valor y son redondeados a 2 cifras significativas. Cabe destacar que en M; los
valores de FS son iguales por pares; es decir, el primero es igual al segundo, el
tercero es igual al cuarto, etc. para notar esto en la tabla se remarcan las VMs de
los dos primeros.

Tabla 4.1 Orientacion cristalina de los monocristales estudiados.

Monocristal Direccion de rolado Plano de rolado
M < —0.96 — 0.25 — 0.03 > {—0.250.96 — 0.06}
M, Kaouache [63]. <098 0.00 —0.19 > {0.08 0.90 0.42}
M, Kaouache [63]. < 0.01-0.02 —0.99 > {0.24 0.96 — 0.01}

Por otro lado en la Figura 4.4 se muestran las graficas de las 24 posibles VMs sobre
la micrografia de la seccién central del monocristal (M), acorde al cambio de base
del plano de habito. Como puede observarse en la misma figura la grafica de la
variante con maximo FS es coincidente con la VM real formada, pero como se
menciono anteriormente, en este monocristal se formaron 4 VMs. En la Tabla 4.3 se
muestra la comparacion de las 4 variantes con FSs mas grandes (8, 13, 20 y 18).
Como puede observarse estas VMs graficadas son coincidentes con las VMs
reales formadas. En la misma tabla es presentado el diagrama de transformacion
de M, en él se puede ver que las VMs formadas son las que presentan minima
energia para transformar. Todo lo anterior indica que el FS es valido incluso para
las variantes siguientes y no solo el maximo.
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Tabla 4.2 Fss para las 24 posibles VMs en los 3 monocristales estudiados.

Orden M M1 M2

nr;?: FS VM FS VM Fs VM
1. 0.52 8 0.52 23 0.50 14
2. 0.51 13 0.52 18 0.50 11
3. 0.46 20 0.48 15 0.50 5
4, 0.45 18 0.48 13 0.50 9
5. 0.41 6 0.44 21 0.49 3
6. 0.41 21 0.44 20 0.49 16
7. 0.41 15 0.44 8 0.49 1
8. 0.39 23 0.44 6 0.49 7
9. 0.10 12 0.07 11 0.02 22
10. 0.10 2 0.07 3 0.02 17
11. 0.00 10 0.006 10 0.02 23
12. 0.00 9 0.00 2 0.02 18
13. 0.00 4 0.00 9 0.01 20
14, 20.01 1 0.00 1 0.01 21
15. 20.01 3 20.00 12 0.01 19
16. 20.02 11 20.00 4 0.01 24
17. -0.37 17 20.41 16 -0.46 10
18. -0.38 19 20.41 14 -0.46 12
19. -0.42 5 20.45 22 -0.47 15
20. -0.43 22 20.45 19 -0.47 13
21, -0.43 24 20.45 24 -0.47 8
22. -0.43 16 20.45 17 -0.47 6
23 -0.44 7 20.45 7 -0.47 2
24, -0.44 14 20.45 5 -0.47 4

Variante. 1 2 3
Color [0 H W
Variante 13 14 | 15 | 1

Y _IEN
u
]
||
.-.
]
L]
-]

Coor @ [ B H H B N B B0 E N

Figura 4.4 Comparacion de VMs calculadas y VM real formada en la seccion central de M. a) 24 VMs. b) VM con
maximo FS. c) Cadigo de colores
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Este mismo procedimiento es realizado para los monocristales reportados por
Kaouache [63]. En el monocristal M4 se forman 2 VMs en diferentes secciones de
la muestra, nuevamente ambos valores maximos presentan consistencia con los
resultados ver Tabla 4.4. Finalmente en la Tabla 4.5 se muestra el caso del
monocristal M2. Como puede observarse en esta ocasion la VM con maximo FS
no es formada. De hecho se forman las VMs con segundo valor mas grande
(VM11) y la variante con quinta posicion (VM3). Esto puede ser explicado tomando
en cuenta que el FS es practicamente el mismo (0.5) para las VMs (14, 11, 5, 9, 3,
16, 1y 7) por lo que existen varias VMs que pudieran llegar a formarse con un
ligero cambio en el estado de esfuerzos. Lo anterior también puede ser visto en el
respectivo diagrama de transformacion presentado en la misma tabla.

De acuerdo con la Tabla 4.3, Tabla 4.4 y Tabla 4.5 los maximos FSs y los diagramas de
transformacién son consistentes con las VMs formadas en pruebas a tension en
monocristales. También puede observarse que existen orientaciones cristalinas en
las que las variantes con valores maximos de FS tengan valores muy cercanos
que aparentemente inhiben a la VM de maximo FS. Finalmente puede observarse
que las doce ultimas VM presentadas en la Tabla 4.2 implican valores muy
pequefios o negativos en el FS, éstos por tanto son descartados debido a que eso
implicaria la aplicacion de la fuerza en sentido opuesto al aplicado
experimentalmente.

Cabe mencionar que las graficas de los planos de habito en el sistema de
observacion son consistentes con los resultados en el caso de muestras
monocristalinas y ellos seran de gran utilidad para poder analizar que variantes se
formaran en muestras policristalinas.
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Tabla 4.3. Comparacion de graficas de las 4 VMs con mas grande valor de FS y VMs reales formadas en M. Variantes ubicadas en diagrama de transformacién.

VM Micrografia STD
: 9
13
B 20
13
[ | 1 1 | ! 1 |
) B | PER
1821
20
Variante| 1 | 2 | 3| 4[5 | 6|7 |8 | 9|10
Color O B B B B0 B Bm
18 Variante| 13 |14 |15 |16 |17 [18 |19 ]| 20 | 21| 22
Color OB B B B [ N En
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Tabla 4.4. Comparacion de graficas de las 4 VMs con mas grande valor de FS y VMs reales formadas en M1. Variantes ubicadas en diagrama de transformacion.

VM Micrografia STD
23 -
i I I I I

18 |
Variante| 1 | 2 | 3 | 4|5 | 6|7 |8 [9[10 11|12
Color THE BN BN BR ENCEN HR 3 _EN N
Variante| 13 | 14 |15 |16 [17 [18 |19 120 | 21| 22 | 23 | 24
Color (W | [ N B BN BN BN NN BN
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Tabla 4.5. Comparacion de graficas de las 4 VMs con mas grande valor de FS y VMs reales formadas en M2. Variantes ubicadas en diagrama de transformacion.

VM

Micrografia

14

11

STD

16
Ns/ '
| 1 1 1 |‘|‘I 1 1 J
_5 - 5
_5—
Variante| 1 2| 3 4 |5 67| 8 9110 |11 |12
Color | |0 | W [N [N N | O N | @3 N
Variante| 13 |14 |15 [ 16 [17 [18 |19 [ 20 [ 21| 22 | 23 | 24
Color H(O Mm@ N | BN B B B m m
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4.1.2 Caso policristalino

Como pudo observarse el FS y los STDs son validos para los monocristales
estudiados. A pesar de ello ambos no deberian ser validos en el caso policristalino
debido a que se presentan interacciones intergranulares. Algunas de las razones
de lo anterior, es que cada grano tiene diferente orientacion cristalina, diferente
geometria y un buen numero de granos vecinos.

Para probar lo anterior, se realizé el mismo analisis hecho para los monocristales
considerando unicamente el maximo FS de algunos granos de 3 muestras, una
fabricada en el presente trabajo (P) y otras 2 estudiadas por Kaouache [63] (P4 y
P»). Para la muestra P se midieron las orientaciones cristalinas de 129 granos. Las
mediciones fueron realizadas después del primer ciclo de carga, debido a que se
ha reportado que las VMs presentadas en este ciclo difieren de las posteriores. Al
igual que el monocristal se realizé una prueba de tension simple para observar la
TMIE. Dado que para aplicar la metodologia de la seccién anterior es necesario
tener la orientacion cristalina y la TM a la vez en cada grano, se seleccionaron los
que tuvieran ambas condiciones. Los granos analizados se muestran encerrados
en circulos en la Figura 4.5a, mientras que en la Figura 4.5b se aprecia la tipica TMIE
en la seccion central de la muestra para un esfuerzo por encima del esfuerzo
critico (o.). Como puede observarse algunas VMs tiene un angulo similar respecto
a la direccion de rolado; a pesar de ello, esto no indica que sean las mismas VMs
formadas.

Las orientaciones cristalinas de los granos seleccionados en la muestra P se
presentan en la Tabla 4.6, mientras que las de los granos en los policristales
estudiados por Kaouache [63] son mostrados en la Tabla 4.7. Para el grano C1 se
utilizé la orientacidon modificada de acuerdo a lo reportado por Cortés-Pérez [64].
En las Tabla 4.8 y Tabla 4.9 se muestra el numero de VMs formadas por grano, la
coincidencia entre el FS, su valor y las VMs formadas para todos los granos
estudiados. Es importante resaltar que las VMs calculadas que tienen menos de
10° con respecto a la formada se consideran como coincidentes, lo anterior debido
a algun posible desalineamiento en la prueba de tension; asi como, en la medicion
de las orientaciones bajo la técnica de EBSD.
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a)

Figura 4.5. Granos estudiados en muestra P. a) Granos con transformacion y orientacidn cristalina. b) TMIE en seccién

central de la muestra P.

Tabla 4.6. Orientacion cristalina de los granos estudiados en la muestra P.

Grano | Direccion de rolado Plano de rolado Grano | Direccion de rolado Plano de rolado
3 <0.790.59 -0.13> {0.48 -0.48 0.72} 67 <-0.35-0.08 0.93> {-0.04 0.99 0.07}
4 <0.79 0.55 0.22> {-0.16 -0.16 0.97} 68 <-0.48 -0.79 -0.35> {-0.59 0 0.80}

5 <-0.800.57 -0.17> {0.51 0.51 -0.68} 70 <0.98 0.14 -0.007> {00.04 0.99}

6 <-0.70-0.67 0.23> {-0.67 0.52 -0.52} 76 <-0.46 -0.85 -0.23> {0.88 -0.41 -0.23}
7 <0.55 0.66 -0.48> {0.82 -0.52 0.22} 78 <0.99 -0.02 0.11> {00.98 0.19}

9 <0.790.58 0.17> {0.04 -0.34 0.93} 79 <0.39 -0.62 -0.67> {0.63 -0.34 0.69}
10 <-0.03-0.60 0.79> {0.17 0.77 0.59} 80 <0.89 0.05 0.43> {0.18 0.85 -0.48}
11 <-0.46 -0.75 0.45> {0.330.330.88} 81 <-0.29 0.95 0.04> {0.06 0.06 -0.99}
13 <-0.97 0.01 0.21> {-0.05 0.93 -0.35} 84 <0.062 0.93 0.35> {0.250.32 -0.90}
20 <-0.71-0.69 0.10> {0.44 -0.33 0.83} 85 <0.85 -0.23 0.45> {-0.06 0.83 0.55}
21 <0.86 0.45-0.21> {-0.07 0.53 0.84} 86 <-0.97 -0.16 -0.12> {-0.05 0.77 -0.62}
23 <-0.45 -0.06 0.88> {0.04 0.99 0.09} 87 <0.006 -0.87 -0.48> {0.62 -0.37 0.68}
25 <0.91 -0.39 0.08> {0.07 0.35 0.93} 88 <-0.21 0.81 -0.54> {0.80 -0.17 -0.57}
27 <0.15-0.98 -0.07> {0.44 0 0.89} 89 <0.46 0.23 0.85> {0.57 0.65 -0.49}
29 <-0.86 -0.450.21> {0-0.42 -0.90} 94 <0.88 -0.22 -0.41> {0.40 -0.10 0.90}
30 <0.02 -0.98 -0.15> {0.74 -0.08 0.66} 96 <0.86 0.37 -0.34> {0.39-0.91 0}
31 <0.09 -0.99 -0.02> {0.92 0.07 0.38} 97 <-0.720.11 0.68> {0.150.98 0}
32 <0.90 0.41 -0.03> {-0.41 0.90 0.08} 98 <0.01 -0.68 0.72> {0.34 0.68 0.63}
33 <0.97 0.14 0.15> {-0.16 0.98 0.08} 99 <-0.82 -0.56 -0.05> {-0.450.71 -0.52}
42 <0.19 0.89 -0.39> | {0.10 -0.42 -0.89} | 100 <-0.06 0.99 0.01> {0.61 0.05 -0.78}
43 <-0.42 0.38 0.81> {0.100.91-0.37} 101 <-0.750.32 -0.56> {0.57 -0.08 -0.81}
44 <-0.730.33 -0.58> {0.45 -0.39 -0.79} 104 <-0.71 0.42 0.55> {0.530.83 0.05}
45 <0.70 0.34 0.62> {-0.38 0.92 -0.07} 105 <-079 -0.57 0.21> {-0.12 -0.19 -0.97}
48 <-0.210.95-0.18> {0.48 -0.05 -0.87} 106 <-0.55-0.70 0.43> {0.6100.78}
50 <0.22 -0.83 0.50> {0.24 0.54 0.79} 107 <-0.40-0.51 0.75> {-0.28 0.85 0.42}
51 <-0.810.34 -0.45> {0.53 0.15 -0.83} 108 <-0.52 0.63 -0.56> {0.51 -0.29 -0.80}
57 <0.930.30-0.19> {0.35-0.61 0.70} 110 <-0.79 -0.60 -0.01> {0.54 -0.71 -0.43}
58 <0.52 0.80 0.28> {00.33-0.94} 111 <-0.92 -0.37 0.03> {0.18 -0.36 0.91}
59 <0.96 0.27 0.01> {0.16 -0.60 0.77} 113 <-0.49 -0.65 0.56> {0.450.36 0.81}
61 <0.050.99 0.01> {0.28 0 -0.95} 114 <-0.69 -0.67 0.26> {-0.43 0.68 0.58}
62 <0.70-0.12 -0.69> {0.57 -0.47 0.66} 115 <0.66 0.10 0.74> {0.29 0.87 -0.38}
63 <0.150.97 -0.15> {0.78 -0.21 -0.57} 117 <0.80 0.51 -0.29> {0.59 -0.69 0.39}
65 <0.71 0.63 0.28> {00.40-0.91} 126 <0.80 0.59 -0.05> {0.46 -0.57 0.67}
66 <0.31 -0.27 -0.90> {0.81 -0.40 0.40} 128 <-0.63 0.44 -0.62> {0.76 0.30 -0.56}
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Tabla 4.7 Orientaciones cristalinas de granos de muestras policristalinas reportadas por Kaouache [37].

Muestra Grano Direccion de rolado Plano de rolado
1 (A1) <-0,55 0,80 -0,19> {-0,18 0,10 0,97}

P1 2 (B1) <-0,89 0,45 -0,03> | {0,440,83-0,32}
3*(C1) <0,27 -0,94 -0,16> | {-0,84 -0,13 -0,52}
P2 1 (A2) <-0,75 -0,05 0,65> {0,26 0,88 0,38}

* Orientacion modificada de acuerdo a Cortés-Pérez [64]

Como puede observarse en las Tabla 4.8 y Tabla 4.9 el maximo FS no siempre se
cumple. De los 72 granos analizados 42 cumplen con él, mientras que 30 no lo
hacen. A diferencia de los monocristales de los 42 granos que si cumplen s6lo 11
predicen todas las VMs formadas. Adicionalmente como puede apreciarse existen
varias inconsistencias al utilizar el maximo FS. Por ejemplo, existen casos como el
grano 42 donde se presenta coincidencia en la VM con tercer FS y no con el
maximo. En otros casos a pesar de que se presentan las VMs con maximo valor
también se presentan los terceros valores en lugar de los segundos.
Adicionalmente en el grano 43 se presenta una sola VM, pero existen dos VMs
calculadas que son coincidentes con una sola VM formada.
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VMs con maximos valores
de FS** Valor de £§** Coincidencia de VMs Formadas y calculadas
Grano VMs formadas Coincidencia con el maximo FS | VMs predichas
10 20 30 40 10 20 30 40 10 20 30 40

3 | 13 8 2 |12 | 042 | 0.39 | 0.29 | 0.26 13-1 - - - Si ldel
4 [N 8 13 | 20 [ 12 | 041 | 0.36 | 0.26 | 0.25 8- 13-IvV - 12-111 Si 3de4
5 1, 11 6 15| 4 [ 21 | 042 | 0.39 | 0.26 | 0.24 6-11 - 4-1 - Si 2de?2
6 1,11 13 2 8 | 12 | 0.34 | 0.32 | 0.30 | 0.28 13-1 - - - Si 1de2
7 [ 2 19 | 13 [ 12 | 0.23 | 0.19 | 0.16 | 0.15 - - - - No 0de3
9 | 8 13 12| 2 | 042 | 038 | 0.27 | 0.24 8-1 - - - Si ldel
10 [N 16 7 |19 |24 |042 | 041 | 0.29 | 0.29 - 7-111 - 24-111 No 1de3
11 | 2 19 | 12 | 24 | 0.30 | 0.30 | 0.22 | 0.22 - 19-1 - - No ldel
13 11l 23 18 | 15 | 13 | 0.50 | 0.50 | 0.48 | 0.47 23-1 18-11 - - Si 2de2
20 1,10 1, 1V 13 2 8 |12 | 0.36 | 0.35 | 0.35 | 0.35 13-11 2-1 8-1vV 12-11 Si 4ded
21 11l 13 8 |18 | 15 | 045 | 041 | 0.35 | 0.29 - 8-1 - - No 1de2
23 I\ 3 11 | 16 | 14 | 048 | 047 | 0.35 | 0.33 3-1 11-V - - Si 2de5
25 | 6 15 | 21 | 23 | 0.50 | 048 | 0.39 | 0.36 6-1 - - - Si ldel
27 [N 10 22 | 4 | 24| 052 | 050 | 0.50 | 0.47 10-1 22-11 - - Si 2de3
29 | 13 8 |18 | 15 | 045 | 041 | 0.35 | 0.29 13-1 - - - Si ldel
30 (I 22 17 | 10 | 12 | 0.52 | 0.50 | 0.49 | 0.48 - 17-11 10-1 12-1vV No 3de4
31 | 10 4 | 22 | 24| 050 | 050 | 0.50 | 0.49 - - - - No 0del
32 11l 13 8 |18 | 20 | 049 | 049 | 0.37 | 0.36 13-1 - 18-11 20-1 Si 2de2
33 1,100 20 8 | 21|13 | 0.50 | 050 | 0.48 | 047 20-1 - - 13-111 Si 2de3
42 1,1 19 24 | 2 |17 | 048 | 0.43 | 0.40 | 0.33 - 24-1* 2-1 - No lde2
43 | 11 14 | 3 5 [ 037 ]036|030] 0.27 11-1 - 3-1 - Si ldel
44 | 21 20 [ 1 6 | 034|028 | 024 | 021 21-1 - - - Si ldel
45 11011 20 9 [ 21| 1 [032]0.26|0.25]0.20 - 9-1 - - No 1de3
48 1, 11 4 24 | 10 | 19 | 050 | 0.49 | 046 | 0.44 4-1 - - - Si 1de2
50 1, 10, 111 24 19 | 4 [ 22 | 043 | 0.39 | 0.31 | 0.26 24-1 - 4-11 22-1 Si 2de3
51 1, 11 21 6 | 20 | 15 | 0.39 | 0.34 | 0.32 | 0.25 - 6-1 20-1 - No l1de2
57 | 13 18 | 8 [ 23 | 049 | 046 | 045 | 0.39 - - 8-1 - No ldel
58 11011 12 2 |17 | 10 | 040 | 0.34 | 0.28 | 0.22 - - - 10-11 No 1de3
59 1,11, 1 8 13 | 20 | 18 | 0.50 | 0.50 | 0.45 | 0.45 8-111 - 20-11 - Si 2de3
61 11011 12 2 |17 | 19 | 051 | 0.50 | 0.50 | 0.50 12-11 2-1 - - Si 2de3
62 1, 11 23 11 | 18 | 3 | 036 | 0.35 | 0.34 | 0.33 - 11-11 - - No 1de2
63 1,100 19 2 | 24|12 | 050 | 05 | 047 | 047 19-11 - 24-1 - Si

65 11l 8 1312 | 2 | 034|029 |0.29 | 024 8-1 - 12-11 - Si 2de?2
66 1,100 11 14 | 3 5 | 046 | 045 | 040 | 0.38 11-111 14-11 3-1 - Si 3de3
67 11l 3 11 | 16 | 14 | 050 | 049 | 042 | 0.39 3-1 11-1 - - Si 1de?2

** Al utilizar los sistemas de transformacién para el Cu-Al-Be los angulos de las variantes cambian y el orden de algunos FS.
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Tabla 4.8. Comparacion de VMs formadas y calculadas utilizando el FS en muestra P (continuacion)

VMs con maximos vValor de FS
valores de F'S Coincidencia de VMs Formadas y calculadas
Grano VMs formadas Coincidencia con el maximo FS | Variantes predichas
10 20 30 40 10 20 30 40 10 20 30 40
68 1,100 12 17 | 2 | 22037031030 | 022 - - - - No 0de3
70 | 13 8 | 18|20 | 050 | 0.50 | 0.49 | 0.49 - - - - No 0del
76 | 12 2 |17 | 10 | 045 | 040 | 0.35 | 0.28 - - 17-1 No ldel
78 1,1 21 20| 6 | 8 | 050 | 0.51 | 0.50 | 0.49 21-1 - - - Si 1de2
79 | 14 22| 5 | 17| 028 | 0.24 | 0.21 | 0.18 - - - - No O0del
80 11l 20 21| 8 | 6 [ 049|048 | 0.36 | 0.34 - - - - No 0de2
81 1, 10 1, 1V 10 4 | 22|24 |051)050]| 045|043 10-11 - - - Si lde4
84 1,1l 17 22 | 12 | 10 | 0.50 | 049 | 042 | 0.40 17-1 - - 10-11 Si 2de2
85 11l 21 20| 6 | 23045 | 040 | 0.35 | 0.28 21-1 20-11 - - Si 2de2
86 I, 11 8 20 | 13| 21 | 050 | 050 | 0.49 | 047 8-1 20-1 - 21-11 Si 2de?2
87 | 22 17 | 10 | 12 | 047 | 047 | 0.32 | 0.31 - 17-1 - - No ldel
88 I, 11 24 19| 4 | 7 [ 042|038 | 027 | 0.24 24-1 19-11 - 7-11 Si 2de?2
89 1,1 11 1V 9 1 | 5 |11] 044|040 | 035 ] 0.28 9-1 - - 11-1vV Si 2de4
94 | 23 18 | 15 | 21 | 046 | 042 | 0.39 | 031 - - 15-1 - No ldel
96 | 13 18| 8 | 23| 042 | 040 | 035 | 0.33 - 18- - - No ldel
97 (I 23 18111 | 3 | 037 | 035 | 0.35 | 0.33 23-11 18-11 11-111 3-111 Si 2de2
98 [ 7 16 | 24 | 19 | 037 | 037 | 0.34 | 0.34 - 16-11 24-111 - No 2de3
99 11011 8 13|12 | 2 | 044 | 043 | 0.27 | 0.26 8-1 - - - Si 1de3
100 1,100 10 4 | 2224|050 050|050 | 049 10-11 4-1 - 24-1 Si 2de3
101 1,1 21 20| 6 | 1 [ 036|029 | 024 | 0.23 - - - - No 0de2
104 11l 23 15|18 | 11 | 029 | 0.22 | 0.22 | 0.19 23-1 - - - Si 1de?2
105 | 13 8 | 2 |18 041|036 | 026 | 0.24 13- - - - Si ldel
106 11l 2 19 |12 | 13 | 028 | 0.21 | 0.20 | 0.18 2-11 - - 13-1 Si 2de2
107 1, 11 16 3 | 7 |[11]033)0.27 025|018 - 3-1 - - No 1de2
108 1,11 24 4 | 7|6 /018|016 | 0.14 | 0.10 - 4-1 7-1 - No 1de?2
110 1, 11 8 13|12 | 2 | 042 | 042 | 0.29 | 0.29 - - - - No 0de2
111 1,11, 1 13 8 | 18 |20 | 050 | 049 | 041 | 0.39 13-I 8-111 - - Si 2de3
113 11l 19 2 |16 | 24]022] 018 | 0.16 | 013 - - - - No 0de2
114 | 13 2 | 8 [ 12| 033|032 0.28 | 0.27 - - - 12-1 No ldel
115 1,101 9 1 20| 21]038]0.36]033] 031 9-1 1-11 20-111 - Si 3de3
117 1,101 13 8 | 18| 15| 040 | 0.34 | 0.29 | 0.22 - 8-1 - - No 1de3
126 | 13 8 | 2 |12 043|042 | 028 | 0.28 - 8-1 - - No ldel
128 1,101 21 1 20| 9 ]|023]0.22]0.16 | 015 - - - - No 0de3
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F. N. Garcia-Castillo.

Tabla 4.9. Comparacion de VMs formadas y calculadas utilizando el FS en muestras de Kaouache [37].*

VMs con maximos valores de

FS Valor de FS Coincidencia de VMs Formadas y
Policristal | Grano VMs calculadas Coincidencia con el maximo Varlgntes
formadas ES predichas
10 20 30 40 10 20 30 40 10 20 30 40
Al | 4 10 24** 6** | 042 | 0.38 | 0.26 | 0.25 4-1 - - - Si ldel
P1 B1 1, 11, 111 6 15 21 23 0.48 | 048 | 0.35 | 0.34 6-1 15-11 21-111 Si 3de3
ci I, 11, 11 10 22** 4= 17 0.50 | 0.47 | 047 | 041 | 10-l 22-11 - - Si 2de3
P2 A2 1, 11, 111 18 23 3 11 039 | 038 | 0.33 | 0.32 | 18-l 23-11 - 11-111** Si 3de3

*  Se selecciona el estado de esfuerzos mas alto reportado por el autor.
** Al utilizar los sistemas de transformacién para el Cu-Al-Be los angulos de las variantes cambian y el orden de algunos FS.

En el anexo se presentan las micrografias de todos los granos estudiados, su variantes formadas, asi como las graficas
de los primeros 4 valores de FS de cada uno de ellos acorde a las Tabla 4.8 y Tabla 4.9.
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4.2.1. Modelo de prediccion de variantes de martensita en muestras sometidas
a tension.

Para explicar porque la tercera VM con alto FS crece en lugar que la que tiene el
maximo valor, se calculd el tensor de deformacién en el sistema de observacion
para las 24 VMs posibles en todos los granos estudiados de la muestra P
utilizando el modelo de Cortés-Pérez [24]. Se calculé la relacion de deformacién
(SR) entre la componente de deformacion en la direccion de la direccion de rolado

s . .y . - & .
y la deformacién en la direccién perpendicular a ésta (8"—") En la Figura 4.6 se ilustra
yo

el significado de esta relacion, dicha figura presenta dos patrones de distorsion
para los granos 76, 94 y 96.

La distorsion fue realizada aplicando el modelo matematico de Cortés-Pérez [24],
es decir fueron obtenidos los CVDs y aplicada la distorsiébn en el sistema de
observacion a cada frontera de grano. En la Figura 4.6a se presenta la configuracion
inicial de las fronteras de grano; es decir antes de que la TMIE ocurriera.
Posteriormente estas fronteras son deformadas de manera individual. En la Figura
4.6b se aprecia la deformacion que causarian las VMs de maximo FS (VMFS).
Como puede verse en este caso el campo de desplazamientos presenta una
componente mayor en la direccion transversal. Por otro lado la Figura 4.6C
corresponde con la deformacion que causarian las VMs con un valor mayor en la
direccion de la aplicacion de la carga (VMSR); es decir, las VMs que presentan
una componente mayor del campo de desplazamientos en la direccidén de rolado.

Considerando ambos tipos de distorsion (VMFS y VMSR) es posible inferir las
posibles interacciones intergranulares en ambos casos. Por ejemplo las VMFS
causarian una separacion de granos si estos estuvieran libres; lo cual, dado que
los granos no pueden moverse causa una interaccion fuerte entre ellos. Por otro
lado las VMSR causarian un movimiento simultaneo entre los granos que
permitiria estos se movieran sin separarse tanto; lo que se traduciria en una
menor interaccién intergranular que en el caso anterior. Es claro entonces que
ambos tipos de distorsion presentan interaccion intergranular que contribuirian a
alterar el estado de esfuerzos entre los granos. De hecho esta alteracion en el
estado de esfuerzos podria favorecer, o en todo caso inhibir el crecimiento de
alguna VM incluso que tuviera el maximo FS como se ve en la figura mencionada.
Adicionalmente el caso donde la VMSR esta mas cercano a cumplir con la
compatibilidad de deformaciones.
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Este comportamiento podria explicarse como una tendencia del material a emplear
la minima energia mecanica para realizar la TMIE. Finalmente en la Figura 4.6d se
muestran las VMs reales formadas durante la TMIE para los granos mencionados.
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Figura 4.6. Comparacion de la simulacion de distorsion de las fronteras de grano de los granos 74, 94 y 96 bajo TMIE.
a) Configuracion original. b) Distorsion utilizando las VM con maximo FS (VMFS), y c) Distorsion utilizando las VM con
maxima relacion de deformacién (VMSR). d) VMs reales formadas en cada grano.
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4.2.2. Relacion de deformaciéon como modelo de prediccion de variantes

Considerando el analisis anterior se puede ver la SR podria ser un buen modelo
para predecir las VMs que se formarian bajo una prueba de tension simple. Por
esta razén se calcularon los tensores de deformacion en el sistema de
observacion de los granos 42, 43, 63, 76, 94, 96 de la muestra P, los cuales se
pueden ver en ver en la Tabla 4.10. Es importante mencionar que soélo se
consideran los primeros tres valores mas grandes de la |SR|. Adicionalmente se
presenta para cada VM la posicion que guarda con respecto al FS ordenados de
mayor a menor.

Como puede observarse en la tabla existen algunas inconsistencias al analizar los
resultados en dicha tabla, como son:

a) Existen tensores de transformacion en el sistema de observacion con e,
negativos. Esta situacion no es posible debido a que implicaria una
deformacion contraria a la direccion de la aplicacion de la carga. Las VMs
que presentan esta situacion deben ser descartadas. Por ejemplo las VMs
11y 3 en el grano 42 presentan la situacién antes mencionada.

b) A pesar de que una VM presente el maximo valor de |SR| esto no implica
que ésta pudiera aparecer. Este caso es presentado en el grano 76 con la
variante 22.

c) Para una VM real formada puede haber mas de una VM calculada que sea
coincidente con ella. Por ejemplo las VMs 11 y 3 presentan |SR]| altas y
ambas graficas calculadas coinciden con la variante real formada.

d) Para granos con 2 o mas variantes formadas no es posible conocer que VM

coincide con la VM principal formada o cual podria crecer primero. Este es
el caso del grano 42 y 63.

93



Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

Tabla 4.10. Tensores de deformacion para los granos de la muestra P acorde a | SR|

., VMs
VMs Tensor de deformacion Altos coincidentes Posicion en
Grano &xo  Vxyo valores
esperadas (y . ) de [SR| con MV FS
e e calculadas
% —0.03248 0.00696
= (000696 —0.00066) 4921 None 20
* —0.02434 0.00636 ~
42 3 (000636 —-0.00066) 36.88 4zl 17
0.03536 0.00677
2 (0.00677 —0.00106) 33.36 4z-l 3
0.03377 0.00815
1 (0.00815 0.00194) 1741 43l 1
13 0.02652 0.00640 )
3 (0.00640 0.00153) 17.33 43l 3
« —0.02480 —0.01101 )
12 (—0.01101 —0.00386) 6.42 43! 22

—0.04425 -0.00056
23* 6.59 63-1 22
(—0.00056 0.00671 )

@1 (oooses oooros) | 577 | 19
7| (Goosnt “oons) | 2% | o :
2| (S0 Zooonos) | 7| Nere ‘

7 (Soser ooooss) | 0% | T e
2| (oo “oooner) | 8% | o 17
N (do00sr 0 ) | @ o 3

“° (ooors "0 ) | = o4 :
* | (oot oonoss) | 28 | o 20
2| (Coooms odonzo) | 1683 | None 23

© || (Jossrs —oonose) | 163 | 2
3| (gooozs ~oooor) | 1 | Nome ‘

* &, Negativo.
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Por estas razones fue necesario considerar algunas restricciones adicionales para
tener un modelo de prediccion de variantes mas consistente. Dicho modelo

consiste en las siguientes consideraciones:
1. VMs con valores negativos de son g,, descartados.

2. VMs con |SR| < 1 son descartados debido a que esto implica que €,, es
menor que €,,. Esto implica que el estado de deformacién no es favorecido

con la direccidn de la aplicacién de la carga (direccion de rolado). Esta
consideracion es mostrada en la Figura 4.7.

gy | -
o] .
e ol - - -~ Bo=fo €xo> €Yo
I |
: Ex, . £x, .
: = € X
: €Yo < ! By, =1 yo'/ gz > 1
. » . R L i
€x x o
a) b) C)

Figura 4.7. Casos presentados para | SR|. a) Deformacidn cerca de la direccién de rolado. b) Deformacion en medio de
las direcciones de rolado y transversal. c¢) Deformacidn cerca de la direccién de rolado.

3. Las VMs no descartadas seran las variantes predichas.

La Tabla 4.11 presenta la lista completa de los 24 valores de |SR| para el grano 42.
Las VMs son etiquetadas como sigue: VMs coincidentes (A), VMs predichas (B) y
VMs descartadas (C, D). Adicionalmente en la Tabla 4.12 se muestran las VMs
predichas por el modelo, es decir las variantes que tienen estatus B y A o solo B.
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Tabla 4.11. VMs seleccionadas usando SR

(A) VMs coincidentes con VMs reales formadas (B) V’Ms con alta probabilidad de aparecer

(C) VMs descartadas con negativo valor de &,

(D) VMs descartadas con |SR| < 1

Grano 42

Iiﬁl VM Status SF VM Status
49.09 11 C 0.47 19 D
36.62 3 A C 0.42 24 D
33.17 2 A B 0.38 2 A B
30.74 12 0.30 17 D
5.69 9 A, C 0.30 4 A B
5.43 1 A B 0.30 12 B
5.20 10 A B 0.26 22 D
3.95 1 C 0.22 10 A B
0.98 19 D 017 16 D
0.96 24 D 0.15 7 D
0.94 23 D 0.02 13 D
0.86 18 D 0.002 14 D
0.83 20 D 20.009 5 C
0.83 21 D 20.02 8 C
0.62 17 D 20.08 15 C
057 22 D 20.08 6 C
0.36 16 D 20.26 3 C
0.34 7 D 2031 1 C
0.18 15 D 20.33 18 C
017 6 D 20.35 11 C
0.04 13 D -0.38 9 A C
0.04 8 D 20.38 20 C
0.02 5 D 20.39 23 C
0.003 14 D 2041 21 C

Tabla 4.12. VMs predichas utilizando SR en grano 42.

(A) VMs coincidentes con VMs reales formadas (B) V’Ms con alta probabilidad de aparecer

Grano 42
SRp* | |SR| MV Status | SFp** SF MV Status Oy
37 | 3317 2 A B 3" 0.38 2 A B 10
4" | 30.74 12 B 4" - - - 9
50 - - - 50 0.30 4 A B 8
6 5.43 4 A B 6" 0.30 12 A B 7
70 5.20 10 A B 70 - - - 6
gM - - - g 0.22 10 A B 5

Como puede observarse en ambos casos son obtenidas las mismas VMs pero el
orden de aparicion es diferente. Por esta razdn se aplica la combinacion de SRy
FS. Se considera que ambos tienen la misma importancia y su influencia se va
perdiendo mientras sus valores disminuyen. En este caso la VM 2 tiene la (3")
posicion en ambos casos |SR| and SF; esta VM es entonces la de mayor
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probabilidad de aparecer. Esto no siempre se presenta, por ejemplo la VM 12
ocupa la 4" posicién en RD yla 6™ con respecto al FS en este caso una prediccion
por orden es dificil. Por esta razon el BC es incorporado, el cual le asigna un valor
de orden (O,), el cual depende de los valores mas grandes en posicion de la RD y
el FS (SRp) y (SFp). Este valor es considerado en las ecuaciones correspondientes
del modelo, es importante notar que si ambos valores son iguales es indistinto el
uso de una féormula u otra. Por ejemplo el caso ideal es cuando la VM tiene la
misma posicion en SRy FS y tienen el valor maximo. En este caso se obtiene un
valor de BC de 10 por lo que BC = ([3 — 3] + 10 = 10). Este valor indica el mayor
balance el cual ocurre en el caso de la VM 2. En el caso de la VM 12, ésta tiene la
cuarta posicion en SR pero la sexta posicion en FS; por lo tanto se tiene un valor
de BC de 7 por que SRp <SF, ([4—6]+9=7)). Siguiendo esta misma
metodologia el orden final de prediccion de las VMs en el grano 42 queda como en
la Tabla 4.13. En la Figura 4.8 se muestran las VMs predichas finalmente.

Tabla 4.13. Posible orden de crecimiento acorde a la combinacion de BC-SR-FS para el grano 42.

Grain 42
MV BC
2 10
12 7
4 6
10 5

TN
¥ 5

3 @ : \' .'
; | 'I‘\‘ ML
,,, N : .
NS v e
! - ! \
| \ | \ | 1 \ \
| \ »'- {i S -:

o
\
i
:
\
Variant| 1 [ 2 | ¢
Color [[1 |00
Varian [14 |
Color |[B |O

Figura 4.8. VMs predichas para el grano 42.

Siguiendo la misma metodologia se obtuvieron las VMs predichas en los granos
42, 43, 63, 76, 94, 96, 1P4, 2P4, 3P4y 1P2. En la Figura 4.9 se muestran 3 granos
donde se grafican unicamente las VMs predichas.
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Figura 4.9. VMs predichas para el grano 42, 96 y 1P;.

En la Tabla 4.14 se muestran los resultados de la aplicacion del modelo propuesto
considerando unicamente los granos 42, 43, 63, 76, 94, 96, A1, B1, C1, A2
presentados como ejemplos en esta seccion. La tabla ademas de mostrar las VMs
predichas, muestra las VMs reales formadas y su coincidencia con las VMs
calculadas. Como puede verse el modelo propuesto tiene una buena capacidad
predictiva debido a que las VMs esperadas siempre aparecen.

Tabla 4.14. Resumen de VMs predichas en los granos analizados. Se muestra la coincidencia entre las VMs formadas y

calculadas
Grano V'Ms Esperadas con BC foTnL:?de;:;jc?r Ig/;]r‘go V’Ms coincidentes

| 2
42 2,12,4,10 T 210
43 11,3,9 | 11,3

| 24
63 17,24, 19,22,12,2,4,10 Il 19, 10

I 17,24
76 17,19, 22, 24,2 | 17
94 15,6,13,8 | 15,6
96 18, 23, 20, 21 | 18
Al 4,10, 6,15,19, 24 | 4

| 6
B1 21, 20, 23, 18, 6, 15 Il 15

" 21

| 24,17,10
C1 24,19, 22,17, 4,2,10, 12 Il 19

" 22

| 18
A2 23,11, 18, 3,15, 20 Il 23
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4.2.3. Diagramas de transformacion como confirmacion de modelo de
prediccion de VMs.

De manera adicional fueron calculados y graficados todos los STDs de los granos
estudiados, el procedimiento para hacerlo es basado en lo reportado por Buchheit
[26, 39]. La Figura 4.10 se presentan los STDs para los granos 42, 43 y 63 en el
diagrama inverso de polos. Es importante aclarar que estos diagramas son validos
para un estado de esfuerzos planos en monocristales, a pesar de ello estos
pueden ser utilizados para el analisis de VMs formadas en tension debido a que es
posible graficar las VMs esperadas por la combinacién del FS-SR y las VMs
aparentemente coincidentes vistas en el microscopio. Como puede observarse las
VMs 1, 7 y 19 aparecerian en un estado de esfuerzos de tension-tension en el
grano 63 si fuera un monocristal.
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Figura 4.10. Diagramas de transformacién para los granos 42,43 y 63.
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En la Figura 4.11 se presentan los STDs para los granos 42, 43, 63, 76, 94 y 96,
adicionalmente se muestran algunas VMs que son presentadas en la Tabla 4.10 y
algunas que sus graficas coinciden con las VMs reales formadas. Por ejemplo las
VMs esperadas para el grano 42 por la combinaciéon de FS-SRson 2, 4,10y 12y
las VMs coincidentes para este grano acorde la tabla “24 VMs por grano en
policristal P” de los anexos de este trabajo son 2, 3, 4, 9 y 10. Estas ultimas VMs
son las graficas teoricas que forman un angulo menor a 10 ° con las VMs reales
formadas.

En base a su STD las VMs del segundo y tercer cuadrante son descartadas
debido a que estas VMs no corresponden al estado de tension simple (VMs 9, 11,
14 y 21). El caso de la VM 3 a pesar de coincide con la VM real no puede
generarse debido a que se encuentra en el tercer cuadrante. En contraste las VMs
localizadas en el primer y cuarto cuadrante tienen una alta probabilidad de
aparecer. De hecho si la frontera de grano no existiera la Unica variante que se
formaria en tensién simple seria la VM 19 la cual corresponde con la VM con
maximo FS. Sin embargo esta VM es descartada por la combinaciéon de FS-SR;
por lo que acorde a combinacion la VM esperada seria la 2, lo cual es acorde con
el STD. Las siguientes VMs predicha por el FS-SR son la 4 y 10, el STD
claramente ilustra que la VM 4 tiene una mayor probabilidad de aparecer porque
requiere menos energia para su transformacion. En el caso de las VMs 6 y 13 el
estado de esfuerzos es alto en la direccion transversal por lo que estas VMs son
descartadas. Finalmente las VMs 2 y 4 son las predichas por la combinacién de
FS-SR-STD. La combinacién de dichos parametros da entonces el modelo final
propuesto.

El procedimiento anterior se realizd con los granos reportados por Kaouache et al.
[37]. En la Figura 4.12 se muestran los STDs para los granos mencionados. En el
caso del grano A1 las VMs descartadas se encuentran en el segundo y tercer
cuadrante debido a que el estado de esfuerzos es diferente al de tension simple
(C-Cy C-T). Las VMs descartadas en dichos cuadrantes son 8, 18, 11, 14,16,y 7.
Por otro lado las primeras 4 VMs esperadas por la combinacién de FS-SR son 4,
6, 10 y 15 por tanto la VMs predicha en este caso es claramente la 4. Esta VM
coincide que tiene el maximo FS y es la unica formada de acuerdo a Kaouache et
al. [37]. Es interesante mencionar que la VM 10 tiene una buena relacion de FS-
SR; de hecho a pesar que esta no es reportada en el articulo mencionado, en otro
trabajo el mismo autor reporta que esta VM se forma a baja deformacion, Kouache
[63]. Lo anterior hace suponer que un estado de esfuerzos generado dentro del
grano debido a las interacciones intergranulares inhibe esta VM.
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Figura 4.12. Diagramas de transformacién calculados para los granos 1P1, 2P1, 3P1y 1p2

Esta metodologia es aplicada a todos los granos analizados a profundidad en esta
seccion. En la Tabla 4.15 se presenta un resumen de las VMs predichas por el
modelo.

Usando esta metodologia y el modelo de Cortés-Pérez [24], el comportamiento

mecanico de una muestra policristalina de Cu-Al-Be sometida a tensién simple
puede ser estimada si se conoce la orientacion cristalina.
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Tabla 4.15. Resumen de VMs predichas con la combinaciéon de SR-FS-STD

Grano NUmero de VMs V'Ms predichas con
formadas SR-FS-STD

| 2
42 T 4
43 [ 11

| 24
63 | 19

11| 17
76 | 17
94 | 15
96 | 18
Al | 4,10

I 6
B1 | 15

1] 21

| 10
C1 | 19

1] 22

| 18
A2 1 23

11| 3

Finalmente en la Tabla 4.16 se muestran todas las VMs esperadas utilizando el
modelo propuesto. Se marcan en negro las variantes con maxima SR. Para
efectos de prediccidon se consideran las primeras VMs. En base a esta tabla y las
24 VMs reportadas en el anexo para cada grano, se puede ver la capacidad de
prediccion del modelo propuesto.

103



Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

F. N. Garcia-Castillo.

Tabla 4.16. VMs esperadas en todos los granos del policristal P

Grano VMs con modelo Grano VMs con modelo
12, 2,13, 15,8, 23, 18,
3 4.6 10 67 3,11,1,9
2,12,22,19,17,8, 13,
4 8, 13,20, 21,12 68 10, 24
6, 4, 10, 21, 8, 15, 20, 2,
5 13 12 70 8,13,15,6
6 12, 2,18, 19, 13 76 17,19, 22, 24,2
7 19, 24 78 21, 20, 23,13, 6, 18
9 8,13,2,12, 18,20, 21, 79 17,22, 24, 14
23,6
10 13911 80 21, 18, 20, 23, 6, 15, 8,
1,13
11 2,12,19, 24 81 4,10,2,12
13 18,23, 21, 163‘ 20.15,8, 84 12,10,22,2,17,4
13,2,12, 8, 4, 6, 15, 18, 20, 23,21, 8,13, 1, 15,
20 19 85 9.6
21 8, 15, 13, 20, 21, 6, 23, 86 20, 21, 18, 13, 15, 8, 6,
2,12,18 23,1
10,12, 17,19, 22,4, 2,
23 11,3,9,1 87 24 14
25 15, 6, 8, 21, 13, 23, 18, 88 19,7,24, 22,16, 4, 2,
20 10, 17,12
07 | 10412 21% 217,24, | g9 | 9.51,20,11,14, 21,7
8, 13, 15, 6, 20, 23, 21,
29 18,12, 2 94 15,6,13,8
30 22,19, 17,42?5, 12,2, 10, 9% 18, 23, 20, 21
31 22,24, 10, 127, 4,19, 12, 97 18, 23,11, 3
32 18, 23,10, 21 98 1,3
33 20, 21, 18, 13, 8, 23 99 20, 18, 13, 21, 8, 23
42 2,12,4,10 100 4,10, 17, :;é 24,22,2,
43 11,3,9 101 6, 15
44 6,21, 15, 20 104 23,18, 11
45 20,21,9 105 13,8,2,18,23,12
48 10.4,2, 12‘212’ 24,17, 106 19,2,13,12,8,24
50 2,4,10,12 107 3,7,11,16
51 6, 15,13, 8 108 24,19, 4,22
57 13,8, 18, 15” 23,20, 6, 110 20,18, 21, 23,8
58 2,12, 10 111 13, 8, 15, 6, 18, 20, 23
13, 6, 8, 15, 18, 20, 23,
59 212,12 113 24,19, 18,2
61 12, 2,10, 11, 24, 22,19, 114 8,18, 13,2, 6
62 15, 14, 18 115 9,20,1,21,3,11,5
63 19,24, 12’1%)7‘ 2,22,4, 117 18, 23, 13, 20
12, 13, 15, 8, 18, 2, 23,
65 8,2,12,13, 18, 20, 21 126 20,10, 6
66 14,5, 16, 11,3,7 128 7
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Conclusiones

En base al trabajo realizado en la presente tesis se puede concluir lo siguiente:

I. Empleando algunos modelos y resultados reportados en la literatura se
elaboré un modelo que nos permite correlacionar la formacion de variantes
de martensita inducidas por esfuerzo en materiales con memoria de forma
con las acciones mecanicas que se ejercen entre granos vecinos.

Como resultados alternos se obtuvo lo siguiente:

1. Se corroboro que el Factor de Schmid es parametro fundamental en la
transformacién martensitica inducida por esfuerzos para el caso uniaxial o
plano en materiales con memoria de forma monocristalinos.

2. Se logré cuantificar la contribucion del Factor de Schmid en la formacion de
variantes de martensita en cada grano de un material con memoria de
forma policristalino.

3. Se encontro la contribucion del parametro SR en la formacién de variantes
de martensita en cada grano de un policristal como un factor que
representa la distorsion de cada grano y la interaccion con sus vecinos.

4. Se encontré que cada grano tiene la tendencia a disipar la menor cantidad
de energia durante la formacién de variantes de martensita.

5. Se comprobd que la formacion de variantes de martensita en cada grano de
los policristales estudiados depende de los siguientes factores: SD-STD-FS.

6. Empleando el modelo anterior fue posible predecir hasta la tercera variante
que se forma en cada grano de las muestras estudiadas en el presente

trabajo.

7. En términos generales se encontré que la formacion de variantes de
martensita en cada grano depende sélo de la orientacion cristalina.

8. No se encontré6 que existan interacciones entre VMs ni reorientacion de
ellas.
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En el presente estudio se empled Unicamente una aleaciéon con memoria de forma
(Cu-Al-Be) y un arreglo de carga de tension simple. Asi mismo no se consideré
como variable el tamafo de grano ni distintos procesos fabricacion.
Adicionalmente cabe mencionar que el modelo desarrollado no considera la
secuencia de aparicién de variantes de martensita.

Por ello como trabajo futuro se contempla:
e Probar que el modelo desarrollado puede predecir las variantes de
martensita que se formaran, bajo las mismas condiciones de este estudio,

utilizando diferentes aleaciones con memoria de forma.

e Realizar un estudio donde se analice la formacion de variantes de
martensita bajo diferentes porcentajes de deformacion.

e Verificar la capacidad de prediccién del modelo desarrollado a diferentes
arreglos de carga y geometrias de las muestras.

e Realizar estudios para casos donde el espesor de la muestra aumente y
las interacciones intergranulares sean mas significativas.

¢ |dentificar las posibles ventajas de la capacidad de predicciéon del modelo
desarrollado en casos practicos de la ingenieria.
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1. VMs formadas por grano en muestras P, P1y P».

VMs formadas por grano en policristal P

Imagen

Grano Imagen Grano Imagen Grano ImagEn Grano
3 5
7 10
13 21
25 29
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

F. N. Garcia-Castillo.

VMs formadas por grano en policristal P (continuacion)
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Imagen
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

F. N. Garcia-Castillo.

VMs formadas por grano en policristal P (continuacion)

Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen
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F. N. Garcia-Castillo.

VMs formadas por grano en policristal P (continuacién)
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117

126

115




Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

F. N. Garcia-Castillo.

VMs formadas por grano en policristales P, y P,

Imagen

Muestra Grano Imagen Grano
P, Al B1
P, A2

Grano

Imagen

C1
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

F. N. Garcia-Castillo.

2. Graficas de las 24 VMs por grano en muestras P, P2y P

24 VMs por grano en policristales P,y P2

Muestra Grano Imagen Grano
P, Al B1
P, A2

Grano

Imagen

C1
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

24 VMs por grano en policristal P

Grano

Grano

13

25
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F. N. Garcia-Castillo.

24 VMs por grano en policristal P (continuacién)
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24 VMs por grano en policristal P (continuacién)

Grano Imagen Grano Imagen
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70
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

24 VMs por grano en policristal P (continuacién)

Grano Grano : Imagen ' Grano Imagen Grano
94 96 98
99 100 104
105 106 108
110 111 114
115 117 128
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

3. Comparacion de variantes con valores mas grandes de FS en granos de muestras P, P1 y P2.

Policristal P
Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen
3
7
13
25
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Policristal P (continuacidn)

Grano Grano Imagen Grano Imagen Grano
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Policristal P (continuacidn)

Grano Imagen Grano Imagen
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F. N. Garcia-Castillo.

Policristal P (continuacidn)
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94
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115

Grano rhnagen Grano Imagen Grano Imagen
96 98
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Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

Variantes formadas por grano en policristales P1y P2
Muestra Grano Grano Grano
P1 Al B1 Cc1
P2 A2 - - - -
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4. STD en muestras P1, P2 y P.

Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

STDs por grano en policristales P1y P2

Muestra Grano STD Grano STD Grano STD
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A
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5
VB -5 V&
10
=10
T =1
V21
Va4 Va3
P2 A2 - - - -
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STDs por grano en policristal P
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F. N. Garcia-Castillo.

Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos

STDs por grano en policristal P (continuacién)
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STDs por grano en policristal P (continuacién)

Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen Grano Imagen
10- 100 or
st 5t st
vi5 viz V10 Lirs, g
18 va yﬁ“‘]v . m/——‘ ¢
50 o Vitlsp Ty 5 10 51 ~10 57 2t 5 10 57 58 10 5 | [ 5 10
& vl V;L\; (25
V5 V17 V23 b s
5 -5¢ sl
0 10 10t
107 oo T0-
10 I
5t vis 5 sb Viyg
f V21 ;IE] - y e ve g W19
[ 17 L /19
V13 vza/ o vis_~ \m/ o
59 10 s [ . Jve s 10 61 0 5 VMI /\:17 5 0 62 -10 a3 o 63 10 5 tf E 10
[ V19 vaa yy V23 A
v V2o .
- 4 fvio
t 10
10 10 10!
T8 o7 o
10
V15 5 5r 5.v6
vi7 —_ V4
v | V29, 3
\\VE ve'd VZE: vzzm ‘
Ve B £ S B R
65 10 5 5 10 66 10 5V8 Vi1 6 10 67 | *;,10‘ ),w 5 o 68 10 5\ S 10
V1 Ve Koo g ‘ [
vzi 5 o fvr
5 VITNG-
V20 T
V3 u t
10 10 S

130




Estudio de las interacciones intergranulares durante la TMIE en MMF policristalinos
F. N. Garcia-Castillo.

STDs por grano en policristal P (continuacién)
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STDs por grano en policristal P (continuacién)
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STDs por grano en policristal P (continuacién)
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