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Introduccion

Los materiales con memoria de forma (MMF) se descubrieron y han sido estudiados desde la década
de los 30’s debido a sus interesantes efectos asociados, tales como el efecto memoria de forma
simple y el efecto superelastico. Son considerados como materiales avanzados o inteligentes,
porque pueden ser utilizados como sensores y actuadores a la vez. Dentro de los MMF las aleaciones
mas estudiadas y comercialmente utilizadas son las de base Ni-Ti, sin embargo, existen otras que
presentan buenas caracteristicas y propiedades como las de base Cu-Al, por ejemplo, las aleaciones
Cu-Al-Be presentan histéresis térmica pequefia, en un gran rango de temperaturas y son mas
econdmicas.

Los efectos asociados que presentan los MMF tienen su origen en la Transformacién Martensitica
(TM) y algunas de sus principales caracteristicas (a diferencia de los materiales convencionales) es
gue presentan alta anisotropia, tienen un comportamiento mecdnico no lineal, histerético y son
dependientes de la temperatura lo que hace que su comportamiento termomecanico sea dificil de
estudiar y predecir principalmente en policristales.

Por otro lado, es de particular interés desde el punto de vista del estudio de los materiales conocer
las relaciones entre el comportamiento microestructural y macroscopico. En este sentido en el
“Laboratorio de mecanica aplicada” del Centro Tecnoldgico de la FES Aragén UNAM (CTA), se han
desarrollado diferentes estudios tedricos-experimentales sobre los MMF particularmente en el
efecto supereldstico. Dichos estudios estan enfocados a describir la transformacién martensitica
inducida por esfuerzos (TMIE) desde el punto de vista cristalografico en funcién de la orientacion
cristalina. Dentro de los avances mas significativos de estos estudios, que tienen relacién directa
con el desarrollo del presente trabajo, se encuentran los siguientes:

1. Modelo matematico para simular la TMIE que permite realizar: la distorsién de una marca
testigo en el sistema de observacion, simular la distorsién que sufriria cada uno de los
granos si se induce cualquiera de las 24 posibles VMs, calcular la “huella” de cada una de las
VMs en la superficie de observacién y determinar la magnitud de las deformaciones y
esfuerzos inducidos.

2. Criterio SR-FS-TD en MMF Cu-Al-Be que permite: Generar listados de las variantes de
martensita con mayor probabilidad de aparecer en cada grano de una muestra policristalina
sometida a un arreglo de tensién simple. En este trabajo también se propone un caso de
estudio de compatibilidad de deformaciones en tres granos con un punto triple en comun.

Considerando lo anterior se puede resaltar lo siguiente:

1. Hasta ahora los trabajos mencionados se han realizado en la aleacién de Cu-Al-Be; sin
embargo, existen varias aleaciones con memoria de forma que presentan los mismos




efectos y por ello es posible aplicarles las metodologias desarrolladas, para la prediccién de
variantes de martensita.

2. Es posible realizar un estudio respecto a la compatibilidad de deformaciones en muestras
policristalinas; ya que, los modelos y criterios desarrollados permiten realizar distorsiones
de la geometria real de los granos uno a uno. Esto permitiria hacer correlaciones de las VMs
formadas con el comportamiento de una regién mas grande de granos vecinos en
aleaciones con memoria de forma policristalinas bajo diferentes arreglos de carga.

Teniendo en cuenta lo anterior en el presente trabajo se considerd contribuir al desarrollo de estas
futuras investigaciones; ya que se realizaron mediciones de orientaciones cristalinas en una aleacion
de Cu-Al-Ni y se desarrollé una metodologia para la obtencién de las coordenadas de fronteras de
grano que puede ser aprovechada para estudios de la compatibilidad de deformaciones.

Es por ello que los objetivos generales de la presente tesis son:

e Realizar la medicion de orientaciones cristalinas en dos muestras de MMF (Cu-Al-Be y Cu-
Al-Ni).

e Reconstruir las fronteras de grano con los datos obtenidos en las mediciones de
orientaciones cristalinas.

Los objetivos especificos son los siguientes:

e Presentar un caso de estudio utilizando la metodologia propuesta para observar
tedricamente la compatibilidad de deformaciones basado en investigaciones sobre la TMIE
del CTA.

e Cuantificar areas de interaccion intergranular.

Cabe destacar que para cumplir con los objetivos planteados se hicieron un par de estancias de
investigacion en el ITM de la UPV en los laboratorios de “Microscopia electrénica, metalografia y
pulvimetalurgia” las cuales fueron posible gracias a las becas otorgadas por el “programa de
titulacién para egresados de la UNAM a través de estancia académica en el extranjero (TEE)”,
gestionada por la Direccién General de Cooperacién e Internalizacion (DGECI).

Finalmente, el presente trabajo esta conformado por tres capitulos y un anexo:
1. Antecedentes generales de ciencia de materiales, mecanica de sélidos y MMF

En este capitulo se presentan conceptos basicos sobre la estructura de los materiales metdlicos
y su comportamiento mecanico, debido a que los MMF utilizados para el desarrollo de este
trabajo pertenecen a esta clasificacion. Se muestra de forma general los principios tedricos
importantes acerca de los MMF, asi como de la TM, la TMIE y de los estudios realizados dentro
y fuera del CTA que sirvieron de antecedentes para el desarrollo del presente trabajo.




2.

Medicion de orientaciones cristalinas e identificacion de softwares

Este capitulo esta dividido en dos partes. En la primera se describe de manera breve la
preparacion de las muestras y los pasos que se llevaron a cabo para obtener las orientaciones
cristalinas utilizando la técnica de EBSD. Mientras que en la segunda parte se hace una
descripcién de todos los softwares identificados para la manipulacidn de los resultados con el
fin de obtener las coordenadas de las fronteras de grano y realizar sus distorsiones.

3. Resultados y discusion

En el tercer capitulo se hace una descripcidon de la problematica, se muestran los resultados
obtenidos de las mediciones de EBSD y el uso de los softwares propuestos. Se especifica el
procedimiento para reconstruccion de los granos y se plantea un caso de estudio, basado en
otras investigaciones desarrolladas en el CTA utilizando la metodologia propuesta para la
reconstruccion y distorsidn de los granos de una zona de interés; asi como la cuantificacion de
las areas de interaccidn entre granos.

4. Anexo Electron Backscatter Diffraction (EBSD)

El anexo presenta una recopilacion de informacién mds amplia acerca de la técnica de EBSD,
desde su funcionamiento y aplicaciones, asi como aspectos técnicos mas especificos.
Adicionalmente se explican conceptos relacionados a la orientacidn cristalina.




Capitulo 1. Antecedentes generales de ciencia de materiales,
mecanica de solidos y MMF

1.1 Estructura de los materiales

1.1.1  Arreglo atdomico. Cristales

La descripcién del arreglo atémico de un material se conoce como estructura atdmica. La mayoria
de los materiales tienden a tener niveles de ordenamiento especifico y cominmente se dividen en
cuatro: estructura atdmica, arreglo atdmico, microestructura y macroestructura [1]. Si no se
consideran las imperfecciones en los materiales, existen 3 niveles de arreglo atémico: sin orden,
orden de corto alcance y orden de largo alcance. El primer caso lo presentan los gases ya que en
ellos los dtomos no tienen orden y llenan de manera aleatoria el espacio donde esta confinado el
gas. El segundo caso se presenta si el arreglo de los 4tomos se extiende sélo a los vecinos mas
cercanos como el caso de la mayoria de los polimeros. Finalmente, el Ultimo orden lo presentan la
mayoria de los metales y aleaciones metalicas, los cuales tienen una estructura cristalina en la que
los dtomos muestran un arreglo atdomico de largo alcance, se extiende sobre longitudes mucho
mayores a aproximadamente 10 nm. Los 4&tomos en estos materiales forman un patrén repetitivo
regular parecido a una cuadricula en tres dimensiones y a estos materiales se les conoce como
materiales cristalinos, en la Figura 1 se muestran los tres casos mencionados [1, 2].

a) b) )

Figura 1 Niveles del arreglo atomico en los materiales: a) Representacion de un arreglo atémico sin orden para el ejemplo
de un gas monoatomico inerte (Ar) b) el vidrio de silicato tiene orden de corto alcance, c) Representacion de un orden de
largo alcance, presente en los metales y diversas aleaciones [2].

Un cristal es un arreglo tridimensional de dtomos el cual es generado por operaciones de traslacion
de un arreglo minimo de ellos. Los materiales cristalinos se dividen en monocristales y policristales.
Los monocristales tienen un arreglo atdmico periddico y repetitivo que se extiende a través de toda
la muestra o material sin interrupcidn. El arreglo atdmico de estos materiales tiene la misma
orientacién en todo el monocristal. Los monocristales existen en la naturaleza y pueden ser




producidos artificialmente, tienen aplicaciones mucho mas especificas, pero son de gran
importancia para entender el comportamiento mecanico de los materiales cristalinos en general,
debido principalmente a que no tienen interaccion intergranular.

Por otro lado, los materiales policristalinos estan constituidos por un conjunto de cristales pequefos
dentro del mismo material, orientados en diferentes direcciones en el espacio. Estos cristales mas
pequeios, son conocidos como granos. Dentro de los materiales policristalinos, en las fronteras
donde comienza otro cristal y se encuentra una orientacion diferente, se le conoce como limites de
grano. Los materiales policristalinos tienen grandes aplicaciones en ingenieria, dado que
representan la mayoria de los materiales y aleaciones metdlicas.

1.1.2 Redes de Bravais

Para describir el arreglo atémico tridimensional de los cristales, es necesario conocer los conceptos
de red, base y celda unitaria. Como se sabe, la representacion del dtomo es parecido a un sistema
planetario, en donde el nucleo comprendido por protones y neutrones es orbitado por los
electrones, pero para estas teorias, se idealiza al &tomo como esferas sélidas rigidas, parecidas a
pelotas de ping-pong.

Una red estd representada por una serie de puntos organizados de manera Unica llamados puntos
de red, los cuales se arreglan en un patrén periddico, de tal manera que los entornos de cada punto
de red sean idénticos. La base se refiere a uno o mds dtomos asociados con cada punto de la red.
Para obtener una estructura cristalina los atomos de la base se deben colocar en cada punto de red,
entonces la estructura cristalina esta definida por la combinacion de una red y una base, en la Figura
2 se muestra la representacion [2].

a) @ @ @ i
o @
o —@ - - -

Figura 2 Red y base a) Representacion de una red unidimensional, en donde cada punto azul corresponde a un punto de
red y estdn separados por una distancia igual, b) base de un adtomo. C) Estructura cristalina formada colocando una base
en cada punto de la red [2].

Una celda unitaria o celdilla unidad, es la subdivision de la red que sigue manteniendo las
caracteristicas generales de la red completa. La celda unitaria sirve precisamente para describir




cémo se arreglan los atomos en el espacio [3]. Los puntos de red se localizan en las esquinas de las
celdas unitarias y en algunos casos en las caras o el centro de las celdas unitarias.

Los arreglos atémicos de los materiales cristalinos son descritos por siete sistemas cristalinos
generales: cubico, hexagonal, triclinico, ortorrémbico, monoclinico, tetragonal y trigonal los cuales
incluyen 14 redes de Bravais especificas o celdas unitarias, en la Figura 3, se muestra su
representacion [2].

Cubica sencilla Cubica centrada Cuabica centrada
en la cara en el cuerpo

Tetragonal Tetragonal centrada Hexagonal
sencilla en el cuerpo

Ortorrédmbica Ortorrombica Ortorrémbica centrada Ortorrébmbica
sencilla centrada en el cuerpo en la base centrada en la cara

Romboédrica Monoclinica Monoclinica centrada Triclinica
sencilla en la base

Figura 3 Representacion de las 14 Redes de Bravais [2].

Diferentes materiales pueden tener la misma estructura cristalina. Por ejemplo, el cobre y el niquel
tienen la estructura cristalina cubica centrada en las caras. Las celdas unitarias mas utilizadas y
presentes en muchos materiales son las cubicas, y tienen una nomenclatura usada muy a menudo
que viene de su nombre en inglés, por ello la cubica simple se presenta como CS, la cubica centrada
en las caras es conocida como FCCy la cuibica centrada en el cuerpo, BCC.

Para complementar lo dicho sobre las redes de Bravais y las estructuras cristalinas, es importante
mencionar que estas redes comparten atomos en sus esquinas de una red cristalina, por ejemplo,
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en el caso de una red cristalina cubica, ocho celdas unitarias comparten un atomo como se muestra
en la Figura 4 [1].
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Figura 4 Representacion esquemdtica de redes cristalinas multiples que comparten dtomos (El dtomo de color muestra su
posicion en una celda unitaria y en la red cristalina completa) [1].

Otras caracteristicas consideradas dentro del arreglo atdmico de los materiales son: el nimero de
puntos de red y los &tomos en la celda unitaria, el factor de empaquetamiento de los 4&tomos en la

elda unitaria (que representa la fraccidn del espacio que ocupan los atomos suponiendo la teoria
de las esferas sdlidas) y la densidad tedrica.

Una estructura cristalina se caracteriza por medio de los pardmetros de red los cuales describen el
tamanfio y la forma de la celda unitaria, se representan con las letras a, b y c. Para una celda cubica
al ser todos los lados del cubo iguales a, b y ¢c también lo seran. Los angulos formados entre cada
vértice se representan por las letras del abecedario griego a,  y y. La unidad para medir los

pardmetros de red es el Armstrong (A), equivalente a 0.1 nanémetros (nm). En la Figura 5 se muestra
la representacion del parametro de red con sus dangulos interaxiales.

Figura 5 Pardmetros de red. a) Representacion de los pardmetros de red de la celda unitaria cubica, b) representacion de
los dngulos interaxiales de la celda [2].

En la Figura 5 se muestran los pardmetros de red y el valor de los angulos entre los ejes para los
sistemas cristalinos mencionados anteriormente. Asimismo, en la Ultima columna de esta tabla se

puede observar la representacién grafica de cada celda unitaria considerando la misma ubicacion
de los parametros de red y angulos interaxiales que la Figura 5.




Tabla 1 Relaciones entre pardmetros de red y geometrias de las celdas unitarias de los siete sistemas cristalinos [3].

ANGULOS ENTRE LOS REPRESENTACION GRAFICA DE LA
EJES CELDA

ESTRUCTURA EJES

CUBICA @l = a=p=y=90°

TETRAGONAL a=b+#c a=F=y=90°

ORTORROMBICA | a # b # ¢ a=B=y=90° @
C

HEXAGONAL a=b+#c a=p=90°y =120°

ROMBOEDRICA | - 9 s G
OTRIGONAL | 77 7°¢ «=p=y
MONOCLINICA | a#b #c a=y=p+90°
TRICLINICA a+tb#c a+y#p +90°




Es importante aclarar que el orden de la red es imperfecto pues pueden existir alteraciones en la
periodicidad. Los limites de grano para materiales policristalinos representan zonas donde se rompe
la periodicidad de la red y generan esfuerzos u otros efectos que pueden cambiar las propiedades
del material [2].

Actualmente la clasificacion de los cristales es mas general desde el punto de vista de la
cristalografia. Para esta clasificacion se consideran los grupos de simetria de una estructura
cristalina, es decir, el conjunto de operaciones geométricas que abarcan traslaciones, rotaciones,
reflexiones y rotaciones inversas, con el cual se definen grupos importantes para la ubicacién de los
sistemas cristalinos. Por ejemplo, el grupo espacial se puede decir que es un subgrupo que contiene
todas las traslaciones de una estructura y el grupo puntual es el subgrupo que contiene operaciones
qgue dejan un punto fijo como rotaciones inversas y reflexiones o combinaciones de éstas. Existen
en total 230 grupos espaciales y 32 grupos puntuales [4].

1.1.3 indices de Miller

Los indices de Miller son la notacién que sirve para describir las direcciones y los planos dentro de
la estructura cristalina [2, 3]. La estructura cristalina mas elemental es la cubica simple donde se
tienen 3 ejes mutuamente perpendiculares localizados arbitrariamente a través de una de las
esquinas de la celda. Figura 6 [5]. Los planos y direcciones cristalograficas pueden ser especificadas
con respecto a estos ejes en términos de indices de Miller.

Figura 6 Estructura cubica simple [5].

Una direccion cristalografica se define por una linea entre dos puntos o por un vector. Para obtener
una direccion cristalografica se utilizan los siguientes pasos [3]:




1. En el origen se traza un vector que pase por los dos puntos a considerar. Todo vector se
puede trasladar a través de la red cristalina sin alterarse, si mantiene el paralelismo. Por
ejemplo, en la Figura 6 se trazan los vectores que van de los puntos FG, FD, FA y FI.

2. Se determina la longitud del vector proyeccién en cada uno de los tres ejes; en funcion de
las dimensiones a, b y ¢ de la celda unitaria. Para los casos del ejemplo se tienen FG 100, FD
110, FA 111y FI %210. Otra forma de visualizar lo anterior es considerar las coordenadas del
punto final del vector y restarles las coordenadas del punto inicial.

3. Estostres numeros se multiplican o se dividen por un factor comun para reducirlos al menor
valor entero. FG100,FD110,FA111yFI120.

4. Lostresindices, sin separacion, se encierran en un corchete, de la siguiente manera: [uvw].
Los numeros enteros u, v y w corresponden a las proyecciones reducidas a lo largo de los
ejes x,y y z, respectivamente. FG[100], FD[110], FA[11 1]y FI[1 2 0].

Para cada uno de los tres ejes existen coordenadas positivas y negativas. Los indices negativos
también son posibles y se representan mediante una linea sobre el indice.

Los planos cristalograficos de la estructura cristalina se representan de modo similar. También se
utiliza un sistema de coordenadas de tres ejes y la celda unitaria es fundamental. Dos planos
paralelos son equivalentes y tienen indices de Miller idénticos. El procedimiento utilizado para
determinar los valores de los indices es el siguiente:

1. Si el plano pasa por el origen seleccionado, se traza otro plano paralelo con una traslacién
adecuada dentro de la celda unitaria o se escoge un nuevo origen en el vértice de otra celda
unitaria.

2. El plano cristalografico o corta o es paralelo a cada uno de los tres ejes. La longitud de los
segmentos de los ejes se determina en funcion de los pardmetrosde red h, k y L.

3. Seescriben los nimeros reciprocos de estos valores. Un plano paralelo a un eje se considera
que lo corta en el infinito y, por lo tanto, el indice es cero.

4. Estos tres numeros se multiplican o se dividen por un factor comun.

5. Finalmente, se escriben juntos los indices enteros dentro de un paréntesis: (hkl).

Una interseccion en el sentido negativo del origen se indica mediante una barra o un signo menos
sobre el indice. Ademas, cambiando el signo de todos los indices se obtiene un plano paralelo
opuesto a una distancia equivalente del origen. Una caracteristica Unica e interesante de los cristales
cubicos es que los planos y las direcciones que tienen los mismos indices son perpendiculares entre
si. Sin embargo, esta relacion geométrica entre planos y direcciones que tienen los mismos indices
no existe en otros sistemas cristalinos [1, 2, 3]. En la Figura 7 se muestran algunos ejemplos de los
indices de Miller para algunos planos de una celda cubica centrada en el cuerpo.




(100)-1ADG
(100)-HBCG
(100)-GEC
(100)-GJC

Figura 7 Planos cristalogrdficos de una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo y coordenadas de los planos
seleccionados en la celda unitaria [5].

Tanto para las familias de direcciones como de planos el nimero de elementos debe de ser igual si
tienen los mismos indices.

Es decir, sus indices de Miller dependen de como se considera el sistema de referencia en la celda
unitaria. A continuacidén, se enlistan las familias de direcciones y familias de planos para el sistema
cubico.

([110][110] (110)

[101][101] (101)

_ ) [o11][011] (011)
(110) = [110][110] {1101 (170) (1)

[101][101] (101)

[011][011] (011)

Para sistemas cubicos existe un conjunto de relaciones simples entre una direcciéon [uvw] y un plano
(hkl) que son muy utiles.

[uvw] es normal a (hkl) cuandou = h; v = k;w = [. [111] es normal a (111).
[uvw] es paralelo a (hkl),i.e., [uvw] mientras (hkl), cuando hu + kv + lw = 0. [112] es
una direccién en (111).

3. Enelsegundo plano (hikql;)y (hyk,l,) son normales si hyh, + kik, + 111, = 0. (001) es
perpendicular a (100) y (010). (110) es perpendicular a (110).

4. Dos direcciones u;vwy y Upv,w, son normales si uqu, + v, + wyw, = 0. [100] es
perpendicular a [001].[111] es perpendicular a [112].

5. Angulos entre planos (h;k;l;) y (h,k,1,) son dados por:




hihy + kik, + 111,

9 =
T W+ D) RME + K+ D)2 (2)

Cabe destacar que las direcciones y planos cristalograficos sirven para poder tener la orientacion
particular de un monocristal o de un material policristalino orientado. [5].

1.1.4 Proyeccion Estereografica

Como se menciond anteriormente los cristales pueden ser clasificados a partir de sus simetrias, por
ejemplo para el caso de una celda cubica se utilizan algunos ejes de simetria particulares; tres ejes
de simetria cuaternarios representados por un cuadrado (m) que se encuentran en las direcciones
[100], [010] y [001], cuatro ejes de simetria ternarios representados por un triangulo (A), se
encuentran de vértice a vértice en las direcciones [111] y equivalentes, finalmente, encontramos
seis ejes de simetria binarios representados por una elipse (®) y se encuentran de centro de arista
a centro de arista en las direcciones [110] y equivalentes. En la Figura 8 a) se muestran estos ejes en
una celda cubica.

La proyeccidn estereografica se utiliza para representar graficamente en dos dimensiones los ejes
de simetria, direcciones y planos de simetria de una celda unitaria [4]. Adicionalmente se utiliza para
representar la orientacion cristalina en monocristales o los granos de un policristal, usualmente con
una seccién de la proyeccién llamado diagrama inverso de polos.

El procedimiento para generar esta proyeccién consiste en colocar el centro de un poliedro en el
centro de una esfera, prolongar los ejes hacia la superficie de la esfera por encima o sobre su plano
ecuatorial y regresar dichas lineas hacia el vértice interior por debajo de dicho plano; la interseccién
de ellas con el plano ecuatorial se representa con un punto o con la simbologia del eje en cuestidn

[6].

En la Figura 8 se presenta la proyeccidn estereografica de una celda cubica, con la representacion
de los ejes de simetria y los planos correspondientes, junto a los valores de éstos en notacidn de
indices de Miller.




~<B S
SOy Ly
=g N
b AR
NN ]
N

Figura 8 Proyeccion estereogrdfica de los ejes de simetria y su ubicacion para una celda cubica. En la proyeccion también
se encuentran representados los planos de simetria [7].

1.2 Comportamiento mecanico de los materiales
1.2.1 Esfuerzos

° Estado de esfuerzos

Cuando un cuerpo esta sometido a cargas se generan desplazamientos, deformaciones y esfuerzos.
Cada uno de ellos son relacionados en ecuaciones constitutivas que se rigen por los principios
fundamentales para el estudio de un problema de mecanica de sdlidos. Estos principios son: las
condiciones de equilibrio, las relaciones esfuerzo-deformacién y las condiciones de compatibilidad.
De estos principios se derivan las 15 ecuaciones con quince incégnitas llamadas ecuaciones de la
elasticidad.

Considerando un cuerpo en equilibrio sujeto a un sistema de fuerzas externas como se muestra en
la Figura 9, bajo la accidon de estas fuerzas, son generadas fuerzas internas dentro del cuerpo. Si se
considera un plano imaginario a — a que corta al cuerpo a través de punto "Q" dividiéndolo en dos
partes. Como las fuerzas que actuan en el cuerpo entero estan en equilibrio, las fuerzas actuando
en una sola parte del cuerpo también lo estara [8].
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Figura 9 Cuerpo en equilibrio sujeto a fuerzas externas a) Seccionamiento del cuerpo; b) cuerpo libre con fuerzas internas;

¢) drea ampliada AA con componentes de la fuerza AF; [8].

En la Figura 9 b) se observa el diagrama de cuerpo libre de una de las partes del cuerpo. Sobre un
elemento de area AA localizado en el punto "Q" sobre la superficie cortada actia una fuerza AF la
cual se puede descomponer en sus componentes paralelas a los ejes x,y y z. Considerando lo
anterior se puede definir el esfuerzo normal y los esfuerzos de corte como:

AFx dF,
= lim — = —2* (3)
Oxx = I T A
_ . AFy dF,
Ty = liMm —— = —
Y aa-0 AA dA (4)
AFz dF,
= lim — = 2 (5)
Tz = 0 A T A

Considerando que el analisis anterior también se pude realizar cortando el cuerpo de manera

imaginaria en el plano paralelo al eje "y" y al eje "z" en el punto "Q" el estado de esfuerzos puede
escribirse de manera general como:

Oxx Txy Txz
o0=|Tyx Oyy Ty
Tzx Tzy Oz (6)

Donde los subindices de cada esfuerzo (o) iy j representan el planoyy la direccion respectivamente.
Es importante resaltar que el estado de esfuerzos en un punto cambia debido a que existe un
numero infinito de planos que pasan por el punto "Q" de la Figura 9. Es por ello por lo que de manera

28



general en un punto cualquiera de un cuerpo con fuerzas externas aplicadas existe un nimero
infinito de estados de esfuerzos. Otro aspecto para considerar es que el estado de esfuerzos es
simétrico por lo que con 6 esfuerzos es posible describirlo completamente.

° Variacion de esfuerzos

El estado de esfuerzos varia generalmente de punto a punto en un cuerpo sujeto a fuerzas externas.
Estas variaciones estan gobernadas por las condiciones de equilibrio de la estatica las cuales llevan
a las ecuaciones llamadas: “Ecuaciones de equilibrio”. Para el caso tridimensional las ecuaciones de
equilibrio se representan como:

00, 0Ty, 0Ty, (7)
_—* Fx =
ax "oy "oz T
Jt do, Ot (8)
yx y vz
Y Fy =
ax Ty To, THV=0
0T, 074 00, (9)
ax ay + E +Fz=0

Donde Fx, Fy y Fz son las fuerzas de cuerpo (fuerzas por unidad de volumen) que para la gran
mayoria de problemas presentados en la ingenieria es posible despreciarlas.

1.2.2 Deformacién y relaciones deformacion-desplazamiento

Cuando se aplica una fuerza a un cuerpo, ésta tiende a cambiar su forma y tamafio. Estos cambios
se conocen como deformacion, la cual puede ser muy visible o casi imperceptible. En un sentido
general, la deformacién de un cuerpo no serd uniforme en todo su volumen, por lo que el cambio
en la geometria de cualquier segmento de linea dentro del cuerpo puede variar de forma
considerable a lo largo de su longitud, se podria decir también que la respuesta de un material al
esfuerzo es la deformacion [9].

Para definir la deformacion normal unitaria se utiliza la

Figura 10 donde la linea AB marcada en el cuerpo se ha convertido en A’B’ después de la aplicacion
de una fuerza [10] La longitud AB es Ax.
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Figura 10 Deformacion normal en una barra prismdtica; a) estado no deformado; b) estado deformado [8].
Como se aprecia en la

Figura 10, los puntos A y B se han desplazado A “u” y B u + Au. Considerando lo anterior la
deformacién normal unitaria es definida como:
~ Au  du (10)

& = lim —=—
X ax-0Ax  dx

Si la deformacion es distribuida uniformemente sobre la longitud original la deformacidn unitaria se
puede expresar como:

(11)

Donde L, Ly y 6 son la longitud final, inicial y el cambio en la longitud del cuerpo respectivamente.
La ecuacion anterior frecuentemente recibe el nombre de deformaciéon nominal o de ingenieria [11,
12,9, 13, 14].

Si se realiza un analisis andlogo al anteriormente descrito para el caso tridimensional se producen
desplazamientos en los ejes “x”, “y” y “z” (u, v,w) y el cambio de forma (generado en el material
por el efecto de las fuerzas aplicadas) se puede dividir en un cambio en la longitud acompafiada de
una rotacion. Para este caso es posible obtener las denominadas relaciones deformacién-

desplazamiento las cuales son [8]:

ou (12)
Ex = a

v (13)
Sy = @




_ Oy (14)

£Z = &

B Ju N ov (15)
Yoy = dy = 0x

_ ov N ow (16)
Vyz = Jz dy

B ow N Ju (17)
Vox = 5 T oz

Finalmente, las relaciones deformacidn-desplazamiento pueden escribirse como:

1
E= E(Vu +vuh)

du 1 <6u N av) 1 (au N 6w> (18)
¢ ¢ ¢ dx 2\0y 0dx/ 2\dz Ox
£ Sxx gxy gxz 1 (au N 617) ov 1 (617 N GW)
==leyx Sy ¢eyz||l=]| s\5—+= = = |=+=
€ €1y Ex 2\dy Ox dy 2\0z Oy
1 (6u N OW) 1 <6w N av) ow
2\0z 0dx/ 2\dy 0z 0z
ou 1 1 (19)
/ a nyy nyz

1 v 1 o By
E = Eny — Eyyz =|&x & Eyz

E Vzx E yzy E

1.2.3 Diagrama de Esfuerzo — Deformacién

La resistencia de un material depende de su capacidad para soportar una carga sin presentar
deformacién o falla. Esta propiedad es inherente al propio material y debe determinarse mediante
métodos experimentales. Por lo general los métodos experimentales mas importantes son los
ensayos de tensidon y compresion, donde se requieren probetas de forma y tamafio “estandar” con
una geometria calibrada en forma de hueso para concentrar los esfuerzos en la zona reducida del
centro de la probeta. A partir de los datos de un ensayo de tensidn o de compresién, es posible
graficar varios valores del esfuerzo con su correspondiente deformacién unitaria en el espécimen.
La curva resultante se llama diagrama de esfuerzo-deformaciéon unitaria, cuando se trata de un




material ductil se presenta deformacidn plastica (deformacidon permanente e irreversible). En la
Figura 11, se muestra un ejemplo de esta curva para este tipo de materiales. [12]

g
esfuerzo de fractura verdadero
o -
esfuerzo
g, { ultimo esfuerzo de
limite proporcional fractura
a, - i
! limite elastico
o, esfuerz.o de
o, cedencia
/]
[ 1 1 1 8
regiéon |cedencia endurecimiento por estriccion
. elastica | deformacion
comportamiento comportamiento plastico
elastico

Figura 11 Diagrama esfuerzo-deformacion convencional para un material ductil [12].

A partir del diagrama esfuerzo-deformacion convencional, se pueden identificar cuatro diferentes
regiones en las que el material se comporta de una manera Unica, en funcidn de la cantidad de
deformacién inducida en él. La regidn inicial de la curva se refiere a la region elastica. En esta parte

la curva es una linea recta hasta el punto donde alcanza el limite proporcional Opi, que hace

referencia al limite superior del esfuerzo en esta relacién lineal. Hasta este punto, si la carga se
retira, la probeta recobrara su forma original sin sufrir una deformaciéon permanente.

Como se observd en la seccidn anterior, los diagramas de esfuerzo-deformacién para la mayoria de
los materiales de ingenieria exhiben una relacién lineal entre el esfuerzo y la deformacién unitaria
dentro de la region eldstica. Por consiguiente, un aumento en el esfuerzo causa un aumento
proporcional en la deformacion unitaria. Esto es conocido como la Ley de Hooke. Se expresa de la
siguiente manera:

o =Ee (20)

E representa la constante de proporcionalidad, se denomina modulo eldstico o médulo de Young y
es la pendiente de la recta que representa la zona eldstica, como se observa en la Figura 11. Es
importante aclarar que la Ley de Hooke solo se cumple para el caso de sélidos eldsticos lineales.

El esfuerzo de cedencia o punto de cedencia o de fluencia Jy. es el esfuerzo mas alla del limite

eldstico, si la carga se sigue aplicando la deformacidn sera irreversible, es decir, se produce una
deformacién plastica.




El endurecimiento por deformacién se presenta cuando la cedencia termina, la probeta puede
soportar cualquier aumento de la carga, lo que da como resultado una curva que asciende
constantemente pero que se va aplanando hasta llegar al esfuerzo maximo conocido como esfuerzo

ultimo Ju. Finalmente, cuando se llega hasta el esfuerzo ultimo, mientras la probeta se alarga, el

area de su seccion transversal se reduce de modo bastante uniforme en toda la longitud calibrada
de la probeta. Sin embargo, justo después del esfuerzo ultimo, el drea de la seccidn transversal
comienza a disminuir en una regidn de la probeta y en este punto donde el esfuerzo comienza a
aumentar. Como resultado, suele formarse una constriccién o “cuello” que continlda alargdndose.

hasta que la probeta se rompe en el esfuerzo de fractura Jy. En la Figura 11, se identifican las

zonas de endurecimiento por deformacién y la de estriccién. Cabe mencionar que en la misma figura
se muestra la curva esfuerzo-deformacién real e ingenieril, donde la diferencia principal radica que
en la primera se considera el drea real y en la segunda la inicial en todos los calculos para obtener
el esfuerzo.

Aungque los diagramas de esfuerzo-deformacion real y convencional son diferentes, la mayor parte
del disefio en ingenieria se lleva a cabo dentro de la zona elastica, ya que la distorsién del material
en general no es severa dentro de este intervalo. Siempre que el material sea “rigido”, como son la
mayoria de los metales, la deformacidn unitaria hasta el limite de elasticidad permanecerd pequefia
[12, 15, 16].

° Moddulo de corte y relacion de Poisson

De manera similar para el caso de un estado de esfuerzos de cortante puro en dos dimensiones, se
ha encontrado experimentalmente que en el rango eldstico el esfuerzo y la deformacién estan
relacionados como:

Txy = nyy
(21)

Donde G es el mddulo de corte que al igual que E es una constante para cada material. Por otro
lado, cuando a un material como el que se muestra en la Figura 12 a) se le aplica una fuerza axial de
tension le induce una reduccién o contraccidn lateral y un alargamiento. En la regién linealmente
eldstica se ha encontrado experimentalmente que las deformaciones laterales estan relacionadas
por una constante de proporcionalidad, v. Para la deformacidn axial causada solo por el esfuerzo
uniaxial &, = 0,./E, se tiene:

Gx

gy =& =—V—=
v E (22)




En la Figura 12 b) se muestra un elemento diferencial donde se puede apreciar de mejor manera las

Y ve dy
| 1

contracciones y alargamientos considerados.
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Figura 12 Contraccion en elementos cilindricos y rectangulares a) Representacion de una barra cilindrica, donde L es la
longitud original de la barra, r el radio de esta y P la fuerza de tension a la que estd sometida la barra; 5 y 6 representan
la cantidad de alargamiento y contraccion de los ejes de la barra [12]. b) Contraccion lateral de un elemento en tension

[8].

De manera alternativa la definicién de v puede escribirse como:

Elateral
V= ——" (23)

Eaxial

Vv es conocida como relacion de Poisson debido a que él calculo su valor de % para materiales
isotrépicos. Ese valor esta dentro de los valores medidos actualmente, 0.25 a 0.35 para la mayoria
de metales. Estos valores cambian considerablemente para otros materiales como por ejemplo para
concretos su valor esta por debajo de 0.1 y para cauchos por arriba de 0.5.

1.2.4 Ley de Hooke generalizada

Para los dos apartados anteriores, el estudio se refiere a elementos esbeltos sujetos a cargas axiales,
es decir, con fuerzas dirigidas a lo largo de un solo eje, sin embargo, hay una forma de generalizar
para un estado de esfuerzos tridimensional, siempre y cuando se trate de un material homogéneo
e isotrdpico y que se comporta de forma linealmente elastica. En la ley de Hooke generalizada se
considera un estado de esfuerzos y deformaciones tridimensional; es decir, dado que ambos tienen
9 elementos, la relacidn entre esfuerzos y deformaciones debe contener 81 constantes elasticas.
Esto puede escribirse de la siguiente manera:




011
012
013
021
022

031

032
033

C1111 C1112 C1113 C1121C1122 C1123611316113261133
C1211 C1212 ClZl3 C1221C1222 61223612316123261233
61311 Cl312 Cl313 C13216132261323Cl3316133261333
C2111 C2112 C2113C2121C2122C2123C2131C2132C2133
C2211 C2212 C2213C2221C2222C2223C2231C2232C2233
62311 C2312 C2313CZ321CZ322C2323C2331C2332C2333
C3111 C3112 C3113C3121C3122C3123C313lc313ZC3133
C3211 C3212 C3213C3221C3222C3223C32316323ZC3233
C3311 C3312 C3313C3321C3322C3323C33316333ZC3333

(24)

Debido a que el estado de esfuerzos y deformaciones son simétricos estas 81 constantes se reducen

a 36. Estas constantes aun pueden reducirse si se consideran las ecuaciones de energia de 36 a 21

independientes (30/2 + 6 = 21). Este es el nUmero de constantes maximo que se puede tener en un

material. De hecho, se puede seguir realizando una reduccién de ellas considerando las simetrias de

las redes de Bravais. Para el caso isotrdpico, las constantes se reducen a 2. Este Ultimo caso se

muestra de manera resumida y es conocida como la ley generalizada de Hooke.

1
~F [Ux - V(Gy_aZ)]

1
Eyy = z [ay — v(ax—az)]

Toy

Yo =G
T
sz

Vzx = ?

(25)

(26)

(27)

(28)

En estas ecuaciones se pueden observar 3 constantes G, E y v. Sin embargo, ellas se relacionan

como sigue:

(29)



Por lo tanto, como se menciond al inicio, se tienen Unicamente dos constantes eldsticas

independientes.

° Elasticidad lineal y no lineal; comportamiento aneldstico

Un comportamiento lineal perfecto es el presentado con anterioridad y estd descrito por la ley de
Hooke. Todos los sdlidos son elasticos lineales a deformaciones pequefias. La pendiente del
diagrama esfuerzo-deformacién, que es la misma en compresién y en tensidon es obviamente el
modulo de Young E. El drea (achurada) de la Figura 13, es la energia elastica almacenada por unidad
de volumen que se puede recuperar, puesto que es un sélido eldstico; es decir si se descarga
recupera su forma original comportandose de manera andloga a un resorte. En la siguiente Figura
13 se puede observar la curva esfuerzo deformacidn para un sélido eldstico lineal.
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Figura 13 Curva de esfuerzo-deformacion de un sdlido eldstico lineal. Las escalas de los ejes corresponden a un material

como el acero [16].

La Figura 14 muestra el comportamiento de un sélido eldstico no lineal. El material no lineal es
eldstico, sigue la misma trayectoria en descarga que en carga, y toda la energia almacenada, por
unidad de volumen, durante la carga, se recupera en la descarga. [16].
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Figura 14 Curva de esfuerzo de esfuerzo-deformacion de un sélido eldstico no lineal. Las escalas de los ejes corresponden

a un material como el caucho [16].




Finalmente, la Figura 15 muestra la tercera forma de comportamiento elastico, anelastico, que se
encuentra en ciertos materiales. Todos los sdélidos son aneldsticos en mayor o menor medida;
incluso en el régimen normalmente elastico, la curva de carga no sigue exactamente la curva de
descarga, y parte de la energia se disipa cuando el material se somete a ciclos de carga y descarga.
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Figura 15 Comportamiento de esfuerzo-deformacion de un sélido aneldstico. Las escalas de los ejes corresponden a un
material como la fibra de vidrio [16].

° Isotropia y anisotropia

Las propiedades mecanicas, magnéticas, 6pticas y dieléctricas pueden diferir cuando se miden a lo
largo de direcciones o planos distintos dentro de un cristal; en este caso, se dice que el cristal es
anisotrépico. Si las propiedades son idénticas en todas las direcciones, el cristal es isotrdpico. El
efecto de la anisotropia cristalografica puede estar enmascarado en un material cristalino debido a
la orientacién aleatoria de los granos, por ejemplo, el aluminio es cristalograficamente anisotrdpico,
pero se comporta como un material isotrépico si se encuentra en forma policristalina [2]. La
extension y la magnitud de los efectos anisotrépicos en materiales cristalinos son en funcion de la
simetria de la estructura cristalina; el grado de anisotropia se incrementa al disminuir la simetria
estructural. En la Tabla 2 se presentan los valores del médulo de elasticidad en las direcciones [100],
[110] y [111] para varios materiales. [17].

Tabla 2 Valores de mddulo de elasticidad para varios metales en varias orientaciones cristalogrdficas. [17].

Moddulo de elasticidad (GPa)

Metal [100] [110] [111]
Aluminio 63.7 72.6 76.1
Cobre 66.7 130.3 191.1
Hierro 125.0 210.5 272.7
Tungsteno 384.6 384.6 384.6




1.2.5 Factor de Schmid

Las redes cristalinas suelen analizarse como redes perfectamente construidas sin defectos de
ninguna clase, pero todas las redes tienen defectos. Cuando el defecto ocurre en un sitio especifico
en la red cristalina se llama defecto puntual y se pueden dar de tres maneras: vacancias, de
sustitucidn e intersticiales. En adicidén a los defectos puntuales existen los lineales o dislocaciones
los cuales hay tres tipos principales: de borde, de tornillo y mixtas. Al movimiento de dislocaciones
a través de un cristal se le llama deslizamiento Figura 16 La direccidn en la que la dislocacién se
mueve se llama direccién de deslizamiento, los planos donde sucede el deslizamiento se llaman
planos de deslizamiento y ambos forman un sistema de deslizamiento. Se requiere de una energia
suficiente como para romper los enlaces y mover los dtomos para que suceda el deslizamiento, y la
dislocacién se moverd en la direccién que requiera la menor energia [1].

Figura 16 Deslizamiento resultante de un cristal deformado [1].

El sistema de deslizamiento depende de la estructura cristalina de los materiales y pueden existir
diferentes para una determinada estructura cristalina; el nimero de sistemas de deslizamiento
independientes representa las distintas combinaciones posibles de planos y direcciones de
deslizamiento. En la Tabla 3 se encuentran los sistemas de deslizamiento en estructuras BCC, FCCy
HC para diferentes materiales.




Tabla 3 Sistemas de deslizamiento para diferentes estructuras y materiales [3].

Sistemas de Deslizamiento para los metales FCC, BCC y HC.

Plano de Direccién de Numero de sistemas de
Metales . . . . . )
deslizamiento deslizamiento deslizamiento
Fcc
Cu, Al, Ni, Ag, Au (111) [111] 12
BCC
Fe-a, W, Mo (110) [111] 12
Fe-a, W (211) [111] 12
Fe-a, K (321) [111] 24
HC
Cd, Zn, Mn, Ti, Be (0001) [1120] 3
Ti, Mg, Zr (1010) [1120] 3
Ti, Mg (1011) [1120]

Con esto, se puede observar que el comportamiento mecanico de los materiales cristalinos depende
de su orientacidn, la direccidn de la aplicacion de la carga y de la magnitud de esta. Cuando las
fuerzas aplicadas son menores a un valor critico su comportamiento es elastico, mientras que si se
sobrepasa el valor critico el material se comportara de forma plastica. En metales con estructura
cristalina cubica hay dos sistemas basicos de deformacioén con plasticidad, por deslizamiento o por
maclado (twinning) [18].

Los metales con estructuras cristalinas FCC o BCC tienen un numero elevado de sistemas de
deslizamiento (por lo menos 12). Por ejemplo, en el caso de cristales cubicos centrados en las caras,
existen 12 sistemas de deslizamiento: 4 planos (111), y dentro de cada plano, tres direcciones [110]
independientes. Estos metales son bastante ductiles debido a la extensa deformacion plastica que
se puede conseguirse en los varios sistemas [3].

° Deslizamiento en monocristales

Para el caso monocristalino el plano de deslizamiento que se activard, cuando el material estd
sometido a una fuerza externa, serd el que tenga el mayor esfuerzo cortante resuelto. Para explicar
lo anterior se considera la Figura 17. donde se aprecia un monocristal cilindrico al cual se le aplica
una fuerza externa “F” sobre un area de seccidn transversal “A”.
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Figura 17 Geometria del sistema de deslizamiento [1].

Cuando el esfuerzo normal al plano de deslizamiento ¢ es aplicado en el material, es poco probable
que la fuerza esté actuando en la direccion del plano de deslizamiento por tanto ¢ y A # 90°. Si ¢
representa el angulo entre la fuerza de tensidn aplicada y la normal para el plano de deslizamiento
y A representa el dngulo entre la fuerza y la direccidn de deslizamiento, la ley de Schmid dicta que
el esfuerzo cortante resuelto (7.) que se necesita para que ocurra el deslizamiento en cualquier
sistema de deslizamiento esta definido como se muestra en la siguiente ecuacién (30).

T, =0 Cos ¢ Cos A (30)

Para este caso, el Cos ¢ Cos A es conocido como Factor de Schmid y se puede expresar en términos
de indices de Miller de la siguiente manera:

i\ u fi\ (n

f2 <17> * f2 Ak

fa w f3 l (31)
CNVZ 0+ WAV K+ B2+ R4 )

Dénde: fi, f, f5 son los Indices de Miller del eje de aplicacién de la carga, u, v, w los de la direccién
del deslizamiento y h, k, I los del plano de deslizamiento. Es importante resaltar que este criterio
Unicamente cumple para monocristales ya que para el caso de los policristales los a&tomos no estan
debidamente espaciados en la frontera entre los granos adyacentes y el deslizamiento no puede




continuar. Cuando un defecto se propaga a través de un material, se detiene (o al menos se hace
significativamente mas lento) cuando llega a una frontera de grano [1, 2, 3].

1.3 Estudios sobre TMIE en MMF para el analisis de la formacion de VM en funcidn
de la orientacion cristalina

1.3.1 Materiales con memoria de forma (MMF)

Un material con memoria de forma es aquel que recupera su forma después de haber sido
deformado, de manera aparentemente plastica, al aumentar su temperatura por encima de cierta
temperatura critica. Estos materiales se encuentran dentro de la clasificaciéon de los materiales
inteligentes debido a que pueden ser utilizados como sensores y actuadores a la vez. Son aleaciones
con dos, tres y hasta cuatro elementos, con una composicién particular. Existen dos familias
principales, los materiales con base cobre — Cu-Al-X (Ni, Be, Zn, Mn, etc.) y los materiales niquel-
titanio-X (donde la X es un elemento presente en pequeias proporciones) — Ni-Ti (Fe, Cu, Co, etc.),
aunque existen muchas otras aleaciones (Fe — Pt, Fe — Mn — Si, Ag — Cd, Au — Cd, entre otras). Los
MMF son materiales fascinantes debido a que tienen efectos asociados que los materiales
convencionales no poseen, por ejemplo, el efecto memoria de forma simple, efecto superelastico,
doble efecto memoria de forma y doble efecto memoria de forma asistido [19, 20, 21], ademas, al
ser aleaciones metdlicas, poseen las caracteristicas tipicas de los metales como resistencia, rigidez,
maleabilidad, etc., estas caracteristicas hacen de este tipo de materiales un atractivo en el campo
de laingenieria. Desde el descubrimiento de este tipo de materiales a partir de la segunda mitad del
siglo XX, tras muchas investigaciones y desarrollo (principalmente en aleaciones Ni-Ti), se utilizan
para diversas aplicaciones como la aeroespacial, automotriz, telecomunicaciones, medicina,
energética, robdtica, etc. [22, 23, 24, 25].

° Transformacion Martensitica (TM)

Existen dos tipos de transformaciones en estado sdlido: difusional y displaciva. En las
transformaciones por difusidn ocurre una nueva fase formada solo por el movimiento aleatorio de
los atomos que corresponde a unas distancias relativamente grandes, con un cambio en la
composicion quimica con respecto a la matriz, el progreso de este tipo de transformacién depende
tanto de la temperatura como del tiempo. En contraste, la transformacién displaciva no requiere
movimientos muy grandes; en este caso los &tomos se mueven de forma ordenada desplazandose
distancias menores al pardmetro de red, dicho de otra manera, no existe cambio en la composicidn
quimica. Por lo general, la transformacidn martensitica se da por una transformacién displaciva [22].

Los efectos asociados a los MMF como el efecto memoria de forma y el efecto superelastico, estan
estrechamente ligados a la transformacién martensitica. La TM displaciva es una fase de
transformacion sin difusidn, constituida principalmente por una deformacion de corte, su evolucion
es independiente del tiempo, de primer orden debido a que se acompanan de una discontinuidad
en propiedades como el volumen, la presion, etc. La transformacién, aunque es un cambio de fase
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de primer orden, no ocurre a una sola temperatura, sino en un rango de temperaturas que varia en
cada aleacidon. Los MMF, tienen dos fases estables con diferentes estructuras cristalinas vy
propiedades. La fase de alta temperatura es conocida como austenita o fase madre y por lo general
tiene una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (BCC), por su parte a la fase de baja
temperatura se le llama martensita y se caracteriza por tener diferentes tipos de simetrias
compactas en sus estructuras cristalinas, por ejemplo, la tetragonal, ortorrdmbica o monoclinica.
En la Figura 18 se muestra el modelo de dicho acomodo atémico. La martensita de la regién Ay de
la region B tienen la misma estructura, pero las orientaciones son diferentes. Estas se denominan
Variantes de Martensita (VMs). Con una simetria mds compacta en la fase martensitica muchas VMs
pueden formarse a partir de la fase madre. Posteriormente, si se alcanza una temperatura a la que
la martensita se presenta de forma inestable, ocurre la transformacién inversa y si es
cristalograficamente reversible, la martensita vuelve a su fase madre con su orientacidn original.
Asi, si se trata de desplazamientos atémicos se presentan de forma relativamente pequefia (de
distancias interatdmicas), un cambio de forma macroscdpico aparece asociado a la TM [20, 24].
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Martensita

Fase madre

Figura 18 Modelo simplificado de la transformacion martensitica [20].

La transformacién inducida por temperatura se caracteriza por cuatro temperaturas: Martensita
inicial (Ms) que es la primera en aparecer durante el enfriamiento del material en condiciones de
cero carga y martensita final (M) que aparece en el punto maximo del enfriamiento del material,
en donde la austenita desaparece por completo. La temperatura de austenita inicial (As) es donde
comienza la transformacién inversa tras el calentamiento y la martensita desaparece
progresivamente; finalmente la temperatura de austenita final (Af) es donde el material regresa por
completo a la fase madre original desapareciendo toda la martensita presente en el material. En la
Figura 19 se muestra una grafica (fraccién volumétrica transformada — temperatura) (f — T) [26,
25]. La TM se lleva a cabo por convencidn, asi como su inversa, cuando el material se encuentra en
el 10% de la fraccion volumétrica ha transformado y se considera que finaliza cuando alcanza el 90%.
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La transformacion esta sujeta al rango de temperaturay al tipo de aleacién segun sea el porcentaje
de los componentes que lo conforme, lo que se busca por lo general es que el porcentaje de las
aleaciones tengan una temperatura Af lo mas baja posible, con el objetivo de que el material
necesite la menor cantidad de temperatura posible para lograr la transformacion a austenita [20,
21, 19].

Hay dos técnicas clasicas para poder medir las temperaturas de transformacion de los MMF, la
calorimetria diferencial de barrido (DSC) y midiendo la resistencia eléctrica, pues la resistividad de
la martensita y la austenita son diferentes. Asi, la medicidn de la resistencia eléctrica se convierte
en un indicador del avance a la transformacion de fase [25].

° Estructuras cristalinas en la Transformacion Martensita

En MMF, las aleaciones base cobre se pueden presentar trasformaciones de B (fase madre)aB’ya
v’ (fases martensitas). 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),
L21 o 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 8,8,y y " En la Figura
20 se pueden apreciar las fases mencionadas y sus arreglos tridimensionales.
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Figura 20 Estructuras presentes en MMF. a) Fase austenita en aleaciones base cobre. [19] b) Martensita 9R obtenida a
partir de la fase B2 [27].

La interfase entre la austenita y martensita es un plano invariante llamado plano de hdbito. Cuando
una linea recta se marca en la superficie de una muestra, la direccién de la linea cambia a través de
la TM como se muestra en la Figura 21. Es importante mencionar que la transformacidon martensitica
en los materiales con memoria de forma puede ser inducida por temperatura, esfuerzos,
combinacion de ambos y por campos magnéticos.
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Figura 21 Representacion esquemdtica del cambio de forma asociado con la transformacion martensitica. a) monocristal
original b) relieve superficial debido a la transformacion. c¢) Cambio de direccion de la linea testigo tras la transformacion

martensitica [20].

° MMF Cu-Al-Be y Cu-Al-Ni

La mayoria de los MMF de base Cu provienen de los sistemas binarios Cu-Zn y Cu-Al. Si bien las
aleaciones provenientes del sistema Cu-Zn como la aleacidon Cu-Zn-Al presentan una mejor
ductilidad y no son tan propensas a la fractura intergranular, las aleaciones del sistema Cu-Al
presentan una estabilidad microestructural superior [20] y pueden presentar la transformacion
martensitica termoeldstica en un rango de temperaturas mas amplio [28].

Las aleaciones ternarias de Cu-Al-Be fueron inicialmente desarrolladas por Belkahla y Guenin [29].
Se basan en la aleacién binaria Cu-Al donde se afiade una pequeiia cantidad de Be que reduce
considerablemente las temperaturas de transformacion. Son interesantes debido a que inducen en
un amplio rango de temperaturas la martensita §” R18 con estructura monoclinica [30] la cual es
mas termoelastica y tiene un ciclo de histéresis pequefio (en torno a los 10-20° C). Ademas,
presentan una buena resistencia al envejecimiento por encima de los 200°C [31] Estas
caracteristicas hacen que las aleaciones Cu-Al-Be sean muy atractivas para aplicaciones a bajas
temperaturas [28].

Por su parte, las aleaciones de Cu-Al-Ni se basan en el sistema Cu-Al donde se introduce una
cantidad de Ni entre 3-6% (% en peso). La adicién del Ni al sistema binario trae consigo una
reduccion de las temperaturas de transformacion de ~20°C por cada 1% de Ni en peso [32, 33]. Otra
consecuencia importante de la adicién de Ni al sistema binario es la reduccién de la difusién del Cu
y el Al, lo que hace que la fase 8 sea mas estable en el Cu-Al-Ni que en el Cu-Al, de manera que la
frontera entre la fase B y la fase (8 y y1) se desplaza hacia concentraciones mayores de Al [28, 34].

A continuacioén, se describe la temperatura Ms aproximada para Cu-Al-Be utilizando la ecuacidn
empirica propuesta por Belkahla [35]:




Ms(°C) = 1245 — 7(%Al) — 893(%Be) (32)

La aleacion Cu-Al-Ni tiene la siguiente ecuaciéon empirica para determinar su temperatura de
transformacion Ms, segln lo reportado por G. Lojen, et al. [36]:

Ms(°C) = 2020 — 45 (%Ni) — 134 (%Al) (33)

Las aleaciones de Cu-Al-Be presentan transformacion martensitica termoeldstica en el rango de
concentraciones en el cual la fase [ se puede mantener mediante un temple evitando la
precipitacion de fases. Este rango se da para concentraciones ricas en Cu, con concentraciones de
Al 'y Be entorno al 10-13% de Al y 0.3-0.7 Be (en peso). [28] Las aleaciones de Cu-Al-Ni presentan la
transformacién martensitica en el rango de concentraciones en el cual la fase  se puede mantener
mediante un temple evitando la precipitacién de fases (al igual que en el Cu-Al-Be). Este rango de
concentraciones se da para concentraciones ricas en Cu, con concentraciones de Al entorno al 13-
15% Al (% en Peso) y de 3-6% Ni (% en Peso) respectivamente. [28]

Para estudiar el efecto de la temperatura sobre las aleaciones ternarias de una manera mas efectiva
son utiles los cortes a los diagramas que mantienen fija la concentracién de uno de los elementos.
De este modo se obtiene un diagrama de fases pseudo-binario [28]. Para el Cu-Al-Be la cantidad del
Be que se anade a estas aleaciones no es muy grande es por ello por lo que el diagrama de fase
binario Cu-Al puede resultar atil para ilustrar las fases de la aleacidn ternaria Cu-Al-Be. Estas
conclusiones fueron obtenidas de los estudios realizados por Belkahla y Guenin [35, 29] y se ven
reflejados en Figura 22 a). En la Figura 22 b) se presenta un diagrama pseudo-binario para la
aleacién Cu-Al-Ni para un 3% de Ni en peso fijo, donde se observa forma de V de la fase austenita 'y
las fases estables contiguas a ella [37, 28].
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Figura 22 Diagramas de fase pseudo-binarios a) sistema Cu-Al-Be para una concentracion de Be de 0.47% en peso. [35,
29]. Diagrama de fases de la aleacion Cu-Al-Ni para un 3% de Ni en peso fijo [37].

1.3.2 Transformacion martensitica inducida por esfuerzos (TMIE)

Como se menciond anteriormente los MMF tienen diferentes efectos asociados, el mas conocido
de ellos es el "efecto de memoria de forma simple” el cual consiste en que el material recupera
grandes deformaciones aparentemente pldsticas cuando la temperatura de la prueba es elevada
por encima de la temperatura Af. En la Figura 23 se presenta esquematicamente cada una de las
etapas de este efecto.

Deformacién Calentamiento Entriamiento

Figura 23 Efecto de memoria de forma simple.




Otro efecto no menos importante y sorprendente es el llamado “Efecto supereldstico” el cual
consiste en que el material estando a una temperatura por encima de la critica (Af) y sometido a
esfuerzos, es capaz de experimentar deformacion (recuperable después de quitar la carga) de hasta
100 veces mayor que la que pueden experimentar los materiales convencionales.

En este efecto la TM es inducida a temperatura constante y por la aplicaciéon de una fuerza en el
material. En la Figura 24 se puede observar el lazo superelastico y la formacion de las variantes de
martensita para el caso monocristalino. Asi mismo en la Figura 24 se muestran los mismos aspectos,
pero para una muestra policristalina.

Loading

Unloading

Figura 24 Evolucion de la TMIE en un monocristal de Cu-Al-Ni. [38].
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Figura 25 Evaluacion de la TMIE en una muestra de Cu-Al-Be [39].

Como se puede observar en ambos casos se presenta el denominado lazo super eldstico en la curva
esfuerzo deformacién y el esfuerzo critico el cual marca el inicio de la TMIE (punto b en ambas
graficas). Adicionalmente la TM se puede observar en una micrografia 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. Sin embargo, otras variantes
se pueden formar debido a los cambios de geometria de mismo material como lo reporta F.N.
Garcia-Castillo et. al. [40, 6]lo cual se puede observar en la Figura 26.

Figura 26 VMs formadas en lado izquierdo, seccion central y lado derecho en prueba a tension simple [40, 6].

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

49



cristalina de cada uno de ellos. En cada grano puede formarse mas VMs dependiendo del estado de
esfuerzos, las interacciones intergranulares y la orientacién. Lo anterior puede observarse en la
Figura 27.

Figura 27 TMIE en seccién central de la muestra P.

En un cristal con estructura cuibica se han encontrado que se pueden obtener 24 VMs durante la
TMIE. De hecho, estudios recientes han mostrado que en pruebas de tensién uniaxial la VM que se
formara es la de maximo FS (MFS) [40, 6]. 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 transformacién”, direccién de deslizamiento por
“direccién de cortante” y sistema de deslizamiento por “sistema de transformacién”. En la Tabla 4
se muestran los sistemas de transformacion para algunos MMF los cuales son presentados como
familias de planos y direcciones.




Tabla 4 Sistemas de transformacion para diferentes MMF.

Amplit

ud de Plano de habito Referencia

Direcci6n de corte

Transformacion

corte

Ohba, Emura and

AuCd B2—P31 00079  {0.0711,0.2675 09609}  (-0.9673,0.2166, -0.1319) S Eees]
Cu-Al- T.-H. Lee, Y. -O.
o DO;— 18R 02302  {0.1528, -0.6449, 0.7487} (0.1372, 0.7275,0.6721) Kim (2007)
Hiroyuki, Toshihisa,
QAL L2, 1SR 0024 O TL DI, (0.14049, 074663, 0.65024)  Hashimoto, Miura
Mn 0.71957}
(1998)
Cu-ANi  DO;—2H 00932  {-0.2603,0.6347,0.7276} (-:0.1384, 0.7213, -0.6787) Ots“ka(ig‘;f)h'm'zu
Tadaki, Tokoro and
Cu-Zn B2 - 9R 01769  {-0.1364,0.6963 07074} (-0.1313,-0.7204, 0.6810) St ()
Cu-Zn- Chakravorty and
N DO;— ISR 01866  {-0.1999,0.6804,0.7050} (-0.1856, -0.7328, 0.6546) Wayman (1989)
Cu-Zn- Saburi, Nenno, Kato
- DO;— 18R 01779  {-0.1434,0.6965, 07031}  (-0.1392, -0.7176, 0.6824) e R
Aoki, Morii,
NiIAl B2 —LIo(3R) 01222  {-0.0937,0.6944,0.7135} (-0.0004, -0.7196,0.6865)  Murakami and Otsuka
(1994)
NiTi  B2—BIO[l] 01307 {02152 0-4044,0.8889}  (:0.7633, 04981, -0.4114) L1 Otsuka, Sawamura

and Shimizu (1971)

Otro aspecto para considerar es que al elevarse la temperatura el esfuerzo critico incrementa como

se muestra en la Figura 28 a), de hecho, esta variacion del esfuerzo crece linealmente como se ve
en la Figura 28 b).

Stress(MPa)

Cu-39.8% Zn
Mg = -125°C

Strain (%)

g

8

Cu-39.8% Zn

Figura 28 Grdficas de esfuerzo en funcion de la temperatura para un monocristal de Cu-Zn cargado en tension por
encima de Ms. a) Curvas de esfuerzo-deformacion-trasformacion. A medida que se acerca la temperatura de Ms, se
reduce el esfuerzo necesario para inducir la martensita. b) Grdfica de esfuerzo-temperatura-trasformacion. La magnitud

del esfuerzo critico aumenta de forma proporcional con respecto a la temperatura [22].




Este coportamiento obedece la ecuacion de Clausius-Clapeyron segun lo reportado en la literatura
[20, 41] la cual es usada en el estudio de transiciones de fase. Esta es una importante relacién en
termodinamica pues permite determinar la entalpia en cambios de fase. Esta ecuacion permite
determinar multiples propiedades presentes en las transiciones de fase. [42]

Es una relacién fundamental del efecto superelastico en aleaciones con memoria de forma. Por
ejemplo, para el Cu-Al-Be y Cu-Al-Ni tiene un valor de 1.9 MPa/°Cy 1.2 Mpa/K. [43, 44]

1.3.3 Modelacion matematica de la TMIE

Dentro del estudio de la superelasticidad se han desarrollado una serie de trabajos con el fin de
estudiar y predecir la formacidon de VMs en materiales tanto mono como policristalinos cuando
estos son sometidos a pruebas de tension [45]. A diferencia de muchos estudios sobre MMF los
cuales utilizan caracteristicas preferentemente termodindmicas, estos trabajos consideran en su
mayor parte aspectos cristalograficos.

Uno de los primeros estudios desarrollados en este sentido es el modelo de Cortés-Pérez [46], el
cual permite simular la transformaciéon martensitica inducida por esfuerzos (TMIE). Dicho modelo
permite obtener, entre otras cosas, lo siguiente en el sistema de observacién para cada una de las
VMs posibles:

e Calcular la “huella” de la VM.

e Ladistorsidon de una marca testigo.

e El campo de desplazamiento asociado.

e Determinar la magnitud de las deformaciones y esfuerzos inducidos.

En la Figura 29 se muestran un ejemplo donde se observa primeramente la huella de la VM con MFS,
seguida de la distorsién de un circulo en la direccion del campo de desplazamientos asociado a la
variante estudiada de un grano reportado por FN Garcia Castillo [6].
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Figura 29 Resultados obtenidos para un grano de una muestra policristalina de Cu-Al-Be utilizando el modelo de Cortés-
Pérez. a) Grafica de la huella de la VM 10. b) Distorsion de una marca testigo (circular). c) Campo de desplazamientos.
Todos los resultados estdn en el sistema de observacion. [6].

Es importante mencionar que para obtener estas simulaciones se consideran varios aspectos de los
MMF mencionados en este capitulo dentro de los cuales se pueden resaltar: los sistemas de
transformacion, las temperaturas de transformacidn, orientacidn cristalina para cada grano si el
material es policristalino y el modelo matematico mencionado. Estas simulaciones se han realizado
utilizando el programa Mathematica por el grupo de trabajo del laboratorio de mecénica de la FES
Aragon y fueron aprovechados para el desarrollo de este trabajo sin ninguna modificacion. Por ello
a continuacién se explicard de manera breve los aspectos tedricos considerados para obtener las
simulaciones mostradas en la figura anterior.

La ecuacion (34) es el campo vectorial de desplazamientos obtenido por Cortés-Pérez [19], con el
cual es posible hacer las simulaciones para la distorsidon de la marca testigo y las graficas de los
campos de desplazamiento para cada VM.

Sfhw(yr)
u(xy, yr, zr) = 0
0

(34)

Donde § es la amplitud de corte y h es la longitud de la placa de martensita a lo largo de la direccidn
yr, f es la fraccion volumetricay w(yr) es una funcidn que hace que el campo sea continuamente
diferenciable. En |a Figura 30 se muestran de manera resumida el modelo propuesto por Cortes para
definir el campo de desplazamientos de la ecuacion (34).
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Figura 30 Pardmetros para definir el campo de desplazamiento [19].

Para realizar la distorsidon de la marca testigo es necesario obtener el campo ecuacion (35) en el
sistema de observacion y cambiarlo de base, ya que de acuerdo con Cortés-Pérez [19] los sistemas
de referencia durante la transformacién martensitica estan dados como se observa en la Figura 31.
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Figura 31 Sistemas de referencia usados en el modelo de Cortés-Pérez [6].

El cambio de base del campo de desplazamientos se realiza entonces:

35
u(xo,YO,Zo) = Ay, = Xo u(xr, yr, 2r) (5)




Donde Ay, = X, es el que permite cambiar el campo del sistema de transformacion al de
observacién en funcién de la orientacidn cristalina de cada grano para el caso de un policristal. En
la Figura 32 se muestran los cambios de base utilizados para este fin.

-1
Ay x, = [AXT—>X] = 21'3=1{€i}xr X e;

m P m
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Axox, = [AX0—>X] = 2?:1{6’1'})(0 X e

u ¢ h
Axyox = 21'3=1{€01}X ® ey = (17 C2 k)

w c3 I

Figura 32 Desarrollo del tensor Ay, — X, (Garcia-Castillo, 2016).

Donde [h k [] es la direccidon normal (ND) y [u v w] es la direccidn de rolado (RD). Las coordenadas
de la ND y RD estan definidas en la base (x, ¥y, Zo) Y son obtenidas por la técnica EBSD. Por otro
lado (n4,n,,n3) es el plano de habitoy [my, m,, ms] la direccion de corte los cuales son especificos
de cada MMF y estdan definidos en la base (x7, yr, zr). Adicionalmente la direccidn transversal (TD)
puede ser determinada realizando el producto cruz de la ND y RD. De igual manera la tercera
direccion del sistema de transformacion es determinada por el producto cruz del plano de habito y
la direccidn de deformacién.

Finalmente, para obtener los planos de habito en el sistema de observacién se utilizan el cambio
de base respectivo:

ng = AX—>X0-n (36)
1.3.4 Prediccidon de variantes inducidas durante la TMIE

Un primer trabajo que permitio utilizar el modelo desarrollado por Cortés-Pérez con experimentos
reales fue el de Kaouache et. al. [45] quienes proponen un criterio que es compatible con la
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formacidon de variantes de martensita en una prueba de tensién realizada a una muestra
policristalina de Cu-Al-Be. La desventaja de este criterio radica en que se basa en el FS, el cual como
se sabe, sélo aplica para el caso monocristalino. A pesar de esto en el trabajo reportado por Cortés-
Pérez se muestra un analisis utilizando estos resultados que permitieron cotejar el potencial del
modelo matematico [46].

Adicionalmente R. J. Martinez-Fuentes et. al. [47] realizaron un estudio de la formacién de VMs en
pruebas de flexion en un monocristal y policristal, también de Cu-Al-Be.

Estas pruebas de flexion en tres puntos se realizaron en un equipo de carga servo-hidraulico, donde
se acoplo un microscopio 6ptico a una cdmara CCD y se utilizé iluminacion de luz blanca para poder
observar y documentar el comportamiento microestructural del MMF.

A partir de la secuencia de imagenes se determinaron los campos vectoriales de desplazamiento en
la regidn de interés, utilizando la correlacion de imagen digital, asociada a la prueba de flexién para
ambos casos.

Region de interes

cessns ... Fibras en
Eje neutral compresion

Figura 33 Estudio de la formacidn de VMs en pruebas de flexion en un monocristal y policristal de Cu-Al-Be. a) Configuarcion
del experimento. b) VMs formadas en el monocristal. c) VMs formadas en la la muestra policristalina [47].

Una de las limitaciones de estas pruebas de flexién es que no se midieron las orientaciones
cristalinas de las muestras y como se ha mencionado anteriormente la TM esta en funcion de ellas.

Actualmente uno de los problemas fundamentales a resolver en cuanto a la TMIE es poder predecir
cual variante serd activada para un determinado estado de esfuerzos. Es por ello por lo que F. N.
Garcia-Castillo et. al. [48] desarrollaron un criterio de prediccion de VMs durante una prueba de
tensién a una muestra de Cu-Al-Be considerando el modelo propuesto por Cortés-Pérez, el FSy la




relacion de deformacién SR que es calculada del estado de deformaciones en el sistema de
observacién. Dicho estado de deformaciones puede ser obtenido como:

€0 = Axox, " Axpox " €s " Axoxy T Axpox (37)

Donde para el caso plano se puede representar de la siguiente manera:

e = (Exo nyo)
op nyo Eyo (38)

Asumiendo que el estado de deformaciones, que originalmente era de tension, es cambiado
principalmente por componentes de tensidn biaxial y que la componente en la misma direccién de
la carga es mayor; es posible proponer una relacidon de deformacién como:

€xo

SR = Sy_o (39)

Esta relacién cambia acorde a la variacién de la magnitud de la deformacion en las direcciones x y
y respectivamente. Si se considera que la aplicacién de la carga es en la direccidén x esta relacién
tendria que ser menor que 1 para que la deformacién estuviera mas cercana a la direccién de la
fuerza aplicada. Lo anterior se muestra en la Figura 34.
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Figura 34 Casos presentados para [SR]. a) Deformacion cerca de la direccién de rolado. b) Deformacion en medio de las

direcciones de rolado y transversal. c) Deformacion cerca de la direccion de rolado [6].

De manera general este criterio de Garcia-Castillo [48] consta de las siguientes consideraciones:

1. Las variantes de martensita con FS negativo son descartadas.
Un FS negativo no es posible en un estado de tensidon simple pues implica una
deformacién en sentido contrario de la direccidn de la aplicacién de la carga.

2. Las variantes de martensita con |SR| < 1 son descartadas.
Los valores menores que 1 en esta relacién implican una deformacién 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.

3. 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 SFP SSRP BC = (SFP—SRP)+01;
y5| SRP SSFP BC: (SRP_SFP)‘l'Ov

Donde SFp y SRp son la posicion del FSy de la relacién de deformacidn respectivamente. O, es un
numero natural con un valor maximo de 10 que da prioridad a la posicién del FS y/o SR que no son
descartados en las suposiciones 1y 2 del modelo.

En la Figura 35 se muestran las VMs predichas por el criterio de F. N. Garcia-Castillo et. al. [6] para
uno de los granos estudiados de una muestra policristalina sometida a tensién.
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Figura 35 Posible orden de crecimiento acorde a la combinacion de BC-SR-FS para el grano 42. VMs predichas para el
grano 42 [6].

A partir de este trabajo desarrollado se han realizado algunos intentos para comprobar y mejorar la
capacidad de prediccidon de este criterio; por ejemplo, R. Lechuga-Taboada et. al. [49] propuso
simular en elemento finito las pruebas reportadas por F. N. Garcia-Castillo et. al. utilizando una
aproximacion, de los granos de la muestra policristalina, con geometrias del tipo hexagonal,
encontrando buena capacidad de prediccidn. Actualmente se siguen desarrollando criterios de
prediccion de VMs, pero ahora en arreglos de flexion en cantilever. Es importante resaltar que en
estos dos ultimos trabajos desarrollados el porcentaje de coincidencia entre lo calculado y el
experimento llega a ser mas del 80%.




Capitulo 2. Medicion de orientaciones cristalinas e identificacion de
softwares

2.4  Preparacion de muestras y medicion de orientaciones cristalinas
2.4.1 Fabricacion de MMF
° Fundicion de lingotes (IIM-UNAM)

Se fabricaron dos aleaciones con memoria de forma: Cu-Al-Be y Cu-Al-Ni. Su fundicidn se realizé en
el “laboratorio de procesos de materiales avanzados” del Instituto de Investigaciones en Materiales
de la UNAM-IIM y fueron obtenidas en un horno de induccién de atmosfera controlada con argén,
para evitar la oxidaciéon de los elementos. Posteriormente fueron laminadas en caliente hasta
obtener ldminas de poco mas de 1 mm de espesor. En la Figura 36 se muestra el horno de induccion
Leybold-Heraeus donde el material fue fabricado.

Figura 36 Horno de induccion del laboratorio IIM-UNAM [6].

Las temperaturas Ms de ambas aleaciones fueron aproximadas utilizando la ecuacién (40) para el
caso del Cu-Al-Be y la ecuacién (41) para el Cu-Al-Ni, con el fin de dejarlas en fase austenita a
temperatura ambiente.

° Mecanizado de probetas

De los lingotes obtenidos se mecanizaron 2 probetas, una de Cu-Al-Be y otra de Cu-Al-Ni en el
laboratorio de ITM de la UPV, Espaiia con la geometria tipica requerida para pruebas de traccion
con el fin de que se concentren los esfuerzos en la seccion central.

Para obtener las probetas como primer paso se cortaron los lingotes a una geometria mas cercana
a las dimensiones finales, esto para facilitar el Ultimo paso del mecanizado. Para ello, se realizaron
los cortes en una cortadora automatica de precision la cual se muestra en la Figura 37 a) y para el
mecanizado final se utilizé la Taladradora-Fresadora CNC Figura 37 b).




a) b)

Figura 37 Equipos de corte utilizados en ITM - UPV. a) Cortadora automdtica Accutom-5. b) Taladradora-Fresadora CNC
marca Optimum tipo BF20 L Vario.

Una vez realizado el mecanizado, la geometria final de las probetas quedaron como se puede ver en
la Figura 38. Cabe resaltar que ambas probetas tienen un espesor de 0.717 mm y un volumen de
0.215 cm’.
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Figura 38 Geometria y dimensiones de las probetas utilizadas.

° Betatizado para Cu-Al-Be y Cu-Al-Ni

Para que el material presente de manera apropiada el efecto superelastico es necesario realizar un
tratamiento térmico llamado “Betatizado” el cual se realizd para el Cu-Al-Be, conforme a lo
reportado por Horacio Flores-Zuiiiga [50]. Dicho tratamiento consistié en calentar gradualmente el
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material desde la temperatura ambiente hasta una temperatura de 750°C, donde el material se
encuentra en una fase B metaestable, la cual es mantenida durante 15 minutos. Posteriormente se
realiza un temple hasta 100°C manteniendo esta temperatura durante 20 minutos para retener la
fase madre y finalmente el material se deja enfriar hasta la temperatura ambiente. Para la muestra
de Cu-Al-Ni se realizé el mismo tratamiento de “Betatizado” con la diferencia que la temperatura
maxima fue de 850 °C donde se tiene la fase beta como se indica en el diagrama de equilibrio para
esta aleacion [14, 25]. Figura 39 a). El “Betatizado” se realizd una vez mecanizadas las probetas, con
el fin de eliminar esfuerzos residuales generados por el corte y demas procesos que se hayan llevado
a cabo para su elaboracion.

Todo este tratamiento térmico se realizd en un horno de resistencia térmica como el que se muestra
en la Figura 39 b).
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Figura 39 Tratamiento térmico “Betatizado”. a) Horno de resistencia térmica — Nabertherm tipo LCO82H4DN en ITM -
UPV. b) Curvas de Temperatura-tiempo para Betatizado de ambas probetas.

2.4.2 Preparacion de probetas para EBSD

En las probetas mencionadas en la seccién anterior se realizaron mediciones de orientaciones
cristalinas. Como es bien conocido es imprescindible hacer una correcta preparacién metalografica
para realizar estas mediciones utilizando la técnica de EBSD. Lo anterior se debe a que esta técnica
mide en los primeros 5 a 15 nm de la superficie a estudiar y por ende de no realizar un pulido
correcto no se obtendrian buenos resultados o ninguno.




° Pruebas de microdureza

Como primer paso es necesario conocer la dureza superficial del material, ya que con ello se puede
obtener un método apropiado de pulido como lo sugieren algunos fabricantes de equipos utilizados
durante los pasos de una preparacién metalografica.

El ensayo de microdureza se realizé en un microdurémetro marca Shimadzu, mostrado en la Figura
40. La prueba se llevo a cabo apegandose lo mas posible a las recomendaciones basicas de la norma
ISO 6507 de microdureza en la escala Vickers HVO0.2 [51].

Figura 40 Durémetro Shimadzu tipo HMV-2T ITM - UPV.

Para realizar el ensayo se colocé la probeta antes de mecanizarla en el plato (soporte) enfocando la
region de interés y se aplicd una fuerza de 200gf = 1.961N en un tiempo de 10 s por cada
indentacién. Se hicieron ocho indentaciones en los extremos y 6 en el centro partiendo de izquierda
a derecha. La distancia entre una indentacion y otra en sentido horizontal es de 3 mm mientras que
en sentido vertical es de 2.5 mm, como se muestra en la Figura 41.
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Figura 41 Puntos de indentacion en la probeta.




En la Tabla.5 se muestran los datos para cada indentacién obtenidos utilizando el software HMV-
AD.

Tabla.5 Resultados de la prueba de microdureza para la probeta de Cu-Al-Ni.

No. H Longitud V Longitud Promediode HV Dureza  Conversion
Indentador (um) (um) Longitud (um) (um) (HR 15N)
1 30.09 30.68 30.39 402 80.9
2 30.29 31.04 30.67 394 80.5
3 30.47 30.85 30.66 394 80.5
4 28.41 29.53 28.97 442 82.8
5 29.91 30.29 30.10 409 81.3
6 29.72 31.23 30.48 399 80.8
7 30.28 30.88 30.58 397 80.6
8 31.04 31.80 31.42 376 79.60
9 30.28 30.85 30.57 397 80.60
10 31.04 30.66 30.85 390 80.30
11 30.47 31.42 30.95 387 80.20
12 30.66 31.04 30.85 390 80.30
13 30.66 31.99 31.33 378 79.70
14 30.48 30.85 30.67 394 80.50
15 29.72 30.66 30.19 407 81.20
16 30.55 30.52 30.54 445 84.60
17 30.66 30.85 30.76 392 80.40
18 30.29 30.28 30.29 404 81.00
19 29.90 30.47 30.19 407 81.20
20 30.28 30.66 30.47 399 80.80
21 29.34 29.72 29.53 425 82.10
22 34.47 31.23 32.85 435 80.50
Promedio 30 31 31 403 81

El método de preparacion para la probeta de Cu-Al-Ni fue determinado con base en el valor de
dureza en la escala Vickers y tomando como referencia el metalograma de Struers. En la Figura 42
se presenta dicho metalograma donde el eje “x” representa la dureza en escala Vickers (HV)
mientras que el eje “y” la ductilidad o fragilidad del material. En el mismo diagrama se pueden ver
las zonas de los métodos de preparacidén que varian en funcion de “x” y “y” [52, 53].
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Figura 42 Metalograma — Struers (Struers, s.f.).

En la figura anterior se ha marcado la zona “D” debido a que en las pruebas de microdureza el valor
promedio es de 403 um de HV y a que el material es ductil. El método seleccionado corresponde al
numero 2730 de Struers [52] el cual considera para desbaste y pulido lo siguiente: superficie de
pulido, tipo de abrasivo, tipo de lubricante, velocidad (RPM), fuerza (N), direccion del soporte y
tiempo (min). En la siguiente seccidén se dan los detalles del método junto con algunos pasos que
fueron adicionados con el fin de mejorar la preparacién de la muestra para las mediciones. Para el
caso del Cu-Al-Be, no fue necesario realizar el ensayo de microdureza, pues se utilizé un método de

preparacion previamente reportado.

° Preparacion metalogrdfica con pulido mecdnico

De manera general en la preparacion de las probetas para EBSD se llevaron a cabo los siguientes

pasos:

1. Encapsulado
2. Desbaste y pulido
3. Limpieza de la probeta




Dichos pasos se describirdn de manera resumida a continuacion:
1. Encapsulado

El encapsulado de las probetas se realizd en caliente con resina conductora (ConduFast) en una
prensa marca Remet mostrada en la Figura 43 a) mientras que en la Figura 43 b) se observa la
probeta ya embutida. En la Tabla.6 se pueden ver los pardmetros utilizados en este paso de la
preparacidon metalografica.
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Figura 43 Encapsulado de probeta. a) Prensa Remet tipo IPA30-E UPV t [54] b) Probeta encapsulada en resina
conductora.

Tabla.6 Paradmetros de encapsulado de probetas con resina ConduFast [54].

Parametros
Unidades de montaje Diametro 30 mm
Compresion Fuerza en vastago Variable entre 0 - 50 kN
Calentamiento (con presion) Temperatura 150/180 °C
Tiempo Variable entre 0y 15 min.
Enfriamiento (con presion) Tiempo Variable entre 0y 15 min.

2. Desbaste y pulido

Después del encapsulado se llevo a cabo la preparaciéon metalografica convencional (desbaste y
pulido) hasta el pulido espejo, de tal forma que las dos probetas tuvieran el mismo acabado. Toda
la preparacion se realizd en 5 pasos para ambas probetas. El primer paso es el desbaste y en
ambas consistié en utilizar lijas de diferente numeracion. Las muestras fueron rotadas 90° cada vez
gue se cambid de lija considerando que es preferible que el ultimo paso de desbaste coincida con
la seccidn longitudinal de la probeta, debido a que es la que se hizo coincidir con la direccién de
rolado en la prueba de EBSD; esto se describe con mas detalle en el Derivado del presente trabajo
se pueden mencionar las siguientes conclusiones:




e Se midieron las orientaciones cristalinas de dos muestras policristalinas: Cu-Al-Be y Cu-Al-
Ni con un 97.04% y 96.55 de indexacidn respectivamente.

e Conla combinacién de los softwares: MTEX, Image Jy Wolfram Mathematica se obtuvieron
las coordenadas de las fronteras de grano y los puntos que conforman cada grano para cada
una de las regiones estudiadas en ambas muestras.

e Se mostrd la simulacidn de las interacciones intergranulares que se generarian entre varios
granos al formarse la variante de maximo factor de Schmid.

e Con la combinacién de los sofwares Image J y Wolfram Mathematica se cuantificaron las
interacciones intergranulares generadas entre los granos de cada regién.

La metodologia mostrada en este trabajo resulta conveniente y relativamente sencilla de seguir; sin
embargo, presenta ciertas ventajas y desventajas como:

Ventajas:

e Los softwares utilizados después de la medicion de orientaciones son de libre acceso.

¢ La metodologia presentada puede utilizarse en otros materiales policristalinos, no solo en
MMEF.

e Los mapas que se usan de base para la obtencién de fronteras de grano son obtenidos de
los resultados del EBSD, es decir que se reconstruyen a partir de las orientaciones cristalinas
y por tanto son muy confiables.

e Lasemi-automatizacion de la adquisicion de fronteras de grano optimiza significativamente
los tiempos y la calidad de estos.

e Es posible reconstruir por completo el grano y no solo sus fronteras como se hacia
anteriormente.

e Las coordenadas de grano se exportan en formatos compatibles con los de los programas
previamente desarrollados en Wolfram Mathematica para la distorsién de los granos.

e La obtencion de los resultados es de mayor calidad y mas precisos que en trabajos previos.

Desventajas

e El costo de realizar esta metodologia es alto, pues las mediciones de EBSD se tienen que
llevar a cabo en un lugar donde se tenga el equipo necesario. Sin embargo, estas mediciones
deben llevarse a cabo pues los modelos y criterios desarrollados para el estudio de estos
materiales estdn en funcién de ellas.

e Las mediciones de las orientaciones cristalinas deben realizarse en la totalidad de la zona a
estudiar y deben tener un porcentaje muy alto de puntos indexados.

e A pesar de ser de gran utilidad se requiere de diferentes softwares.

e Sigue siendo un procedimiento semi-automatico.




A pesar de estos ultimos aspectos mencionados la metodologia propuesta en este trabajo da una
mejor opcién que las utilizadas previamente para cuantificar las interacciones intergranulares, lo
que puede ser aprovechado en futuras investigaciones.

Finalmente, como trabajo a futuro se podrian realizar proyectos multidisciplinarios con la
colaboracidn de ingenieros en sistemas o en computacién con el objetivo de sintetizar todos los
pasos mostrados de los softwares presentados en uno solo y de esta manera hacerlo de forma
automatica.




Anexo Electron Backscatter Diffraction (EBSD).

Los siguientes pasos para ambas probetas fueron de pulido. Para la muestra de Cu-Al-Ni se realizd
de acuerdo con lo recomendado por el metalograma de Struers mientras que para la de Cu-Al-Be se
utilizé el método de preparacion reportado por Garcia-Castillo [6]. Los equipos donde se hicieron el
desbaste y el pulido se muestran en la Figura 44.

a) b)

Figura 44 Equipos de pulido mecdnico - ITM UPV. a) Equipo de esmerilado-pulido LaboPol-21 utilizada para desbaste. b)
mdquina pulidora automdtica LaboPol-5.

Es importante mencionar que para ambos casos se realizé como ultimo paso un pulido vibratorio,
con la intencion de mejorar los resultados en las mediciones de EBSD, como lo reportan: V. Amigd
[55] para aleaciones tipo titanio-cobre y el fabricante del equipo utilizado para aleaciones de
aluminio, cobre y circonio puros [56]. Este paso se realizdé en una pulidora vibratoria que pule la
probeta por medio de movimientos horizontales de 7200 ciclos por minuto. En la Figura 45, se
muestra dicho equipo.

Figura 45 Pulidora vibratoria Buehler - VibroMet 2 UPV [57].




En la Tabla 7 se puede observar el método de preparacidn completo utilizado para la probeta de Cu-

Al-Niy para el caso de la probeta de Cu-Al-Be en la Tabla 8.

Tabla 7 Pasos para la preparacion de la probeta para EBSD utilizado para el Cu-Al-Ni [53].

Paso

Superficie

Abrasivo

Tamafio del grano

Lubricante
Cantidad
RPM

Fuerza (N)

Tiempo (min)

Tabla 8 Pasos para la preparacion de la probeta para EBSD usada para el Cu-Al-Be.

Paso

Superficie

Suspension

Lubricante
RPM

Fuerza (N)

Tiempo (min)

1

SiC-Foil
SiC

# 220, 360,
500, 1000

Agua
500 ml
300
30

Hasta la
planitud

1
Lija
2206 320

No aplica
Agua
300

180

Lo necesario

Cu-Al-Ni
2
MD - Largo

DiaPro
Allegro!

9 um

20 ml
150
40

Cu-Al-Be

MD-Largo

Diamante
ou

No aplica
150
180

4

3

MD - Mol

DP-Paste
MZ

3 um

10 gt
150
25

3

MD-Mol o

MD-Dac

Diamante
3u

No aplica
150
150

3

1 Aplicar la suspension de diamante de 9 um 1 gota cada 10 segundos.
2 Humedecer el pafio con agua destilada, aplicando 10 puntos de pasta alrededor y lubricarlo con aceite.

3 Aplicar 10 ml de OP-S y diluirlo con 1 ml de Peréxido de hidrégeno.
4 Humedecer el pafio con agua destilada y verter 20 ml de OPS — NON DRY.

MD —
Chem

OP-S?

0.1 um

10 ml
150
10

4

OP-Chem

OP-S*

No aplica
150
90

1-2

69

5

NYLON — PSA
OP-S NonDry*

0.04 um

20 ml
20 amplitud
30

900

NYLON — PSA

OP-S NonDry

0.04 um
20 amplitud
30
900



*4.5 ml, 2 gotas de amoniaco, dos gotas de perdxido.
3. Limpieza de las probetas.

Como ultimo paso para eliminar cualquier impureza se realizé una limpieza profunda en las probetas
después del pulido. Los pasos que se siguieron para ello se pueden ver en la Figura 46.

‘ H20 I

Etanol

Jabén liquido " L|mpneza de la Secado de la
con H20 5 lviin, @ muestra muestra

impi |
Agua 5 Min. @ Limpieza de la Secado de la

destilada muestra muestra

Figura 46 Pasos de limpieza de probetas pulidas.

2.4.3 Medicién de Orientaciones cristalinas por la técnica de EBSD

La medicion de las orientaciones cristalinas en las probetas se realizé utilizando la técnica de EBSD
en el laboratorio de microscopia ubicado en el edificio de microscopia y fisica aplicada de la UPV.
Debido a los lineamientos de este laboratorio la manipulacién del equipo y las mediciones son
realizadas por el personal capacitado para ello.

El equipo donde se llevaron a cabo las mediciones de EBSD es un microscopio electrdnico de barrido
(Scanning Electron Microscope - SEM) el cual se muestra en la Figura 47 mientras que en la Tabla 9
se enlistan sus caracteristicas principales.




Figura 47 Microscopio Electrdnico de Barrido de Emision de Campo con Cafidn de lones Focalizados, Focused lon Beam
(FIB) Servicio de Microscopia Electrénica — UPV [58].

Tabla 9 Especificaciones técnicas del equipo de EBSD [58].

Microscopio Electrénico de Barrido de Emisién de Campo con Cafidn de

Ficha del equipo: lones Focalizados (FIB).
Marca: ZEISS
Modelo: AURIGA Compact

e Microscopia combinada de electrones e iones focalizados.
Aplicaciones: e Detector de rayos X (EDS).

e Detector de electrones retrodispersados difractados EBSD.
Fabricantes: e ZEISS e KLEINDIEK

e ORSAY PHYSICS e OXFORD INSTRUMENTS

El software utilizado para la medicién de las orientaciones cristalinas por EBSD fue AZtec de Oxford
Instruments, el cual contiene una libreria de los datos cristalograficos para las aleaciones mas
utilizadas en la investigacion e industria.

Debido a que el Cu-Al-Be y Cu-Al-Ni no estan dentro de esa base de datos fue necesario dar de alta,
previamente a las mediciones, las fases correspondientes para las aleaciones estudiadas (Fase
Austenita B-metaestable). Para realizar lo anterior se cred un archivo en el software Twist con la
extension (.cry o .hkl), el cual permite dar de alta la fase en la base de datos de AZtec.




Los datos cristalograficos utilizados para el Cu-Al-Be, se encuentran en la Tabla 10 segun lo
reportado por A. Tidu, et. al. [59]. Por su parte para el Cu-Al-Ni, los datos cristalograficos se utilizaron
segun lo reportado por Andriy Ostapovets, et. al. [10] y se pueden encontrar en la Tabla 11.

Tabla 10 Datos del cristal de Cu-Al-Be elaborado en el software Twist.

Fase
Tipo de Celda
Grupo puntual
Grupo espacial

Parametro de red

Alpha: 90°
No. Color
1-4 ()
5-12
13-16 o

Cu-Al-Be (Austenita) DO

Austenita
BBC
Fm3m
225
a=b=c=5.82 A
Beta: 90°
Atom Wyckoff X
Cu Auto 0.00
Al Auto 0.25
Cu Auto 0.00

Gamma: 90°

Y Z Occupancy
0.00 0.00 1.00
0.25 0.25 1.00
0.50 0.00 1.00

Como se puede observar para el caso del Cu-Al-Be, sélo se agregd el Cu y Al debido a que en la
aleacidén usada se tiene solamente un 0.5% de Be.

Tabla 11 Datos del cristal de Cu-Al-Ni elaborado en el software Twist.

Fase
Tipo de Celda
Grupo puntual
Grupo espacial

Parametro de red

Alpha: 90°
No. Color
1-4 @
5-12
13-16 o

Cu-Al-Ni (Austenita) DO

Austenita
BBC
Fm3m
225
a=b=c=5.836 A
Beta: 90°
Atom Wyckoff X
Cu Auto 0.00
Al Auto 0.25
Ni Auto 0.00

&
o

o ®»
o

Gamma: 90°

Y z Occupancy
0.00 0.00 1.00
0.25 0.25 1.00
0.50 0.00 1.00




Para colocar la probeta en el portamuestras e introducirla en el SEM es necesario utilizar guantes
de vinilo procurando tener el menor contacto con esta para evitar algun tipo de contaminacion. Se
debe de colocar una cinta adhesiva conductora con el propdsito de tener interaccién con el haz de
electrones al hacer contacto entre la probeta y el portamuestras. En la Figura 48 a) se puede
observar el montaje de la probeta, mientras que en la Figura 48 b) se muestran las 6 zonas de interés
gue se encuentran en su seccion central.

a) b)

Figura 48 Montaje de la probeta. a) Colocacion de probeta en porta muestras. b) Zonas de interés

El siguiente paso consistid en introducir la probeta a la cdmara de vacio del SEM. Con ayuda de un
controlador analdgico (joystick) y utilizando el software Smart-SEM se colocé a una inclinacion de
aproximadamente 70° con respecto a la horizontal. Posteriormente se acercé el detector de EBSD a
la probeta, observando los movimientos realizados en tiempo real ya que se cuenta con una cdmara
integrada al SEM, como se muestra en la Figura 49 a). Ya ubicada la probeta en la posicion ideal, se
identificd la imagen capturada por el SEM y se revisé tanto las condiciones de operacidon que se
utilizan en la medicién como el enfoque de la imagen (para ver mas detalles, revisar el Anexo
Electron Backscatter Diffraction (EBSD). En la Figura 49 b) se puede ver la interfaz del software
donde se manipulan estos parametros y la imagen que se obtiene.
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a) b)

Figura 49 Seleccion de parametros de operacion a) Ubicacion de la probeta en el SEM b) Software Smart-SEM (ZEISS)
Servicio de Microscopia Electrénica — UPV.

Una vez que se establecieron los parametros de operacion del SEM, se procedié a hacer lo mismo
con el detector de EBSD en el software AZtec. El primer paso consistié en la seleccidon del sistema de
referencia de la probeta con respecto al sistema de referencia del detector. La probeta se colocd de
tal manera que la direccidn de rolado de la muestra coincida con la direccidon “x” del sistema de
adquisicion como se ve en la Figura 50 a). Si esto no se hubiera realizado el software permite hacer
este ajuste posterior a las mediciones. Es importante tener muy claro este paso debido a que es
indispensable para una buena interpretacion de los resultados.

Después se seleccionaron los datos cristalograficos de las fases que se dieron de alta con
anterioridad (una por cada prueba) en la base de datos del software. El siguiente paso correspondié
a un escaneo de la imagen obtenida mediante los diodos FSD, donde es posible revisar la imagen de
la microestructura generada por el EBSD. En la Figura 50 b) se puede observar el mapa FSD.




Sistema de coordenadas:
® Adquisicion
® Muestra

Figura 50 Secuencia de paso a seguir en al software AZtec a) Sistema de referencia para mediciones de EBSD. b) Scan
Image con el mapa de la microestructura del material FSD.

En el software en la opcidn de optimizacion del patrdn, se seleccionaron los pardmetros como la
resolucidn de la camara CCD y el agrupamiento (binning). En la Figura 51 a) se puede observar la
interfaz de esta pestafia. Ya seleccionados los parametros de optimizacion del patrén, el siguiente
paso es la optimizacidn de solucién donde se hace una pequefia simulacién del proceso de
indexacidn (identificacidn de la orientacién del cristal). En la Figura 51 b) se encuentra la interfaz de
esta seccidn y es posible visualizar que el equipo obtiene una buena indexacién en el punto
seleccionado de los Patrones de dispersién del haz de electrones (Electron Beam Scattering Pattern
- EBSP) ver Anexo Electron Backscatter Diffraction (EBSD)

TG BRI

a) b)

Figura 51 Secuencia de pasos a seguir en el software AZtec a) Interfaz del optimize Pattern b) Interfaz del Optimize
solver, Servicio de Microscopia Electronica — UPV.

Por ultimo, se eligid la pestafia de adquisicién de datos de mapa, donde primero se delimitd el area
de la probeta sobre la cual se realizaria la medicion y se escogio el tamafio del paso (distancia entre




cada medicién). En esta parte el software indica el tiempo estimado para la realizacién de la
medicion de las orientaciones cristalinas del drea seleccionada. Una vez realizado todo lo anterior
se inicid la medicidn. En la pestafia de proceso de escaneo es posible observar el barrido que va
realizando el equipo y la informacién de los mapas que se van adquiriendo en tiempo real. En la
Figura 52 se muestra lo antes mencionado.

Figura 52 Secuencia de pasos a seguir en el software AZtec a) Acquire Map Data en la delimitacion del drea a estudiar

b) Acquire Map Data en una medicion de EBSD.

Ya realizada la medicién de EBSD el siguiente paso fue revisar y analizar los datos obtenidos.

2.5 lIdentificacion de softwares

Después de realizar las mediciones de EBSD es posible obtener varios resultados relacionados a las
orientaciones cristalinas, los cuales se pueden organizar o manipular utilizando algunos softwares
desarrollados para ello. El interés particular del presente trabajo radica en la obtencion vy
manipulacién de informacidn para formar fronteras de grano. Para realizar lo anterior se revisaron
diferentes softwares. En esta seccidon se presenta un pequefio resumen de lo que se puede realizar
con ellos resaltando las partes que se aprovecharon para obtener las fronteras de grano de las
regiones de las muestras medidas en los MMF. Adicionalmente al final de esta seccién se describe
de manera resumida las caracteristicas esenciales de los programas utilizados para simular la
distorsidn de las fronteras de grano cuando la TMIE ha ocurrido.

2.5.1 Software AZtecHKL — Oxford Instruments

Existen diversos desarrolladores tanto de software como de hardware para la adquisicidon y
manipulacion de datos en EBSD: ATEX, Bruker, EDAX, METX, Oxford Instruments, entre otros.




Actualmente Oxford Instruments ofrece dos softwares AZtecHKL y AZtecCrystal. Estos softwares
permiten entre otras cosas obtener:

e QOrientacién del cristal

e Estructura del grano: tamaiio, distribucién, numero, subgrano, entre otros
e Discriminacion de fases y distribucidn

e Caracterizacion de los limites de grano e informacién sobre el cristal

e Determinacion de la textura cristalografica local y global

Estos datos son mostrados en mapas, imagenes, histogramas y tablas.
A continuacidn, se presentan algunos de los resultados que proporciona el AZtecHKL:

Al finalizar una medicién de EBSD, este software muestra un arbol de datos con el nombre que se le
asignd a la medicién. En este diagrama es posible seleccionar lo que se necesite. En una carpeta
general se concentran todos los mapas que se obtienen a través de la medicién. En la Figura 53 se
muestra el diagrama de arbol en una captura de pantalla del software.

Project Data
Current Site Data Tree
4 | Cu-Al-NiZonaDyE
4 @ Specimen 1
4 <) Cu-A-Ni ARRIBA Zona-D
Electron Image 1
.+ FSDDatal

Map Data 1

@ Processed Patterns

D Band Contrast 1
. Phase Color 1

Euler Color 1

¥ IPF X Color 1

122

aa IPFY Color 1
4 IPFZ Color 1

£ E8SD Layered Image 1
» £DS Data

% EDS Layered Image 1

Post Acquisition Electron...

+ = Post Acquisition FSD Dat...
Figura 53 Arbol de datos.

e Imagen FSD y Contraste de Bandas

El detector de dispersién frontal (FSD) son imagenes de electrones dispersados y se obtienen con
un sistema de adquisicién complementario a la técnica de EBSD. Esta micrografia se utilizé6 como
referencia para visualizar la microestructura del material, debido a que la muestra se encuentra
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inclinada a 70° con respecto al SEM creando un desenfoque en las micrografias, por lo que estas
imagenes pueden servir de apoyo para la interpretacién de los mapas obtenidos. Por otro lado, los
mapas de contraste de bandas mejoran la calidad de la imagen obtenida por la cdmara CCD. Entre
mayor sea el contraste la relacién entre la sefal y el ruido serd superior posibilitando el
reconocimiento de las bandas. Este mapa es util para visualizar la microestructura del drea y poder
identificar los limites de grano, impurezas o defectos. En la Figura 54 se muestra a) la regién
obtenida por FSD y b) el mapa de contraste de bandas, ambas son de la misma zona.

FSD Mixed Image

Band Contrast 3

a)

Figura 54 Mapas de EBSD a) Imagen de FSD b) Mapa “Contraste de Bandas”.

e Mapas de Orientaciones (Mapa de Euler y Mapas IPF)

Los datos de orientacion medidos con un sistema de EBSD se muestran espacialmente en un mapa
de Euler o en mapas de Figura de Polo Inverso (IPF). En la Figura 55 se observa un ejemplo de cada
uno de estos mapas obtenidos en el software.

IPF X Color 3 IPF Y Color 3

Euler Color 1

a) b)

Figura 55 Mapas de EBSD. a) Mapa de Euler 9,9 0, b) Mapas de IPF para los ejes X, Y, Z.




Estos mapas sirven para observar las orientaciones cristalinas de los granos medidos y dado que
cada grano tiene diferente orientacidn es posible identificarlos con sus respectivas geometrias.
Sabiendo que a cada orientacion cristalina se le asigna un color en la escala RGB el software hace la
reconstruccion de los granos en funcidn de los resultados obtenidos. El mapa de Euler presenta los
valores en angulos de Euler: ¢, ®, ¢, usando la notacién de Bunge. Por otro lado, en los mapas de
IPF se ubican las orientaciones en el interior del diagrama inverso de polos y se presentan en indices
de Miller.

e Andlisis de EDS

Con esta técnica se compard la composicidn tedrica del material (calculada para su fabricacién) con
la obtenida en la probeta final. Esto fue posile debido a que la Espectroscopia de Dispersion de
Energia (EDS) es una técnica que proporciona informacidn cualitativa y cuantitativa sobre la
composicion en la superficie del material, identificando tanto los elementos como el peso respectivo
de cada uno de estos. Los mapas obtenidos muestran los elementos que tiene el material junto con
sus porcentajes. En la Figura 56 se pueden observar los porcentajes de los elementos presentes en
uno de los materiales utilizados.
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Figura 56 Composicion quimica del Cu-Al-Ni obtenida por EDS.
e Andlisis de granos

Adicionalmente, el software permite obtener informacidon sobre los granos identificados con base a
las mediciones de EBSD donde se pueden encontrar algunos datos como: Id, fase, ubicacién de
grano, granos cercanos, area en pixeles, drea um?, perimetro um, centro de gravedad en X pum,
centro de gravedad en Y (um), entre otros.

Cabe destacar que el programa muestra también datos como: la orientacién del cristal en dngulos
de Euler, la Desviacidon Angular Media (Mean Angular Deviation - MAD) y nimero de bandas de
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Kikuchi detectadas. Las bandas de Kikuchi son los patrones de difraccién obtenidos en la medicion
y se corrobora si son coincidentes con la informacién de la fase declarada utilizando el valor del
MAD representado en forma angular. Cuando el valor del MAD sea inferior a 1°, mejor sera la calidad
de la solucién (indexacion) del patrén detectado. Entre mayor indexacion exista en la muestra mayor
numero de granos podrian revelarse.

En la Tabla 12 se observa un ejemplo de los datos de orientaciones cristalinas obtenidos para un
grano.

Tabla 12 Datos orientaciones cristalinas en un grano.

Mapa de Grano Bandas de Kikuchi Orientacidn del cristal

Fase Bandas MAD°® Orientaciones

91 (o) P2
Cu-Al-Be 9 0.17 113.1° 51.5° 40.0°

(Austenita)

e Limite de grano

Los mapas de limite de grano se utilizan para mostrar los limites de grano entre los pixeles,

donde existe un cambio de orientacidn de pixel a pixel cercano superior al valor minimo del

angulo de orientacién incorrecta definido por el usuario. Existen tres tipos de fronteras que se
pueden visualizar. [60]

o Frontera de angulo alto: Limite con una orientacidn incorrecta angular elevada, por lo
general por encima de 10 °.

o Frontera de dngulo bajo: Limite con una orientacion incorrecta angular baja, por lo general
por debajo de 10 °.

o Limite de grano secundario: Limite del interior del grano que separa dos granos
secundarios. Los limites de grano secundario suelen tener un angulo de orientacién
incorrecta bajo, inferior a 10 °.




Si se combinan con otras capas de mapas, como el mapa de contraste de banda, los mapas de limites
de grano pueden resultar utiles para visualizar la estructura general de la muestra, lo que incluye
permitir que el usuario obtenga una impresién del tamafio y la distribucién de grano en un mapa
antes de realizar una deteccién de grano. En la Figura 57 se muestra el mapa de contraste de bandas
y el de limite de grano juntos.

a) b)

Figura 57 Mapa de contraste de bandas y de limite de grano. a) limites de grano b) limites de grano superpuestos sobre
un mapa de contraste de banda. Los limites de grano con una orientacion incorrecta superior a 2° se muestran en amarillo,
superior a 5°, en verde y superior a 10°, en rojo.

e Ajustes de deteccidn de grano

Los pares de pixeles cercanos cuya orientacidn incorrecta sea superior a este valor se definirdn como
limites de grano. Los pares de pixeles cercanos cuya orientacion incorrecta sea inferior a este valor
y se encuentren completamente rodeados de limites se consideraran pertenecientes al mismo
grano [60].

Valor predeterminado: 10 °
Estructuras equiaxiales: por lo general 5 °
Estructuras mas complejas: 10° 0 15 °

e CHANNELS

A pesar de todas las funcionalidades que tiene AZtecHKL es un software limitado en la parte de
analisis de datos y manipulacién; por lo que cuenta con un conjunto de programas adicionales que
lo complementan.

Por ejemplo, el CHANNELS contiene un conjunto de softwares que esta compuesto por: Twist,
Project Manager, MapStitcher, Salsa, Tango, Mambo y Flamenco. En cada uno de ellos es posible
realizar funciones especificas que a continuacién se describen [61]:

o Twist: En él es posible crear la informacidn cristalografica de las fases para el proceso de
indexacion.




o Project Manager: Permite tener el control general de los datos y la manipulacién de estos
en los diferentes softwares de CHANNELS.
MapStitcher: Se puede realizar la unién de areas adyacentes.
Salsa: Sirve para calcular y mostrar Funciones de Distribucién de Orientacién (ODF) lo cual
permite que la textura se interprete en el espacio de Euler.

o Tango: Se usa para generar una amplia variedad de mapas: orientacién y medicién de
granos.

e Mambo: Es utilizado para generar figuras polares e inversas con sus datos de orientacion
de EBSD.

e  Flamenco: Con él se controla la adquisicién de EBSD y el SEM.

Estas funciones se pueden realizar una vez que se exporta en AZtecHKL la informacién en archivos
con formatos .crc y .cpr.

A pesar de todas las funcionalidades que tiene este software y sus complementos no es posible
obtener directamente las coordenadas de las fronteras de grano. Es por ello por lo que se buscaron
algunos programas adicionales que al combinarlos permiten realizarlo. En las siguientes secciones
se explican las partes esenciales utilizadas de cada uno.

2.5.2 Software Matlab — MTEX Toolbox

Para la manipulacion y adquisicion de la informacion obtenida en las mediciones de EBSD se utilizd
la caja de herramientas (toolbox) de Matlab MTEX. En esta seccidn se hace una breve descripcion
del programa y cémo fue utilizado el MTEX para la obtencién de las imagenes y de las orientaciones
cristalinas de interés en este trabajo.

Matlab es un software con un sistema de cémputo numérico que ofrece un entorno de desarrollo
integrado (Integrated Development Environment - IDE) con un lenguaje de programacién propio
(lenguaje M). Es un software interactivo para calculo numérico y tratamiento de datos, ofreciendo
herramientas y aplicaciones que permiten realizar diversas funcionalidades como: Gréficas,
Calculos, Funciones, Operaciones, Graficas 2D y 3D, Vectores, Matrices y Programacion Orientada a
Objetos. Al mismo tiempo, Matlab puede incrementar sus capacidades con las herramientas y
aplicaciones ya mencionadas las cuales estan agrupadas en paquetes llamados Toolbox. Asimismo,
Matlab cuenta con dos herramientas adicionales ampliando su interfaz: Simulink (plataforma de
simulacién multidominio) y GUIDE (editor de interfaces de usuario - GUI).

Simulink es una herramienta que sirve para construir y simular el comportamiento tanto de los
sistemas dindmicos como de sistemas de control mediante diagramas de bloques. Esta herramienta
se desarrolla en un entorno de programacion llamado lenguaje de programacion visual (visual
programming language - VPL), que permite a los usuarios crear programas mediante el manejo de
elementos graficos. Simulink dispone una serie de ventajas que facilitan el analisis, visualizacién y
guardado de resultados de simulacidn en ficheros con extension (.mdl) de model.
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Por otro lado, las interfaces graficas de usuario (GUI), es un programa informatico que permite
comunicar al usuario con el ordenador de una manera mas dindmica, a través del uso y la
representacién del lenguaje visual. Emana como evolucidn de las interfaces de linea de comandos,
ademads es una parte fundamental en un ambiente grafico. Usualmente se apoya la interaccion
directa a través del ratdn y el teclado para facilitar la interaccién que se presenta en un interfaz,
utilizando un conjunto de imagenes u objetos gréficos para representar la informacién y acciones
disponibles en la misma. Como resultado elimina la necesidad de aprender un lenguaje y escribir
lineas de comandos a fin de ejecutar un programa o aplicacién. Es una especie de traductor en la
comunicacion entre el usuario y la computadora. Las aplicaciones para un fin especifico en Matlab
son programas auténomos con un frontal grafico de usuario GUI que automatizan una tarea o un
calculo. Por lo general, la GUI incluye controles tales como mendus, barras de herramientas, botones
y controles deslizantes. Muchos productos de Matlab, como Curve Fitting Toolbox, Signal Processing
Toolbox y Control System Toolbox, incluyen aplicaciones con interfaces de usuario personalizadas.
También es posible crear aplicaciones, incluidas las interfaces de usuario correspondientes, para
que otras personas las utilicen. En la Figura 58 se pueden ver algunos ejemplos de aplicaciones en
capturas de pantalla.
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Figura 58 Ejemplo de algunas aplicaciones en Matlab a) Editor de sintaxis b) Aplicacion en GUI c) Controladores digitales
para convertidores de potencia.

La gestion de complementos de Matlab se realiza mediante lo que se denominan Toolbox los cuales
son un conjunto de funciones y algoritmos con los que se pueden realizar calculos especializados en
un area de conocimiento que pueden afiadirse en paquetes y ejecutarse. Los Toolbox son
desarrollados por personas o un grupo de expertos en la materia enfocandose a resolver algun fin
en particular, por ejemplo, en: finanzas, tratamiento de sefiales, teoria de sistemas, tratamiento de
imagenes, entre otros. Un Toolbox, puede incluir cédigo, datos, aplicaciones, ejemplos y
documentacion de Matlab, cuando se crean generan un archivo de instalacién Unico (. mltbx).

° MTEX

MTEX fue desarrollado por un equipo interdisciplinario de cientificos de materiales, gedlogos y
matematicos que ofrecen un Toolbox gratuito tanto para el analisis como para el modelado de la
informacidn cristalografica obtenida por la técnica de EBSD. Los desarrolladores proporcionan el
codigo abierto y una amplia documentacién de los analisis que se pueden llevar a cabo en una




pagina de internet [62] [63]. En esta pdgina es posible descargar el Toolbox, asi como consultar la
documentacién desarrollada por MTEX.

Esta herramienta se encuentra enfocada al analisis y modelado de texturas ademas de incluir
muchas funciones para tratar con ODF, analisis de datos de figuras de polos, mediciones de
orientaciones de EBSD, etc. Es de suma importancia en caso de no contar con el software de EBSD
con el que se realizé la medicidn o en caso de tener alguna limitacién en las funciones del software.
A continuacidn, se enlistan algunas funciones adicionales y caracteristicas que contiene esta
herramienta para el analisis de datos de EBSD con MTEX:

e Analisis y visualizacién de geometrias cristalograficas

e (Calculos con ODFs

e Importacion, analisis y visualizacion de datos

e Importacion, analisis y visualizacidn de datos de orientacién individual EBSD
e Recuperacion de funciones de densidad de orientacién (ODF)

e Calculos de las caracteristicas de la textura

e Creacion de graficos

En la Figura 59 se muestra un diagrama de los conceptos generales de Matlab para el analisis de
textura [64].
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Figura 59 Generalidades de MTEX — Toolbox [64].




Es posible importar los datos de las orientaciones cristalinas de dos maneras: por comando o con
ayuda del asistente de importacién, que tiene una interfaz grafica muy intuitiva. Es recomendable
hacerlo con la interfaz si no se conocen las coordenadas espaciales y los dngulos de Euler, debido a
gue no se guarda como se realizé la medicidn en el software inicial. Una vez importados los datos a
través del navegador de archivos el asistente del software solicita la simetria cristalina asociada con
las fases cristalograficas, el sistema de coordenadas y la geometria de la muestra. Se genera un
guion (script) que facilita un mayor analisis y procesamiento de datos. Siguiendo los pasos anteriores
se puede realizar un script para cada uno de los mapas que sean de interés.

Para el caso particular de este trabajo el andlisis se enfocd en los mapas de nimero de granos, limite
de granos y angulos de Euler, apoydndose en la documentacidn que se encuentra en la seccion de
EBSD en la pagina web de MTEX. [62]. El objetivo principal fue obtener imagenes de las regiones de
interés donde se pudieran reconstruir los granos de la misma forma como estan en las micrografias
reales de las probetas. Para realizar lo anterior se obtuvieron o ajustaron lo siguiente: orientacion
promedio, nimero de grano, suavidad, angulo de detecciéon de grano y el limite de grano.
Adicionalmente se obtuvieron las orientaciones cristalinas de todos los granos en angulos de Euler.

Una ventaja del software es que se pueden exportar las imagenes en distintos formatos, teniendo
la mejor calidad para su manipulacién, para el caso particular del presente trabajo las imagenes se
exportan en formato tiff. El siguiente paso es la manipulaciéon de las imagenes en un software
especializado. En la Figura 60 se muestran imdagenes de la interfaz de MTEX y un ejemplo de la
reconstruccién de granos en una region de la probeta de Cu-Al-Be.
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Figura 60 Toolbox Mtex de Matlab. a) panel para dar de alta los datos cristalogrdficos de la fase, b) reconstruccion de la
microestructura del material, c) script del programa.

2.5.3 Software DSA-MEA-01

Una vez obtenidas las imdgenes de cada regién donde se observan todos los granos el siguiente
paso es obtener las fronteras de grano. Una de las opciones para ello es por medio del software
DSA-MEA-01 [65] el cual fue creado para la manipulacién digital de imagenes y el control de un
equipo Mecdnico-Optico que permite realizar pruebas de flexiéon en materiales policristalinos; asi
como la obtencion de micrografias in situ. El equipo de manera general esta compuesto de los
siguientes componentes: microscopio digital, sistema de iluminacion, mesa de posicionamiento de
cuatro grados de libertad y un sistema de automatizacién.




El software DSA-MEA-01 tiene tres aplicaciones: Sistema de control para un microscopio dptico,
obtencidn de campos de desplazamiento y obtencién de fronteras de grano en micrografias.

En lo que se refiere al sistema de control para un microscopio 6ptico se realiza a través de una
computadora al conectarlo por medio de un puerto USB. Cuenta con una interfaz dinamica en la
cual se controlan los motores para el desplazamiento del microscopio digital en el eje x, y, zy un
giro no mayor a 45°. Estos movimientos pueden realizarse de manera manual o automatica por
medio del software donde la manipulacién de los motores se lleva a cabo a través de una pantalla
gue muestra los controles de cada uno de ellos. Para posicionar cada motor en el lugar indicado se
insertan las coordenadas las cuales tienen limites minimos y mdximos. Para saber que motor mover
del lado derecho de la pantalla se encuentra un panel con el nombre, nimero de motor, un cuadro
de dialogo y un controlador de luz. Respecto al control de la iluminacidn se desplaza en la pantalla
una aguja hacia el lado derecho para aumentar la intensidad de la luz que da directo a la probeta a
ensayar.

Por otro lado, otra de las aplicaciones que tiene el software es la de obtener campos de
desplazamientos al comparar dos imagenes de materiales, antes y después de la aplicacion de
fuerzas que lo deforman. Para corroborar el funcionamiento de esta funcién del software su creador
obtiene los campos de desplazamiento al comparar fotografias de un anillo de PVC en su
configuracién sin deformar con otra donde se encuentra el material deformado por una carga de
aplastamiento. En el software es posible adquirir las coordenadas antes y después de la deformacién
en cada fotografia lo cual permite obtener los campos de desplazamientos que al ser ajustados es
posible determinar las deformaciones. En la Figura 61 a) se puede observar el equipo completo y en
la Figura 61 b) la pantalla del sistema de control para un microscopio éptico. Finalmente, en la Figura
61 c) se puede ver el ejemplo de la obtencion de campos de desplazamiento en el anillo circular
antes mencionado donde los nimeros significan lo siguiente: 1: En esta seccion se carga el archivo
donde se encuentran las coordenadas antes de realizar la prueba, ademads se puede configurar el
color y el tamafio de los puntos de las coordenadas. 2: En esta seccidn se carga el archivo donde se
encuentran las coordenadas después de realizar la prueba, igual cuenta con los mismos ajustes ya
mencionados. 3: En este botdn se grafican las coordenadas previamente adjuntadas y se visualizan
en la parte inferior. 4: En este botdn se guardan las graficas generadas en formato de imagen JPG.
5: En este recuadro se pueden visualizar las graficas de puntos obtenida de las coordenadas de los
archivos antes y después. 6: En este otro recuadro se visualiza el campo de desplazamiento que
presentd el anillo al ser sometido a la carga.
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Figura 61 Software DSA-MEA-01. a) Equipo Mecdnico-Optico b) Interfaz para la manipulacién del hardware. c) Interfaz
grdfica para Obtencion de campos de desplazamiento.

Obtencién de fronteras de grano

El objetivo principal en esta parte del software consiste en obtener los limites de grano de
micrografias. Esto se realiza en la pestafia de Imdgenes > Manipulacion de Fotomicrografias o Ctrl +
O, apareciendo como primer plano un recuadro blanco grande que contiene del lado izquierdo un
panel con una serie de herramientas y funciones para el andlisis de micrografias. La obtencidn de
las coordenadas de las fronteras de grano en la imagen o micrografia se lleva a cabo de manera
manual pinchando en la frontera de cada grano. Por ello para formar toda una frontera de grano se
tiene que ir seleccionando punto a punto el perimetro del grano hasta formarlo por completo,
mientras mas pequefia sea la separacion entre los puntos mejor sera la aproximacién de la frontera
a obtener.

En la Figura 62 a), se puede apreciar la interfaz del software para la obtencion de fronteras de grano.
A continuacién, se da una breve descripcién de la manipulacién y su funcionamiento, tomando como
ejemplo una micrografia de un material policristalino.

1. Se debe localizar la imagen mediante el control marcado con el nimero 2.

2. Unavez que se ha visualizado la imagen 1, se debe seleccionar el color y tamafio del punto,
después se activa la funcidn de lapiz que aparece en el nimero 3.

3. Para recolectar las coordenadas sélo basta con dar un clic izquierdo sobre la frontera del
grano, cada vez que se da un clic se agrega un punto de color sobre la imagen y la
coordenada se adjuntara en el indicador marcado con el nimero 5. En el punto niumero 4,




aparecen cinco botones con los cuales se puede eliminar una coordenada no deseada o
erronea, graficar, guardar, o limpiar las coordenadas que aparecen en el nimero 5.

4. Una vez recolectadas todas las coordenadas como aparece en el nimero 1, se pueden
graficar con el botdn correspondiente, el resultado se mostrara en el punto 6.

5. Para guardar las coordenadas aparece una ventana como la mostrada en la Figura 62 b),
donde se le asigna un nombre y la ubicacién a guardar. Las coordenadas se guardaran con
extension txt, como se muestra en la Figura 62 c).

6. El formato requerido con el cual se guardaran las coordenadas es “{x, y}’, dado que estos
datos posteriormente pasaran a un programa de analisis matematico.
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Figura 62 Software DSA-MEA-01. a) Interfaz grdfica para Obtencion de fronteras de grano b) Formato para guardar los
datos c) Archivo .txt con las coordenadas.

Este software cumple con la obtencién de las fronteras de grano; sin embargo, esta limitado porque
se tienen que realizar de manera manual. A pesar de ello fue util para la obtencion de la metodologia
gue se propone en la presente tesis. Esto sera explicado con mayor detalle en el siguiente capitulo.

2.5.4 Software Image |

Otro software que permite obtener las fronteras de grano es ImageJ [66]. De manera general es un
software de procesamiento de imagen digital, debido a que estd orientado al entorno de ciencias
de la salud, donde suele tener una mayor aplicacién. Este software fue desarrollado por Wayne
Rasband en National Institutes of Health, Estados Unidos, el cual estd programado en lenguaje Java,
dado que cuenta con una arquitectura abierta que provee flexibilidad via complementos (plugins)
Java. Se pueden desarrollar plugins para resolver alguna tarea en especifico, usando el editor que
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estd incluido en ImageJ y un compilador en Java. El software se ejecuta ya sea como un subprograma
en linea o como una aplicacidon descargable, en cualquier computadora con una maquina virtual
Java 1.5 o superior. Es compatible con los siguientes sistemas operativos: Windows, Mac OSX y
Linux. Este software estd disponible de manera gratuita y se puede descargar desde su pagina web
[66].

Image) tiene una extensa cantidad de herramientas y caracteristicas especiales para la edicidn,
procesado y anadlisis de imagenes como son: mostrar, editar, analizar, procesar, guardar e imprimir
imagenes de 8, 16 y 32 bits, lectura de diversos formatos de imagen (jpg, bmp, png, tiff, etc.),
procesamiento de imagenes estdndar, como manipulacion de contraste, nitidez, suavizado,
deteccion de bordes, filtrado de mediana, escalado, rotacion, volteretas, desviaciones estandar,
maximos, minimos, centroides de mapas, medidas de area, perimetros, medir distancias, angulos,
diametros de Feret, histogramas de densidad, trazados de perfil de linea, calcular estadisticas de
valor de pixel y drea. Su funcionalidad es multiproceso, por lo que las operaciones que requieren
mucho tiempo, como la lectura de archivos de imagen, se pueden realizar en paralelo con otras
operaciones.

Cabe resaltar que ImagelJ, cuenta con una interfaz distinta a la mayoria de los softwares de
procesamiento de imagen digital, donde no incorpora un area de trabajo principal, sino que ofrece
una ventana superior donde contiene una barra de menu, barra de herramientas y barra de estado
como puede verse a detalle en la Figura 63.

A continuacidn, se describiran algunas de las herramientas que se utilizaron en el presente trabajo.

Lupa: su funcion es ampliar zonas de interés, con ayuda del cursor o de las teclas (+) y (-) del teclado
numeérico. Esto permitié identificar de manera mas clara el limite de grano entre un grano y otro.

Deslizamiento: permite desplazarse sobre laimagen, se puede auxiliar con el zoom. De igual manera
esta herramienta ayudo para poder identificar los bordes de grano.

Varita mdgica: crea una seleccidon trazando del objeto automaticamente su borde y forma, dandole
un color uniforme al objeto, funciona mejor con imagenes de alto contraste. Para trazar un objeto
hay que seleccionar el interior o cerca del borde.

Texto: Esta herramienta sirvid para afiadir texto a las imagenes, permite seleccionar un recuadro
sobre el grano al que se le desea enumerar, se le puede dar formato al texto.

Angulo: Dibuja dos lineas de interseccién y mide el 4ngulo formado.

Guardar archivos: Las imagenes se suelen guardar como archivos jpg. En este caso fue mejor
guardar los archivos en un formato “sin pérdidas” como un tiff durante el proceso de edicion.
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Figura 63 Interfaz de Imagel.

Para poder conocer el perimetro de los granos se exploraron algunas herramientas las cuales se
describiran a continuacion:

Propiedades: se abre un cuadro de didlogo que permite al usuario asignar un contorno de color
(color del trazo) y un ancho de contorno (ancho), debe de tenerse en cuenta que las selecciones
pueden ser relleno o contorneado, pero no ambos.

Ajuste de la escala de medicion: para realizar esta operacién, es necesario dibujar una linea entre
dos puntos de distancia conocida, con la escala de la imagen. En la barra de menu Analyze > Set
Scale, aparecera una ventana con la longitud de la linea en pixeles. Declarando la distancia conocida
gue se quiere definir y las unidades de medida con respecto a la escala de la imagen. Las mediciones
ahora se mostraran usando estas configuraciones. Si se desea seguir utilizando esta escala se debe
seleccionar Global para aplicar esta escala a otras imagenes.

Establecer mediciones: en esta ventana se pueden seleccionar los parametros que se requieran
cuantificar; para realizar esta operacion es a través de Analyze > Set Measurements. Los resultados
se pueden obtener en micras si se realizd el ajuste antes de realizar el andlisis. Si no es el caso, los
valores se obtendran en pixeles.

. ez

Medicidn: La obtencidn del perimetro, drea y otras variables del objeto, se hace a través del uso de
la herramienta varita magica. La imagen debe tener un alto contraste para tener una buena
medicion. Para poder visualizar las mediciones elegidas previamente seleccionamos Analyze > Set
Measure o con Ctrl + M mostrandose una tabla como se puede apreciar en la Figura 64. Los valores
medidos se pueden transferir facilmente a una hoja de calculo o bien se puede seleccionar los datos
para cortar y pegar.
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Figura 64 Software Image J a) Coordenadas del grano seleccionado b) Resultados de las mediciones seleccionadas.

Uno de los métodos encontrados para poder calcular el perimetro de los granos es el siguiente:

Se abre y se selecciona una imagen en File > Open o Ctrl + O.
Se hace uso de la herramienta varita magica para seleccionar el objeto.
Una vez seleccionado el objeto, se procede abrir la ventana de “propiedades” con Ctrl + Y,
en este apartado es posible renombrar la seleccidn y se selecciona la lista de coordenadas
donde muestra el nUmero de coordenadas obtenidas.

4. Posteriormente se abrird automaticamente una tabla con las coordenadas en los ejes Xy Y,
se guardan los datos e File > Save As... o Ctrl + S, y los guardamos en la extensién que se
requiera.
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Figura 65 Método para la obtencion de coordenadas en Image J. a) Ventana de propiedades donde se selecciona la lista
de coordenadas. b) Ventana donde se enlistan las coordenadas de la seleccion.

De igual manera Image J permite medir las dreas que son muy utiles en estudios donde se requiera
medir interaccién entre granos. Es medida en pm?.

A continuacidn, se describe brevemente una forma para obtener las dreas de interaccion

Se abre y se selecciona una imagen en File > Open o Ctrl + O.
Se hace uso de la herramienta varita magica para seleccionar el area.

3. Unavezseleccionado el area, se procede abrir la ventana de “medida” con Ctrl + M, en este
apartado es posible encontrar los datos del drea seleccionada, recordando que las medidas
que se quieran saber se tienen que seleccionar desde un principio al Establecer mediciones.

4. Finalmente se abrird automaticamente una tabla con las mediciones de area de cada
seleccidn, se guardan los datos e File > Save As... o Ctrl + S, y son guardados en la extension
que se requiera.
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Figura 66 Método de medicion de dreas de interaccion.

2.5.5 Software Wolfram Mathematica

Después de haber obtenido las coordenadas de los granos en las secciones de interés se utilizaron
algunos programas que permiten simular como se distorsionarian los granos una vez que ha
sucedido transformacién martensitica en cada uno de ellos. Esta simulacidn es posible realizarla
para cada una de las 24 posibles VMs en cada grano y fueron previamente desarrollados por el grupo
de trabajo del Laboratorio de Mecdnica aplicada de la FES-Aragdn para obtener los resultados
reportados por F.N. Garcia-Castillo et. al. [48]. En esta seccién se describe de manera breve el
software y los aspectos principales de los programas utilizados.

Wolfram Mathematica es un software avanzado para realizar todo tipo de calculos matematicos:
operaciones aritméticas, calculo simbdlico, graficos, etc. Se basa en el lenguaje Wolfram que sirve
como el principal idioma para la interfaz de Mathematica, fue desarrollado por Wolfram Research
y se encuentra disponible para una gran variedad de sistemas operativos. Tiene alrededor de 5000
funciones integradas que cubren todas las dreas de funcionamiento del programa, con una gran
potencia de algoritmo en muchas dareas. La cobertura de Mathematica abarca las siguientes
categorias: Lenguaje simbdlico, computacion matematica, numéricos, visualizacidn, manipulacion
algebraica, teoria de los nimeros, andlisis de datos, computacién grafica, computacion interactiva,
computacion de imagenes, computacién geométrica, importacion y exportacion de datos.

Las dreas de conocimiento en donde puede utilizarse esta versatil herramienta son muy amplias,
por ejemplo: Ingenierias, biotecnologia, medicina, analisis de datos, finanzas, ingenieria de
software, educacién, ciencias, matematicas, arte y entretenimiento.




El programa Mathematica esta estructurado en dos partes:

1. Front end: Es la interfaz que permite la interaccion del usuario, en esta se presentan las
entradas y salidas, asi como la creacion de archivos que contengan texto, calculos y graficas.
Estos archivos se denominan Notebooks y como su nombre lo dice se presentan como un
cuaderno en donde el usuario interactla con la interfaz, estos archivos tienen la extension.
nb y se estructuran mediante un sistema de celdas de diferentes tipos (titulo, subtitulo,
seccion, texto, input, output, etc).

2. Kernel (Nucleo): El kernel constituye la estructura interna del programa, es la que se
encarga de realizar los célculos y operaciones matematicas que requiera el usuario.

También, muchos de los comandos que ejecuta Mathematica han sido introducidos en ventanas
graficas "Palettes" que permiten una rapida implementacién de las sentencias y evitan memorizar
parte de los comandos utilizados.

Una gran ventaja con la que cuenta Mathematica es con una amplia documentacién en donde se
presentan las funciones y comandos necesarios para ejecutar programas; asi como, ejemplos de su
aplicacion, ademas desde su pagina web es posible acceder a tutoriales curso y actualizaciones.
Desde su centro de documentacion es posible acceder a diferentes categorias en donde se explica
de manera general las utilidades y comandos disponibles dependiendo de la aplicacién que se
requiera, desde funciones matematicas, operaciones aritméticas hasta visualizacidon y manipulacion
de imagenes y graficos, etc. Toda esta documentaciéon puede encontrarse directamente [67] o
directamente desde el software.

Archivo  Edicin Insertsr  Formato  Celds Grdficos Evaluscién Paletss Ventsna Ayuds

WOLFRAM
Wolfram Mathematica

Wolfram Language

Introduccion a la interfaz del Notebook

Los prameros paon
22

.

e

= Core Language & Structure t Data Manipulation & Analysis

Erpana (4 +31%3]
Staplify [ (429721 / (ae 8] ] Machine Learning ey Symbolic & Numeric Computation

Ploe[sta[v), (v, =%, 7))

Strings & Text Wi,-,-. Graphs & Networks

a) b)
Figura 67 Software Wolfram Mathematica. a) Guia de introduccion al software, b) centro de documentacion de walfram.

A pesar de ser una herramienta de mucha utilidad, el usuario debe tener el conocimiento necesario
de lo que pretende obtener para poder programarlo.




Los programas que se utilizaron para realizar las distorsiones de cada grano cuando la TMIE ha
ocurrido fueron previamente desarrollados.

Una vez que se obtienen las coordenadas, asi como la orientacidn cristalina de cada grano en la
region de interés son importadas a estos programas y con esa informacion es posible realizar la
distorsidn de cada grano antes mencionada. En el presente trabajo Unicamente se muestra los
resultados de las distorsiones considerando el MFS, pero la metodologia es la misma para cualquier
variante o criterio de seleccién de ellas. Las consideraciones y cdlculos para realizar lo anterior son:

Se ingresan los sistemas de transformacion de la aleacidn a estudiar.

Se importa la orientacién cristalina de cada grano (medida por EBSD).

Se calcula el Factor de Schmid para las 24 variantes de martensita posibles en cada grano.
Obtencidn de los valores y variantes con maximo Factor de Schmid, SR y criterio FS-SR-DT
en cada grano.

P wnN e

5. Calculo de los 24 campos de desplazamiento para cada grano en el sistema de observacién
(utilizando el modelo de Cortés Pérez [19]).

6. Graficas de los campos vectoriales de desplazamiento calculados.

7. Aplicacién del campo de desplazamientos a cada grano de la zona de interés.
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Figura 68 Script de Wolfram Mathematica.




Capitulo 3. Resultados y discusion

° Descripcion de la problemdtica

Como se menciond en el capitulo 1 existe en la literatura un criterio para la prediccién de variantes
de martensita que se formarian en cada grano durante una prueba de traccién en un material con
memoria de forma [48]. Uno de los tépicos que se proponen en este trabajo es la posibilidad de que
la formacidn de variantes de martensita en una muestra policristalina con memoria de forma sea la
respuesta del material para mantener la compatibilidad de deformaciones. Lo anterior se sustenta
en el analisis que se hace en ese mismo articulo con tres granos de una muestra policristalina de Cu-
Al-Be sometida a una prueba de traccion. En la Figura 69 a) se pueden ver los 3 granos estudiados
antes de que la fuerza haya sido aplicada. Como se puede observar al realizar la simulacién de la
distorsidn de las fronteras de grano con las variantes de MFS, para un estado de esfuerzos por
encima del esfuerzo critico, las VMFS (criterio aceptado para monocristales) generarian alta
interaccion intergranular Figura 69 b). Si se realiza una simulacion de la distorsion que sufririan esos
mismos granos, pero ahora para las variantes con valores altos de SR se observa que las
interacciones son mucho menores que el caso anterior y ademds que las variantes consideradas
corresponden con las reales formadas. Esto se puede ver claramente al comparar las Figura 69 c) y
d). Cabe mencionar que las distorsiones son realizadas utilizando el modelo matematico
desarrollado por Cortés [19].
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Figura 69 Estudio de compatibilidad de deformaciones. a) Adquisicion de fronteras de grano con el software de M. Estrada,
b) distorsion de los granos generados utilizando las VMF'S, c) distorsion de los granos generados utilizando las VHSR, d)
micrografia del estudio de tension in situ donde se puede ver la aparicion de VM's [48].

Es importante recalcar que en este trabajo solo se analizaron 3 granos en los cuales se forma una
sola variante, por lo que el estudio de granos donde se formarian mas de una es un trabajo
pendiente por realizar. Aunado a esto si el nimero de granos a analizar aumenta sera necesario por
ende tener mayor rapidez en los analisis y reconstruccion de las fronteras de grano de los granos
estudiados o la totalidad de ellos.

En las siguientes secciones se comparan algunas alternativas utilizadas para obtener estas fronteras
de grano y como se obtienen de forma mas rapida con la ayuda de los softwares utilizados en la
presente tesis.

3.1 Uso de softwares para obtencion y manipulacion de fronteras de grano

Las fronteras de grano en una micrografia se pueden obtener de forma manual o semi-manual con
la ayuda de softwares convencionales para disefio grafico como Corel Draw, Adobe illustrator, entre
otros, donde Unicamente se requiere de una micrografia de la zona de interés.

En el caso de Corel Draw basta con importar una micrografia e ir dibujando la frontera de cada grano
con la herramienta “curvas”. Algunas de las desventajas de realizarlo de esta forma son las
siguientes:




e Las lineas trazadas deben irse ajustando cada vez debido a que las fronteras de grano son
irregulares.

e Para separar una frontera de grano es necesario sobre poner lineas.

e Como es un proceso completamente manual es un método tardado incluso si los granos son
pocos.

En la Figura 70 a) se observa una micrografia donde se aprecian los granos sin ninguna edicién o
modificacién de la imagen, mientras que en la Figura 70 b) tiene las fronteras de grano remarcadas

y los granos numerados utilizando Corel Draw.

a) b)

Figura 70 Reconstruccion de micrografia en Corel Draw. a) Micrografia original. b) Micrografia con fronteras de grano
remarcadas.

Otro método que puede ser utilizado es usando herramientas de edicién de fotos. Por ejemplo, en
illustrator para obtener las fronteras de grano, se llevan a cabo los siguientes pasos: seleccién de
imagen, uso de herramienta Calco de imagen, ajuste de parametros eligiendo los ya establecidos en
el programa dependiendo la imagen que se quiera manipular (el criterio con el que se selecciona es
el que obtenga la mejor definicidn de los limites de grano), se selecciona la imagen para vectorizarla,
para esto se hace uso de la herramienta de “Expandir” y asi se obtienen los limites de grano
parcialmente. En la Figura 71 a) se observa las fronteras que reconoce el sistema utilizando la
micrografia original, mientras que en la Figura 71 b) se aprecia que el resultado mejora utilizando la
micrografia editada en Corel Draw. Es importante aclarar que las imagenes mostradas en la Figura
71 tienen que ser limpiadas en el mismo programa para que queden Unicamente las fronteras de
grano.
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a) b)

Figura 71 Reconstruccion de micrografia en Adobe lllustrator. a) Reconocimiento de fronteras de grano sobre micrografia
original. b) Reconocimiento de granos en micrografia editada digitalmente.

Este método tiene limitantes para la obtencidn de fronteras de granos como:

e La imagen debe ser lo mas nitida posible para poder captar el mayor detalle de ella, la
herramienta Calco de imagen es mas eficiente con las imagenes que tienen los limites de
granos mas definidos.

e Al obtener laimagen calcada se generan algunos vectores innecesarios y esto es a causa de
alguna sombra, imperfeccion o algin punto no indexado (en caso de que la imagen sea
obtenida de una medicidn de EBSD). Dichos vectores se pueden eliminar, pero esto demora
el proceso e impide tener una reconstruccién poco fiable.

e Al ser imdgenes vectorizadas no se puede obtener sus coordenadas.

Otra forma de obtener las fronteras de grano es con el Sistema de Automatizacion DSA — MEA — 01.
En este software existen diferentes alternativas para manipular las micrografias, por ejemplo, la
forma mdas comun es manejar las coordenadas de cada grano de forma independiente, como se
explico en el capitulo anterior. El inconveniente de hacerlo de esa manera radica en que se tiene
doble adquisicién de puntos en cada frontera en comun entre granos Figura 72.

Otra forma de obtener las coordenadas de un grano es delimitando las fronteras y generando
fronteras de granos en comun. Por ejemplo, el grano 32 de la Figura 72 a) se puede construir al
graficar las fronteras F, I, R, W y E, en este mismo grano se puede ver que comparte la frontera F
con el grano 29 la cual es obtenida una sola vez. En esta misma figura las letras asignadas se refieren
a las fronteras de grano en comun. Una parte importante de este método es ubicar los puntos
triples, ya que son la referencia para realizar las uniones de cada frontera.
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b)

Figura 72 Reconstruccion de fronteras de grano con el Sistema de Automatizacion DSA — MEA — 01 graficando en
Wolfram Mathematica a) con coordenadas grano a grano b) seleccion de fronteras en comun (puntos triples).

Un ejemplo de lo anterior para la obtencién de coordenadas de fronteras de grano se presenta en
la Figura 73 se puede observar la micrografia con sus fronteras bien delimitadas, asi como una tabla
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con dos granos, sus fronteras en comun, puntos triples y coordenadas, indispensables para poder
graficarlos.

a)

Grano Frontera Punto Triple Coordenadas

E

G32 W

G33

O
-

Figura 73 Reconstruccion de fronteras de grano con el Sistema de Automatizacion DSA — MEA — 01 graficando en
Wolfram Mathematica a) Identificacion de fronteras que comparten granos en comun b) Tabla con los Granos, sus
fronteras y las coordenadas de los puntos triples para la reconstruccion.

Una vez obtenida las coordenadas de las fronteras de grano, es posible manipular estos datos
graficandolos en Wolfram Mathematica. En la Figura 72 se representa la grafica de las coordenadas
de fronteras de grano obtenidas por ambos métodos para las micrografias mostradas.

A pesar de que el software DSA — MEA — 01 ha sido una herramienta muy utilizada para los estudios
sobre interaccion intergranular desarrollados por el grupo de trabajo del laboratorio de mecanica
aplicada del CTA Aragdn, es una herramienta con algunas limitantes, como son:

e No poder hacer la adquisicion de fronteras de grano de manera automatizada, debido a que
depende de la destreza del operador.
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e Limita los formatos de imagen con los que se puede trabajar.

e El tener que manipular las micrografias en softwares de dibujo para marcar o perfilar las
fronteras de grano, pues en algunos casos es complicado identificar el limite de grano.

e El formato en que exporta las coordenadas (Block de notas) no se puede trabajar
directamente en Wolfram Mathematica, debido a que afiade elementos que deben
eliminarse de forma manual.

e Eltiempo de adquisicion y manipulacidon de coordenadas limita las zonas a estudiar.

3.2 Procedimiento para la reconstrucciéon de granos utilizando orientaciones
cristalinas

Si se obtienen las orientaciones cristalinas en probetas de MMF, es posible reconstruir los granos
de regiones que sean de interés y sin algunas limitantes que se tienen con los métodos antes
mencionados. En esta seccidon se describen los pasos a seguir propuestos en este trabajo para
obtenerlas.

° Obtencion de coordenadas

Como primer paso en el software AZtecHKL, se exportan los datos obtenidos por la técnica de EBSD
de la regién de interés en formato de archivo .cpr (Exportar a proyecto CHANNELS5), esto para poder
utilizarlo en el toolbox MTEX.

El siguiente paso es la obtencidon de los mapas mean orientation donde se da la orientacion
promedio de cada grano y grain number que sirve para clasificar los granos a estudiar utilizando el
Software MTEX. Es necesario ajustar algunos parametros como son la suavidad que permite tener
fronteras de grano mejor definidas y el angulo de detecciéon de grano para la obtencidn de su
geometria (5° para Cu-Al-Ni y 10° para Cu-Al-Be). Una vez realizado lo anterior, los mapas se
exportan en formato de archivo .tiff. En la Figura 74 a) se presenta la sintaxis de lo descrito
anteriormente para un caso en particular, por otro lado, en la Figura 74 b) se observa la
reconstruccion de los granos en una zona de interés.
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Zona-C
No MTEX
1 G35
2 G37
3 G39
4 G50
5 G53
6 G55
7 G56
8 G58
9 G60
10 G61
11 G62
12 G69

b)

Figura 74 Toolbox Mtex de Matlab a) Mapa de reconstruccion de la microestructura en la zona medida b) Relacion de los
granos seleccionados.

Posteriormente, en el software ImageJ, se obtienen los bordes y las coordenadas de cada grano,
seleccionando la imagen con la herramienta de varita magica para que realice automaticamente el
trazado de su geometria. Finalmente se exportan las coordenadas de cada grano en formato de
archivo .csv. Mas adelante, estos archivos son utilizados para graficar los granos. En la Figura 75 se
observa un ejemplo de lo anterior.
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Figura 75 Software Image J, a) Seleccion del grano a estudiar para exportar las coordenadas, b) tabla con las posibles
variables que se pueden obtener con image J al seleccionar cada grano.

Para la reconstruccién de los granos se realiza en el Wolfram Mathematica, importando cada uno
de los archivos .csv que tiene las coordenadas en pares ordenados de cada grano. Después se
grafican los datos importados.
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° Distorsion de granos e interaccion intergranular

Una vez obtenidas las fronteras de grano se realiza la distorsidon utilizando los programas de
Wolfram Mathematica descritos en el capitulo anterior. Posterior a esto un aspecto de interés es
observar de manera tedrica las interacciones intergranulares que se generarian si se forma una
variante en especifico. Por ejemplo, si se considera que en cada grano se forma la VMFS y se realiza
sus distorsiones los pasos para medir la interaccidon intergranular son los siguientes:

e Exportar los granos distorsionados en Wolfram Mathematica.

e Importar la imagen reconstruida al software ImageJ.

e Escalar la imagen con respecto a la micrografia original. (Trazar una linea con la escala y
saber la relacidn entre los pixeles pedidos y la unidad de la escala)

e Utilizar la herramienta varita magica para seleccionar el drea de interaccidn que existe entre
un grano y otro, medida en pm?(se abrird una tabla de resultados, teniendo en cuenta que
cuando los granos se traslapan lo consideramos como positivo y cuando los granos se
separan es negativo).

e Exportar la tabla de resultados en formato .csv para su posterior manipulacidon en los
programas de Mathematica y asi poder cuantificar la interaccién intergranular.

™ ;ne Edt Image Process Analyze Plugins Window Help
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10x4 62 inches (1320¢1385). ROB, 7MB.

a) b)

Figura 76 Distorsion de granos e interaccion intergranular a) Distorsion de un grano de interés, geometria del grano original
comparada con la marca testigo de la distorsion, b) Seleccion del drea de dos granos vecinos que presentan alta interaccion
intergranular.

° Resumen del método

De manera general el resumen de la metodologia propuesta se aprecia en la Figura 77 donde se
resaltan los pasos mas importantes a seguir para la obtencion de fronteras de grano, distorsiones y
areas de interaccién.
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Figura 77 Resumen del método propuesto para la reconstruccion de granos utilizando orientaciones cristalinas.

3.3 Casos de estudio

En esta seccidon se presentan dos ejemplos donde se aplica la metodologia propuesta para
reconstruccion de las fronteras de grano, distorsion y la medicidn de interacciones que se generarian
en una serie de granos de diferentes aleaciones si se formaran las VMFS.

° Seleccion de material, regiones de interés y medicion de orientaciones cristalinas

En la Figura 78 se presenta las zonas donde se obtuvieron dichas orientaciones en las dos aleaciones

estudiadas.

B C
E F

D
J L
13.6=10mm

Figura 78 Distribucion y dimensiones de las zonas de interés obtenidas en las mediciones de EBSD para ambas aleaciones.

10 mm 7.2=55mm

En la Figura 79 y Figura 80 se observa la reconstruccién y unién de las 6 zonas donde es posible
apreciar la diferencia en el tamafio de grano en cada aleacién, 500 um para la probeta de Cu-Al-Be
y 180 um para Cu-Al-Ni aproximadamente. Para mostrar como medir la interaccion intergranular,
se considera una de las 6 zonas en cada probeta y dentro de ella se seleccionaron un conjunto de
granos con la idea de que al menos uno se encuentre rodeado completamente de granos vecinos.
Para el caso del Cu-Al-Be se seleccionaron 13 granos de la zona F y para la probeta de Cu-Al-Ni 14
de la zona B. Adicionalmente se muestran las zonas seleccionadas donde la numeracién de los
granos se toma a partir de los resultados obtenidos en la manipulacién de los mapas con el programa
de Matlab — MTEX y los colores corresponden a los asociados con la orientacién cristalina.
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Figura 80 Probeta de Cu-Al-Ni con geometria de hueso zona de interés B.

Como se menciond anteriormente para realizar la distorsién es necesario tener las orientaciones
cristalinas y los datos de las aleaciones. En la siguiente tabla se muestran cada uno de ellos.
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Tabla 13 Orientaciones cristalinas para los granos estudiados para la zona de interés de cada aleacion.

No. Grano ¢1 () b2 No. Grano

21 94,6 352 595 433
24 202,5 34,7 21,1 444
28 111,9 31,5 37,8 458
30 221,6 49,3 39,9 470
32 195,2 35,1 185 471
37 221,8 50 48,4 495

498

506

° Obtencion de coordenadas de los granos de interés

Como siguiente paso se obtienen las coordenadas de los granos para hacer la reconstruccion de las
zonas de interés. En las siguientes figuras se muestran los granos seleccionados en cada probeta con
diferentes colores para una mejor visualizacidn de ellos, cabe mencionar que estos colores no tienen
relacidn con las orientaciones cristalinas. En esta misma figura, se aprecia la RD y TD, asi como la
escala para cada regién lo cual refleja la diferencia de tamafios de grano entre las aleaciones. En la
Figura 81 a) se encuentra la reconstruccién de los granos para el Cu-Al-Be, mientras que en la Figura

81 b) se observa la del Cu-Al-Ni ambas antes de la distorsion.
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Figura 81 Reconstruccion de granos de interés. Cu-Al-Be.

G506 G498

D

RD

500 um

Figura 82 Reconstruccion de granos de interés. Cu-Al-Ni.
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° Distorsion de granos de interés

Se puede apreciar en la figura anterior Figura 81 a) y b) que existen varios granos completamente
rodeados por otros: en el caso del Cu-Al-Be los granos G24, G28 Y G37 mientras que en el Cu-Al-Ni
los G422, G458 y G471. Para poder visualizar de mejor manera la interaccién intergranular se
selecciona un sélo grano de los antes mencionados y sus vecinos. Para el caso del Cu-Al-Be se
selecciond el G28, mientras que para el Cu-Al-Ni se escogio el G471.

En la siguiente tabla se presentan los datos utilizados para realizar las distorsiones respectivas en
cada uno de los materiales:

Tabla 14 Datos necesarios para realizar la distorsion de los granos.

Material Deformacién Plano de habito Direccion de Ms Esfuerzo  Relacion de
de corte corte (°C) aplicado Clausius-
(MPa) Clapeyron
(MPa/°C)
Cu-Al-Be 0.2302 [0.15,-0.64,0.74] [0.13,0.72,0.67] —20 100 1.9
Cu-Al-Ni 0.0932 [-0.26,0.63,0.73]  [-0.14,0.72,0.68] —20 100 2.28

Utilizando las orientaciones cristalinas de los granos se calcula la VMFS con la ecuacién (31). En la
Tabla 15 se muestran las VMFS de cada grano de las regiones estudiadas.

Tabla 15 Datos de VMFS de los Granos seleccionados para cada aleacion.

CuAlBe CuAlINi
No. Grano VMFS Valor del MFS No. Grano VMFS Valor del MFS

21 16 0.41 433 23 0.48
24 4 0.44 444 6 0.54
28 18 0.28 458 6 0.48
30 24 0.49 470 11 0.36
32 4 0.40 471 6 0.23
37 24 0.46 495 7 0.43

498 6 0.39

506 24 0.49

En la Figura 83 a) y Figura 83 b) se muestran las distorsiones en cada grano con la VMFS, las marcas
testigo de la VM'’s que se formarian, sus campos vectoriales de desplazamientos asociados y los
numeros de grano correspondiente. Como era de esperarse, existe alta interaccidn intergranular en
los granos G28 y G471 con respecto a sus vecinos. Se observan en ambos casos algunas zonas donde
los granos se separan de sus vecinos (G28-G32), mientras que en otras zonas se enciman (G30-G21)
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e incluso hay fronteras donde existe combinacidn de ambos casos (G30-G28). Es evidente que estas
interacciones son diferentes en cada caso y que unas son mayores que otras. Por esta razén es de
suma importancia cuantificarlas.

a)

D

b)

D

RD

250 uym

Figura 83 Granos distorsionados. a) Zona de interés distorsionada de Cu-Al-Be. b) Zona de interés distorsionada de Cu-Al-
Ni.
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° Medicion de dreas de interaccion

Para medir la interaccion intergranular que presentan los granos de la figura anterior se representa
en gréficas de columnas, donde se propone como columnas positivas aquellas fronteras donde los
granos se encimen, mientras que se consideran negativas aquellas columnas donde exista una
separacion entre ellos. Aquellos granos que presenten separaciones y traslapes tendran columnas
tanto negativas como positivas. Estos resultados son presentados de manera gréfica para cada
regidon como se muestra en la Figura 84 a) y Figura 84 b). Con estas graficas de interaccion se puede
visualizar de manera mas rapida la magnitud de las interacciones de un grano con respecto a sus
vecinos por ejemplo el G471 presenta mayor interaccidn (de separacién) con los granos G470 y G498
mientras que con el G444 y G495 la interaccidn es casi nula. Asimismo, en el G28 se ve una
interaccidn intergranular grande entre sus vecinos, pero mas homogénea.

Area en pm’

20000

G28
10000;
4 | _ G32
Z —
o 1 2 3 4 5
- G24 G21 G37 —
-10000 Numero de Grano
-20000
Area en pm®
3000
i G471
2000 -
1000 -
G470 G458 G498
0 L | ‘ .
— 1 2 gazz 3 4 5  © G506’
-1000 - Numero de Grano
-2000 -
-3000 -

b)

Figura 84 Grafica de interaccidn intergranular a) Para Cu-Al-Be, b) para Cu-Al-Ni.
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Como se ha reportado en estudios previos el criterio del MFS es valido para el caso monocristalino.
Esto se hace evidente con las graficas mostradas en la figura anterior debido a que si la VMFS es
formada en cada grano se presenta alta interaccion intergranular. Es por esta razén que se han
desarrollado criterios para la formacién de variantes en el caso policristalino. La aplicacién de la
metodologia mostrada anteriormente puede ser utilizada para estos casos y facilitar el estudio de
las interacciones intergranulares con la formacidn de variantes mas acordes que las que tienen MFS.
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Conclusiones

Derivado del presente trabajo se pueden mencionar las siguientes conclusiones:

e Se midieron las orientaciones cristalinas de dos muestras policristalinas: Cu-Al-Be y Cu-Al-
Ni con un 97.04% y 96.55 de indexacidn respectivamente.

e Conla combinacién de los softwares: MTEX, Image J y Wolfram Mathematica se obtuvieron
las coordenadas de las fronteras de grano y los puntos que conforman cada grano para cada
una de las regiones estudiadas en ambas muestras.

e Se mostrd la simulacion de las interacciones intergranulares que se generarian entre varios
granos al formarse la variante de maximo factor de Schmid.

e Con la combinacién de los sofwares Image J y Wolfram Mathematica se cuantificaron las
interacciones intergranulares generadas entre los granos de cada regién.

La metodologia mostrada en este trabajo resulta conveniente y relativamente sencilla de seguir; sin
embargo, presenta ciertas ventajas y desventajas como:

Ventajas:

e Los softwares utilizados después de la medicion de orientaciones son de libre acceso.

¢ La metodologia presentada puede utilizarse en otros materiales policristalinos, no solo en
MMEF.

e Los mapas que se usan de base para la obtencién de fronteras de grano son obtenidos de
los resultados del EBSD, es decir que se reconstruyen a partir de las orientaciones cristalinas
y por tanto son muy confiables.

e Lasemi-automatizacion de la adquisicion de fronteras de grano optimiza significativamente
los tiempos y la calidad de estos.

e Es posible reconstruir por completo el grano y no solo sus fronteras como se hacia
anteriormente.

e Las coordenadas de grano se exportan en formatos compatibles con los de los programas
previamente desarrollados en Wolfram Mathematica para la distorsién de los granos.

e La obtencion de los resultados es de mayor calidad y mas precisos que en trabajos previos.

Desventajas

e El costo de realizar esta metodologia es alto, pues las mediciones de EBSD se tienen que
llevar a cabo en un lugar donde se tenga el equipo necesario. Sin embargo, estas mediciones
deben llevarse a cabo pues los modelos y criterios desarrollados para el estudio de estos
materiales estdn en funcién de ellas.
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e Las mediciones de las orientaciones cristalinas deben realizarse en la totalidad de la zona a
estudiar y deben tener un porcentaje muy alto de puntos indexados.

e A pesar de ser de gran utilidad se requiere de diferentes softwares.

e Sigue siendo un procedimiento semi-automatico.

A pesar de estos Ultimos aspectos mencionados la metodologia propuesta en este trabajo da una
mejor opcidn que las utilizadas previamente para cuantificar las interacciones intergranulares, lo
que puede ser aprovechado en futuras investigaciones.

Finalmente, como trabajo a futuro se podrian realizar proyectos multidisciplinarios con la
colaboracidn de ingenieros en sistemas o en computacién con el objetivo de sintetizar todos los
pasos mostrados de los softwares presentados en uno solo y de esta manera hacerlo de forma
automatica.
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A Anexo Electron Backscatter Diffraction (EBSD)

Como se menciona en la seccion 1.2, existe una variacidn entre las propiedades de los materiales
(mecanicas, magnéticas, etc.), dependiendo de la orientacién en la que se ubican planos y
direcciones de un cristal, esto hace referencia a la anisotropia cristalografica de los materiales. Una
técnica que se utiliza para poder medir la orientacidn cristalina de los materiales es la técnica de
EBSD (Electron Backscatter Diffraction o Difraccién de electrones Retrodispersados), que en la
literatura en ocasiones es posible encontrarse como EBSP y difraccidon de Kikuchi retrodispersada
(Backscatter Kikuchi diffraction), sin embargo estas dos Ultimas notaciones corresponden de manera
mas acertada a los patrones generados en la técnica y el EBSD, trae implicita la adquisicidon de estos
patrones [68].

Esta técnica permite analizar los aspectos cristalograficos de los materiales en estudio, siendo uno
de los métodos que mayor crecimiento ha experimentado actualmente [69].

La técnica EBSD puede proporcionar informacion importante sobre la microestructura del material,
por ejemplo: orientaciones cristalinas, cristalografia de fases, medicidén de textura, desorientaciones
cristalograficas, tamafio de grano y tipos de frontera, etc. Es una técnica superficial pues mide entre
los primeros 5 a 15 nm del material, por esto es necesario una excelente preparacién metalogréfica
y limpieza.

A.1 Fundamentos del EBSD

A.1.1 Principales componentes de un EBSD

El EBSD es una técnica de caracterizacién microestructural cristalografica en materiales utilizada en
un SEM. Fue reportada por primera vez por S. Nishikawa y S. Kikuchi [70], sin embargo, se utilizd en
conjunto con un SEM a partir del afio 1973 segun lo reportado por Venables [71] y sus principales
actualizaciones reportados desde entonces han sido la deteccién de areas submicrométricas, la
determinacidn automatizada por computadora de orientaciones cristalinas y la identificacién de
fases cristalograficas con la incorporacién de una cdmara CCD [72, 73, 74] sembrando asi la base de
la técnica moderna de EBSD.

El EBSD es un detector incorporado a un SEM, el cual, contiene un cafién que detecta la sefial de
EBSP en una pantalla de fosforo y a su vez es detectada por una cdmara CCD (Dispositivo de carga
acoplada o charge-coupled-device) que capta la sefial y la envia a una computadora donde es posible
manipular.

Los principales componentes para una medicidon de EBSD son los siguientes:
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e Una muestra cristalina con una inclinacién de aproximadamente 70° con respecto a la
horizontal.

e Una pantalla de fésforo, que detecta los electrones retrodispersados de la muestra.

e Una camara CCD de alta sensibilidad que permite ver el patrén formado en la pantalla de
fosforo.

e Un mecanismo de insercidn, que controla con precisidn la posicion del detector cuando esta
en uso y retrae el detector a una posicidn segura cuando no estd en uso para evitar
interferencias con el funcionamiento del SEM.

e Un controlador para el SEM, que permita controlar el haz de electrones y los movimientos.

e Una computadora y un software para controlar los experimentos de EBSD, recolectar y
analizar los patrones de difraccién y mostrar los resultados.

e Diodos de dispersiéon (FSD) montados alrededor de la pantalla de fésforo, usados para
generar imagenes de la microestructura de la muestra antes de la adquisicion de datos del
EBSD.

e Un sistema EBSD puede integrar de manera adicional un sistema de difraccidon de rayos X
EDS de manera opcional.

En la Figura 85, es posible encontrar los principales elementos de un EBSD, descritos en el listado

Columna del
SEM
>

4

anterior:

Diodos de dispersion il

Pantalla de fésforo

a) b)

Figura 85 Componentes de EBSD a) Los principales componentes de un sistema de EBSD b) Esquema que muestra el EBSD
con un sistema EDS integrado [60].
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A.1.2 Principio de funcionamiento

El primer paso consiste en conocer la informacidn cristalografica de las fases presentes en el
material a trabajar y registrar en el equipo para poder hacer el analisis. Posteriormente, el cafidén
del SEM dispara un haz de electrones en direccién a la muestra cristalina que se encuentra a
aproximadamente 70° con respecto a la horizontal. Una vez que el haz de electrones incidente entra
en contacto con la muestra se difracta la nube de electrones retrodispersados, asi la pantalla de
fésforo del detector EBSD entra en contacto con esta nube y transforma cada electrén que llega en
un fotdn transformando la sefial retrodispersada en una sefial de luz visible. Los &tomos del material
dispersan de forma ineldstica una fraccién de los electrones, con una pequefa pérdida de energia,
para formar una fuente divergente de electrones cerca de la superficie de la muestra. La parte
difractada de los electrones retrodispersados es altamente anisotrépica y al interactuar con la
pantalla de fésforo crea un patron especifico en funcién a la orientacidn al cristal difractado. Este
patrén es conocido como EBSP o banda de Kikuchi; el EBSP es captado por una cdmara CCD de alta
sensibilidad, colocada detras de la pantalla de fésforo misma que transfiere la informacidn de los
EBSP’s hacia una computadora donde es posible analizar los resultados obtenidos, todo esto
mediante el proceso de indexacién, que hace referencia a la interpretacion de los EBSP [61, 75, 76].

El fundamento fisico para el funcionamiento del EBSD cumple los mismos principios descritos por
Max Von Laue, William Henry Bragg y William Lawrence Bragg para difracciéon de rayos X y este se
describe gracias a la ley de Bragg, debido a que algunos de los electrones retrodispersados inciden
en planos atdmicos en angulos que satisfacen esta ley. Se puede definir a la difraccion como la
interferencia, o reforzamiento constructivo de un haz de rayos X que interactua con un material [2,
77]. A continuacién, se presenta la ley de Bragg.

nA = 2dSin6 (42)

Haz incidente _~" Haz difractado

Figura 86 Representacion grdfica de la Ley de Bragg [75].

Donde n es un multiplo entero de la longitud de onda, el angulo 8 es la mitad de angulo entre el haz
difractado y la direccion del haz incidente, A es la longitud de onda de los rayos X y d es el espaciado
interplanar entre los planos que ocasionan el reforzamiento constructivo del haz, si se trata de una
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estructura cubica, d corresponde al parametro de red, de esta manera es posible la formacién de
patrones [75].

Sin embargo, es importante diferenciar entre las técnicas basadas en difraccion de rayos X o
neutrones y las técnicas basadas en difraccidon de electrones. A pesar de tomar como principio de
funcionamiento la ley de Bragg para el caso del EBSD. Para las técnicas de difraccién de rayos X, la
salida primaria es un perfil de intensidades difractadas, que es caracteristico de un gran volumen de
muestra contiguo, mientras que para las técnicas de difraccion de electrones (con caracterizacion
de grano individual), la salida primaria es un patrén de difraccién de cada volumen muestreado. Tal
patrén incorpora la informacidn cristalografica completa que incluye la orientacion de el volumen
muestreado respectivo, que normalmente es un cristalito individual en el que se puede considerar
que la orientacion es uniforme. Para la gran mayoria de trabajos de difraccién de electrones tanto
en Microscopio electrénico de transmision (TEM) como en SEM, este tipo de patrén es un EBSP o
banda de Kikuchi [75, 78].

A.1.3 Formacion e interpretacién de patrones

Con el fundamento de la ley de Bragg, se puede hacer la difraccidn de electrones que se presenta
como el EBSP, o banda de Kikuchi, donde es posible conocer la orientacion cristalina de los sistemas
cristalinos presentes en el material. La formacidn de estos patrones se da por los electrones que se
difractan para formar un conjunto de conos de gran dangulo emparejados que corresponden a cada
plano de difraccion. La imagen producida en la pantalla de fésforo contiene bandas de Kikuchi
caracteristicas que se forman donde las regiones de mayor intensidad de electrones se cruzan con
la pantalla. En la Figura 87, es posible encontrar una representacion de la difraccion de electrones y
la aparicion de la banda de Kikuchi.

a) b)

Figura 87 Formacion de EBSP a) Los conos (verde y azul) generados por electrones de una fuente divergente que satisfacen
la ecuacion de Bragg en un solo plano reticular. Estos conos se proyectan sobre la pantalla de fosforo y forman las bandas
de Kikuchi que son visibles en el EBSP. b) EBSP formado [61].
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Es importante aclarar que el patréon mostrado es una proyeccion Gnomaénica del cono difractado,
esta proyeccion es similar al fundamento de la proyeccion estereografica que se presenta en la
seccion 1.1.4, pues el patréon de Kikuchi se trata de una proyeccidon de una estructura cristalina
tridimensional en una superficie plana a través de un medio externo. Para la proyeccién Gnomodnica
en una superficie plana, se visualiza el volumen muestreado de un cristal que reside en el centro de
una esfera de referencia con radio ON, donde ON es la distancia entre la muestra y el plano de

IM

proyeccion que estd posicionado de manera que sea el plano tangente en el “polo norte” N. N se
conoce como el centro del patrén de difraccién, como se muestra en la Figura 88. Los rayos
difractados de la muestra se cruzan con la esfera y desde alli se proyectan hacia el medio de
grabacion (pantalla de fosforo). Dado que el punto de la fuente de proyeccion esta en el centro de
la esfera, la posicién de un punto P en el plano de proyeccién vendrd dada por ON(tant), donde T

es el desplazamiento angular de P desde el centro del patrén [75].

Figura 88 Ilustracion de un EBSP como una proyeccion Gnomdnica, mostrando la esfera de referencia (radio r) y el polo
proyectado P. El punto de proyeccion es O y el origen de la proyeccion (centro del patrén) N [75].

El proceso de interpretacion de patrones consiste en identificar los planos difractados, es decir
identificar la posicién de las bandas detectadas. Un ejemplo se muestra en la Figura 89 donde las
lineas centrales de las bandas de Kikuchi corresponden al punto donde los planos de difracciéon se
cruzan con la pantalla de fésforo. Por lo tanto, cada banda de Kikuchi puede identificarse con su
respectivo plano mediante los indices de Miller del plano cristalino que lo formé.
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Muestra a 70°

Pantalla de fosforo

Mapa esférico de Kikuchi
Figura 89 Interpretacion de EBSP [61].

A.1.4 Proceso de indexacion

El proceso de indexacidn consiste en interpretar el patrén de difraccién y asociarlo a la fase
cristalografica antes registrada y obteniendo asi la informacion de la orientacion de los cristales.
Actualmente es comun que las bandas de Kikuchi puedan analizarse de manera automatizada en el
SEM, utilizando la paqueteria de software disponibles comercialmente. Esto es un enorme beneficio
ya que los datos pueden ser adquiridos muy rdpidamente por un operador que sélo necesita un
conocimiento rudimentario de cristalografia. La forma de asociar los patrones obtenidos con los de
la fase registrada es a través de una herramienta matematica denominada transformada de Hough.
Esta herramienta convierte las bandas de Kikuchi en puntos. Asi, una banda se puede parametrizar
por los parametros de Hough p y 6, donde 6 describe el angulo de la linea de difraccion y p
representa la distancia perpendicular de la linea al origen.

Figura 90 La transformada de Hough. Convierte lineas en puntos en el espacio de Hough [78].
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La transformada de Hough, convierte la imagen de la camara EBSD en una representacién en el
espacio de Hough, utilizando la siguiente relacidén entre los puntos (x, y) en el patrén de difraccion
y las coordenadas (p, 8) del espacio de Hough: p = x cos 8 + sin 8. Una linea recta en el espacio de
la imagen (x, y) se puede caracterizar por p, la distancia perpendicular desde la linea al origeny 9,
el angulo formado con el eje x, y se puede presentar mediante un solo punto (p, 8) en el espacio
Hough. Las bandas de Kikuchi aparecen como regiones brillantes o picos en el espacio Hough, que
se detectan facilmente y se usan para calcular las posiciones originales de las bandas [72, 60].

Figura 91 Encontrando la posicion de la banda de Kikuchi en el patron de difraccion utilizando la transformada de Hough.
a) Patron de difraccion detectado; b) Los picos en la transformada de Hough identificados y coloreados; c) Las bandas en
el patron de difraccion original corresponden a los picos encontrados en la transformada de Hough y son coloreados de
manera similar; d) El patrén de difraccion indexado con la cruz azul que indica la posicion del centro del patrén. [75]

Por consiguiente, el patrén de difraccidon ayuda para determinar la orientacién del cristal, los limites
de grano, diferenciar diferentes fases y proporcionar informacioén cristalina de un area determinada.
Existe una gran ventaja en la actualidad con el proceso de indexacion pues a pesar de ser un
mecanismo complicado el interpretar los EBSP, los softwares actuales cuentan con una gran
cantidad de datos cristalograficos para diferentes materiales ya declaradas en las bibliotecas e
incluso si no existiera alguna fase presente, existen softwares que permiten registrar la informacién
cristalografica de la fase a estudiar y el equipo de EBSD de forma automatica asocia la informacién
registrada con la de los EBSP registrados en la medicion para poder indexarlos.
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A.2 Orientacion cristalina

La orientacion cristalina, se refiere a cdbmo se colocan los planos atémicos en un volumen de cristal
con respecto a una referencia fija. Esta caracteristica se aplica a todos los sélidos cuya estructura es
cristalina, incluidos minerales, ceramicas, semiconductores, superconductores y metales. Casi todos
estos materiales son policristalinos y sus unidades componentes se denominan cristales o granos,
cada que se presente un grano diferente en un material es debido a que cambia su orientacion
cristalina.

Las orientaciones de los granos en los policristales, ya sean naturales o fabricados, rara vez se
distribuyen al azar. Sin embargo, en la mayoria de los materiales, existe un patréon en las
orientaciones que estan presentes y una tendencia a la aparicion de ciertas orientaciones causadas
primero durante la cristalizacion de una masa fundida o estado sélido amorfo y posteriormente por
procesos termo mecanicos adicionales. Esta tendencia se conoce como orientacién preferida o, mas
concisamente, textura. La importancia de la textura para los materiales radica en el hecho de que
muchas propiedades de los materiales son especificas de la textura. De hecho, se ha encontrado
que la influencia de la textura en las propiedades del material es, en muchos casos, del 20% al 50%
de los valores de las propiedades. Sin embargo, existen muchos otros materiales que carecen de
textura y son altamente anisotrdpicos, entonces sus granos tienen orientaciones cristalinas con una
diferencia considerable sin tener orientaciones preferenciales. La textura cristalografica en resumen
se puede definir como la orientacidn preferencial de los granos, es decir, la tendencia de que los
cristales o granos de un material policristalino estén orientados en una o mas orientaciones
particulares. Los limites de grano ejercen una influencia considerable sobre el comportamiento de
los materiales policristalinos, sobre todo en deformacién pldstica. Los limites entre granos en un
material policristalino son una zona de red desordenada de solo algunos didmetros atédmicos de
anchura. En general, la orientacion cristalina varia bruscamente al pasar de un grano al siguiente a
través del limite de grano. Los limites de grano pueden servir para aumentar o disminuir la
resistencia del material [75, 79, 80, 5].
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b) c)

Figura 92 Representacion esquemdtica de un material policristalino. a) Muestra policristalina; b) Material sin una
distribucion preferencial de orientaciones; c) Material con una clara preferencia de orientaciones, es decir un material que
presenta textura [78].

A.2.1 Descriptores de orientacion: La matriz de orientacion

Para poder especificar una orientacion, es necesario establecer un sistema de referencia, es decir
un sistema coordenado. En este sentido, se requieren dos sistemas, uno en relaciéon con toda la
muestra cristalina y el segundo en relacién con cada cristal de esta. Ambos son sistemas cartesianos
y preferentemente se manejan sistemas derechos. Los ejes del sistema de coordenadas para la
muestra (o sistema de observacién) S = {5;5,53} son escogidos de acuerdo con superficies o
direcciones importantes asociadas con la forma de la muestra o de alguna caracteristica particular.
Por ejemplo, una caracteristica que influye para escoger el sistema de referencia tiene que ver con
la fabricacion del material. Uno de los ejemplos mas comunes hace referencia al laminado de los
materiales y, por lo tanto, a las direcciones asociadas con la forma externa de la muestra, que son
la direccidn de laminacién o de rolado RD; la direccidn a través del espesor, es decir la direccion
normal al plano de laminacion ND y la direccién transversal TD. Es posible encontrar estas
direcciones en la Figura 93.
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Figura 93 Relacion entre el sistema coordenado de la muestra x, y, zo RD, TD, ND para una muestra laminada y el
sistema de coordenadas del cristal 100, 010, 001 donde se representa la celda unitaria (cubica) de un cristal en la
muestra. Los cosenos de los dngulos ay, [, 1 dan la primera fila de la matriz de orientacion [75].

De manera general el sistema de referencia de la Figura 93 es el sistema asociado a las muestras
para conocer su orientacion cristalina, sin embargo, para el caso de probetas de tension, varillas, o
alambres, que Unicamente cuentan con simetria uniaxial, solo es necesario especificar un eje en el
sistema de coordenadas de la muestra y los otros dos ejes se pueden elegir arbitrariamente. El
sistema RD, TD, ND es equivalente a un sistema de coordenadas x,y y z.

El segundo sistema de coordenadas es el sistema de coordenadas del cristal C = {C;C,C(5}, que se
especifica mediante las direcciones del cristal. La eleccion de direcciones es en principio arbitraria,
aunque conviene adaptarla a la simetria cristalina. Asi, por ejemplo, para los cristales de la rama
ortogonal (cubica, tetragonal, ortorrémbica), los ejes [100], [010], [001] ya forman un marco
ortogonal, es decir, son mutuamente perpendiculares, un ejemplo puede encontrarse en la Figura
93. Para la simetria hexagonal y trigonal, se debe asociar un marco ortogonal con los ejes de cristal.

Habiendo especificado los sistemas de referencia tanto de la muestra como del cristal, la orientacion
se puede definir como “La posicion del sistema coordenado del cristal con respecto al sistema
coordenado de la muestra”, que es:

43
Cc=9"Cs )

Donde C¢ y Cg son los sistemas coordenados del cristal y de la muestra, respectivamente, mientras
que g es la orientacién. Donde g puede ser expresado de diferentes maneras. El medio para
expresar g es la matriz de rotacidn u orientacidn, que engloba la rotacién de las coordenadas de la
muestra sobre las coordenadas del cristal.

La matriz de orientacidén es una matriz cuadrada de nueve elementos. Si se toma como ejemplo el
cristal de la Figura 93, la matriz de orientacién se presenta de la siguiente manera:
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cosa; cosf; cosy; 911 912 Y13
g=|cosa, cosf, cosy,|=(921 Y22 23
cosaz cosf3 cosys 931 Y32 Y33

(44)

La matriz de orientacidn permite expresar la direccidn del cristal en funcién de la direccién de la
muestra a la que es paralela, y viceversa. Es posible notar que tanto filas como columnas de la matriz
son vectores unitarios, por lo tanto, se trata de una matriz ortonormal y asi, la matriz inversa es
igual a la transpuesta. La matriz de orientacién es la herramienta matematica para el calculo de los
descriptores de orientacidén, mostrados en la figura.

= [ndices de Miller @ Figura de polos - IPF

—— Angulos de Euler @==  Euler - ODF
Orientacion
, Vector de Espacio de
Angulos / Eles pares nogor 6e

Figura 94 Relacion entre la matriz de orientacion y los descriptores de orientacion mds utilizados [75].

A pesar de que como se muestra en la figura anterior, existen diferentes descriptores de
orientaciones cristalinas. En el presente trabajo se presentard de manera general Unicamente la
descripcién en indices de Miller y en angulos de Euler pues son las descripciones mas ampliamente
usadas para mediciones de EBSD. La matriz de orientacidén presenta 24 diferentes arreglos en los
que se pueden acomodar las orientaciones cristalinas [4, 75, 69].

A.2.2 Notacidon en indices de Miller

Una manera practica de denotar la orientacidn es a través de los indices de Miller, pues como se
describe en la seccién 1.1.3 indices de Miller de esta manera se describen planos y direcciones de
los sistemas cristalinos, que son utilizados en la matriz de orientacién, asi la orientacion
normalmente se designa en la forma de componentes {hkl} <uvw>, en funcién de la familia de planos
atémicos y de la direccidn cristalografica preferencial en la que apuntan tales planos.

Al utilizar indices de Miller se dispone de algunas herramientas bastante utilizadas principalmente
en analisis de textura, dichas herramientas son las siguientes:

e Figuras de polo
e Figuras inversas de polo (IPF)

La Figura de polos es una representacion en proyeccién estereografica de la distribucidn espacial de
las normales a una familia de planos cristalograficos especificos, usando los ejes de la muestra como
ejes de referencia. En el caso de orientaciones aleatorias, los polos se distribuyen uniformemente
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en toda la proyeccidn, pero si existe textura, los polos aparecerdn alrededor de algunas
orientaciones preferenciales dejando las demds areas desocupadas. La direccion de laminacion (RD)
estd usualmente situada en la superficie, y la direccién transversal (TD) a la izquierda de la figura de
polo. El centro del circulo corresponde a la direccién normal (ND) del plano de la placa. Es posible
encontrar el ejemplo de una figura de polos en la Figura 95 [4, 79, 75].

ND

(b) ‘ (o]

Figura 95 Presentacion de los {100} polos de un cristal cubico en la proyeccion estereogrdfica. a) Cristal en la esfera unitaria;
b) proyeccion de los polos {100} sobre el plano del ecuador; c) figura del polo {100} y definicion de los dngulos o y 8 de la
figura para el polo (100) [75].

\(010}/
\
[ 4

(a)

La figura inversa de polos se registra la densidad de polos de los planos {hkl}, paralelos a una
superficie dada de la muestra, sobre un tridngulo estereografico unitario. Se le conoce como figura
inversa de polos porque es la normal a la superficie que barre el triangulo de orientaciones en busca
de aquellas que representan la textura cristalografica [81, 75].

[111]

a

Figura 96 Proyeccion estereogrdfica y representacion de la figura inversa de polos [75].

A.2.3 Notacién en dngulos de Euler

Tanto la matriz de orientacidon como la notacion en indices de Miller sobredeterminan la orientacion,
ya que solo se necesitan tres variables para especificar una orientacion. El método mejor establecido
para expresar estos tres numeros es como los tres angulos de Euler, que residen en un sistema de
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coordenadas conocido como espacio de Euler. Los dngulos de Euler son referentes a tres rotaciones
que, cuando con la secuencia correcta, transforman el sistema de coordenadas de la muestra al
sistema coordenado del cristal, en otras palabras, especifican la orientacién de g. Existen diferentes
convenciones para expresar los angulos de Euler. La mas ampliamente utilizada es la formulada por
Bunge [80]. Las rotaciones deben seguir la siguiente secuencia:

1. ¢4 sobre la direccién normal ND, transformando la direccién transversal TD en TD" y la
direccién de rolado RD en RD".

2. @ sobre el eje RD’ (en su nueva orientacion).
¢, sobre el eje ND”* (en su nueva orientacidn).

Donde ¢4, @, ¢, son los angulos de Euler (Definicién de Bunge). La representacion de las rotaciones
para los dngulos de Euler se muestra en la Figura 97. Analiticamente, las tres rotaciones se expresan
de la siguiente manera:

cosp, sing; 0

9o, = | —sing; cosp; O (43)
0 0 1

1 0 0 6

go =0 <cos® sind (46)

0 —sin® cos®

~ c0§ @, sing, 0 (47)
9y, =| —sing, cosgp, 0
0 0 1

Al multiplicar estas tres matrices en orden, se obtiene una expresidon que vincula la matriz de
rotacion g con los tres angulos de Euler:

=9y, 9o Jo, (48)
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Figura 97 Diagrama mostrando la rotacion a través de los dngulos de Euler ¢, @, ¢, numeradas con 1, 2, 3 en funcion

al orden de las rotaciones entre la muestra y los ejes del cristal. Esto segun el convenio de Bunge [75].

Cabe destacar que a pesar de ser la mas ampliamente utilizada, la definicién de Bunge no es
exclusiva para medir orientaciones cristalinas por angulos de Euler, existen otros convenios
propuestos por Roe y Kocks con la diferencia en las rotaciones de los ejes fijos.

Una ventaja adicional que otorga el espacio de Euler es el poder describir plenamente texturas
cristalograficas en un espacio tridimensional. Por tanto, Roe y Bunge han introducido la funciéon de
distribucion de orientaciones (f = ODF) como caracterizacidn estadistica univoca de la textura. A
diferencia de las Figuras de Polos, el formalismo de la funciéon de distribucion caracteriza la
orientacion de un cristal con tres coordenadas angulares: los angulos de Euler ¢, ®, ¢, Las ODF
son calculadas a partir de figuras de polo y representadas graficamente por secciones de ¢,
constantes y su interpretacion se hace a través de dbacos. En la Figura 98 es posible ver un ejemplo
de ODF. Una gran ventaja que ofrece la metodologia propuesta por Roe y Bunge para la distribucién
de orientaciones es que presenta diferentes formas de interpretar las figuras de polos, figuras
inversas de polos y ODF con la distribucidn de orientaciones y son andlisis cuantitativos muy
utilizados en el andlisis de textura cristalografica.
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Figura 98 Representacion de textura mediante ODF y su vista tridimensional [81].

A.3 Aplicaciones del EBSD

La microestructura es la estructura interna de un material investigado a escala microscépica. Es de
interés porque las caracteristicas internas (o estructura) de un material influirdn en sus propiedades
y comportamiento. El término "microestructura" incluye la identificacién y caracterizacién de
poblaciones de granos, investigando las diferentes fases o compuestos en el material, a menudo
fases secundarias, junto con la distribucién espacial de elementos y analizando las interfaces entre
granos o dentro de granos. La caracterizacién de la microestructura es fundamental para
comprender un material pues la microestructura influye en las propiedades del material, es muy
importante para una amplia gama de industrias y dreas de investigacidon, como investigacién y
procesamiento de metales, incluidos metales especiales y materiales de ingenieria, energia
renovable y desarrollo de células solares, desarrollos en microelectrdnica e investigacidon geoldgica.

Por eso la técnica de EBSD ha cobrado un papel importante debido a su amplio campo de
aplicaciones dentro de la ciencia e ingenieria de materiales.

La medicién de EBSD se hace en un escaneo de izquierda a derecha y de arriba hacia abajo, los datos
obtenidos se distribuyen espacialmente y se presentan como mapas e imagenes. Se puede estudiar
granos especificos, cambios de textura locales y distribucién de fases todo a partir de la informacion
de orientaciones cristalinas. A continuacion, se presentan algunos de los beneficios que tienen las
aplicaciones de la técnica:

e Informacién espacial, que se puede visualizar en mapas e imagenes, con una resolucién
espacial de decenas de nm.
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e Visualizacién de microestructura para caracterizar tamafio de grano y distribucién de granos

y fases.

e Visualizaciéon de texturas locales y desorientaciones de cristales locales de mm a 20 nm.

e Determinacion de textura cristalografica global.

e Determinaciones de deformaciones locales.

e Entre otras.

En la siguiente Tabla 16 se presentan algunas aplicaciones utilizadas con la técnica de EBSD para

diferentes industrias:

Tabla 16 Aplicaciones de la técnica de EBSD.

Industrias
Procesamiento e investigacién
de metales

Aeroespacial

Automotriz
Nuclear

Ciencias de la tierra

Académico

Materiales

Metales y aleaciones

Intermetalicos

Inclusiones/
precipitados/segundas fases
Ceramicos

Células solares

Geoldgico
Semiconductores
Superconductores
Compuestos
metadlicos/cerdmicos

Huesos, dientes

Hielo

Mediciones tipicas de EBSD
Caracterizacion de tamafio de
grano
Caracterizacion de fronteras
de grano

Textura Global

Textura local
Fracciones
recristalizadas/deformadas
Analisis de subestructuras
Identificacion de fases
Distribucion/fraccion de fases

Analisis de fractura

Relaciones de orientacién y
desorientacidn entre granos /
fases
Transformacion de fases

A.4 Consideraciones para optimizar la adquisicion de datos

Las condiciones de operacidn del EBSD afectan de forma considerable la calidad de los EBSP por ello

es muy importante conocer las condiciones éptimas de operacion. Asimismo, se deben considerar

otros aspectos independientes del EBSD, pero dependientes del material a trabajar. A continuacién,
se presentan algunos pardmetros de optimizacién de operacién tanto para el SEM, EBSD vy el
material con el fin de obtener buenos resultados.

De manera general la preparacion de la muestra para resultados dptimos es por medio de una

preparacidon metalografica convencional, especialmente en metales y aleaciones y consiste en el
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montaje (encapsulado), desbaste (lijado) y pulido (mecénico o electropulido), esto con el fin de dejar
la superficie del material sin deformaciones, contaminaciéon u oxidacidn, pues como se ha
mencionado se trata de una técnica superficial [75, 78, 79].

° Encapsulado

El encapsulado de la muestra es de suma importancia pues de manera general se manejan piezas
pequefias y se requiere un medio de montaje. El montaje se puede hacer en frio (por ejemplo, con
resinas epoxicas) o en caliente dependiendo de las caracteristicas del material a estudiar, pues la
muestra queda expuesta a temperatura y presion, variables que pueden influir en el material y
posteriormente en las mediciones. Es recomendable hacer el encapsulado con resina que sea
conductora, sin embargo, algin medio externo conductor puede ser utilizado en caso de no contar
con resinas conductoras por ejemplo barnices, tiras de metal o cinta conductora [78].

a) b)

Figura 99 Encapsulado de la muestra. a) Encapsulado en frio de diferentes muestras; b) encapsulado en caliente de
diferentes materiales [78].

° Desbaste y pulido mecdnico

Se sabe que la preparacidon metalografica depende del material y puede ir variando en funcién a las
caracteristicas de éste, por lo tanto, el material bajo investigacién debe considerarse de forma
individual y prepararse de manera adecuada. Es importante consultar a los fabricantes de equipos
de preparacidn pues ellos manejan las condiciones especificas de preparacidn correspondiente para
cada material, que consiste en el tipo de lijas para el desbaste, los pafios para pulido, abrasivos o
lubricantes necesarios para cada paso, el tiempo que requiere cada paso de pulido, etc. Es comun
que para muchas aleaciones el Ultimo paso de pulido se realice con silica coloidal, esto para eliminar
los daios generado por los pasos de desbaste y el pulido con pastas de diamante, en ocasiones este
ultimo pulido con silica coloidal es recomendado en una pulidora vibratoria [57, 78, 75].
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a) b)

Figura 100 Desbaste y pulido. a) Diferentes papeles (lijas) de desbaste; b) Pafios para pulido (Struers, s.f.).

° Pulido electrolitico

Las superficies directamente pulidas se pueden inspeccionar utilizando EBSD, pero en muchos casos,
si la muestra es conductora, la calidad del patrdn mejora mediante el pulido electrolitico.

La preparacion electrolitica utiliza una celda de reaccién electrolitica que contiene un electrolito
liqguido con dos electrodos: un dnodo y un catodo. La muestra para pulir forma el dnodo. Se aplica
una corriente que obliga al metal del anodo a disolverse, vagar y depositarse sobre el catodo como
un revestimiento. Los electrodos estan conectados a una fuente de alimentacién externay se aplica
voltaje para provocar una reaccion dentro de la celda. Una ventaja adicional que presenta esta
preparacion es que no concentra demasiados esfuerzos superficiales pues no existe una
deformacién mecanica y puede producir excelentes resultados para EBSD, sin embargo, solo puede
ser utilizado en muestras conductoras y no todas las aleaciones pueden ser preparadas de esta
manera [78, 82].

Figura 101 Muestras preparadas utilizando pulido electrolitico [83].

° Técnicas de haz de iones, haz de iones enfocado (FIB)
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El FIB se trata de una técnica similar al SEM, con la excepcién de que un haz de iones excitados
sustituye el haz de electrones convencional. El haz de iones se puede utilizar para vaporizar material
de la superficie de la muestra y es capaz de compensar irregularidades como zanjas, canales y
eliminar capas, etc. para revelar secciones o superficies de interés para la obtencion de imagenesy
el examen EBSD. FIB también crea la posibilidad de preparar materiales que son demasiado blandos
para la preparacién convencional [83].

° Configuraciones del detector EBSD

Debido a que la intensidad luminosa del patrén de difraccidn en la pantalla de fésforo es baja, es
posible que sea necesario integrar fotogramas sucesivos en la cdmara CCD para mejorar la relacion
sefial/ruido en la imagen. La resolucidn de la camara CCD también puede afectar el tiempo de
integracion requerido para recolectar los EBSP. Las camaras CCD actuales pueden capturar
imagenes de 12 bits con una resolucién de 1344 x 1024 pixeles. Utilizando la "agrupacion de pixeles"
(Pixel Binning), los pixeles vecinos en el CCD se pueden sumar para formar un solo pixel en la imagen.
Cuando los pixeles se agrupan de esta manera, se requiere menos tiempo de integraciéon para lograr
una sefial determinada en el pixel de la imagen porque el drea de deteccion del pixel es mayor. De
esta manera se obtienen mejores resultados en la indexacién aun con imagenes sin ausencia de

ruido.

a) b) c) d)

Figura 102 EBSP’S con indexacidon automdtica. a) EBSP de un acero austenitico; b) EBSP indexado; c) EBSP ruidoso;, d)
EBSP ruidoso indexado [78].

° Coleccion de patrones EBSD

Los electrones de todas las energias dispersas de la muestra forman un fondo para el patrén de
difraccidn, lo que reduce el contraste de las bandas de Kikuchi. Para compensar esto, es posible
medir escaneando el haz sobre muchos granos para promediar la informacién de difraccidn y para
eliminar el fondo del EBSP.
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a) b)

Figura 103 Remocidn de fondo de un EBSP para un acero austenitico. a) Fondo del EBSP; b) Patrdn original; c) EBSP después
de quitar el fondo [78].

Ademas, se deben considerar ciertos parametros de operacién del SEM, por ejemplo:

° Corriente del Haz de electrones

Incrementar la corriente incrementara el nimero de electrones y afectara directamente en la
calidad de los patrones, sin embargo, debe ser algo balanceado con la resolucién requerida, pues
aumentar la corriente también aumentara el tamafo del haz de electrones.

° Voltaje de Aceleracion

El aumento del voltaje de aceleracién reduce la longitud de onda del electrény, por lo tanto, reduce
el ancho de las bandas de Kikuchi en el patrén de difraccion. Ademas, debido a que se deposita mas
energia en la pantalla de fésforo, esto dara como resultado un patron mas brillante que requiere un
tiempo de integracidon mas corto. Es posible que se requieran voltajes de aceleracién mas altos para
penetrar las capas conductoras y voltajes de aceleracion mas bajos para restringir el haz a capas
delgadas o para cargar muestras.

° Enfoque y distancia de trabajo

Debido a que la muestra se encuentra inclinada, la distancia de trabajo del SEM cambiara a medida
que la posicion del haz se mueva hacia arriba o hacia debajo de la muestra y la imagen se
desenfocara. Algunos sistemas EBSD pueden compensar el acortamiento de la imagen utilizando
diferentes pasos de haz de imagen horizontal y vertical y pueden ajustar el enfoque del SEM
automaticamente a medida que el haz se mueve sobre la muestra. Ademas, los movimientos del
rayo alteraran la posicién central del patrén en la pantalla de fésforo y esto puede afectar la
calibracion del sistema EBSD. Los sistemas EBSD pueden compensar automaticamente los cambios
en el centro del patrdon calibrando en dos distancias de trabajo e interpolando para valores de
distancia de trabajo intermedios. Es importante conocer el rango de distancias de trabajo para las
que el sistema EBSD permanecera calibrado con precisién.
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a) | b)

Figura 104 Correccion de inclinacion y enfoque. a) Imagen sin compensacion de inclinacion ni enfoque; b) Imagen con
compensacion de inclinacion y enfoque dindmico [78].

° Angulo de inclinacién

Como se ha descrito la muestra necesariamente tiene que estar inclinada para difractar los
patrones, de manera general se utiliza un angulo de aproximadamente 70° con respecto a la
horizontal, sin embargo, el angulo de inclinacion puede variar. Autores como Venables [71]
registraron patrones con angulos menores a 45° y otros autores como Dingley [72] con angulos
mayores a 85°, sin embargo, se utiliza con una inclinacién de aproximadamente 70° pues con esta
inclinacion se optimiza le contraste del EBSP. A continuacion, se presentan patrones con distintos
angulos de inclinacidn.

Figura 105 Efecto de la inclinacién en un EBSP. a) Muestra inclinada a 70°; b) Muestra inclinada a 60°; c) Muestra
inclinada a 50° [78]
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