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RESUMEN

Las aleaciones de CuZnAl presentan en cierto rango de
camposiciones una fase bccec (beta) a altas temperaturas, gus se
puede retener en forma metaestable a temperaturas menores que la
ambiente. Esta fase beta metaestable puede sufrir
transformaciones de fase martensiticas mediante cambios de
temperatura o aplicacidn de tensiones. En caso de obtener dicha
transformacion por aplicacidn de tensiones, un monocristal de
fase beta transforma a un monocristal de fase martensita,
retransformando a la fase inical una vez que se quitan las
tensiones aplicadas. Este fendmeno es el llamado efecto
pseudoel astico. ><:

Si bien, cumplido un ciclo de transformacidn -
retransformacidn, el material vuelve a su estructura inicial,
repetido el ciclo una cantidad suficiente de veces, el material
llega a la fractura(fatiga), indicando claramente que fendmenos
irreversibles se producen en el mismo a medida que aumenta el
Numero de ciclos. En este trabajo se estudia la fatiga asociada
al efecto pseudoelastico, y los distintos fendmenos
irreversibles que se originan en el material.

Distintas técnicas fuercn utilizadas en este trabajo,
entre las que se cuentan ensayos de deformacién, microscopia
Optica, microscopia electrdnica de barrido y de transmisidn.

Experimentos de ciclaje efectuados a temperaturas cercanas
a la ambiente, indicaron gue la resistencia a la fatiga no esta
afectada dentro del error experimental , por la orientacion del
cristal, ni por el porcentaje de deformacién, =i en cambio por
la temperatura y por la tension de trabajo.

Se estudian las consecuencias del ciclaje schre la
superficie de las muestras y en el interior, encontrandose
distinto tipo de defectos con clara relacién con 1las
caracteristicas de la transformacion martensitica. Con respecto
a la superficie, se concluye que se superponen dos tipos de
defectos, aquéllos del tipo @itrusion-intrusidn alineados eon el
plano de habito de la transformacion, y defectos alineados en el
plano basal de la estructura martensitica. Se comprobd mediante
microscopia electrénica de barrido, que la unidn de varios
defectos en el plano de habito forma minifisuras de 1 micrdn de

ancho, constituyendo la etapa de nucleacion de las fisuras, gue



provaocan finalmente la fractura del material.

Estudiando el interior del material, =ze muestra que
cambios micraestructurales irreversibles son originados, como
ser la formacion de arreglos de dislocaciones, con la formacidn
en algunos casos de otras estructuras martensiticas, que guedan
retenidas en zonas de alta deformacidn.

lLos arreglos de dislocaciones fueron estudiados con
detalle, al igual que las dislocaciones que los componen. Fara
estas Gtltimas, fue necesario utilizar técnicas de simulacion de
micrografias por computadora, dado que la anisotropia eléastica
de la fase beta no permite usar los criterios de invisibilidad
para la determinacidn de los vectores de Burgers de las
dislocaciones. Los arreglos de dislocaciones estan dispuecstos
en trazas paralelas al plana de habito y al plano basal de la
martensita, siendo la mayor parte de las dislocaciones
encontradas, mixntas con vector de Burgers del tipo <100>.

Experimentos de ciclaje a temperatura de aire liguido,
mostraron que junto con la tension de trabajio, la temperatura es
el otro parametro que mas fuertemente influye sobre la
resistencia a la fatiga del material, obteniéndose nUumeros de
ciclos dos ordenes de magnitud mayor que para temperatura
ambriente. Este resultado es razonable de acuerdo al tipo de
defectous superficiales que se forman a baja temperatura. En
este caso, los defectos en el plano basal se forman de igual
manara que a temperatura ambiente, mientras que la nucleacidn de
los defectos en el plano de habito, se produce a un numero de
ciclos notablemente mayor y con caracteristicas de mayor
fragilidad.

Dado que en cada ciclo el material se encuentra a las
tensiones mas elevadas, en fase martensitica, e estudian los
mecanismos de deformacidn de esta estructura. Estos varian
claramente con la orientacién. Sin embargo esta variacion, no
se ve reflejada en una dependencia con la orientacion, de la
resistencia a la fatiga, indicando gque la nucleacion de las
fisuras juega un papel relevante en la fatiga de estos
materiales.

Los distintos aspectos estudiados permiten asi obtener
una descripcion general scbre los procesos que tienern lugar
durante la fatiga de estos materiales a través de la

transformacidn martensitica.
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Cu-Zn—-Al alloys present a body—-centred cubic beta phase
which is stable over a certain range of concentrations al high
temperatures and can be retained as a metastable phasze at lower
temperatuwes on sufficiently rapid cooling. This belta phase can
undergo a martensitic transformation on further cooling or
tensioning. When tensioning a beta single crystal, a
martensitic single crystal generally is obltained which
retransforms to the parent phase on releasing the sclress. This
is known as the pseudoelastic effect.

Once a complete cycle 1s carried out, the alloy recovers
its original structure. However, on cycling a large number of
£1m95 the material fractures (fatigue), clearly showing that
non-reversible changes take place on increasing the number of
cycles. The fatigue associated with the pseudoelastic effect as
vwell as the corresponding non-reversible phenomena are studied
in this work.

Different techniques have been used for this purpose,
i.e. tensile tests, optical microscopy, scanning and
transmission electraon microscopy.

Cycling experiments near room temperature have indicated
that within the experimental error, resistance to fatigue is not
affected by crystal orientation nor by the percentage of straing
instead a dependence on temperature and stress is found.

On analysing the consequences of cycling on the surface
and in the bulk of the material, different types of defects were
found which are clearly related to the martensitic
tranefaormation. Whith respect to the surface, it is concluded
that two types of defects overlap: those called extrusion -
intrusion type parallel to the transformation habit plane and
those parallel to the martensitic basal plane. By scanning
electron microscopy, it was verified that the nuclealion of
fissures that finally lead to fracture is due to micro—fissures
of about cne micron width formed by the union of several defects
in the habit plane.

In the bulk of the material non-reversible
microstructural changes take place as dislocations arrangements

along with the formation, in some cases, of other martensitic



structures that are retained in highly deformed zones.

Dislocations arrangements as well as the dislocations
themsel ves have been studied in detail. For the latter, 1t was
nece=zsary to employ computational simulation techniques for the
micrographs as the beta-phase elastic anisotropy does not allow
the application of invisibility criteria for the determination
of Fuwrgers vectors.

Dislocations arrangements are elongated in the direction
which forms the intersection of the habit plane and the basal
plane of the martensite, most of the dislocations being of the
mized type with <100* Burgers vectors.

Cycling experiments at liquid air temperature have shown
that along with stress, the temperature is the other parameter
that strongly influences the life of a material under fatigue.
The number of cycles before fracture is two orders of magnitude
greater than that at room temperature which is consistent with
the surface defects that form at low temperatures. BRasal plane
defects are formed in the same way as at room temperature but
the nucleation of habit plane defects takes place at a
remarkably higher number of cycles and has greater fragility
characteristics.

The material is in the martensite state for the highest
stress values, so the deformation mechanisms of the martensitic
phase have also been studied. These are clearly related to
orientation. However, a dependence of the resistance to fatigue
on orientation has not been found, implying that it is fissure
nucleation and not its growth, which plays a relevant role in
the fatigue behaviour of these materials.

The different aspects studied in this work made it
possible to obain a general description of the processes Laking
place during fatigue of these materials through the martensitic

transformation.
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Muchos materiales gue Lransforman mar benst i camente
prezanlan algunos Fendmenos inleresantes como ser 1a
poseudasiacticidad vy el efecto memoria. Estos efecltos ademas de
ser interesantes del punto de vista cientifico, han lenido
varriaz aplicaciones becnoldgicas hasta la fecha. Uy faclor gue
intluye fuertemente sobre la utilidad de estos maleriales gs =n
campor Lamienlo a la fatiga, va gue comunmenle estos maleriales
son ciclados entre diferentes fases. La faliga ha sido
esludiada mayormente en policristales debido al uso de éstos en
aplicaciones; por ejemplo en Cu-2Zn-A1 (Z9MEL.. a) (79JAM) (78D )
(B82JAMN) (BZ0SH) ,Cu-AL-Ni (77YAN) (79RIT) ,Cu—Zn-Sn (B2BRO)Y , vy Ni1i-Ti
(7ML D) . Algunous estudios tambieén se han realizado en
monucristales, como ser en Cu-Al-Ni (8185AK) (79BR0) (75ROD. 1) y
Cu-Zn-8n(BIHRD) . Sin embargo no esta claro aun que factores
determinan la resistencia a la fatiga en los monocristales, y
comn estan éstos relacionados con la transformacion
martensitica. En este trabaio se estudia la fatiga asociada a
la transformacion martensitica en monocristales de Cu-Zn-Al. En
esle capitulo se detallan algunos aspectos relativos a la
transformacidn martensitica y a los antecedentes referentes a la
tatiga en estos materiales. Algunos de los puntos descrilos a
conbtinuacidn se encuentran ampliamente desarrollados en la

bibliografia, por 1o cual su #tension sera minima.
L.l lLa transformacion martensitica.

Las transformaciones martensiticas se encuentran en
diversos tipos de aleaciones comn ser aceros y no ferrosas, y si
bien hay caraclteristicas particulares en cada caso, presentan
algunas propiedades generales, gue se mencionaran en primer
Jugar. Estas transftformaciones se producen variando la
Lewmperatura o mediante aplicacitn de tensiones Yy van acompafradas
te un cambio esblructuwral, donde la fase cristalogréfica formada
Coma consecuencia de la transformacion recibe el nombre de
martensita, denomindndose matriz a la fase original. Son
procesos sin difusiodn, caracterizados POr movimientos

cooperativos de atomos, por lo cual la composicion de la



aleacion no varia. Existen relaciones cristalograficas bien
definidas entre ambas fases para cada transformacion. La
interfase no es aleatoria sino que es un plano bien definido
l1lamado plano de habito. En general tiene indices irracionales.

La transformacion va acompaffada de un cambio de forma.
Este cambio se ve limitado sin embargo por la matriz que ru#ea
la zona de transformacién. En la superficie del ﬁaterial, en el
lugar de la transformacidn se observa cierto relieve (escalén)
cuya magnitud es funcidn de la orientacidn.

En la zona de estabilidad de la martensita, la energia
libre de la fase martensitica debe ser menor que la de la
matriz. Para que se pueda nuclear la martensita, la diferencia
entre dichas energias debe ser mayor que las energias de
superficie y de defcrmacicn involucradas en la transformacidn.
Si la igualdad de energias libres se produce para cierta
temperatura T, hace falta usualmente un sobreenfriamiento para

llegar a la temperatura de transformacion Ms.
I.2 Cristalografia de la transformacion

Se mencionan aqui algunos aspectos basicos sobre las
teorias fenomenoldégicas que se han desarrollado para predecir
las caracteristicas cristalograficas de la transformacidn. Se
consideran caracteristicas cristalogradficas de la transformacion
a: plano de habito, relaciones de orientacidn y magnitud del
cizallamiento macroscopico. Estas teorias se basan en la
existencia de un plano invariante ( que no sufre distorsion ni
rotacion) durante la transformacion. Este plano seria el plano
de habitao, interfase entre ambas estructuras.

Las teorias fenomenoldgicas desarrolladas consideran a
la transformacion como constituida por varios procesos, si bien
nada dicen acerca del mecanismo de la transformacion, ni del
orden en que dichos procesos puedan ocurrir. Estos serian =:

a) La distorsién de Bain: Esta da lugar al cambio de
estructura entre la fase matriz y la martensita, por ejemplo a
través de la dilatacion y/0o contraccidn de sus ejes principales,
y de acomodamientos locales de atomos.

b) Deformacion de red invariante: En general la distarsidn de

Bain no es suficiente para lograr un plano sin distorsion; de



ahl que sea necesario una deformacidn adicional para cumplir con
ese requisito. El tipo de deformacion varia con la
transformacidn considerada, pudiendo ser tanto deslizamiento
como maclado.

c) Rotacion: 8Si bien, entre las deformaciones de los puntos a
y b se puede obtener un plano sin distorsién, para que éste sea
totalmente invariante, debe no sdélo no sufrir deformacidn
alguna, sino coincidir en el espacio; ésto se puede lograr
mediante una rotacidn de cuerpo rigido.

En general, la distorsidn de Bain se deduce a partir del
conocimiento de las estructuras de matriz y martensita, mientras
que la deformacion de red invariante con la posterior rotacidn
se determinan para que la interfase de coexistencia matriz-
martensita sea un plano invariante. Esta teoria se puede
aplicar grafica y analiticamente. El1 método grafico utiliza la
proyeccion estereografica y es menos preciso que el algebraico.
Este altimo asigna matrices a cada proceso involucrado en la
transformacion total, que se puede escribir como:

P, = RPB en que

B = matriz correspondiente a la distorsién de Rain.

P = matriz correspondiente a la deformacion de red
invariante.

R = matriz asociada a la rotacion de cuerpo rigido.

Un vector cualquiera del plano de habito debe permanecer
invariante con la transformacion total. De ahi que si X es un
vector perteneciente al plano de habito, ¥ = RPE %. La
descripcion hecha aqui se corresponde con el modelo de Wechsler,
Lieberman y Read (S3WEC) (S9WEC) (S8LI1E).

El modelo fenomenolégico de la transformacién
realizado por Bowles y Mackenzie(S7MAC) no difiere
sustancialmente del modelo descrito, presentando como diferencia
la posibilidad de una dilatacién en el plano de habito.

Ahlers (74AHL.a) propone un modelo que explica
satisfactoriamente la cristalografia de la transformacion. En el
mismo se describe el movimiento de los Atomos (a diferencia de
los modelos fenomenoldgicos mencionados anteriormente),
descomponiendo la transformacion en 2 partes: un cizallamiento
primario y uno secundario cuya magnitud se ajusta para cumplir

con la condicion de plano de hébito sin distorsion.



I1.3.- Transformaciones martensiticas en aleaciones con base

Cu—Zn.

Las aleaciones con base Cu—-Zn, tienen para una composicion
electronica aproximadamente igual a 1.3 una estructura tipo bcc
a altas temperaturas. Esta fase puede retenerse templando en un
medio a temperatura ambiente, pasando a constituir una fase
metaestable. En particular para e/a = 1.4B (utilizada a lo
largo de este trabajol), las aleaciones ternarias presentan un
eutectoide en sus diagramas de fase, por lo cual la estabilidad
de la fase beta es mayor a temperaturas relativamente bajas.
Esto disminuye la probabilidad de descomposicion en varias fases
aun cuando en lugar de templar la aleacitn, se la enfrie
lentamente al aire, (de hecho, dicha descomposicidn no se ha
observado en ninguna de las muestras estudiadas).

Durante ese enfriamiento muchas de estas aleaciones sufren
sendos procesos de ordenamiento a dos temperaturas diferentes,
primero a un orden de largo alcance tipo B2 vy luego a un orden
también de largo alcance tipo DO:.. Teniendo en cuenta que la
transformacion martensitica ocurre sin difusion y mediante
pequefios movimientos (fracciones de distancias interatdmicas)
cooperativos de atomos, se puede inferir que la martensita
heredara el orden de la matriz. El estudio de estructuras
martensiticas mediante el uso de diagramas de difraccidn ha
permitido corroborar esta aseveracion(74DEL). El orden ha sido
tambieén relacionado con la capacidad termoelastica de este tipo
de aleaciones (73DUN).

Rapacioli y Ahlers(77RAP) estudiaron la variaciodn de las
temperaturas de orden para aleaciones de CuZnAl de concentracion
electronica 1.48, en funcidn de la concentracion de Zn ().

En todos los casos encontraron que Tg > Toos, variando

Tr» relativamente poco con c,,, mientras que la variacidn de
Ton: en funcidn de c,, es mucho mas pronunciada. En las
aleaciones utilizadas en los experimentos analizados en los
proximos capitulos, usando los resultados de (77RAP) , las
temperaturas de orden T. se encuentran en el intervalo
[730°C,B20°C1 y 1a temperatura de orden Tons s en todos los

casos ‘mayor o igual que 430°C. En todas las muestras estudiadas



martensita presentan dominios de orden DO..

S5i a esa fase beta metaestable se la enfria, a una
cierta temperatura Ms que es funcitn de 1la cmhpasiciﬂn(74AHL.b),
comienza la transformacidn martensitica. A partir de un solo
grano de la fase beta pueden formarse hasta 24 cristales de la
fase martensitica ( que se denominan variantes), con planos de
habito bien definidos. Estos planos de habito son cercanos a
planos del tipu{llo]hu. La cantidad de variantes gque se
for-man como consecuencia de una transformacion espantanea
(inducida por disminucion de temperatura por debajo de Ms) es
correctamente predicha por las teorias fenomenoldgicas
comentadas en el punto anterior. En general su disposicidn no
es al azar sino que forman grupos de autoacomodacion. Dichas
variantes estan entre si en relacion de macla (765CH) . La
formaciéon de grupos de variantes de autoacomodacién es tal que
los cambios de forma que se originan con la formacion de cada
variante, se compensan entre si, resultando un cambio de forma
neto nula).

La transformacidn finaliza a una temperatura 11lamada M™,.
Si se calienta ahora a la martensita, ésta comienza a
retransformar a la fase matriz a una temperatura que se denomina
As finalizando la retransformacidn a una temperatura A,. La
transformacién es por lo tanto cuasi reversible, presentando
cierta histéresis ( del orden de 10°% en estas aleaciones).
Esta reversibilidad con poca histéresis es el origen del adjetivo

termoelastica con el que se califica a esta transformacion.
I.4.- Detalles sobre las estructuras martensiticas.

Las estructuras martensiticas obtenidas en las aleaciones
en base CuZn son de las llamadas estructuras compactas con
apilamiento de periodos largos. En aleaciones de CuZnAl,
utilizadas a lo largo de este trabajo, las estructuras
martensiticas usuales son denominadas 18R, 6R(fct), 2H
(hexagonal). Cual de estas estructuras es la formada, depende
de la composician y de las condiciones de temperatura vy
tensiones aplicadas a la matriz. FPara una concentracion
electronica e/a = 1.48, la martensita que se forma en el volumen

mas frecuentemente tiene estructura 18R, de ahi que algunos



aspectos de esta estructura se tratarédn con cierto detalle en
los proximos parrafos.

Las estructuras martensiticas mencionadas consisten en
apilamientos de planos compactos con una secuencia que se repite
cada 18 , 6 6 2 planos segun se trate de 18R, 6R o 2H. E1l
numero de planos pertenecientes a un pericdo da origen al numero
que forma parte de la denominacitn. Dichos planos compactos
(también llamados planos basales) se originan en planos del tipo
{110} ..

Distintos modelos explican la inversion de planos del
tipo {110}hu en planos basales de la martensita. Segun uno
de ellos (6ZNIS), un plano (101),... se convierte en plano
basal por dilatacion en la direccioén [1011],... y contraccion
segun [0101,... (ver figura I.1). En general a los planos
basales se les denomina A,B,C,A’, B y C’. La diferencia entre
AyA's, By B"y Cy C’ proviene del orden heredado de la fase
matriz ( Ver fig.I.Z2)

A los efectos de precisar con mas detalle la estructura,
debe tenerse en cuenta que los atomos en el plano basal no
forman hexagonos perfectos, sino que existe una distorsion
producto de la diferencia en los tamaMos atomicos. Esta
distorsién es comin para las 3 estructuras mencionadas.

Una vez analizados los planaos basales (que son similares
para las 3 estructuras mencionadas), resta describir el

apilamiento de los mismos, que es el siguiente

18R = AB'CB'CA'CA'BA'BC'BC’'AC’'AB’A...
6R AB'CA'BC'A...
H AB'A. ..

)

Estos distintos apilamientos, segun la estructura considerada,
pueden obtenerse variando la densidad de fallas en el plano
basal (el sistema de delizamiento seria <100:,(001),.), Esta
seria la deformaciédn de red invariante de la transformacidn.
Es usual describir estas estructuras con una celda
ortorrémbica ( que se indica con un subindice o), en que el
(1001, y [0101, estan indicadas en la figura I.1, mientras
que el eje [001]1, es normal al plano basal. Los pardametros de

la celda a, b y ¢ se miden respectivamente en las direcciones
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Ploc b rolold, vy Lootl, 8in esbargo, las ditereocias on
Lamaltos atdmicos ( gue causan la distorsion cn el plano bhasal),
pravocan que los planns B v U no resullen de an desplazamaento
iguatl a 1735 01001, respecto al plano A, sino gue enoceal ddad
la puz=icidn de dichas capas estaria levemento decpl asada.
Luarddo esla swcede Ta esbtructura recibe el nombr e de mods £icada,
ot ferencia de las gue no precsenlan 1a modi (hcacidn gue se
denominan normales. En el caso de Ja estroctuw a T, esloo
desplaramienlos dan origen a una monoclinicidad de Ta red,
Lievando al e o o a formar an dngulo menor goe 907 can a , Ll
aque ha ardo observado con microscopia electrdnica de
branemi sion( en eske caso se llama a la esbrucluar a M8, ague
e el resto de este Lrabajo se Ja seguird denomi nando 18 .

En ei capitulo VI se analirzaran con cuidado las
car acteristicas de estructura 2H y se verd gue en las aleaciones
e Ciddnnl estudi adas, la estructura 21 que e pueede induacie a

pan bar de la estruactura IBR, es modificada, =1 biren dicha

moadi ficacion no altera el caracter orlorrombico de la eslr et L a
Modiferencia de 1o gue sucede con la eslroctara 211

modi ficada, la modificacidn de las estructuras 16/ ¥y 6R provoca

una monocliinicidad en dichas estrucluras. A contimuacidn se

Aanailza la monoclinicidad de 1a estrucbowe-a 100z,

Lodode - FMonoclindcidad de 1la eslruactura 1801,

Lonsiderando la figura 1.3 se Liene gue

= t.‘jLIE--/S-'-; 6 . Leurrimientol s===3= [cwrimienlo.

= o esBlb
en que se denomina Leorrimientold al desplazamientu de la capa B3’
respecto de la posicidn 1/3 a,.

Los ntweros que estan a continnacion de las letras, agne
indican en la figura 1.3 la secuencia de planos de apilamivnto,
seffalan los planos para los cuales existe corvimiento the Alomns,
Por ejenpio el +1 a la izquierda del B que es5bd encima del O
indica que en ese plana hay un corrimiento do 1a posicicny | /7
A, Esle corrimiento se explica comparando los esquemas de

las distribuciones atémicas de los plano A v B’ de la fig.1.2

-



El Atomo de Al del plano B’ se "acomoda" sobre 3 atomos del
plano A ( uno de Zn y dos de Cw); el menor tamafio de los atomos
de Cu respecto del de Zn ocasiona el corrimiento del atomo de
Al. Este mismo razonamiento se aplica para cada par de planos
consecutivos de la secuencia de apilamiento. Los signos + y -
indican que en algunos casos el corrimiento cambia de signo, de
ahi que en la columna que estd mas a la izquierda de la figura
1.3.b se han anotado los corrimientos netos tomando en cuenta
las compensaciones que se van produciendo. De dicha figura
resulta que para un periodo (1B8capas) hay 6 "corrimientos
netos", cuya suma debe ser igual a la proyeccion del eje c
(inclinado) sobre €l eje a, dado que son justamente esos

corrimientos los que dan origen a la inclinacidn del eje.

- Figura I.3.-

-1 A
CCOSP +1 :} E' Izquierda : Inclinacioén
C r-1 C* del eje c hacia el a en
41| +1 A
L +1 ¢ la estructura MIBR.
+1 [I} g, Der‘gcha: Secuencia de
= :} E, planos compactos; primer
+1| +1 B columna de numeros a la
L +1 A
-1 C izquierda de letras:
+1 I} é direccidn del
P +1—-;} %: desplazamiento; columna de
. | +1 B numeros mas a la izquierda:
e A .
a desplazamientos netos.
y
C 1: é, Figura I.4.-
+1 B Idem. figura 1.3, para la
+1 A estructura M&R.
B +1 C
+1 B
A

9.
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Si una quiere conocer la posicion exacta de la capa B', respecto
al eje c de la estructura monoclinica, se tiene:

X= a./3 + [corrimientol’

en que el [corrimientol’ indica que se considera como origen al
eje ¢ inclinado, mientras que el [corrimientol sin la ' indica
que la posicidn se esta refiriendo al eje c de la estructura

ortorrombica. De la ecuacidn anterior se obtiene :

X = a./3 + [corrimientol] - c CQSFSIIB

= a/3 + ccosfP/b6 - c cos /18 == X a,/3 + c cos p/9.

La posicion exacta de los Atomos en las distintas capas es
importante a los efectos del calculo del factor de estructura.
Este ultimo puede escribirse para la estructura 18R como el
producto F = F. . F,, en que F. corresponde a la

distribucion de Atomos en el plano basal y F, da cuenta de la
secuencia de apilamiento. El procedimiento para las estructuras

2ZH v 6R es similar, cambiando sdlamente F,.

Fo = far + f,, exp 2Ni K/2 + fc, [exp 2T (H/2 + K/4) +

exp 2Ti (H/2 + 3K/4)1
Fara 18R :
Fi = [l+exp 2Wi (H/x+K/2+L/718) + exp 21i (2H/x+2L./18)1 .
& [1+expéﬂi(H/3+Ki2+3L/18) + exp 2Ti(2H/3+6L/18)1 .

-[i+exp 2Mi(K/2+9L/18) 1
El % en los denominadores del primer corchete es igual a a./X
y toma en cuenta que la posicion de los atomos en las capas B’ Y

C es distinta de a,/3 y 2a./3. Conviene mencionar por gqué

en el segundo corchete de F, no aparece el x. Para ello es
suficiente considerar la posicion de algunas capas, dado que los
< sumandos del primer corchete corresponden a los planos A,E’,C
y los 3 del 2¢ corchete a las ternas A,B’,C; B'C,A" v C,A",B

respectivamente.



Si uno guiere conocer la posiciodn de la cuarta capa ( gue
es del tipo B'), se tiene : J
X = a./3 + [corrimientol '=a,/3+[corrimientol-3 c cosﬁ/lB =
a./3, en que ahora 3 c cospP/18 es la distancia del eje c
ortorrombico al monoclinico, a esa altura, medido en la
direccion [1001,. De aqui surge que el término
correspondiente a esta cuarta capa (B') presenta un H/3 en su
expanente.
Fara la séptima capa a partir de A, gue es tipo C, se
tiene que su posicidn es : .
X =2a,./3 + [corrimientol '=2a,/3+2[corrimientol- & cos 3718
= Za./3. Restar 6 cos /18 permite referir la posicion al eje
€ inclinado. El resultado 2H/3 es el que aparece en el
exponente del término correspondiente en F,. Obsérvese que
los exponentes H/Z y 2H/3 en los términos comentados surgen de
cansiderar el corrimiento de los atomos y tomar como origen al
eje c inclinado.

4

Una descripcidn similar a la hecha agul se encuentra para

Cu:cAuzaZnes (76KUB) , que también!presenta una estructura
18R modificada.

!
I1.4.2.- Detalles sobre la estructura 6R (fct).
!
En la figura II.4 se puede ver que el ndmero de
corrimientos netos a lo largo cada periodo es 6, de ahi que
€ cos = 6.[corrimientol |
en que c es el correspondiente a la red monoclinica. La
posicitn de la primer capa B, Eomando como origen al eje c de
la estructura monoclinica es : |
X= a/Z + Llcorrimientol’ = a’3 + c cosﬂ/b - € cos ﬂ/b = a/Z
Ya gue c ccm.ﬁ/é es también la distancia entre los eies c de la
estructura ortorrdmbica v de la monoclinica. For este motivo,
si bien la estructura es modifi&ada y los corrimientos de los
atomos estan presentes, la ubicécibn de los atomos estan

indicados con H/3, 2H/3, etc., Fn el correspondiente factor de

estructura.

I.5.- Efecto pseudoelastico y efecto memoria
!

Ll
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Las transformaciones martensiticas en estas aleaciones
pueden obtenerse mediante aplicacioén de tensiones. Si se aplica
tensidn a la fase matriz, a una temperatura mayor gue A,, una
sola variante de martensita se induce, y ésta es la mas
favorecida por el factor de Schmid. Al quitar 1la carga (
siempre que la martensita Nno se haya deformado plasticamente )
se produce la transformacién inversa 18R-beta, con cierta
histéresis. Un ciclo tipico se ve en 1la fig. I.5. Este

fendmeno recibe el nombre de pseudoel asticidad.

\

Figura 1.5.-

Forma de la curva
tensidn-deformacion
para una transforma-

cion beta-18R.

S5i se aplica tension a una temperatura menor que A, pero

mayor que Ms, se produce la transformacion mencionada, pero al
descargar queda en el material una deformacion remanente, que se
puede eliminar calentando al material POor encima de A,. g1}
porcentaje de deformacion remanente, depende de 1a diferencia
entre 1a temperatura experimental y A, Cuanto mas leios este
una temperatura de 1a otra, mayor sera 1a deformacién remanente,
que corresponde a una cantidad de martensita retenida. Al
calentar por encima de Ay 1o ﬁue se logra es retransformar

®5a martensita retenida a la fase matriz con 1a consiguiente
Fecuperacidn de la forma. A este fendmeno se lo conoce con el
nombre de efecto memoria.

También se conoce con el nombre de efecto memoria a la
deformacion de cierto material en estado martensitico con la
posterior Fecuperacion de la forma inicial al calentar por
encima de la temperatura de retransformacion. El cambio de
forma, muy grande en algunos tasos, constituye el origen de

diversas aplicaciones.
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Al aplicar la carga a la fase matriz, a lous efectos de
tener el fendmeno pseudoelastico, la temperatura de trabajo debe
cumplir una condicion adicional. Esta es,que se alcance en
primer lugar la transformacidon martensitica y no la deformacidn
plastica de la fase beta. En general la situacidn queda
descrita por un diagrama del tipo observado en la figura 1.6.

A los efectos de contar con el fendmeno pseudoeldastico, el
parametro relevante no es la temperatura experimental (T...)
sinao la diferencia entre T.,, y Ms. Como esta ultima depende
de la composicion, es facil adecuar las condiciones
experimentales para estar suficientemente lejos de la zona de
deformacion plastica de 1la fase beta.

Tanto el efecto memoria camo el pseudoel astico tienen su
explicacion en el mismo fendmeno, que es el cambio de estructura
entre la matriz y la fase martensitica y su cuasi reversibilidad,
ya sea variando las condiciones de tensién aplicada o de

temperatura ( cambia la fuerza de empuje).

Fig.I.6.~ Variacion de la

, tension de transformacicon
Tenslon de
def. plastica

y de la tensidn de
deformacidn plastica de la

fase beta en funcion de la
Comportamiento temperatura.

, .
seudoelastico

T

S1 se aplican tensiones al material a temperaturas
menores gque Ms hay que discernir al menos entre 2 Casos:

a) Cue el material se encuentre en estado martensitico
constituyendo una sola variante( es el caso en que se induce la
martensita mediante aplicaciédn de tensiones por encima de A, y
se la retiene templando por debajo de M. Aqui se pueden
encontrar mecanismos de transformacion martensita a martensita
(ver capitulo VI).

b) Que el material sea polivariante de martensita, en Cuyo caso
en primer lugar se tiene un movimiento de interfases que
conducen a la formacidn de un monocristal martensitico (BOSAR) ,
y si se sigue aumentando la tension aplicada, se encuentran

mecanismos como en el punto a.



Lodie Bbecbos dedl cictaie v faliga.

Varioneg trabajos se han efecluado hacsla 1a fecha con ol
fin e analizar la respuesta de los maleriales con efecto
meEmoria, a la faltiga asociada a la transformacion war lensil ica.
En ssta, a diterencia del ciclaie efectuado en el esludio de 1a
faliga en diver=on=z materiales, se produce un cambio de
e=slruclira en cada ciclo.

Eslo presenta 2 aspectos gue hacen de sn estudio el centro
de interes de varios investigadores:

a) Poroun lado el conocimiento y posible control de |oc
Faclores que dan lugar a la fakiga de los maleriales con eflecto
memaria consbi luye un requisito ineludible para el desarraullo de
tiversas aplicaciones de los mismnos.

LY En oun ciclo pseuadoel dstico eftectuado comn el ohser vado en la
fiawa 1.5, el material vuelve a la estructura inicial . con una
detor macion remanente nula.  Sin embargo, al cabo de un cierto
ntmer o de ciclos, el material llega a la fractura (79BR0O)
(alnrg) . Esto es un claro indicio de aue ciar toas [)I"L.H'.'.F_“EEU‘.E
irreversibles se van llevando a cabo en el material a medida gue
eslos ciclos se van sucediendo. El conocimiento de dichos
procesus irreversibles, constituye un aspecto basico en la
compr ension de la transformacion por un lado v de lous mecanismos
de ftaliga por otro.

El hecho de gue la mayor parte de las aplicaciones de
czlus materiales se efectuen con policristales ha hecho gue
gslous hayan sido mayoritariamente estudiados en los aspeclos
relacionados con la fatiga. En todos los casos se acepla una
influencia fundamental de los bordes de granu en la acumulaciin
de tensiones que conducen a Ja formacion de fisinas con la
posterior fractura del material.

A conbinuacion se exponen algunos de los resultlados
fundamentales obtenidos ciclanda muestras a travée (e l1a
Lransformaci dn mar lensi tica, en policristales en Brolmer lugar y
Tueco en manacristales, En general , salvo menci dn 2nupresa |os

ensayos han sido en braccion.



~FPulicristales de CuAlbdi

Yang et Al (77YAN) y Ritter et AL(79RIT) analizar on
mueslras cicladas en compresion. Los resullados mas salientes de
dicho= trabajos son =

- la existencia de un endurecimiento en las curvas de tension-
deformacion, gque alcanza la saturacion a un nmmero relativamente
bajo de ciclos ( aproximadamente 30 ciclos).

Lo irreversibilidad creciente de la transformaci on (placas de
martensita que no vuelven a la fase matriz) con el ntmero de
ciclos. Esto es adjudicado a interacciones entre dislocaciones
de la malriz vy las placas de martensita.

- comportamiento acorde a la ley de Coffin-Manson

= formacion de f'o ¥' segun las caracteristjcas especificas de
cada experimento (tensién, ntmero de ciclos, etc), en gue la
formacion de ¥' es periudicial en 1o referente a la resistencia
a la fatiga. LlLas caracteristicas de estas estructuras son
similares a las que se encuentran en CuzZnAl, siendo ¥' del tipo
2 con apilamiento AR'AB’'. .. y (.‘5' del tipo 1BR, con apilamiento
ABCH'CA'CA'BA'BC'BC'AC AR 'A. . . (79T0K) . Hay autores que agregan
i subindice para indicar la ecxistencia del orden, llamandc(ﬁ §

3;, ﬁ;a las estructuras presentes. Agui se prescinde del
mismo, dandose por supuesto la existencia de dicho orden.

- Fractura producida por nucleacion de fisuras en borde de
arano, originado por acomodamiento de deformaci ones provenientes
de granos vecinos, en forma similar a lo gue sucede en
aleaciones gue no sufren transformaciones de fase.

- Propagacion de la fisura por union de pequeitas fisuras
nucleadas en numerosos sitios de bordes de grano ( adjudicado al
Lipo de experimento realizado en compresion).

- Arreglos de dislocaciones fueron obsevados en M.E.. En
parlticular se encontraron dislocaciones en las interfases entre
beta y los 2 tipos de martensita enristentes.

= Mo encontraron alteraciones de orden en la maltriz como
consecuencia del ciclaje, aun en aguellas zonas fuertemente
deformadas.

= En un trabajo mas reciente Sakamoto et Al (B2SAK) analizan
con micriscopia electrévnica de barrido, superficies de fractura

de muestiras fatigadas, encontrando que éstas responden a

15
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fractura fragil en bordes de grano. En un modelo simplificado

los autores proponen gue el desplazamiento ariginado en placas

de marltensita contigias , y cuyns planos de habito intersectan a
lus bordes de ygrano, produce una cavidad en caso de no

enconkrarse modos de deformacion gque compatibilicen lag
deformaciones. Dicha cavidad daria origen a fisura. De acuerdo

a ésto sugieren como condiciones para disminuir la formacion de
tfisuras en bordes de grano : a)disminuir tamafos de placas
martensiticas y de granos de la matriz; b) meiorar las

condiclones de deformacidn plastica (por ejemplo variando el tamafo

de gr anu) i aumentando la textura en el material.
Falicristales de CuZnSn.

lLos estudios realizados en estas aleaciunes (75DV0) (B82BR0O)
permiltieron evaluar el efecto de algunos parametros (Lamafo de
grano/espesor,etc) sobre la resistencia a la fatiga, y cambios
en las muesltras como consecuencia del ciclaje.

Dvoralk y Hawbolt (75DV0) usaron como paramelbro para
cuantificar los vinculos a los cuales estdan sometidos los
eranos de una estructura (grain constraint) al cociente entre el
tamaho de grano (gs) y el espesor de la muesira (t). Si bien
estudiaron basicamente como influye gs/t sobre Ms y otros
par ametros de la transfnrmaciﬁn, algunos experimentos de ciclaje
Indicaron gque : a) La forma del ciclo se estabiliza a partir de
N=4; b)el ciclaje disminuye la histéresis de las curvas
tensimu—uefurmacjén, aumentando la deformacidon permanente
(asociada a martensita retenidal). La magnitud de la defarmacion
Rpermanente para un nlmero de ciclos determinado es minima a
mayor gs/t.

L.C.Brown (B2BRO), a diferencia de Dvorak et Al, extiende
los ensavos de ciclaje hasta la fractura de las muestras, y si
bien concluye de forma andloga respecto a la influencia de gs/t
sobre el meterial, deduce (camparando resul Lados abltenidus con
olrras aleaciones) que el factor realmente relevante en la
resistencia a la fatiga, es la tension aplicada. lLas fracturas
analizadas muestran que son las fisuras nucleadas en los bordes
de grano, las gue determinan la vida de 1as meestras, aumentando

la posibilidad de deformacion y formacion de fisuras en aguel los
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gyt anns donde se ha formado mar tensi ta.
~Aleaciones de NiTi.

Fetas aleaciones al igual gue las obtras mencionadas
anteriormente presentan el efecto memoria de forma. Sin embargo
Jos cambios de estructura asociados a las Lransformariones
mar Llensiticas son considerablemente diferentes a los pfesenteg
en aleaciones con base CuZn o CuAl (7BMIS). FPur esle moltivo, se
menciona agqul solamente gque las propiedades de fatiga son
diastinlas para estas aleaciaones, presentando una mejor respuesta

del malerial (79MELL.DL).
— Policristales de CuZnfl.

Varions trabaijos han sido efectuados en estos materiales
(7EDEL)  (79.0AM) (79MEL. a) (8205H) (82JAN) . Delaey et Al (78DEL)
ciclaron hasta la fractura muestras martensilicas y en fase
beta, encontrando mejor respuesta a la fatiga en las aleaciones
en fase martensita (en ésta la deformacién en cada ciclo esta
asociada a una reorientacidn de variantes). En ambas se
observaron luego de la fractura dislocaciones retenidas en
bordes de granos; en las martensiticas,ademas de ]las
dislacaciones se habian formado maclas en el plano basal. Las
interfases entre variantes constitulan sitios de acumul acidn de
deformaciones al iagual gque los baordes de grano.

Janssen et Al (79JAN) , ademas de ratificar mediante ensayos
adicionales log resultadaos del parrafo anterior, enconbraron gue
el refinamiento de grano y la textura mejora la respuesta del
material a la fatiga, andlogamente a lo gue s=e habja vislo en
CuAlMi.

Melton y Mercier (79MEL.a) efectuaron ensayos de rolbtacidn-
flexidn. Tambien agui las muestras martensiticas alcanzan un
mayar numero de ciclos que las pseudoel dsticas a una tensidn
dada, siendo la fractura intergranular la presente en todos lus
experimnentos efectuados.

En un trabajo maés reciente Jdanssen el Al (82JAM) comprueban
que aleaciones preparadas por metalurgia de polvos presentan

propiledades netamente superivres que el resto de las aleaciones.
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Este comportamiento es altribulido a una acumulacidn e faclores:
refinamiento de grano, textura en direccion 110> v presencia de
particalas de Al.0,. En estas aleaciones es menor el efecto

de endurecimiento de deformacidn (disminucidn de la deformacion
reversible con el namero de ciclos). En el mismo trabaio
detallan la disminucidn del ancho del ciclo de histéresis con el
numero de ciclos. 51 bien encontraron fisuras en bordes de
grano adjudicadas a acumulacidn de tensiones en los mismos,
eslos antores consideran que no puede radicar en ésto sélamente
ia causa de la fatiga.

R.0shima y N.Yoshida(B820SH) amplian el ranuo de
temperaturas de ciclaje, llegando hasta temperaturas de aire
liguido. Dado que trabajaron con una aleacién de Ms = oCc, el
cambiar la temperatura implicaba un cambio en el tipo de
deformacion de acuerdo a la ubicacion de T.., respeclo a
Mf.Ms,Ns y AF, Independientemente de la temperalura de Lrabajo,
el comportamiento de la aleacitn en fase marlencsitica es
superior al de la fase beta, estando presente la fractura
intergranular en la mayor parte de los casos. UObservaron
también la formacion de dislocaciones con el ciclaje, gue son
itdentificadas como de tipo hélice con b del tipo <111%, aungue
sin especificar la metodalogia empleada para el andlisis de las
mismas.

Jeff Ferkins y R.0.Sponholz concentraron su atencion en el
efecto del entrenamiento de las muestras sobre el efecto doble
memoria (B4FER) y si bien el tipo de experimnento al gue someten
a las muestras presenta varias diferencias con ias tecnicas
utilizadas en este trabajo, es conveniente mencionar algunos de
los aspectos salientes del mismo. El ciclo al gyue someten a las
muestras consiste en @ a) partiendo del policristal en fase
beta(T>Af), traccionarlo un 3%, manteniendo constanlte la
defarmacidn; b) enfriamiento de la muestra a T<Mf; ) llevar la
Lension a cero mediante movimiento del cabezal; d) guitando la
sujecion a una de las mordazas gue sujeta la muestra, calentar a
I>nf, permitiendo cambios en la longitud de la muestra. E£1
punto b involucra una transformacion & martensita asistida por
tension. Observaron un aumento en la densidad de dislocaciones
con el ciclaje, el gque se atribuye a la disminucion de la

tensidn de deformacién observada con la repelicidn del punto a.



Dichas dislocaciones serian también respunsables de cierla
canltidad de martensita retenida a medida gque avanza el
entrenamiento. Tanto las dislocaciones como la martensitla
retenida serian la causa de l1a nucleacitn de una variante
preferencial de martensita gque colaboraria fuertemente con el
efecto doble memaria.

En el trabaijo presentado por Thumann y E.Hornbogen en el
encuentro de discusitn realizado en Beélgica (84THLD ,
experimentos de ciclaje realizados en rotacion-flexidn provocan
variaciones en la temperaturas de transformacion Ms de las
miestras, indicando gue cambios microestructurales surgen como
caonsecuencia del ciclaje mecanico (Tambieén analizan

consecuencias del ciclaje térmico).

Detalles sobre consecuencias del ciclaje en aleaciounes

e AuCY pueden encontrarse en (7SL1IE).
Trabajos efectuados en monocristales

La experiencia acumul ada en este tema en muestras
monocristalinas es menar gque para policristales. Tal coma se ha
vielon, los bordes de grano juegan un papel imporltante en Lodo

sperimento de ciclaje y/o fatiga en policristales. Este hechao
puede enmascarar otros fendmenos presentes en estas za2leaciones,
por lo cual el estudio de los monocristales permitiria
profundizar en aspectos de dificil solucidn a traves del estudio
exclusivo de policristales.

Varios trabajos han sido efectuados en monocristales de
CunlnMi  (79BR0O) (B15AK) (B836AK) . L.C.ERrown efectud experimentos de
ciciaje hasta cvierto porcentaje de deformacion en muestras de
CuNiNi a traves de la transformacion beta-beta‘. Esto limitaba
las tensiones aplicadas a mayores de 140 MPa, dado gue tensiones
menores implicaban la formacidn de T'. Se pueden resumir sus
resul tados de la siguiente forma:

a) Mo se observa influencia de la orientacidn ni del medio
sobre la fatiga, b) no se abserva influencia del porcentaje de
defarmacidn, en cambio si de la tension aplicada, c) hay
influencia del estado de la superficie; detectan nucleacion de

fisuras para N < 0.06N, para una de las muestras



clectropulidas y M o= 054K, para una de las ouestras no
eclectropulidas: Y las fisuras actoan cono i lins de oncleaci dn
e 1a marbtensita inducida: &) Mo se observar on cambiros gue
tndicaran modi ficacionegs en la eskbructura inlerna del malerial,
HSalkamolo et ALBLISAI) , oblienen resul Lados simlares a los
vhienidos por Brown, aungue la dependencia con la tensidn no es
tan pronunctada, difterencia que los aulores adjpndican a las
condicirones de la superticie( mesklras electropulidas en (81500 .
I as muesiras fueron cicladas en tensidn, no obser vandose
moi Ficaciones en las curvas de Lensidn-defwr macidn, excepbo una
digera dismmicinon en la tension de transformacion v awmento de
la Lensidn de retransformacion con el ciclaie. lLos analisig
fractograficos hechos con microscopfa electrdnica de barrido,
indican basicamente fractura fragil y algunas pocas indicaciones
de ductilidad. Ee conveniente mencionar que suponen la
actumd acidn de defectos tipo dislocaciones en las inter fases
beta-beta’ con el ciclaje, si bien no hay deballes solre ésto en
dicho trabajo. La formacion de de dichos defectos quue dar {an
origen a fiswas y la baja tenacidad (low btoughness) de la
aleacidn serian la causa de la fracltura del material .

En un Lrabajo posterior ll.Salkamoto (83501 incorpora en
el estudio de la fatiga de monocristales de CufAlMi, olros
mecanismos de deformacion ademas de la transformacién bela-beta’
estudi ada en los 2 btrabajos mencionados anterior menle. Estos
son: defarmacion elastica de beta, deformacion de marlensita T
mul ivariantre, deformacion elastica de martensita T - munnvarianteJ
Lrrans formaci Gn ‘T';g,S", movimiento de maclas (101) , en
martensita ¥ monovariante. La estructuwra B es tambieén del
Lipa [8K pero con un apilamiento  del tipo:

AB ' AB ' CA'CA'CA'RC'BC'BC'AR'A... diferente al currespondiente.&ﬁ?
(79 TUK) . 13" se induce por aplicacidn de lLensiones a par bir de
7, mrentras gue a partir de [5 se lnduce ﬁ (79015) . Irar-a

vinguno Jde los modos de deformacion utilizados en 1os
experimentos de ciclaie, se enconltro influencia de la
arienlacidn, ni de la velocidad de deformaci Ony. Las i vas de
tensidn-deformacion presentaron minima o ninguna modi ficacidan
con el ciclaje excepto para el altimo modo de deformacion
mencionado.  En todos los casos la fractura fue del tipo fragil.

Comparando sus resultadus con experimentos efectuados en



policristales, verifticaron gue lous GlLimos presentan menor N,
a igual tension aplicada.

Moncristales de CuZnSn fueron estudiados por L.C.Hrown
(BIOR0D) . Agui la transformacidn presente es similar a la
eristente en CuZnAl y a la transformacion beta-beta’ de
CuAlMi . lLos resultados obtenidos en las muestras de CuZnfAl no
presentan diferencias sustanciales con los encaontrados en
CuAlMi, =i bien habria indicios de un pequefa ductilidad
presente en CuZnSn. Esto traeria aparejado un crecimiento mas
lenlo de las fisuras y una respuesta ligeramete superior para
esla aleacidn, aunque ésto ultimo basado en un criterio que
compara N, para el cociente tension aplicada/ tensidn para la
fractura, mientras gque las curvas de M, vs. tension son

similares para ambas aleaciones.

En este trabajo se ha elegido a la aleacion de CuzZnal
para su estudia, en primer lugar por exsistir experiencia
suficiente sobre las transformaciones de fase martensiticas
presentes en este material. Por otro lado existia una
esperiencia razonable en el area de policristales, mientras que
no acurria lo mismo para monocristales. Estos son los que se
estudian aqui.

Tanlo la experiencia obtenida en policristales como en
monacristales, resumida mas arriba, indican gque cambios
microestructurales surgen como consecuencia deel ciclaje, y que
ni siquiera en policristales se pueden adiudicar todos los
efectos observados a la acumul acion de tensiones en bordes de
grano. He aqui la importancia de eliminar a los bordes de gygrano
madiante el estudio de monocristales que permita separar los
fendmenos presentes en 1a aleaciodn.

Se han estudiado distintos aspeclos relacionados con los
cambios microestructurales del material con el ciclaje y la
respuesta del mismo a la fatiga, analizando procesos gue Lienen
tugar tanto en el volumen como en la superficie v la influencia
de varios paramelros sobre el material.

En el capitulo I1 se describen las técnicas fundamentales
ublilizadas en el presente trabajo, haciéndose especial énfasis
en los detalles vinculados con los ensayos de ciclaje. l.os

resullbados de dichos experimentos v En particular el tipo de

2



defectos superficiales y de volumen que se ariginan en el
material se detallan en el capitulo II1. En el capitulo IV se
estudi an experimentos efectuados a temperatura de aire liguido
donde se aprecia y discute una respuesta diferente del material
al ciclaie.

En el capitulo V se estudian los arreglos de
dislocaciones y las caracteristicas de las mismas gque se forman
en las muestras. Teniendo en cuenta que el material se
encuentra en fase martensitica en el maximo de tensidn de cada

ciclo reviste importancia conocer los mecanismos de deformacidn
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de la martensita,gue se estudian en el capitulo V1. Una discusiodn

general y enposicion de las conclusiones se encuentra en el

capitulo VII.



I1. DETALLES Y METODO EXPERIMENTAL

Considerando que varias de las técnicas utilizadas en el
presente trabajo han sido descritas en diversas publicaciones
(73ARN) (73ZRAF) (79RAP) y trabajos internos de la Divisidn Metales
del Centro Atdmico Bariloche, pocas especificaciones se

consideran suficientes para algunas de ellas.
I1.1.— Preparacidn de aleaciones

Se prepararon aleaciones de Cu-Zn-Al, utilizAndose
metales de pureza 99,7999 %Z. Dichos metales fueron pulidos
quimicamente y luego del pesaje correspondiente, encapsulados en
tubos de cuarzo, en atmosfera de Argon (a una presidn de
aproximadamente 10 mm Hg). En todos los casos la compaosician
electronica de las aleaciones utilizadas fue de 1.48,
eligiéndose la composicidn a utilizar acorde a la temperatura de
transformacién Ms deseada. En los capitulos correspondientes se
indican las composiciones de las aleaciones utilizadas en el
presente trabajo. Las cdpsulas de cuarzo fueron puestas a
temperaturas suficientemente elevadas, en hornos resistivos,
garantizando mediante agitaciones intermitentes, una mezcla
adecuada de los componentes. Las aleaciones fueron luego

templadas en agua a temperatura ambiente.
I1.2.- Preparacién de monocristales.

Trozos de aleacidn fueron pulidos quimicamente (en
soluci6n de Acido nitrico 50%Z y agua, con lavado posterior en
agua) y encapsulados en tubos de cuarzo o vycor en atmasfera de
Argon. Se crecieron monocristales utilizando la técnica de
Bridgman, templandose los mismos en agua a temperatura ambiente.

Los cristales fueron recocidos a B00eC durante 2 horas Y

enfriados al aire.
II.3.- Orientacidn de los monocristales utilizados.

Para la orientacién de los monocristales se utilizd 1la
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técnica de Lauve por reflexion(6BBARR). Dicha determinacidn se

efectud en la fase beta del cristal.

11.4.- Preparacitin de muestras para tensidn y ciclaje.

A partir de los monocristales, fueron preparadas en una
maquina de electroerosidn, muestras cilindricas de longitud y
didmetro especificados mds adelante, con su parte central de.
meror didmetro que los extremos (cabezas), permitiendo asi su
inserciédn en las mordazas correspondientes. El proceso de
electroerosién permite dar la forma requerida a las muestras a

utilizar introduciendo un dafio minimo al material.

11.5.— Tratamientos térmicos.

Salvo especificacion contraria, todas las muestras, una
vez fabricadas en la maquina de electroerosidn, fueron puestas a
BOO:C durante 30 minutos y dejadas enfriar al aire. Excepto en
aquellos casos mencionados especialmente, el tratamiento térmico

se efectud con anterioridad al pulido de las muestras.

Il.46.— Pulido de las muestras.

Excepto en aquellos casos donde se especifica algo
diferente todas las muestras fueron pulidas mecanicamente
primero (con papel de lija grado 600 micrones) y luego
electroliticamente. Para éste se usd una solucidn de Acido
nitrico (15%4) y alcohol metilico y la tensidn aplicada fue de
aproximadamente 4 voltios durante un tiempo de S minutos. El
lavado posterior se efectud sumergiendo sucesivamente la muestra
en no menaos de 3 recipientes con alcohol metilico. Es
conveniente mencionar que un buen pulido se logra dejando
circular corriente y cortando el pasaje de la misma varias veces
durante el tiempo de pulido. La formacién de una capa

superficial y la calda de la misma deben verse

correspondientemente, dando lugar a una superficie brillante.

I1.7.— Determinacidn de la Ms de las muestras.



En aquellos casos en los que se considerd necesario se
midid la temperatura de transformacidn Ms de las muestras. Para
ello, soldando una termocupla a la muestra, se vario la
temperatura de la misma, graficando dicha variacion en funcidn
del tiempo. Al comenzar la transformacion beta—-1BR o la
inversa, se produce un cambio en la concavidad de la curva,
asociado a los intercambios de calor que tienen lugar durante el
cambio de fase.

En algunos casos se determind la temperatura de
transformaciédn a partir de la relacidn existente entre la misma
y la tensiébn necesaria para que la muestra comience a
transformar a una temperatura dada. Para ello basta considerar
que la relacidn entre la tensidn resuelta en el sistema primario
de transformacion (T) y la temperatura experimental ( T..,) es

lineal, siendo 7 =0 para T..,= Ms.
T = [dT /dT1 (Kg/mm?¢K) (T,.., — Ms)

La tensibon resuelta es ?'=/”C' en que 0 es la tensién aplicada
(carga dividida por el area de la seccidn transversal de la

muestra) y//f es el factor de Schmidt.
M = cos A cos ¢

A= angulo entre el eje tensil de la muestra y la normal al
plano de habito de la transformacidn .

¢ = angulo entre el eje tensil de la muestra y la direccidn de
deslizamiento de la transformaciéon. Dada una muestra con su eje
tensil en el triangulo unidad [0011C0111C1111 (con referencia a
la red bcc), el polo del plano de habito se encuentra
aproximadamente a & grados del (101)uea y la direccidn de

deslizamiento es [101)iw.. De lo anterior resulta:

Il

MO = [dlrdT] (T...—H5)=>(7=/—f [dC/dT1(Tep—Ms)
Ms = T.,~ 40 /Ld T /dT1

de donde puede obtenerse la Ms de una muestra a partir de la

temperatura experimental y viceversa, conociendo por supuesto la

OS]
(Ol
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orientacidn de su eje tensil. El valor de [d T /dT] considerado
es 0.1 Kg/mm??K, que concuerda con trabajos anteriores (75AHL)

y experimentos realizados durante este trabajo. Esto resulta
particularmente Gtil para muestras de Ms menor que la temperatura

de ebullicidn del aire liquido.
I1.8.—- Microscopia éptica.

El analisis de las superficies de las muestras permite
obtener atil informacidn referente a distintos procesos, ya sea
de deformacién plastica o relacionados con transformaciones de
fase. Respecto a éstas, el uso de luz incidente polarizada
(52CON) permite aprovechar la anisotropia dptica de algunas
fases involucradas (como es el caso de la martensita 18R), para
una identificacidn inicial de las mismas. Se ha utilizado un
microscopio optico métalugréfico Reichert para las observaciones

realizadas.
I1.9.— Andlisis de trazas en superficies.

Muchos fendmenos relacionados con la transformacidn
martensitica o con la deformacidn plastica, muestran claras
preferencias cristalogrAficas; observandose en numerosaos casos,
trazas en las superficies de las muestras. La determinacién de
planos y direcciones a los cuales correspondan dichas trarzas
aporta informacidn relevante sobre los fendmenos acaecidos, y
constituye una tarea delicada por las rotaciones que estan
involucradas en todo sistema édptico. Dicho andlisis necesita de
una relacidn adecuada entre la determinaciédn de superficies de
referencia mediante el uso de rayos X y la rotacién de la
muestra alrededor de su eje tensil bajo observaciédn en el

microscopio éptico. Detalles de este andlisis se encuentran en

(69J0H) y en el apéndice A.
I1.10.- Microscopia electrdnica.
En muchos casos, para la determinacién de defectos en el

volumen del material o de distintas estructuras se recurre al

microscopio electrénico de transmisidn. Para este trabajo se
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utilizé uno de 100 KV, tipo Philips 300, existente en el C.A.B.
Esta técnica se encuentra extensamente estudiada en distintos
libros y publicaciones (79THO), por lo cual solo se mencionan a

continuacién detalles sobre el pulido de las muestras.
11.11.— Fulido de muestras para microscopilia electrdnica.

En todos los casos, las muestras cortadas por
electroerosidn, son sometidas a un pulido preliminar rapido
(iet). El electrolito usado en este paso es una solucién de 20
% de Acido fosfdrico en agua destilada. Logrado asi un
adelgazamiento en la parte central de la muestra, se pasa a un
pulido final de tipo electrolitico, hasta la formacidn de un
agujero en la parte central de la muestra. Usualmente, la zona
alrededor del mismo es suficientemente delgada para el pasaje de
electrones a través de la misma.

El electrolito usado fue del tipo 1 o 2 segun el caso:

1)1S%Z de 4cido nitrico en alcohol metilico, con lavado
posterior en alcohol metilico ;3§ 4 Voltios.

2)Acido fosféorico saturado en éxido crdmico con lavado
posterior en agua destilada; 1,5 Voltios.

El pulido 2 es considerablemente mas lento que el 1 y en
particular para las muestras en fase beta permite obtener una
mejor superficie observable. Fara algunos temas de este
trabajo, en particular el estudio detallado de dislocaciones que
se analiza mas adelante, se utilizé el siguiente pulido, que
llamaremos 3 para distinguirlo de los 2 anteriores. En este,
usado especialmente para la fase beta el pulido inicial (jet) es
identico al ya descrito, mientras que el pulido final es ahora
del tipo daoble jet. Este se realiza en un equipo que tiene
incorporada una celda fotovoltaica que corta el pulido cuando se
forma un agujero en la muestra, permitiendo el paso de la luz a
traves de la misma. El electrolito usado estd constituido por:

250 ml acido fosférico
9 grs de urea
250 ml alcohol etilico
30
900 ml agua destilada

ml alcohol propilico

FPara el pulido de la fase beta se enfria el electrolito
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hasta una temperatura entre O y 3F2C. Un buen pulido se cobtiene
para una tension de 17 voltios, una corriente de aproximadamente
200 mA v una velocidad de flujo igual a 7,5 en la e=cala del
gequipo disponible (Tenupol-Struers). El lavado posterior se
efect a en agua para guitar el grueso del electrolito remanente
cobre la muestra vy luego en no menos de 4 recipientes con agua
destilada. En algunos casos es conveniente disolver en alguno
de ellos poca cantidad de cido citrico.

Salva excepciones, las muestras pulidas de esta forma
reguieren un pulido posterior en un electrolito del tipo 2
mencionado m s arriba, siendo suficiente 1 o 2 minutos a una
tension de 1.5 wvoltios, con lavado posterior en varios
recipientes con agua destilada. Este pulido juega el papel de

"limpieza" de la muestra.
11.12.— HMicroscopla electrdnica de barrido (MER)

E=zta técnica es particularmente poderosa para el
anédlisis de defectos, fisuras u otros detalles superficiales.
51 bien =se pueden encontrar més detalles sabre ‘la misma en
(BOWIL) (BZIF0D.a) (BZIFO0.b), se comentan a continuacidn algunos
aspectos de esta técnica.

En un M.E.R. incide un haz colimado de electrones sobre
la muestra. Este haz puede explorar una zona de la misma,
haciendo un barrido horizontal de la superficie y otro a 20
arados, de donde viene el nombre del equipo. Estos electrones
suficientemente acelerados, interact an con los electrones de la
muestra, dando origen a distintos fendmenos, como ser la emisidn
de electrones secundarios, de electrones retrodifundidos,
fotones, rayos X, electrones Auger y otros. Cualguiera de estas
zeflales (de acuerdo al equipo disponible) puede ser detectada,
suficientemente amplificada y llevada a former cierta imagen en
una pantalla de televisidn. Ecstas imédgenes apartan diferentes
informaciones segun cual sea la sefMal estudiada.

Consideremos a titulo de ejemplo la formacidn de
imagenes en el modo emisivo ( electrones secundarios
detectados). El1 haz de electrones barre una zona de la muestra
en 2 direcciones perpendiculares entre si (x e y). Los

electrones secundarios emitidos son captados por un detector: la



cofal es amplificada y se usa para modular un ha:z que incide
=ohre una pantalila de un tubo de rayos catédicos. Cada punto de
la pantalla gque se corresponderd con un punto en la muestra,
tendr mavor o menor brillo, de acuerdo a la mayor o menor
pmisidn de electrones secundarios del correspondiente punto de
la superficie analizada.

LLa imagen resultante en la pantalla en este caso da una
huena idea del relieve o topografia superficial, de donde
reculta la gran uvutilidad de esta técnica, ya gque la resolucidn
es mucho mayor gue la que se obtendria con un microscopio
optice (100 A en el modo emisivo mencionado). Ademas de une
mayor reszclucidn, una ventaja adicional se obtiene por la gran
rrofundidad de foco obtenida en las imégenes, lograndose asi
cimultaneidad del feoco para puntos pertenecientes a superficies
muy irregul ares.

Las imégenes obtenidas en el modo emisivo descrito en el
parrafo anterior reciben el nombre de "imagen Z'". Las i1magenes
tipo ¥ también utilizadas en el presente trabajo se diferencian
por no estar el haz incidente en la pantalla, modulado por la
=effal de electrones secundarios, sino deflectado en una
direccidn perpendicular a la direccidn de barrido. La magnitud
de la defleccidn s es proporcional a la cantidad de electrones
zecundarios detectados desde el punto correspondiente en la
muestra.  En algunos casos las imagenes Y aportan informacidn
adiciaonal =pbre el relieve superficial.

Fespecto a la influencia de la topografia superficial
saobre las i1magenes obtenidas en el modo emisivo se puede pensar
en una analogia dptica (B3IFD.a). De esto resulta gque la imagen
observada es similar a la gue uno observaria mirando a la
muestra desde el haz incidente, vy estando la superficie
iluminada por una fuente luminosa mads bien difusa, que de
acuerdo a ia convencion usual de presentacidn de micrografias,

s considera ubicada en el angulo superior izgquierdo.
I1.1Z2.- Enzayos de fatiga
Los ensayos de fatiga fueron realizados en una maguina

de ensayos mecénicos Instron modelo 1123. Las muestras fueron

cicladas entre una deformacidn correspondiente a la fase beta
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del material y otra deformacion para la cual la muestra hubiera
transformado a la fase martensitica en un 50 “Z(salvo mencidn
expresa). Una fotografia del equipo utilizado para el ciclaje
se puede ver en la fig.II.1l. Se detallan a continuacion algunos
aspectos de los experimentos de fatiga.
El equipo disponible permite 3 formas distintas de

instrumentar el ciclaje e inclusive mezclas de las mismas:

i)Usando el médulo de ciclaje en carga, se puede fijar para el
experimento a efectuar, los limites minimo y maximo de carga a
aplicar.

ii)Usando el médulo de ciclaje en defarmacidn se fijan los
limites de deformacidn minima y maxima. Este mddulo requiere el
montaje de un sensor de deformaciones en la muestra, siendo la
infarmacidn proveniente del mismo, la que alimenta el mddulo de
ciclaje.

iii) Se fijan los desplazamientos minimo y maximo de cabezal de
la maquina, lo que se coarresponde con una deformacidn minima y
maxima de la muestra ( el mdédulo que se utiliza en este caso se
llama "medicidn de extensidn").

Experimentos preliminares indicaron la conveniencia de
elegir el método iii para efectuar el ciclaje. Esta decisidn

surge de lo siguiente:

A cada porcentaje de muestra transformada de beta a martensita
le corresponde una cierta elongacién. Dicha elongacién depende
de la orientacién del eje de la probeta (74MIU) y al igual que
en aleaciones de CuZnSn y AuCuZn, la elongacién correspondiente
a la transformacidn total disminuye a medida que el eje tensil
se aleja del <100>y .., siendo minima para orientaciones

cercanas al <111%.... Como la caracteristica principal del
ciclaje efectuado es la transformacién martensitica, es
fundamental garantizar en cada ciclo cierto porcentaje de
transformacidn. FPor lo dicho mds arriba, esto se puede lograr
fijando un cierto porcentaje de defarmacidn para cada ciclo. Si
ademas se considera que con el ciclaje se producen variaciones
en la curva tensidn-deformacién, lo que se detalla mas adel ante,
se deduce que el ciclaje entre valores de carga (i) no es el mas
indicado. Esto es particularmente importante para el limite

maximo no siendo tan critico para el minimo, ya que las



Figuwra 11.1.- a) Maguina de ensayos

de deformacidn, INSTROM modelao 1 123,

ubilizada en los experimentos de ci-—

claje; ) Se ve el horno donde se
etectuaron los ensayos a temperalbu-

ras mayares gyue la ambienle.
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variaciones no se observan en la zona elastica de la fase beta.
El metodo ii no se considerd apropiado dado que el sensor de
deformaciones disponible dabMa la superficie en 2 puntos de la
misma, pudiendo esto afectar la formacidn de defectos
superficiales.

Elegido el método iii para controlar el ciclaije y dado
gue el mdédulo corFEEpDndiEnie fija los limites en mm de
desplazamiento del cabezal (que equivale en una primera
aproximacion a la elongacion de la muestra), con una precisidn
de 0.1 mm; se efectud para cada probeta un ciclo inicial beta-
18R completo. Con dicho ciclo es inmediato conocer las
elongaciones de la probeta, correspondientes a las distintas
etapas de la transformacién ( zona elastica de la fase beta,
comienzo de la transformacidn, meseta de la curva y fin de la
transformacidn), de donde se eligen las elongaciones limite.

La muestra estd en uno de sus extremos unida a través de
mardazas y prolongadores, a la celda de carga (que convierte la
carga aplicada en una tensidn eléctrica) y en el otro, unida al
cabezal cuyo movimiento por lo tanto trae aparejado una
deformacidn de la muestra. Trabajando con el méadulo de
extension, el cabezal recibe la instruccién de desplazarse hacia
abajo y hacia arriba (carga y descarga) N veces y no percibe la
fractura de la muestra, por lo cual se podria estar
contabilizando ciclos con la muestra ya fracturada. La forma de
evitar ésto es utilizar el madulo de ciclaije en carga. Este
tiene un dispositivo que interrumpe el ciclaje si durante algun
ciclo la tensidn alcanza en la descarga un valor dado prefi jado
al comienzo del experimento. Si dicho valor se fija igual a O,
resulta inmediato que se detendrd el ciclaje en caso de
fractura, pues la relajaciédn de tensiones, lleva la carga a O.

Otro factor a tenerse en cuenta es la inercia mecanica
del sistema. En general, cuando se efecttan los primeros ciclos,
para verificar que se induce una sola variante de martensita o
cualquier otro dato de la transformacidn, se utiliza una
velocidad de deformacién de 0.5 mm/min, que usualmente es
bastante mas baja (hasta 2 ordenes de magnitud) que la velocidad
utilizada posteriormente durante el ciclaje. A velocidades
mayores, la inercia que tiene el cabezal provoca peqguefias

variaciones en las cargas limite o deformaciones limite, que
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deben tomarse en cuenta, ya sea para no exceder las cargas
aceptables ni ir por debajo de la carga nula, lo gque paodria
introducir efectos adicionales de compresion.

La altima etapa que atraviesa la muestra previo a su
ciclaje, salvo casos particulares, es su pulido ya descrito mas
arriba. De ser necesario dejar como ultima etapa el tratamiento
térmico efectuado y no el pulido, debe tomarse en cuenta que
durante el tratamiento térmico se forma en la superficie una
capa de 6xido. En caso de tener que estudiar la superficie,
dicha capa puede dificultar el andlisis de los resultados. Este
es el motivo de haber efectuado en primer lugar el tratamiento
térmico y luego el pulido superficial.

Una daltima observacidn es conveniente hacer aqui. Frevio
a considerar al experimento de ciclaje "en marcha", debe hacerse
una observacidn de la muestra durante las transformaciones
sucesivas a la velocidad final de deformacién requerida y
comparar con la variante formada en los primeros ciclos de
prueba a menor velocidad. Esto es particularmente util en el
caso de que el eje tensil este cercano a la linea
(10010011 Jpera. Una pequena rotacidn del eje aqui puede dar
lugar a que mas de una variante de martensita sea favorecida por
el Factor de Schmidt y por lo tanto sea inducida. Esa rotacidn,
que puede estar ausente a bajas velocidades, puede surgir a
velocidades mayores, provocada por el brusco cambio en el
movimiento del cabezal. En mads de un experimento esta situacidn
imponia un limite mAximo a la velocidad a utilizar, para
conservar la formacidn de una sola variante de 18R durante el
ciclaje. Variando la diferencia existente entre la temperatura
de trabajo (T.,) y la Ms de las muestras se pudieron obtener
distintos valores de tensién maxima aplicada (6Cmax) en cada
ciclo. La'frecuencia del ciclado fue de S0 ciclos por minuto en
promedio, si bien éste y otros detalles se daran en las tablas
correspondientes.

En aquellos ensayos efectuados a temperaturas mayores
que la ambiente, se utilizéd un horno que permitia mantener 1la
temperatura con variaciones menores que un grado centigrado.

Los ensayos a temperaturas menores que la temperatura
ambiente fueron efectuados en atmésfera de aire liquido para

Texp mayor que —186°C manteniendo la temperatura constante * =



ITI. RESULTADOS EXFERIMENTALES

ITl1.1.= Influencia de la tensiton sobre la fatiga.

La orientacidn del eje tensil de las muestras utilizadas
en esta parte del trabajo se encuentran en la Fig.III.1.

En la figura III.2 se ha graficado el numero de ciclos
(Se entiende que es a través de la transformacitdn pseudoeldstica
beta-18R) hasta la fractura, en funcion de la tension maxima
aplicada en cada ensayo (g max). La tension maxima aplicada no
difiere apreciablemente de la tensiotn critica necesaria para
inducir la martensita ya que durante la transformacion, la
pendiente de la curva tensidon—-deformaciédn se hace
aproximadamente nula en la mayoria de los casos. Esto no sucede
para orientaciones cercanas al <111>..., ya que en este caso
la pendiente de la curva dista de hacerse 0 durante la
transformacidn. Debe tenerse en cuenta gue se producen
variaciones en la curva tension—-deformacitn durante el ciclaje,
y que si bien se detallan mas adelante, se encontrd que G max
para el ciclo N se mantiene dentro del intervaln¢5’max(N=1)"
10%. Las flechas asociadas a algunos simbolos indican que el
ciclaje fue detenido sin haberse alcanzado la fractura. En la
figura II1.2 se pueden ver los resultados provenientes de
composiciones diferentes, distintas temperaturas de trabajo (ver
tabla III.1), y distintas orientaciones.

La dispersion de los puntos es apreciable. En principio
los 2 puntos correspondientes a la direccidn cercana a la
C111],..., no permiten asegurar una variacion de N, con la
orientacion ( una tercer muestra de igual orientacidn rompid a
un N mas alto). Una ausencia de dependencia entre N, y la
orientacidon fue también obtenida por Sakamoto (838AK) y Erown
(79BR0O) , quienes trabajaron en muestras de Cu-Al-Ni. No fue
posible deducir una relacion sistematica entre N, y algun otro
Parametro mas alld de una evidente disminucidn de N, con la
tenzion maxima aplicada y un aparente corrimiento a mayores
valores de N, para experimentos a bajas temperaturas. Esto
tltimo se menciona agul en forma preliminar pero sera estudiado
en detalle en el capitulo IV.

En la figura III.2 se puede ver también el numero de

3l



a(o); b(e);c(a);d(+);e(®)
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Figura I1I11.1.-

Orientacidn de los ejes
tensiles de las muestras
utilizadas. Las letras
se corresponden con las

de la tabla IT11.1.



36,

"E213dp FidoIsSO4DIW Jod SSIQISIA US3ey 235 sajuau
—cwusd s31e1314sdns sSEIdEwW [EnD [3 vleEd G131 (ODELPENI CIOGWIS

5
"1°II1I B13 A 1111 €79€3 ©1 U3 8nb SP 4387 SEWSIW SE] UD3D SEDEIT41I3

USPTI SELIESNW 3ET mLﬁuxJ%umnmuﬂﬂum TWINFW UPISUS] €1

eb1354 40d eanjoeuy B €3SEY SO[I1I Sp Cuaswiny —"Z 111 s4nbig

-
b=
-
-+
-

0l

-+
-
e
-
-
-t
-+
-+
—

N 0l 0l 0l 01
| _

® ®




37.

TABLA TII.1L

Muestra Frecuencia Long1 tud FMs Tesn Cmas NMF

(ciclos/min) (mm) (eC) (eC) FIN/m?* (ciclos)
a 1 6 Tl o o= 28, 9 21444
) =0 7.2 0 HO ST 5 8817
b 1 49 7.1 Q (=18} 1950.7 4950
2 =0 2.1 (8] 47 108.2 23374
3 855 2.1 5} 4 256.5 22935

(s 1 S0 20.4 Q A qir. 1 #10%
d 1 (I 8.0 Q TA 152.7 S0
2 A 8.0 Q TA 157.1 BS
= S50 8.0 Q A 108. 2 15350
e 1 50 112 0 1A 74.7 21847
2. S0 12.4 O TA 84.2 S3I2799
£ 1 =] 9.4 -39 TA 124. % 19920
2 535 2.4 =35 TA 116.9 19458
g | D 11.52 Q TA 2.8 S4HOO0
2 S5z 11.5 Q TA 8.1 40907
ST | o0 11.0 (8] (=10 1.8 BRI ¥
2 o0 110 0 TA 96.8 15263
3 50 11,0 0 Th 4o, 2 *15200
1 1 a5 7.t —&0 TA 17404 4997
2 T 8.1 —3a TA 158.= 6265
J 1 oo 8.4 St A 165.6 I2146
2 ol 8.4 =N TA 155, & 2010
k 1 S0 10,2 -39 TA 236.0 2000
s 49 Sty -39 TA 232.0 525
1 1 o= 9.2 =F3 TA 142.9 2799
2 oS3 2.2 &0 TA 135.7 41327
] S SR = TA 128.4 2499
m 1 52 2.8 —35 TA 14B.5 2890
2 50 12.8 —3a TA 15%.9 12744
I S0 12.8 -25 TA 147.9 1578
n 1 &0 10,2 =% TA 170.8 4273
2 1B 34.2 - 55 TA 170.8 4112
p 1 S0 8.9 ST TA 126.5 184600
ro1 52 11.7 s i TA 139.2 7307
ro1- b 192 =35 8o 255. 0 4005
2 o 12.2 =39 (=18} 269.0 3028
s 1 2 12,0 ~Z0 TA ¥I3E 200
& 28 4.0 =25 TA 181.5 4988
t 1 a2 10.1 =240 —-186 162.3 13976
u 1 S0 13.2 —200 =115 147,73 28750
2 4é& 13.2 =200 -110 195.0 4492
vooo1 S0 ; G =200 —-10A4 199.8 5794
2 S50 1.2 =200 =110 202.7 70870
= 4 15 2 =200 =79 292.2 2169
w 1 0 29.0 (9] S0 125,35 Soug
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ciclos para el cual se empiezan a ver con el microscopio optico,
marcas permanentes en la superficie de las muestras. Debe
dectacarse aqui gue para un numero de ciclos aun bajo respecto a
la vida de las muestras, se encuentra cierto grado de

irreversibilidad en las mismas.

I11.2.- Influencia de la velocidad de deformacion y frecuencia

sobre Ny

Se hicieron experimentos preliminares para determinar la
influencia de la velocidad de deformacidn y de la frecuencia de -
ciclaje sobre la vida de las muestras. Fara ello, de un mismo
nonocristal se fabricaron muestras de igual diametro vy
longitudes diferentes (3 a 1). De esa forma, todos los
pardmetros de trabajo son idénticos para las muestras del mismo
cristal, excepto uno. 651 se fija la velocidad de deformacidn se
obtiene una relaciédon entre las frecuencias de ciclaje 1gual a la
relacidn de longitudes y viceversa. Los resultados obtenidos
hasta este momento ( ver tabla II1.1, muestras n y s), no
permiten deducir ninguna relacion sistematica, va gque Ny, cae
dentro de la dispersidn de puntos de la curva de Ny en funcidn

de la tensidn maxima.

I11.2.— Variacidn de las curvas tensidn-deformacion con el

ciclado.

Se observaron cambios en las curvas de tensidn—-deformacion
durante el ciclado. En la figura III.3 se pueden ver dichas
curvas para los ciclos numeras 1 y 6023 para una de las muestras
utilizadas. Se puede apreciar un cambio acentuado en la
pendiente durante la transformacidn (endurecimiento) asociado a
cierta disminucidn en la tensidn necesaria para camenzar la
transformacidon. Fara varias muestras se determinéd la variacidn
de la pendiente de la curva durante la transformacitn beta—-18R
en funcidon del nimero de ciclos graficandose =1 resultado
obtenido para 2 muestras en la fig.III.4. Se puede ver gue el
endurecimiento comienza a aumentar 1legando luego a un valor de
saturacidn. El valor de saturacidn, aun considerando la tensién

resuelta difiere en aproximadamente el 25 % entre una muestra Y



39.

olra.

La variacion de la pendiente durante la transformacion
requiere un numero minimo de ciclos para hacerse evidente (este
numerao no es constante, perc no se encuentran cambios
apreciables para un numero menor que 1000 ciclos) y en algunas
muestras no =e notaron cambions hasta N = I000,

Fara una de las muestras cicladas se grafice la variacion
de & v, junto con al pendiente asociada a la
transformacion (£ig.I111.4b). En dicho grafico se aprecia que la

disminucion en la tensidn de transformacidn alcanza un valor del

|
8]

Zy ¥y que analogamente a lo gue sucede con la pendiente
asociada a la transformacidn, tiende a un valor de saturacidn.

Tal comao se explico en el capitulo de detalles
experimentales, el ciclaje se efectud fijando los limites de
deformacidon de la muestra. La tensidn maxima correspondiente a
cada ciclo puede variar con N, pero si bien no se ha encontrado
un camportamiento general para dicha variacion, se encontrd gque
en las muestras cicladas a temperaturas cercanas a la ambiente,
=e matiene dentro del valor inicial * 15 %. Para las muestras
citcladas a temperatura de aire liquido dicha variacion fue
mayor .

51 se interrumpe el ciclaje de una muestra permilicndo el
envejecimiento de la misma a temperatura ambiente, se cbserva al
reiniciar el ciclado, gque el endurecimiento tdisminuye
suavemente (dicha recuperacitn no superd el 15 %Z en las muestras
analizadas). 51 en cambio, una vez interrumpido el ciclaje, se
coloca la muestra 60 minutos a 800° C con un posterior
enfriamiento al aire, se ha observado la disminucién del
endurecimiento a su valor inicial correspondiente a los primeros

ciclos de transformacién.
IIT. 4.~ ObLservaciones de superficies con microscopia dptica

Luego de gquitar la carga aplicada Y con un ndmero de
ciclos apreciable, sin haber llegado necesariamente a la
fractura, se observe la superficie de las muecstras con
microscopla dptica. Se encontraron marcas caracleristicas,
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dependientes de la orientacidn de la superficie ocbservada. La
fig.II11.5a muestra un ejemplo donde se ven bandas gue =on
paralelas a las bandas de martensita gque aparecen al traccionar
l1a muestra. Fequeitas marcas aparecen distribuidas dentro de
ezta=s bandas.

Debe naotarse gque dichas marcas no aparecen distribuidas
can iqual densidad para todas las orientaciones de las
superficies observadas para una muestra dada ( suponiendo gue
unce rote 1a muestra alrededor de su eje tensil y se esteé
chzervando la superficie lateral cilindrica). En la figura
i11.5h se ve otra superficie lateral_donde se observa la
variacidn en la densidad de defectos superficiales. LLa mayor
densidad se observa cuando la superficie observada contiene a la
direccidn d del cizallemiento macroscdpico de la transformacidn
@-——ylSR o a direcciones pertenecientes al plano de hébito vy
que no estén mas lejos que a 45 grados de d. For lo tanto, en
aquellas superficies para las cuales el escalén en la superficie
debido a las placas martensiticas es menor, las marcas son mas
pronuciadas. Fuera de esta reqgitdn, se ven pocas o ninguna marca
=egfin el caso. Fara magnificaciones mayores se puede ver que
mucheas marcas aunque no todas, estan alargadas segun direcciones
bien definidas gue dependen de 1a orientacion de los
monocristales y de la superficie observada.

En la figura III1.4 se muestran marcas alargadas, casi
paralelas, inclinades y casi normales a la traza del plano de
habito. Cuando dichas marcas son paralelas a la traza del plano
de hébito son mas largas y rectas, mientras que cuando son
inclinadas la imagen es mas difusa e irregular. No todas las
marcas estan visiblemente alargadas en una direccién bien
definida.

Distintas caracteristicas relacionadas con la aparicidon
de estas marcas fueron analizadas para 3 monocristales
diferentes y los resultados estan resumidos en ia proyeccion
estereografica de la fig. I11.7. Las arientaciones de los
ejes tensiles para los 3 monocristales estan indicadas en el
triangulo fundamental de la misma figura. En primer lugar se
efectua el andlisis de las superficies para las cuales las
marcas son mas pronunciadas. y aparecen en mayor cantidad, y en

seaundo lugar se describen lae direcciones de "elongacidan” de
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(simboloe ) vs. nimero de ciclos N para una misma muestra

(w en la tabla III.1).
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FIG.I1I.9.- Superficies de una muestra fatigada . En la figura

b se aprecia el cambio de densidad de defecteos .

l



las marcas en =i mismas. En la figura II1.7 se indican la
normal a2l plano de habito (HF) vy la direccidn correspondiente d
del cizallamiento macroscépico de la transformacidn
martensitica. La region sombreada incluye aguellas direcciones
pertenecientes al plano de habito tales gue, cuando éstas
nertenecen a la superficie observada, las marcas producidas por
»1l ciclaje aparecen en densidad apreciable ( en otras palabras,
cuando el plano de observacion formado por el =je tensil y la
traza del plano de habito incluye direcciones de la parte
sombreadal. Debe notarse gue la zona sombreada es simetrica
respecto de d y que 21 cambio de densidad es bien visible cuando
21 planc de observacion incluye direcciones pertenecientes al
pilano de habito, al borde de la zona sombreada(Ver fi1g.I111-5d).
Las direcciones de elongacidn de las marcas ( ver
fig.III.&6), gue fueron analizedas para varias superficies de los
3 cristales estan graficadas en la +1g.111.7 con los mismos
simbolos. FResulta directamente de la figura que dichas
direcciones pertenecen aproximadamente a un plano ( al que
carresponde un meridiano en la proyeccidn estereografica), cuya
normal esta indicada por las letras BPF. Este plano es paralelo
al (110),.ea que se convierte luego de la transformacidn en el
plano basal de la estructura martensitica 18R, (es decir el
(001)s ). De aqui en adelante para abreviar se llamara& plano

basal a este plano (110)p...

IIT.5.~ Ubservaciones con microscopia dptica del interior de las

muestras cicladas.

Varias muestras fueron estudiadas luego de ser fatigadas
hasta un distinto numero de ciclos, algunas con orientaciones
del eje tensil cercanas al [1001,,. y otras con orientaciones
del eje en el centro del triAngulo fundamental de la proyeccidan
esterecgrafica. De las muestras cicladas, fueron cortadas por
electroercosiéon rodajas de caras planas. Estas fueron pulidas
mecanicamente primero (papel de lija de 600 micrones) y luego
eiectroliticamente. Toda la superficie observada mostrd la
exlistencia de ciertas trazas como se puede ver en la fFig.t11.8
para una muestra de eje tensil [1001,.. . Estas trazas

resultarian de un electropulido preferencial y sugieren la

W,



Figura III1.6.- Marcas superficiales permanentes casi normales
a las placas martensiticas (arriba), inclinadas {(medio) vy pa-

ralelas al plano de habito (abajg).
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Fig.I1l.7.- énalisis estereografico de las marcas superficlrales
pera monocristales con orientaciones diferentes. HF: normal al
planao de habito; d: direcciédn del cizallamiento macroscdpico;
BF: normal al plano basal. La zona sombreada indica alta densi-
dad de marcas superficiales, cuando la superficie observada con-
tiene alguna de las direcciones del planc de hébito,comprendida

en dicha zona {(ver texto).




evictencia de defectos alineados. Ge efectud un analisis de
traras de 2 superficies, para lo cual se realizaron cortes a 70
grados de una misma muestra, mostrando que las trazas observadas
vacen en el plano (110)... correspondiente al plano basal de

la fase martensitica. Resultados similares se obtuvieron con
mnuestras de eje tensil en el centro del triangulo. Las tracas
ohservadas son largas y derechas cuando yacen en la interseccidn
entre el plano basal y el plano de habito. Estas trazas seran
11amadas trazas de volumen (o defectos de plano basal) de ahora
en adelante.

Las trazas de volumen fueron también observadas en
regiones cercanas a la superficie del cristal original,
terminando algunas incluso en la misma superficie (Ver fig.
111.8c). Asegurar si la densidad de las trazas varia a medida
que uno se acerca a la superficie requiere una evaluacion

cuantitativa mas detallada, y no ha sido determinado.

II11.4.- Densidad de las trazas de volumen

Se encontréd un incremento en la densidad de trazas de
volumen con el namero de ciclos. Tres muestras fueron
fabricadas a partir de un monocristal de orientacion cercana al
[123J4ea ¥y luego cicladas hasta N = 1500, B400 y 15600 ciclos
respectivamente. Estos experimentos se efectuaron a temperatura
ambiente (el numero de ciclos para la fractura era de
aproximadamente 20000). Las muestras cicladas fueron cortadas
mediante electroerosidn, en un plano paralelo al eje tensil de
las mismas, pero perpendicular al plano formado por el eae
tensil y la direccidn d del cizallamiento macroscépico de la
transformacidn martensitica. En las 3 muestras se observaron
trazas de volumen. Es interesante destacar gue dichas trazas
estaban perfectamente definidas ya para 1500 ciclos. La
densidad de las mismas fue medida contando las intersecciones
entre una linea recta ficticia y las trazas. La distancia media
entre lIas mismas fue de 500 , 53 y 44 micrones * 10 Z para N =

1500, B4OD y 15600 ciclas respectivamente. En las figura

I111.Ra,b y c se observan las superficies analizadas para las 3

muestras cicladas.

h7.
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Figuea (11.8.- a,bs Fotografias de mice vscopia aplica de dos superfi-—

s (Ili:‘}ﬁ perpendical ares al plano (llt'J)& carrespondientes al plano

hasal en la martensita. a: polo (112) mas cercanu al Lridngulo unidad,

) palu 12 a 20" (e la direccion 1115 del tridngule unidad. @ s

w2 obterva la llegada de los defectous a la super f1cie de la muestra

(thor e =uper ior en la figura) y Polo correspondienle a la superficie

abrservada igual gue en b, - Urientacion a (fig.I11.1)



FIG.III.9.- Foteoarafias obtenidas con M. optica del interior de

tres

distinto nimero de cicles : a) N = 150035 by N

15600 ciclos. En la figura =e ve nitidamente

dichos defectos al borde de la muestra.

muestras provenientes de un mismo cristal, cicladas hasta

BOOO y ) N =

la llegada de

49,



111.7.- (Observacidn de las muestras fatigadas mediante

microscopia electrdnica de transmision.

Las muestras +atigaﬂas y estudiadas dpticamente de la
forma descrita en la seccidn anterior, fueron utilizadas
nuevamente en estudios de microscopia electrdnica de
transmisidn. Se encontrd que durante el electropulido necesario
para el adelgazamiento de las muestras se producia una
disolucion preferencial en ciertas regiones de las muestras. El
aspecto de esos agujeros resultantes se puede ver en la
fig.111.19, donde las orientaciones de las superficies
aobservadas son las mismas que las de la fig.I111.8. Estas 2
figuras son aparentemente similares. En la fig.II1I.10a se ven
oritficios circulares aislados y agregados de los mismns en
lineas de direccién bien definida, paralela a la traza del plano
basal. En la fig.III.10b en cambio los orificios son mas largos
y rectos. Este resultado implica que los defectos responsables
de pulido preferencial tienen forma cilindrica y yacen en la
interseccién del plano basal y el plano de habito.

Un intento fue reali;adn para observar la estructura de
los defeclos en regiones aun no perforadas o adyacentes a los
agujeros formados. La foto III.1la fue tomada en la misma
region que la III.10a. En la misma se ven arreglos desordenados
de dislocaciones. El analisis de los diagramas de difraccion de
dicha zona no indicaron la existencia de estructuras distintas a
la beta. En las figuras III.11b y c tomadas en una regldn
adyacente a un agujero, (correspondiente a la region observada
en la fig.III.10b), se encuentran defectos alargadaos. Estos
defectos concisten en dislocaciones aisladas (f1ig.111.11b) con
la proyeccion de la linea de dislocacidn paralela a una
direccion <1i11%... 0 en arreglos (fig.III.11c) de
dislocaciones, también elongadas en la misma direccidn.

Luego del ciclado se encontraron también otros arreglos
de dislocaciones en algunas muestras. Si bien éstos al 1gual
que los mencionados m&s arriba se tratardn con mas detaile en el
cepitulo ¥V, se puede adelantar aqui gue la mayor parte de las
dislocaciones generadas por el ciclaje tienen vector de Burgers
del tipo <1002m., Yy que se acumulan formando bandas

pertenecientes en su mayoria a planos del tipo {110},.., los
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Fig.IIl.1lv.- Formacidn de aguileros durante ei electropulido pa-

ra un eje tensil cercanog al [100]. Superficie en a y b son las

mismas que en las figuras I11.8a y I11.8b.

Fig.I11.11.- Fotografias
de M.E. de transmisidn, de
estructura de defectos para
un cristal con eje tensil

cercano al L1001, a) orien-

e tacidn de la supsrficie igual
ﬁ que en III.Ba y III.10a.
1 b vy c: orientacidn de la su-
i perficie igual gque en III.8b
L : ‘,"-.?f F J y III.10bL.
:‘,':‘.J-'-"Cl}' ‘-‘;'r-;‘;#" :'qi;":ﬁi::'«f«' ity T ‘l‘rr* ri 'ES—H*



mas cercanos a los que producida la transformacidan martensitica,
se convierten en el plano de hébito de la misma y en 21 plano
basal de la estructura 18R inducida. Ademas de zonas de bcc con
aran densidad de dislocaciones, se encontraron en algunos casos
reglones donde otras estructuras se formaron y gquedaron
retenidas. Un ejemplo se muestra en la fig.III.12a para la
muestra v.1( tabla I1I.1). Algunas de las bandas que ahi se
muestran resultaron szer de estructura hexagonal como gueda
evidenciado en la fi1g.I111.12b. En el diagrama de difraccidn de
la misma, se puede observar la superposiciéon de un diagrama de
difraccidon de fase bcc correspendiente a un eje de zona

[1111hera ¥ uno de "hexagonal" maclado (debido al arden de

largo alcance la estructura hexagonal esta ortorrdmbicamente
distorsionadal). Se verificd que rotando la muestra alrededor de
la normal al plano basal de una de las estructuras macladas, se
llegaba a los diagramas de difraccidn correspondientes a la
estructura hexagonal. No estd claro aun de que forma depende la
formacion de distintas fases de la orientacidn, numero de
ciclos, u otros pardmentros. De aqui surge la necesidad de
estudiar la formacidn de otras fases martensiticas a partir de
la estructura 18R, en particular de la estructura hexagonal. A
los efectos de un mejor ordenamiento del trabajo, resultados

adicicnales se analizan en el capitulo VI.

ITI.8.~ Observaciones por microscopia electrénica de barrido.

A los efectos de obtener mayor informacién de los
defectos originados en la superficie de las muestras por el
ciclado, se efectuaron observaciones con microscopia electrdnica
de barrido. Las fotos de la fig.III1.13 fueron tomadas a
superficies que contenian una alta densidad de marcas
superficiales. En las figuras III.13a hasta e, la superficie de
la muestra estd practicamente horizontal en el microscopio ,
mientras que la foto de la fig.III.13f fue tomada a la
superficie con una fuerte inclinacioén de la muestra ( es decir
con el eje tensil de la misma a pocos grados de la direccidn del
haz electrtnico). Las fig.II1.12Z a hasta e indican gue se
forman agujeros en la superficie, que permanecen chicos para

baio numero de ciclos (fig.I1I.13a), pero que aumentan de tamafia
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Fig.III.1Z2a.—- Fotografia de
microscopia electronica de
transmisiéon de una regidn
con estructura distinta a

la de la matriz.

4 Figura 1I11.12b.-—
Diagrama de di-
fraccidn de la

g matriz y de las

bandas de la

fig.III.12a.

o a
O (]
&
0 B, o©
xoo
a

Figura 111.12c.—
Interpretacion

del diagrama de

de la fig.b.

#: puntos del e-—

je de zona [1111,.:a
: puntos de eje

de zona [210],

y =u macla. Flechea:

plano de macla

(1210
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Fig.iII.13.—-

de

Fotografias de microscopla electrdnica de barrido

un area conteniendo alta densidad de marcas o defectos.

Orientacioén del cristal: j(ver fig.I11.1),

(a) a (e): superficie de la muestra horizontal en el microscopio.

(f): superficie inclinada. Numero de ciclos M = 1000 para (a) y
N =

24478 para las figuras de (h) a (f).



({ig.1I11.13b~d) v se unen formando una fisura continua de
aproximadamente 1 micrdn de ancho (fig III.17e). Ya al com:ienzo
del ciclaje las salientes superficiales elongadas estan bien
definidas. Su orientaciéon coincide con agquéllas observadas en
microscopia dptica y son las mismas trazas o defectos analizados
previamente. Al continuar el ciclado, lenguas o extrusiones
acsociadas a cada agujero se pueden encontrar en cantidades
progresivamente mavores. Estas extrusiones requieren un
andlisis mas detallado para determinar su orientacidn. Su forma
es bien visible en la fig.I11I1.13F. Debe destacarse gue todos
los defectos de las fotas en la fi1g.111.13 estdn alineados en
"bandas" gue yacen en la intersecciédn del plano de habito y la
superficie observada, de donde resulta su correspondencia con
los defectes observados con microscopia optica (fig.lI1l.Sa).

En la f1ig.I11.14 se ve el aspecto de otra muestra con
6355 ciclos, tensidn maxima en cada ciclo 928 MMN/m? vy
orientacidén [1ZZJ,en una superficie con alta densidad de
defectos alineados también en el plano de habito de la
transformacion. En la fig.II1.14b se distingue claramente dicha
alineacién, mientras que la I1l.14c confirma la formacion de
fisuras mayores a partir de la unién de los defectos mds chicos.

En la fig.III.15 que muestra &reas fuera del rango de
alta densidad de defectos superficiales, las trazas no estan
asonciadas con fisuras ni con extrusiones (se muestran 1magenes
"Z" e "Y" del mismo defecto ). Dichos defectos tienen la misma
orientacidn gue los encontrados en el volumen (defectos de plano
basal), y yacen en la interseccién de dicho plano con la
superficie observada. Esto se verificd efectuando un andlisis
de traras a la misma muestra con microscopla dptica y rayos X.
Conviene mencionar que los anAlisis de orientaciones de defectos
complementando técnicas de microscopia éptica Yy microscopia
electrdnica de barrido se complicansustancialmente en el caso de
direcciones gque no pertenezcan a la superficie de la muestra.
Aparentemente las marcas no producen agujeros o fisuras cuando
la superficie estd suficientemente inclinada respecto a agquella
que contiene a la direccidn d.

Los resultados de MEE mostrados hasta aqul indicarian la
existencia de 2 tipos de defectos : a) aquellos que se alinean

seqiin el plano de habito de 1a transfaormacidn, formando fisuras

(|
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Fig.I1l.14.- Fotografias obtenidas con microscopia electrdnica
de barrido, de la superficie de una muestra con 4355 ciclos de
Lransformacidn beta—-18R, Gfmax en cada ciclo 98 MN/m? y orien-—
tacién [133]. (a),(b),(c) y (d) : defectos superficiales alinea-
dos en bandas de traza paralela al plano de habito de la trans—

formacidn, observados con magnificacion creciente.



y extrusiones (ios podemos llamar defectos de plano de hébito)d,
v b}l los gue resultan de i1a 1nterseccidn de los detectos de
plano basal con la superficie, gue si bien no dan lugar a
fisuras, presentan cierto relieve. Esta clasiticacidn de los
defectos presentes se verd ratificada con experimentos
posteriores ( especialmente de fatiga a bajas temperaturas).

De agui! también resulta que en la zona gue consideramos
de menaor densidad de defectos, no se forman los del plano de
habito y si los del plano basal, aunque estos dltimos no
aparecen en cantidades muy elevadas.

La zona considerada de mayor densidad de defectos, cse
caracteriza evidentemente por la presencia de los defectas de
plano de habito, que son por su morfologia, los de mayor
reievancia en dichas superficies, pero también muestra la
presencia de defectos del tipo plano basal. Un ejemplo de ésto
se encuentra en la fig.II1I.16. Se puede hablar.aqui de
superposicion de 2 fendmenos. La fig.IIll.léa muestra una
cantidad apreciable de defectos de plano de habito y un defecto
de plano basal separado de los primeros. En las fig. ITI.16b vy
C se ve la superficie de otra muestra con gran cantidad de
deefectos alineados en bandas paralelas al plano de habito Y

algunos defectos tipo planc basal.

I11.9.- Influencia de los defectos sobre la transformacidon
martensitica.

(Microscopia dptica)

Muestras fatigadas fueron traccionadas hasta tensiones
criticas para la transformacidn martensitica y observadas
simultaneamente con el microscopio édptico. La interaccion entre
los defectos superficiales y las placas martensiticas pudo verse
mejor en regiones con una baja densidad de defectos o lo que es
igual, donde se forman preferentemente 1os defectos de plano
basal. En la fig.IlI.17a se muestra una regidn parcialmente
transformada bajo la tensién adecuada (fotografia tomada con
microscopia Optica). Las bandas martensiticas son visibles, e
inclinadas respecto a ellas vacen los defectos superficiales que
no son agqul los asociados a agujeros o extrusiones. Mientras

que las bandas martensiticas son rectas y paralelas en la regidn
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que no contiene defectos, puede notarse gue segmentos de las
bandas =zon discontinuos donde se intersectan con aguelics. Esto
implica gue cierta deformacidn asociada con la martensita, se
acumula en la region con defectos.

A los efectos de averiguar si las trazas de volumen
también actuaban como obstaculos, la muestra fue cortada en un
plano paralelo ali de la figura III.17a, pulida mecanica (papel
de 11ja de 600 micrones) y electroliticamente y posteriormente
traccionada. El resultado de ésto se observa en la figura
I1I.17b (microscopia optica) donde se encuentra el mismo tipo de
interaccion encontrada para la superficie en la fig.111.17a.
Fuede concluirse de aqui, que los defectos actuan como
obstaculos para la transformacion martensitica, aungue no todos
necesariamente tienen la misma fuerza como obstaculos. En
segundo lugar, esto es una verificacidn de que los defectos de
piano basal en la superficie son la interseccion del mismo tipo
de fendmeno encontrado en el volumen, con la superficie de la

muestra.

ITI.10.- Influencia de los defectos sobre la transformacidn
martensitica.

(Microscopia electrdnica de barrido)

Se considerad cnnvenienté aproximarse al mismo problema
con la técnica de MEE, dada la mayor magnificacion y profundidad
de campo alcanzables. No contandose hasta el presente con un
dispositivo que permitiera traccionar la probeta dentro de dicho
eguipo, se procedid a traccionar la muestra fuera del mismo, con
un pequefio dispositivo manual, y una vez alcanzada la tensidn
deseada, se introdujo el dispositivo completo en la céamara.

En primer lugar se toméd una muestra sin ciclade previo y
se la tracciond hasta lograr una transformacion parcial de la
misma. En las fig.I1II.18a y b, se observan las bandas de
martensita inducidas ( imagen "ZI" e imagen "Y" respectivamente).
§1 bien no se puede sacar de aqui una conclusiédn general , es
perfectamente apreciable cdmo la imagen "Y" resalta la
topografia superficial en este casao, respecto a la imagen "Z" (
Obsérvese el escaldn formado al pasar de la matriz, zona mas

oscura, fig.III.18b, a las bandas de 18R que aparecen con un



I11.15.~ Fotografias de microscopia electrdnica de barrido

superficie de baja densidad de defectos. Izguierda:

derecha:

Orientacidn de los defectos: in—

terseccién del plano basal con la superficie observada.

Figura I1I1I.16.- Fotografias de

de M.E.B. a) cantidad apreciable
de defectos de plano de habito,

y un defecto de pleno basal en
muestra cen 6700 cicloeos, eje ten-—
L0231 y (O max=71 MN/m?; b)

y ©) : defectos de plano de habi-
y de plano basal, en muestra con
6162 cicles, eje tensil muy pro-

#ximo a [O1Z21 vy QO méu=133 MN/m2,
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Figura I1I.17.- Fotos de M.0. Muestra parcialmente transformadaj

3
1

baio aplicacidn de carga: trazas verticales:bandas martensiticas;
trazas inclinadas: defectos de plano basal. a): superficie de la
muestra; b) interior luego de efectuar corte paralelo a la
superficie observada a( 17506 ciclos previos, G max= 54 MN/? y

agrientacidn del eje praosima a L[O013]1).

Figura II1I.18.- Foteografia de M.E.B.: muestra sin ciclado previo,
traccionada hasta inducir parcialmente la transformacidn y puesta
posteriormente en la camara del M.E.B. (a) imagen "Z" y (b) ima-
gen "Y" respectivamente. El escaldn en la superficie se aprecia

faciimente en la imagen "Y".

Figura I11.1%.- Fotografias de M.E.B.: Muestra con 20715 ciclos.
en la zona de menor densidad de defectos. a) muestra bajo carga,
transformada parcialmente a martensita; b) misma zona que en (a),

=in carga aplicada a la muestra (muestra retransformada a la fa-—

=e beta).

L]
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gris mas clarg). Hacemos uso aqui del hecho conocido del
relieve superficial gue origina el cizallamiento primario de la
transformacidn martensitica.

La fi1ig.II1.19a muestra bandas de martensita inducidas en
una probeta con 20313 ciclos previos ( Ny estimado 104
ciclos), en la zona de menor densidad de defectos. La muestra
=2 encuentra agqui bajo una tensidn aplicada suticiente para
inducir parcialmente una transformacion beta--18R . Una clara
discontinuidad de las bandas martensiticas se puede ver en el
cruce con los defectos de plano basal. En la fig.II11.19b se ve
la misma zona =in carga aplicada a la muestra, con defectos del
tipo plano basal. Al haber guitado la tensidn, las bandas de
18R han desaparecido, es decir se produjo la retransformacién a
la fase beta.

Mas complicado es el aspecto presente en zonas de mayor
densidad de defectos (que son preferentemente los de plano de
habito) siendo un problema abierto para estudios

posteriores.

IIT.11.- Influencia de tratamientos adicionales sobre la vida de
fatiga.

Se hicieren 2 conjuntos de experimentos adicionales con
la siguiente finalidad: encontrar la forma en que la presencia o
ausencia de laos defectos de volumen afecta a la vida de las
muestras fatigadas mediante la aplicacidn de tratamientos
térmicos intermitentes apropiados para eliminarlos y en segundo
lugar para analizar la influencia de los defectos superficiales
eliminando los mismos mediante pulidos intermedios.

En el primer conjunto de experimentos se ciclaraon 4
muestras de un mismo meonecristal ( orientacicdn b de la fig. 1)
hasta un numero de ciclos N,, puestas a 800° C durante 30
minutos, enfriadas al aire y vueltas a ciclar hasta un numero
total de ciclos Ni.,,. Este procedimiento fue repetido hasta
alcanzar la fractura para N,. La tabla II1.2 muestra los
resultados. La muestra Ol fue ciclada hasta ia fractura sin
tratamientos térmicos intermedios.

Para verificar la influencia de estos tratamientos

térmicos sobre los defectos internos s una muestra adicional de
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la misma orientacidn fue fatigada hasta los BO00 ciclos y luego
cortada. Llevando la muestra a B002C durante IO minutos,
enfriando luego al aire, un pulido electrolitico mds una
observacidn con microscopia dptica mostréd gue no quedaban trazas

de defectos en el interior de la muestra.

Mue=tra Cmax N N
(MN/m?)
o1 1s8.5 = memm——————— 592
02 159.0 1004,2000,3000,4000,5000 5178
a3 160.4 4000 S667
04 106.4 1000,2000,Z000,4000 44604

Los resultados de la tabla II1.2 muestran que la
eliminacién de los defectos de volumen no prolonga la vida de
las muestras fatigadas. Los valores de Ny obtenidos caen
dentro de la dispersién de la figura III.Z2.

En el segundo conjunto de experimentos, I muestras de
orientacidn cercana a la t de la fig.I1II.1, fueron preparadas a
partir de un mismo monocristal vy luego fatigadas. A los N,
ciclos la superficie fue pulida mecanica (papel de 1ija de 600
micrones) y electroliticamente y vuelta a ciclar. De la
reduccién en el didmetro de la muestra se vio que en cada pulido
una capa de aproximadamente 25 micrones era eliminada. En la

tabla III.Z se encuentran los recsultados.

Muestra G ma: N, I,
(MN/m?)
ol 172 % cada 1000 ciclas 22000
o2 165.6  emem——— &0
0F 171.9 2500,5000,7500 7848

Aparentemente la vida de las muestras puede incrementarse
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=i se quitan las fisuras superficiales, como lo efectuado en la
muestra O1. Cuando las fisuras han penetrado una mayor
profundidad, y el pulido no las elimina, la vida no es
censtancialmente incrementada considerando la dispersidn de la
fig. I1I1.2. Esto resulta directamente de los resultados de la

tabla II1I.3.
17T1.12.- Influencia de la deformacidn eldstica de la fase beta.

Se considerd necesario evaluar la influencia gue pudiera
tener la zona correspondiente a 1a deformacidn elastica de la
fase beta. Fara ello se tomaron 2 muestras A y B de
temperaturas Ms= —-B0® y orientaciones [1251 y [123]
respectivamente. 5Se les efectud el tratamiento térmico y pulido

habirtuales.

1) Muestra A:

A una temperatura de 100°C se cicld la muestra en la zona
elastica de la fase beta, hasta una tensidn masima de 168
MN/m?, Se detuvo el ciclaje para un N= 22687, (valor un orden
de magnitud mayor gue el N, correspondiente a esa tension,
para el ciclaje a través de la transformacidn). A continuacidn
=2 la aobservd en el micraoscopio dptico:

a) en la superficie no se observd ningun tipo de trazas.

b) Frevio corte con la maguina de electroerosién de 2
superficies que formaban 90° entre si, y paralelas al eje
tensil, se le hizo un pulido sin encontrar defectos de volumen.
A continuacidn se redujo la temperatura a B0:C, a la cual se
cicld la muestra pero ahora a través de la transformacidn
martensitica ( Umax igual a 12 MN/m? ). La muestra fracturo
para N, = 1412, observéndose en el microscopio éptico la
formacion de los defectos superficiales alineados en el plano de
habito, quedando retenidas cerca de la fractura algunas bandas

de martensita.

11) Muestra E:
Se repitid el experimento detallado en 1), pero cambiando

algunos parametros: T,., =70¢C para el ciclaje durante la

deformacion elastica de beta Y Tave = 208C para 21 ciclajie



asociada a la transfurmac1én;6ﬁéx = 27,5 y 22 FMMN/m?
respectivamente. Se cicltd la muestra sin llegar a la tensidn de
tran=formacién , hasta N= 192.500 y a diferencia del caso 1, se
llevd l1a muestra a 8002C durante una hora con enfriamiento
posterior al aire, pulido habitual previo al ciclaje beta-18R,

% 4 P gt i
si1endo My en este igual a BOO ciclos.

I11.17.- Formacidn de mas de una variante martensitica.

Como una ratificacion adicional de la i1ncidencia de las
caracteristicas cristalograficas de la transformacidn
martensitica sobre la formacidn de fisuras o detftectos en la
superficie, se cicld una muestra cuyo eje tensil esta a 40° del
LOO1 Juetay scbre 1a linea [O0O11L0011300., sabiendo gue #écsto
favorece por igual a la formacidn de 2 variantes de 18R, de
igual plano basal pero distintos planos de habito.

Se efectuaron 24478 ciclos a la muestra, y se la observd
posteriormente con microscopia dptica y microscopia electrdnica
de barrido. Con microscopia dptica se efectud el andlisis de
trazas, encontrandose bandas con defectos superficiales,
paralelas a los 2 planos de haébito esperados. En la fig.111.20
ca ve la superficie de dicha muestra observada con MEE. En la
fig.II1.20a se tiene una imagen con poca magnificacidn donde se
distinguen las trazas de bandas paralelas a los 2 planos de
habito. En las figuras III1.20 b y ¢ se ven con detalle los
defectos alineados segin la variante izquierda, mientras que en
las fig.I11.20 d y e se ven los de la variante derecha. Es
inmediato de aqui la similitud de los defectos formados en las
zonas propias de ambas variantes, siendo la diferencia principal
la alineacidn de los mismos segun ambos planos de haébito.
Andlogos resul tados se encontraron para otra muestra del mismo

criztal que la anterior , pero con &700 ciclos.

IlT.14.- Experimentos preliminares de compresidn.

A los efectos de comenzar los estudios de fatiga
asociados a la compresion a traveés de la transformacidn
martensitica, se prepard una muestra cilindrica de didmetro 3.95

mm y longitud 8 mm. Se le efectud el mismo tratamiento térmico

6L,



Figuwra [11.20.- Fotografias de microscopia electrénica de barri-

do de una muestra que al ser ciclada transformaba a 2 variantes

<

a

de martensita. a) Se cbservan trazas paralelas a los 2 planos
de habito. b) y ¢) : imagenes con distinta magnificacidn de los
defectos alineados en bandas paralelas al plano de habito de la
variante que aparece a la izquierda en (a). d) y e): imagenes con
distinta magnificacidn de los defectos alineados segun la varian-—

te gue aparece a la derecha en (a).
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gue a las muestras cicladas en traccion (30 minutos a 800°C con
enfriamiento posterior al aire). Fue posteriormente pulida con
papel de lija de 600 micrones mas pulido electrolitico. La
tensién maxima en cada ciclo fue de 146 MN/m® y la frecuencia
era 26 ciclos/minuto. El ciclaje fue efectuado a temperatura
ambiente.

Dos hechos son significativos en lo referente al
experimento realizado:

a) Se detuvo el ciclaje para un numero de ciclos igual a
1497%2. Si se observa la figura I1I1.2, se encuentran casi 2
grdenes de magnitud entre el valor de N alcanzado para esta
muestra y el N, esperado para igual tension maxima aplicada
en ciclaje en traccidn.

b) La muestra fue analizada con microscoplia electréonica de
barrido, para distintas orientaciones de la superficie. En la
figura 1I11.21 se ven dos imagenes, donde claramente se aprecian
los mismos tipos de defectos superficiales encontrados en el
ciclaje por traccion. En particular en la figura I1I.21a, se
observan trazas paralelas al plano de habito, con defectos en el
plano basal, formando cierto aAngulo con las trazas del plano de
habito y en la figura II1I1.21.b, se pueden ver defectos alineados
segun el plano de habito, del tipo extrusion - intrusidn,
analogos a los encontrados en traccidn. Esto fue verificado con

un analisis de trazas de varias superficies efectuado con M.0. y

RaX.a
I1.15.- Microfractografia ( M.E.B.)

En algunas muestras cicladas hasta la fractura, se
estudiaron las superficies de fractura con el M.E.B. En la
figura III.22, se observan imagenes obtenidas para la muestra 01
de la tabla III.2, con N, = 5932). La combinacién de planos
tipo clivaje que indican caracteristicas de fragilidad en la
fractura, con cierta fibrosidad que a la vez indica que la
fractura no es completamente fragil, ha sido encontrada en

numerosas muestras fatigadas.
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Figqura I1I1I.21.- Fotografias obtenidas con microscapia elec—
trénica de barrido de una muestra ciclada en compresidn a
través de la transformacion martensitica. a) bandas parale-
las al plano de habito, con defectos tipo plano basal incli-
nadas respectao a las primeras. b) defectos tipo extrusion-
intrusion alineados segun el plano de hdbito. ( Ne

de ciclos
efectuados = 149732).
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Figura I1I.Z22.- Fotoarafia obtenida con microscopia electrdnica

de barrido, de la superficie de fractura de la muestra 01 de 1a
tabla II1I1.2. (M, = 5932)
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I111.14.- Discusion parcial de los resultados.

lLos resultados obtenidos hasta este punto permiten hacer
una descripcitn y andlisis sobre los procesos que tienen lugar

durante los ciclos de fatiga.

a) Durante el ciclaje a traves de la transformaciédn martensitica
se introducen en el material arreglos de dislocaciones en el
interior del cristal. La densidad de estos arreglos aumenta con
2l numero de ciclos y es cenveniente mencionar que si bien
HIQUHE%IZDHBS del cristal muestran alta densidad de dislocaciones,
otras zonas permanecen €in signos de deformaciodn o cencentracidn
de tensiones visibles. El origen de las primeras dislocaciones
durante la transformacion se discute con detalle en el capftulae

V.

b) Los arreglos de dislocaciones pueden intervenir como
obstAculos para el crecimiento de las bandas martensiticas en el
interior del cristal, de acuerdo a observaciones efectuadas con
microscopfa optica y microscopia electrénica de barrido. Por
otra parte la transformacion inicial es facilitada por las
tensiones retenidas en los arreglos de dislocaciones, despues de
la desaparicién de la martensita al descargar en los ciclos
anteriores. Esto permite comprender el cambio observado en las
curvas de tensidn—-deformacion durante la fatiga. Cuando los
defectos internos desaparecen (mediante la aplicacitdn de
Lratamientos térmicos intermedios ), la transformacién pucde
producirse mas homegéneamente y no se observa endurecimiento en

la pendiente asociada a la transformacion.

€) Los arreglos de dislocaciones también se forman en regiones
cercanas a las superficies, actuando como obstacul os para el
avance de la transformacién, de acuerdo a las observaciones
efectuadas. Esto implica que deformaciones importantes se crean
localmente cuandao una banda de martensita es detenida ante un
obstdculo. Deformaciones de hasta un 17 % deben ser acumodadas.
Es improbable que este acomodamiento pueda hacerse elasticamente
0 par la formacidn reversible de fases martensiticas, ya gue las

deformaciones son demasiado grandes e inhomogéneas. Es



razonable suponer que cierta deformacion plastica permanente es
introducida. Los cambios que aqul resultan son distintoz a los
encaontrados en el interior, ya que dan origen a agujeros y
extrusiones si la direccidn d del cizallamiento martensitico
nsta suficientemente cerca de la superficie. En una version muy
simplificada, debido a la condicion de tensidn plana, la
presencia de la superficie permite una relajacion de tensiones
no permitida en el interior: para ciertas orientaciones de la
superficie una porcidn de material es empujado hacia afuera
perpendicul armente a la superficie para reducir la densidad de
masa incrementada cuando la banda martensitica es detenida ante
un obstaculo. For otra parte la reduccidn en la densidad de
masa pusde evitarse si durante la retransformacidn el material
ez empujado hacia el interior, originando los agujeros.
Mediante queé mecanismos de deformacidn se producen transportes
de mesa en direcciones cercanas a la normal & d, constituye un
problema abierto hasta el presente. Resulta claro de los
experimentos y observaciones efectuadas que los agujeros crecen
con el numero de ciclos, juntandose finalmente para formar
fisuwras paralelas al plano de habito. Esto puede considerarse

como la etapa de nucleacion de la fisura.

d) La fisura superficial se propaga hacia el interior hasta que
la fractura ocurre. Si bien en la etapa de nucleacion de la
fisura, los arreglos de dislocaciones juegan un papel importante
como obstaculos, éstos no parecen tener un rol importante en la
velocidad de propagacién como quedd evidenciado con los
Lratamientos intermedios. A qué profundidad de la fisura se
produce la transicion de la etapa de nucleacitdn a la de
crecimiento no esta claro adn. Los resul tados presentes indican
que una vez formadas las fisuras superficiales, el crecimiento
se produce fundamentalmente con las siguientes caracteristicas:
la vida de fatiga no es modificada por la presencia o ausencia
de los arreglos de dislocacicnes: tampoco se encontro
dependencia con la orientacién. Esto es sarprendente va que con
la orientacion, la distribucién de tensiones en la punta de la
fiswra cambia y podria esperarse como consecuencia la activacidn
d= distintos sistemas de cizallamiento influenciando asi el

crecimiento de una fisura ddctil. La vida a la fatiga no esta
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afectada por la composicidn, pese a que esta atecta a la tension
critica de activacion de distintos sistemas en la martensita
(7TANN) (B2RAR)  (B25AD) (BZAND) . El dnico parametro que afecta
fuertemente a la fatiga es la temperatura y ésto serd tratado en
dotalle en el capitulo siguiente. En la fig. II1.23 estdn
graficados datos para monocristales de Cu-Al-Zn, Cu—A1-Ni,
Cu-Zn=-Sn. Se puede ver que todos los puntos caen dentro de la
dispersién sobre una misma curva de tension vs. Ny, lo gque
indicaria que la fatiga en materiales pseudoelasticos esta
principalmente relacionada con propiedades generales de la
transformacion martensitica y en menor grado a propiedades
ospeclificas de la aleacidn considerada.

- Los experimentos efectuados en compresion presentan dos
aspeclos significativos:

a) resistencia a la fatiga considerablemente mayor ( dos
Oordenes de magnitud ) respecto a probetas cicladas en traccion,
con tensiones de trabajo similares. Esto es esperable, dado que
las tensiones de compresidn no permiten la apertura de las
fisuras. Esto tiene especial impaortancia en la referente a
posibles aplicaciones de estos materiales. Dado gue los
diversos dispositivos diseflados, utilizan las tensiones
involucradas cuando se somete a la muestra a través de un cambio
de temperatura a traves de la transformacidn martensitica,
modificaciones que utilicen tensiones de compresion en lugar de
traccion pueden aumentar considerablemente, la vida de los
cristales utilizados.

b) Formacidn de defectos alineados en el plano de habito tipo
extrusion—-intrusidn de morfologia similar a los encontrados para
los ensayos en traccién. Considerando que el plano de hdabito
para ensayos de compresion es diferente al que se tiene
traccienando una muestra de igual eje tensil, siendo
aproximadamente normal a eéste, con un factor de Schmid muy
pequefo, ésto consituye una ratificacidn adicional de la
influencia de las caracteristicas cristalograficas de la
transformacidn martensitica sobre los defectos inducidos en las
muestras. Asimismo, ésto es un indicio de que el mecanicsmo de
nucleacion de las fisuras, seria analogo al presente en los

ensayas de traccidn.
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IV.— FATIGA A BAJAS TEMFPERATURAS

IV.1l.— Introduccidn

Algunos experimentos mencionados en el capitulo anterior
parecian indicar una respuesta distinta del material ante el
ciclaje a traves de la transformacién beta-18BR, Ei éste se
realizaba a temperaturas considerablemente menores que la
temperatura ambiente. Esto motivd la realizacidn de
experimentos adicionales en los cuales la temperatura de trabajo
fue la del aire liquido. La finalidad de los mismos era
determinar con precisiéon la influencia de la temperatura sobre
el ciclaje beta-18R y la fatiga del material, comparando la
respuesta a la fatiga a bajas temperaturas ( que se abreviara de
aqul en adelante como "FTB") con aquella a temperaturas

alrededor de la ambiente ( que se abreviara "FTA").
IV.2.—- Detalles y método experimental

Dado que buena parte de los detalles experimentales son
comunes a los del capitulo anterior, bastaran aqui algunos
comentarios adicionales. Los monocristales utilizados fueron
crecidos con el método de Bridgman en tubos de cuarzo. Las
composiciones de las aleaciones utilizadas se muestran en la
tabla IV.1. Las mismas fuerﬁn elegidas con una temperatura de
transformacidn Ms que permitiera inducir la martensita a
temperatura experimental T,.,, a una tensiédn suficientemente
mas baja que la necesaria para deformar plAsticamente la fase
matriz. La mayor parte de las muestras fueron deformadas en
aire liquido a —-186°C, pero para facilitar las comparaciones
realizadas, 2 muestras con igual tratamiento térmico y Ms = —-460¢=
C fueron cicladas a temperatura ambiente. Todas las aleaciones
tenfan una concentracidn electronica de 1.48.

A partir de los monocristales, se prepararon muestras
cilindricas por electroerosiédn. La longitud util de las mismas
era de 6.8 mm y el di&metro en la misma zona, de 2.8 mm, con
cabezas de mayor didmetro (Smm), que permiten la insercién de
las muestras en las mordazas utilizadas. Todas las muestras

fueron sometidas a las mismas condiciones de tratamiento térmico
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TABLA IV.1

Muestra Aleaci16n Frecuencia Te., Cﬁéx Ny Simbolo
(ciclos/min) (eC) M/ m?
1—-1 * 44 -186 i on | B 24000 ¢
e * 44 -186 268 3101382 &
13 . 53 -186 265 263546 +
2-2 L 52 -186 i > 9909 -+
-1 " 50 -186 237 31773 (O]
4-1 * 50 -186 240 215374 o]
10-1 na 74 20 215 2927
10-2 * 57 20 276 2234

#* Cu—-62.97 at 4, In-26.06 at %Z, Al-10.97 at %

#% Cu—-67.34 at 4, ZIn-17.33 at %Z, Al-15.33 at 7%




( 30 minutos a B00:C con enfriamiento posterior al aire) y
pulido posterior ( mecanicamente con papel de lija de 600
micrones) y electroliticamente ( 4 a 5 minutos en una solucidn
de 15 % de acido nitrico en alcohol metilico bajo una tensidn de

4 voltios).
IV.3.—- Ensayos de fatiga

Dado que el gabinete para trabajo a temperaturas menores
que la ambiente, que estd integrado a la magquina de ensayos de
deformacion Instron 1123, permite llegar solamente a —-70°C, se
justifica describir con un poco mas de cuidado la implementaciodn
de los ensayos realizados. Para éstos se prepararon mordazas
especiales (ver figura IV.1a) y un dispositive ( fig.IV.1lb ) que
unido al cabezal de la mAquina, permitiera sumergir la muestra
en aire liquido o en vapores del mismo segun la necesidad. De
esta forma el cabezal de la maquina cuyo movimiento origina la
tensién aplicada a la muestra estaria rigidamente unido a la
parte inferior de la muestra, mientras que la parte superior de
la misma quedaria unida a la celda de carga a través de un
prolongador (Ver fig.IV.1lc). El movimiento hacia abajo del
cabezal provocaria asi una tensidn tipo traccion a la muestra.
Los ensayos fueron efectuados en traccidn, con una frecuencia
promedio de S50 ciclos/ minuto (ver tabla IV.1); en que cada
ciclo se realizaba entre una deformacidn correspondiente a la
fase beta y otra correspondiente a un 50 L de transfcrmaciﬁn a
la fase martensitica.

Las muestras indicadas por el mismo numero inicial en la
tabla IV.1 fueron preparadas a partir del mismo monocristal.
Las orientaciones de los ejes tensiles estan indicadas en el

tridngulo unidad de la fig.IV.Z.
IV.4.—- Resultados experimentales
IV.4.a.—- Dependencia de la vida a la fatiga con la tensiodn
La tensién maxima de ciclaje y el correspondiente numero

de ciclos para la fractura (Nf). se pueden ver en el grafico de

la figura IVTE. En el mismo las cruces indican los resultados
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de FTA del capitulo anterior. También se observan los
resultados para las muestras cicladas a —=186°C y para las
muestras 10-1 y 10-2 fatigadas a temperatura ambiente. Estas
ultimas han sido consideradas aqui para un andlisis comparativo
mas claro, ya que ademds de haber sido sometidas a idéntico
tratamiento térmico, su tensidn de ciclaje y la orientacidn del
eje tensil son las mismas que para las muestras 1-1,1-2 y 1-3.
Los simbolos con una flecha hacia mayores valores de N indican
que el ciclaje ha sido detenido sin haberse alcanzado la
fractura. Los resultados de la figura IV.Z2 indican claramente
que a temperaturas agqul llamadas bajas (aire liquido) el numero
de ciclos para la fractura es incrementado por lo menos en 2
ordenes de magnitud comparado con respecto a dicho ndmero para
ensayns cercanos a temperatura ambiente.

Andlogamente a lo observado para el ciclaje a temperatura
ambiente, también agui se ha encontrado un endurecimiento
asociado a la transformacidn martensitica a medida que aumenta
el ndmero de ciclos. En la figura IV.3 estdn graficados para 2
muestras, la pendiente de la curva tensiéon—-deformacidn, durante
la transformaciédn para distintos N. Se ve que dicho
endurecimiento permanece bajo hasta un ndmero de ciclos entre
2500 y 7500, aumenta luego fuertemente y alcanza algun valor de
saturacidn. La diferencia en los valores de saturacidn entre
ambas muestras es fuertemente debida a diferencias en el factor
de Schmidt, y desaparece cuando el coeficiente de endurecimiento
se determina a partir de una relacién entre tensidn y
deformacidn resueltas, usando el sistema mas favorable para la

transformacidn martensitica.
IV.4.b.—- Observaciones con microscopia dptica

Luego del ciclaje de las muestras, se encuentran en la
superficie de las muestras fatigadas, trazas derechas y largas
como las de la figura IV.4a. Cuando el numero de ciclos es
suficientemente grande, se encuentran regiones como las
reproducidas en la figura IV.4b. Estas consisten en el mismo
tipo de trazas como en la figura IV.4a, pero ahora con un
contraste adicional asociado a las mismas. Fotografias tomadas

a mayor magnificacidn indican que el contraste mencionado es
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Figura IV.4.- Defectos superficiales observados con microscopla

optica en la muestra 2-2 para distintas areas superficiales.
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debido a marcas superficiales pequefias y finas , con direccidn
no al azar, que se extienden desde las marcas o trazas mas
largas.

Se analizd la orientacidn de las marcas gruesas y finas
para varias orientaciones de las superficies, y los resultados
estadn indicados en la proyeccidn estereografica de la figura IV.5.
Las orientaciones de los ejes tensiles estdn indicadas en el
tridngulo unidad ( andlogo a la figura IV.2). El analisis de
trazas efectuado para las marcas correspondientes a la figura
IV.4a para distintas orientaciones de la superficie de la
muestra condujo a puntos que yacen aproximadamente sobre el
meridiano llamado " plano basal". Estas trazas en la superficie
de la muestra son entonces intersecciones de dichas superficies
con defectos planares que yacen en planos del tipo (110)...,
que luego de la transformacién martensitica se convierten en el
plano basal (compacto) de la martensita 18R. A estos defectos
se les llamara marcas o defectos de plano basal de aqui en
adelante. Del capitulo anterior resulta que el mismo tipo de
defectos de plano basal también se originan en las muestras
cicladas a temperatura ambiente. Estos defectos estan tambieén
en el interior del material tanto en FTA, demostfadu
anteriormente como en FBT. Esto ultimo fue verificado cortando
una de las muestras fatigadas a —186°C, puliendo luego mecanica
y electroliticamente. Los defectos son pulidaos
preferencialmente y pueden verse en microscopia éptica.

Las trazas de las marcas finas y cortas (figura IV.4c)
que aparecen asociadas a los defectos de plano basal, fueron
analizadas para una muestra. La orientacidn de las mismas (
simbolo ¢ en la figura IV.S5) para distintas orientaciones de la
superficie yacen en un meridiana llamado "plano de habito", que
es paralelo al plano de h&bito de la variante de martensita
inducida por tensién. Estas marcas finas fueron observadas sélo
para muestras de FBT. En FTA, tal como se ha analizado, el
resultado en la superficie es mas complejo, formandose gran
cantidad de defectos alineados en bandas paralelas al plano de
habito y que son altamente visibles para cierto rango de
orientaciones de las superficieg observadas. Este tipo de

bandas no se han encontrado en ningun caso en FBT.
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FIG.IV.5.—- Analisis estereogrdfico de los defectos de superficie.
Los simbolos son los mismos que en la fig. IV.Z2 y la tabla IV.1;

d es la direccién de cizallamiento macroscopico. Los simbolos que
caen en el meridiano "plano basal" corresponden a las trazas
superficiales observadas en la figura IV.4a. El1 simbolo ¢1 indica
la orientaciédn de las trazas correspondientes a las marcas finas,

para la muestra 2-2 ( observadas en la fig.IV.4c).



IV.4.c.~ Observaciones con microscopia electrdnica de barrido

En primer lugar se comparan los resultados de FTA para la
muestra 10-1 con aguéellos para las muestras de FTB 1-1 1 1-2 vy
1-3. Estas muestra tienen aproximadamente la misma orientacién
del eje tensil y fueron cicladas a la misma tensién. Los
tratamientos térmicos y condiciones de pulido fueron idénticas
constituyendo la temperatura experimental y la composicién las
diferencias principales.

En la figura IV.6 se ve una regién superficial de la
muestra 10—-1 (FTA) para la cual la direccién de cizallamiento
macroscopico de la transformacidn yace aproximadamente en la
superficie observada. Los detalles que ahi se encuentran
coinciden con lo estudiado en el capitulo anterior para FTA:
aparecen defectaos consistentes en agujeros con una extrusidon
correspondiente, alineados con las trazas del plano de habito de
la transformacién. En la misma figura se observan otras marcas
inclinadas respecto al plano de habito. Fue verificado que las
mismas yacen en la interseccién del plano basal de la estructura
18R con la superficie, y por lo tanto se corresponden con los
defectos de volumen encontrados en el interior del cristal luego
de cortar y pulir electroliticamente las muestras, ya estudiadaos
en el capitulo anterior.

La figura IV.7 muestra las marcas gruesas, para las
muestras de FBT ( la fotografia fue tomada en modo emisivo,
modulacion "Y"). Se verificé que su orientacidn corresponde a
las marcas o defectos del plano basal. Estas marcas fueron
encontradas en gran numero y cubriendo toda la superficie del
cristal. Si bien este tipo de defectos es similar a los de
plano basal encontrados por MER para las muestras de FTA,
aparecen en mayor numero y mas pronunciados en FTB. Resulta
inmediatamente que estos defectos se corresponden con los
analizados por microscopia optica de la figura IV.4a.

En aguellas muestras de FBT que fueron fatigadas a un
mayor nuamero de ciclos aparecen sobre la superficie marcas
pequeffas y finas que terminan sobre los defectos del plano
basal. La figura IV.8a muestra una region con alta densidad de
dichas marcas finas, tomada con MEB. Las mismas se corresponden

con aquéllas observadas por microscopia éptica en la figura
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FigIV.6.—- Fotografia tomada
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la muestra 10-1 (FTA). Tra-
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jeros y extrusiones alineados
sobre las mismas. Se ven de-
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Fig.IV.7.- Fotografia tomada
con MEB de los defectos de
plano basal sobre la super-—
ficie de la muestra 1-3 (Mo-

dulacién "Y").

Fig.IV.B.- a) Fotografias de MEB de las marcas finas

( correspan-—

dientes a la figura IV.4c); b) Regiédn de marcas finas conteniendc

fisuras.



IV.4c y son las trazas resultantes de la interseccitdn del plano
de habito con la superficie. En la figura IV.Bb se muestra una
region superficial donde se han formado fisuras en el interior
de un grupo de marcas finas. Se puede ver en la misma figura
que dichas fisuras son paralelas a las trazas del plano de
habito. Luego de un numero alto de ciclos estas configuraciones

son frecuentes.
IV.S5.— Discusidn parcial de resultados

La vida de las muestras aumenta considerablemente cuando
el ciclaje se efectiia a —186°C comparando con los resultados
obtenidos a temperatura ambiente. Adem&s de la tensidn de
ciclaje, la temperatura parece ser el unico parametro encontrado
hasta el momento, que afecta sistematicamente el comportamiento
del material frente a la fatiga.

Los resultados experimentales indican que durante el
ciclaje, se crean defectos alineados en el plano basal, tanto en
FTA como en FTE. De la similitud en apariencia se puede inferir
que se crean en forma similar en ambos casos. La aparicion de
los mismoas con una densidad mucho mayor a bajas temperaturas se
puede explicar por el mayor numero de ciclos que alcanzan las
muestras previo a la fractura, ya que se ha visto en las
muestras cicladas a temperatura ambiente, que el numero de
dichos defectos aumenta con el namero de ciclos.

Si bien las fisuras empiezan a aparecer en la superficie,
alineadas preferencialmente en el plano de habito tanto en FTA
como en FTEB, el mecanismo de formacién no seria el mismo: en FTA
se crean agujeros asociados a extrusiones. Estos estan
alineados en el plano de habito y coalecen hasta formar una
fisura superficial continua luego de un numero suficientemente
alto de ciclos. Un ejemplo de ésto se ve en la fig.IV.6, y mas
detalles se encuentran en el capitulo anterior. En FTE no se
observan agujeros con extrusiones asociadas a los mismos; el
relieve superificial es menor que para FTA y las fisuras tienen
una apariencia mas fragil. En la fig.1IV.8 las extusiones, que
son caracteristicas en FTA, estan ausentes. FPor lo tanto hay
menos deformacidn plastica asociada con la formacidn de fisuras

en la superficie para FTB gque para FTA. En principio se puede



relacionar el cambio en el mecanismo de formacidn de fisuras con
la transiciéon de la formacidn de un agujero "ductil" debido a
déformacibn plastica, a una fisura "fragil" en regiones de alta
densidad de defectos, debido al aumento en la tensidn de
fluencia en materiales bcc con la disminucidn de temperatura.

La formacion de fuertes deformaciones locales se puede
interpretar de la siguiente manera: durante el ciclaje se forman
defectos en el plano basal (el mecanismo de formacidn de los
mismos se analizard mas adelante) . Estos defectos actdan como
obsticulos para la propagacidn de las placas martensiticas, lo
que se manifiesta con el aumento en la pendiente asociada a la
transformacidn en la curva tensidn—-deformacidn. Esto crea
grandes deformaciones en la intersecciédn provocando relajacidn
por defarmacidn plastica en regiones cercanas a la superficie,
si la tension de fluencia es suficientemente baja (como en FTA);
o conduciendo a un fuerte incremento en la den%idad de defectos
con una decohesidn final si la tensidn es muy alta para acomodar
deformaciones plasticas apreciables.

En el capitulo anterior se presentaron resultados gue
mostraron la importancia decisiva de la formacién de fisuras
superficiales para la fractura por fatiga. Los resultados
presentes constituyen una ratificacidn adicional para esa
afirmacion: a FTB la nucleacidn de fisuras es mas dificil, dado
que las primeras fisuras se ven a un numero de ciclos
considerablemente mds alto que en FTA. Correspondientemente la
vida a la fatiga se incrementa. Si fuera posible suprimir o
demorar la nucleacidn de fisuras en FTA, deberia aumentar

considerablemente la vida de las muestras.
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. DISLOCACTIOMES ENM FATIGA PSEUDUELASTICA EM LATDMES

V.l.— Resumen

En este capitulo se analizan, con microscopia electrénica
de trans=misidn, las dislocaciones gue se forman en las muestras,
luegn de haber sido somebtidas a ciclaje a btravées de wna
Lransfarmacidn martensitica. lLas dislocaciones aparecen
farmandn arreglos particulares, segun direcciones
cristalograficas claramente relacionadas con la transformacidn.,
lLos vectores de Burgers de las dislocaciones (ueron delerminadas
metiante un metodo de simulacidn de contraste de micrograffas
puf computadora. Esto fue necesario dado gue 1la anisotropia
elaslica del material impide la aplicacion del criterio de

invisibilidad parcial.
V.2.- Inlroduceidn

Como es sabido, en cada ciclo de transtormacidn
pseudoel astica, al suprimir la tensitn aplicada, el malerial
vuelve a su eslructura original mediante la rebtransformacion de
18R a beoo, teniéndose una deformacion plastica remanente nula
cuanda la carga llega a cero. Sin embargo, esta reversibilidad
no deja al material, al menos luego de un cierlo ntmero de
ciclos en el mismo estado inicial. Prueba de ello son los
distintos tipos de defeclos formados tanto en el interior como

en la superficie de las muestras al cabo del ciclaje, como se ha
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analizado en los capitulos anteriores. FPara una meijor comprension

de la evolucion sufrida por las muestras, es necesario estudiar
con detalle el tipo de dislocaciones que se farman en el
interior. En los capitulos I1I(855AD.a) y IV (855AD.b) se
estudiaron los efectos que tiene el ciclaje a traves de la
transformacion martensitica inducida por tensidn, sobre 1as
propiedades mecanicas, la formacidn de defectos tanto en la
superficie como en el interior de las muestras, influencia de la
temper abuwra y otros. Ayui se tratard con mas detalle una faceta
de la fatiga; ésta es la referente a la estructura de

dislocaciones obtenidas como consecuesncia del ciclaje.



El analisis de las disleocaciones se efectud en la fase
bcc. La anisotropia elastica de esta fase impide la aplicacion
del criterioc de invisibilidad parcial para la determinacion del
vector de Burgers de las dislocaciones (73HEA). De ahi que para
obtener dichos resul tados, se hayan desarrollado metodos para
hacer dichas determinaciones mediante técnicas de simulacidn del
contraste de micrografias de microscopia electrdnica de
transmisién, de dislocaciones, por computadora (73HEA) . Dichos
métodos se basan en la teoria dindmica de 2 haces (Howie y
Whelan), que introduce un término para el campo de
desplazamiento alrededor de la dislocacion, para lo cual se
considera al cricstal come un medio elastico continuo. Fara este
estudio, se adaptd un programa de camputacion desarrolladec por
Head et al.(73HEA), a las facilidades de calculo existentes en
el CAB. La adaptacion e implementacidn del programa de cdlculo
y buena parte de las simulaciones fueron efectuadas por la Lic.

Alejandra Uribarri.
V.Z.- Detalles y método experimental

Las muestras utilizadas para este estudio estan
indicadas, con las correspondientes composiciones y temperaturas
de transformacicdn, en la tabla V.1. La forma de preparacian de
lacs mismas es similar a lo detallado en el capitulo II, por lo
cual no se hacen aclaraciones especiales aqui, excepto los
detalles intrinsecos al estudio de dislocaciones a efectuar.
Dichas muestras eran de forma cilindrica de longitud 20 mm en su
parte central y diametro 3 mm. Todas las muestras fueron
puestas a BOO:C durante 30 minutos y luego dejadas enfriar al
aire. Las muestras fueron cicladas entre una deformacidon
carrespondiente a la zana eléstica de la fase beta y otra
correspondiente a un porcentaje de transformacion martensitica
del 100 %Z. Los detalles correspondientes a cada muestra estan
indicados en la tabla V.2. Las muestras cicladas fueron luego
cortadas adecuadamente por electroerosidn en discos de 0.3 mm de
gspesor, que fueron pulidos con un sistema de daoble jet.

Si bien en el apéndice B se detalla el método utilizado,
para cortar las muestras y procesar los datos, se mencionan a

continuacion algunos aspectos bdsicos. El estudio a efectuar de



las dislocaciones requeria conocer no

|
|
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solo el plano de corte de

TABLA V.1
Muestra Composicidn (at.%) Ms (=C)
Cu n Al
1 6H.13 15.79 16.08 —-22
2 68.13 15.7% 16.08 -20
& 74.89 17.55 7.56 =15
q 6B. A3 15.14 16.43 =5
S 68. 53 14.91 16.53 3
& 67.93 16.14 15.93 —-29
7 &7.93 16.14 15.93 -33

Tabla V.1l.- Composiciodn de las aleciones utilizadas y la

correspondiente temperatura de transformacidn.a martensita Ms.

TABLA V.2
Muestra Toun Pt

(eC) (MM/m?) )

1 —_— e
2 25 190.0

it 20 88.0
4 &0 130.0
o S0 133.0
b 20 120,0
7 20 110.0

Tabla V.2.- Detalles correspondiente
Los ejes tensiles de las muestrac es

simbolo en el tridangulo unidad de la

e e i S o S . S S S o o . S S i S

A

10 &
1094 X
6162 +
OS08(N) O
1Q00 (]
6000 O
s al ciclado de las muestras.
tan indicados con el mismo

figura V.1,

las muestras a observar en el M.E., s

ino también la relacion



010

Fig.Vl.- Froyeccidn estereogré-
tica:fal,Cbl,lcl,[ml,nl,[pl,[qd,
Ldl, indicen las diferentes dis-—
locaciones con lineas del tipo
<111>. BP y HP: polos del plano
basal de la martensita y del pla-
no de habito respectivamente.

LA y [Bl: trazas de las bandas
de dislocaciones. Ejies tensiles
en el tridngulo unidad de la iz-—-

quierda, que se caorresponde con
q 1’

el triangulo marcado en la pro-

yeccion estereogra3fica.
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entre direcciones del mismo y los aspectos crislalograficos de
la transformacidn martensitica (plano de habito y plano basal).
Ezto implica conocer como minimo 2 direcciones de la lamina a
abservar, en relacion a la probeta de traccidn.

En la mayor parte de los casos el corte de las muestras
fue efectuado en un plano perpendicular a la direccion del tipo
<100% mas cercana al eje tensil. Los motivos de esta eleccion
fueron los siquientes:

a) En toda orientacion del tipo <100> no se forma la
martensita superficial (80LOV), con lo cual se evita una
complicacion en el contraste debido a la presencia de esta fase
en la superficie.

b) Las proyecciones del tipo <100> son las gue contienen
la mayor cantidad de elementos de simetria de la estructura
cubica, lo cual facilita la identificacidn de defectos
equivalentes.

c) El hecho de que el [100] elegido sea el mas cercano al
eje tensil, facilita la aorientacidn y corte de las muestras sin
perder la referencia con dicho eje y con las caracteristicas de
la muestra.

Se pueden distinguir 3 etapas en el método experimental:

(El método se encuentra detallado en el apéndice RB)

1) Orientacidn de la probeta, para efectuar los cortes con la
determinacidn sin ambiguedades de direcciones en 1os mismos en
relacion con las caracteristicas macroscopicas de la muestra.

En algunos casos es conveniente determinar mediante analisis de
Lrazas en un microscopio metalografico, el plano de habito de la
transformacion martensitica, previo al corte de las muestras, en
particular en aquellos casos en que mas de una variante pudiera
ser favorecida. Esto es particularmente accesible en aquellas
muestras con un ndmero suficiente de ciclos dado que en estas se
forman defectos en la superficie, alineados sequn el plano de

habito, como se analizd en el capitulo III.

2) Determinacidn de las caracteristicas de las dislocaciones
(linea, forma de agrupacion, vector de Burgers, etc)
independientemente de la probeta de la cual se obtuvo el corte.

En forma resumida se comenta aqui que en esta etapa, se toman
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fotos de la dislocacion a estudiar, bajo distintas condiciones
de difraccion, con diferentes direcciones de haz incidente. Se
obtienen simulaciaones por computadora de una dislocacidn de
igual linea para los diferentes vectores de Burgers propuestos,
ton idénticas condiciones de difraccion que las micrografias del
microscopio electronico. Se identifica al defecto cuando se
obbiene buen acuerdo entre las imagenes experimentales y las

computadas para varias condiciones de difracciéon .

3) La superpasicidn de los resul tados de los puntos 1 yv 2 a fin
de relacionar el tipo de defectos estudiados con la

transformacidn martensitica.
V.4.- Resultados experimentales

Se detallan a continuacion los distintos tipos de
dislocaciones y arreglos de las mismas para las muestras

estudi adas.
V.4.1.- frreglos de dislocaciones:

La muestra 1 con el tratamiento térmico mencionado mas
arriba, y sin ciclos de transformacion martensitica, presenta
poucas dislocaciones, apareciendo éstas aisladas usualmente, en
buen acuerdo con los resultados obtenidos por Rios Jara (84
RIO).

En la muestra con 10 ciclos de transformacion no se
observaron arreglos especiales de dislocaciones, en comparacion
caon el estado de las muestras previo al ciclaje. En las
resktantes muestras en cambio, gran cantidad de dislocaciones se
encontraron formando arreglos especiales. Estos arreglos asi
como las dislocaciones que los caomponen, presentan
caracteristicas comunes a todas las muestras estudiadas y
algunos aspectos que varian para algunas muestras. Una diferencia
cualitativa es el aumento en la densidad de dislocaciones
con el mimero de ciclos y la presencia de martensita retenida en
2onas can alta densidad de dislocaciones.

N los efectos de una presentacion ordenada de los

resul tados, se analizan 2 subgrupos de muestras: subgrupo |



(muestras 3,4 y 5) y subgrupo 2 (muestras 6 y 7). En teodos los

cazns, varios discos de cada muestra fueron estudiados.
Subgrupo 1 (muestras 3,4 y S):

lLLas dislocaciones son en su casi totalidad de T tipos;
[al, Cbl, y [cl. Una imagen de é¢stas se puede ver en las
figuwraag Y.2a y V.2b. Las direcciones de las lineas de estas
dislocaciones son del tipo <111». Los indices exactos en
funcidn del eje tensil y el plano de hdbito de la transformacion
= pueden ver en la proyeccidn estereogréafica de la fig.V.1l. En
la misma se ve que las lineas de las dislocaciones [al y [bl
yscen en los planos (0T1) y (101) que son los mas cercancs a los
correspondientes plano de habito y planc basal de la martensita
inducida en cada ciclo respectivamente, mientras que la linea de
la dislocacidn [cl yace en la interseccidn de ambos planos.
Cenviene adelantar agul que los vectores de Burgers de estas
dislocaciones son el [001] cercano al eje tensil para la
dislocacidn [al y [010]1 (figura V.1) para las disleccaciones [b]
y [cl.

Las dislocaciones [al,[bl y [cl se encontraron formando
arreglos. Estos consisten en bandas de dislocaciones cuyas
trazas no son al azar sino gque siguen dos direcciones bien
definidas: [100] y [010]. Estas direcciones son concsistentes
con las trazas del plano de habito y plano basal
respectivamente, de la martensita inducida en cada ciclo, para
el eje de zona analizado.

A titulo de ejemplo se tienen las bandas [A] de
dislocaciones( figura V.2a), cuya traza segin se ve en la
fig.V.1, coincide con la traza del plano de ha&bito. En estas
bandas se observaron disloceciones del tipo [al. En particular
en la probeta 4, algunas bandas de la martensita inducida
guedaron retenidas, lo que permitiéd una verificacién entre la
relacidn de las respectivas trazas. Las dislocacioncs [bhl y L[c1l
estaban distribuidas en bandas cuya traza se denomina [EJ1. De
la fig.V.1 se desprende que la direcciédn [B] coincide con la
traza del plano basal en el plano observado.

Estas bandas [B]l de traza paralela a 1a del plano basal,

contienen en general dislocaciones del tipo (bl y [cl. Sin
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Fig.V.2.~ Arreglos de dislocaciones en muestras del subgrupo 1:

a) Muestra 4: Banda tipo [Al (paralela al plano de habita) con-

teniendo dislocaciones tipo Cal(d = [1111,b = “[0011). Condicio-
de difraccion: E~[0011, § = [1101,m = 0, FN = COO11.

b) Muestra 4: Dislocaciones tipo [bl (i = [1111, b = “ro101) y
el (G = [C11113, B=*[0103),fnrmandn una banda tipo [E] (paralela

a la traza del plano basal). Condiciones de difraccidon: BR~[0013],
G = [1101, w = O, FN =[00117.

) Muestra 3: Bandas tipo [A] y [E] conteniendo arreglos comple-
Jjos de dislocaciones. Condiciones de difraccion - B~LOO11], 6 =
[1101, w > O, FN = [0011.

d) Muestra I: Banda tipo [Al. Condiciones de difraccidn: B~[0011,
g = £1101, w > 0, FN = [0011.



embargo, pueden contener arreglos mds compleios de dizlocaciones
con lineas curvas como puede verse en las figuras V.2Z2c v V.2d.
La mayor parte de estas lineas curvas consisten en una sucesidn
de segmentos de dislocaciones tipo [kl y [el.

lLas dislocaciones tipo [bl y [c] son predominantes en
todas las muestras observadas mientras que las dislocaciones
tipo [al formando las bandas [A]l se observan con baja
frecuencia. Ocasionalmente otros tipos de dislocaciones fueron
obsorvados, como las dislocaciones tipo [dl, cuya linea esta
indicada en la figura Y.1, y dislocaciones de borde con el
vector de Burgers B=2<001>.
) La muestra 5 justifica un analisis maAs detallado por el
estudio complementario efectuado con la misma. Esta muestra
fracturd en el ciclo N 5508 sobre una de sus cabezas. Se
cheervd cuidadosamente en el microscopio ¢ptico, encontrandose
en la superficie, los defectos de plano de hdbito y de plano
bazal caracteristicos del ciclaje a traveés de la transformacidn
martensitica inducida (855AD.a). Esto fue verificado con un
analisis de trazas de varias superficies. Se le cortaron a la
muestra los 2 extremos asegurando de que en el cilindro central
se ohservaran sdlamente los defectos superficiales mencionados.
La muestra asi obtenida fue enfriada en alcohol bajo observacién
con una lupa, hasta su transformacidon a martensita. En la
superficie se observaron algunas bandas cuyas trazas eran
paralelas a la del plano de habito de la martensita inducida.
Dichas bandas ocupaban un porcentaje chico del total de la
muestra. FPor otra parte, en estado martensitico, la longitud de
la muestra se incrementd en un porcentaje levemente inferior al
estiramiento obtenido durante el ciclaje. Esto induce a pensar
que las bandas observadas constitufan una. segunda variante Y gue
el resto de la muestra habria transformado a la misma variante
que =e induce por tension. Este es el llamado efecto dable
memaria. Posteriormente a ésto se efectud la orientacion de la
muestra para el estudio de las dislocaciones con el M.E. En los
discos obtenidos a partir de esta muestra, la mayor parte de las
bandas de dislocaciones observadas eran paralelas a la traza del
plano basal, conteniendo dislocaciones del tipo (bl y [c] en su
mayoria,

En discos de las muestras 4 y S5 se encontro martensita
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retenida en zonas con alta densidad de dislocaciones. Como
ejomplo se muestra en la fig.V.Z, bandas de martensita formada
entre bandas de dislocaciones. En uno de los discos analizados
de la muestra S se verificd que la estructura de esta martensita
ora 18R, con el eje c cercano a la direccion [110]1. El
conmcimiento del eje € y de la traza del plano de habito de esta
martensita ([M] en la figura V.1), si bien no determina
univocamente a la variante martensitica, restrings a sdlao 2
variantes probables ( una con plano de habito cercano a (011) Y

ctra con plano de héabito cercano a (011).
Subgrupo 2 (muestras &6 y 7)

Estas muestras presentaron un aspecto comin con el
subgrupo 1 y éste es la presencia de dislocaciornes formando
bandas con trazas en direcciones consistentes con las del plano
de habito y plano basal (fig.VY.4). La diferencia es que ademds
de las disloceciones presentes en el subgrupo 1, también se
encuentran dislocaciones que reciben el nombre de [ml, [nl, [p]
y [ql cuyas lineas estdan indicadas en la proyecciodn de la
fig.V.1 vy con vectores de Burgers del tipo <100», indicados en
la tabla V.3Z. El motivo de separar en un subgrupo diferente a
estas muestras es sdlo a los efectos de recalcar que ademds de
aumentar el tipo de dislocaciones presentes en las muestras,
incorpora como vector de Burgers de algunas de ellas-(Iml y [ql)

al [1001, ausente en el subgrupo 1.

En las figuras V.5a y V.5b, se pueden ver dislocaciones
en un corte paralelo al plano basal. Las dislocaciones son aqui
una sucesidon de segmentos en las direcciones <1113
pertenecientes al plano basal de la martensita,

En las figuras V.5c y V.5d, se observan bordes de dominio
mecanicos tipo DO., en zonas donde se han formado
dislocaciones. La relacién entre la direccidn de las
dislocaciones, el vector de Burgers y las trazas de los dominios
mecAnicos indican que estas dislocaciones han deslizado en
planos (101) dejando bordes de dominio en el material. Esto es
consistente con el hecho de que la longitud del vector de

Burgers determinado es la mitad de un pericdo de traslacidn de
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Fig.V.3.~ Placas de martensita en zonas de bandas de dislocacio-

nes. Secuencia de campo claro, diagrama de difraccion v campo
oscura respectivamente: a, b y ¢ corresponden a la muestra S Y

dy e y f a la muestra 4.
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Fig.V.4.- Arreglos de dislocaciones. Muestra del subagrupo 2.

al

Muestra 6 (tabla V.2), F = [0011, B [0011, § = C17031; ban-

da de dislocaciones paralelas al planc basal (banda [E1).

b)

-

Muestra 6 , F= [0101, B~[0101, g [1011. Bandas con tra-

Il

za tipo [HI].

(=)

[1017: Banda de traza

-

Muestra 6, F = (0101, B~[010], §

LR1.
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FIG.V.5.- Muestra 6; corte paralelo al plano basal; F = t1o011.
a) Dislocaciones formadas por sucesion de segmentos en las di-
recciones [1111 y [1113 pertenecientes al (101); campo oscuro,
WE( "weak beam" excitado 3g ) ; § = [0201.

b) Idem. a ; mayor magnificacidn.

c) Campo claro; B~[1011; § [10113.

d) Dominios mecanicos tipo DOs; § = [111). (misma zona que la

foto c)
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la estructura DO: en la direccidn correspondiente.
V.4.2.- Determinacion del vector de Burgers de las dislocacicnes

lLos vectores de Burgers de las dislocaciones fueron
determinados por el metodo de simulacidn por computadora
descrito mas arriba. Los resultados finales se resumen en la
tabla V.3. De esta table se desprende que lasz dislocaciones
estudiadas son mixtas, mientras que la [d]l que es de tipo
hélice.

La presencia de dislocaciones con lineas del tipo 111> y
vector de Burgers <100», mas la presencia de algunas
dizlocaciones con direccién <111>, tipo hélice, justifica

detallar con cierto cuidado dénde se encuentran dificultades

TABLA V.3
Dislocacidn linea b (vector de Burgers)
Lal L1111 "L[O011]
b1l C1111 *L0101]
Cc] L1111 "L[0101]
Ldl £1111 o 5 K 2 5
Cm3 £i11a *[1001
rnl £1111 TLO011
Cpl o 15 L0011
Lg1l tif11 *L[1001]

Tabla V.3.~ Caracteristicas de las dislocaciones estudi adas.

para distinguirlas entre si. Para ello se muestran en la figura
V.6 las fotografias con las correspondientes simulaciones para
los ejes de zena y vectores de difraccion mas relevantes. GSe
han considerado sélamente los b presentes y una sola linea, ya
que el estudio para dislocaciones de otras lineas de la misma
familia requiere simplemente buscar el caso equivalente. En

particular se menciona que para el plano de corte estudiado, si



Fige Vebe~ Imdgenes experimentales y simuladas de las dislocaciones
(Programa de simulacién adaptado e implementado por la Lie. A. Uribarri

a partir de (73HEA)).
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Fige V.6.~ Imdgenes experimentales y simuladas de las disloocaeciones
(Programa de simulacién adaptado e implementado por la Lic. 4. Uribarri
a partir de (73HEA)).: UONTINUACION

Simulada

b =[001]

Experimental

Simulada _

b=[111]

Experimental

g

B
001
001

1

11

011

011




1¢3.

la dislocacieén presenta contraste simétrico cuando @ (direccidn
de la linea) es perpendicular a g, esta puede tener § =
(0013.,. 0o ser de hélice, siendo necesario ir a los ejes de

- . & —
zona [0111 y [011] para dilucidar cual es el § correcto.
Andlogamente, en caso de no ser simétrica, pera distinguir entre
los otros B del tipo 100>, también es nececsario rotar la
mueztra hasta los ejes de zona [0111 y [O111]. Las diferencias

de contraste se aprecian en la figura V.6.
Y.5.- Resultados obtenidos en muestras cicladas en aire Iigquido.

A continuacién se detallan los resultados obtenidos en
muestras cicladas a temperatura de aire liguido. Las 2 muestras
elegicdas para su estudio sen la 1-1 y la 1-F de la tabla IV.1,
51 bien para comodidad de la lectura se repiten sus datos

fundamentales=:

Muestra Frecuencia T (o0 cﬁéx N,
(ciclos/min) (MN/m?)
1-1 A4 w B 251 224000
1-= 53 -184 265 226TAG

Nl igual que para las muestras anteriores, varios diccos fueron
analizados por cada una. Los resultados fundamental es pueden

resumirse de la siguiente manera:

1) Las dislocaciones formadas en gran cantidad, aparecon
formando arreglos alineados en direcciones peralelas a las
trazas de los planos del tipo {IIOIMU [uUe se convierten en
21 plano basal de la martensita y el Plano de habite de 1a
Eronsformacisn respectivamenta (Fig.V.7), en forma aniloga a Io
que sucede en muestras cicladas a temperatura cercana a la
ambhinmte,
2) las dislocacienes que se forman son bdsicamente de dos tipos=:
. - - -
1) diclocaciones mivtas con b='[010] Y direccion deol tipo

111>, Al igual que antes, si bien existen disloucaciones en
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Fig.V.7.- Arreglo de disloceciones en la muestra 1.3 ciclada a
tiio1.

temperatura de aire liguido. Eje de zona [0011, §

Direcciones [1001 y [010] pertenecen al plano de habito y pla-

no basal respectivamente.

A\
N

SN

“\§;:§E
AN
3

“ }\
\

Fig.Y.8.- Dislocaciones en la muestra 1.3.

1111 , B = “[0107)

H

a) Dislocaciones tipo [cl (U

—

B (0011, § = [110]

b) Dislocaciones tipo [cl (i = [1111, b = "[0101) y dis-

-

locaciones de hélice de b

B [0011, § = C[1101.

[111]1(contraste simétrica),
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todas las direcciones 111>, las dislocaciones mA= numerosas son
aquellas que deslizan en el plano [110]1 que se transforma en el
plana basal de la martensita inducida. En particular, es do
hacer notar que la probeta 1-3 presentod preferentemente
dislocaciones con linea [1111 (fig. V.Ba), es decir, la
direccion <111> que corresponde & la interseccitdn entre el plano

basal y 1 plano de habito.

—=
ii) dislocaciones de heélice con b=[111], que aparecen en
mayar cantidad que en el caso de las muestras cicladas a

temperaturas cercanas a la ambiente (fig.V.8b)

I) Formacion de otra estructura, sin plano de habito definido,
con estructura del tipo 2ZH (fig.V.9). Cerca de esta martensita
retenida, se encuentra la mayor cantidad de dislocaciones de

hélice .

V.6.- Discusidn parcial de resultados.

Un primer aspecto a considerar es la incidencia de la
deformacidn plastica de la fase bcc saobre la formaci®n de lops
arreglos de dislocaciones estudiadas. Hay dos argumentos que
permiten suponer que el efecto de dicha deformacion puede ser
descartado en primera aproximacién:

a) La tensioén de ciclaje es mucho menar que la necesaria
para defarmar plasticamente a la fase bcc (8SROM) .

b) Las dislocaciones caracteristicas de una deformacion
plastica en la fasz2 bcc de aleaciones de Cu-Zn-Al (B5ROM) son de
Lipo hélice con vector de Burgers del tipo <111>, distintas a
las que se observan con mayor frecuencia en las muestras
cicladas a través de la transformacidn martensitica.

Loz resultados obtenidoz muestran que a pesar de que la
deformacidn de la fase bece en los casos estudi ados, ocurre a
Lravés de una transformacion martensitica ( donde no hay
dislocaciones en juego), ciertas dislocaciones comienzan a
acumularse en el material a medida que aumenta el nUmero de
ciclos. Estas dislocaciones guardan una cierta relacion

cristalografica con la martensita transformada, en particular,



Fig.VY.9.- Martensita tipo 2H formada

en la muestra 1.1 ciclada en aire 11i-
guido,

= Campo claro:r martensita 2H y dis-—

lncaciones.

b) Difraccidn; eje de zona [11131.

<) Campo oscuro con una refexion

de la estructura 2H.
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las dislocaciones mds predominantes (tipos [b1 v [cl) tienen
como plano de deslizamiento el correspondiente al plano bacal de
Ia martensita y mas atn, estas dislocécimneg s acunul an en
bandas ya sea paralelas a este plano o al plano de h&abito.

Dislocacicones producidas por ciclos de transformacion
martensitica bcc—18R ya sea espontanea y/o producida por
tensidn, fueron estudiadas en forma muy general por Kajiwara
(76KNAD) y mas especificamente por Rios Jara (84%I0). Este
vultimo realizd la determinacidn de las vectores de Burgeres, pero
no obtuvo la relacion cristalogrdfica de las dislocaciones con
la variante de martensita trensformada, salvo en algunos casos,
en particular cuando estudid el efecto doble memeria. MNo
abstante, Kajiwara (76KAJ) propuso que las dislocaciocones bueden
originarse en la intersecciﬁn de las fallas de apilamiento de la
martensita con el plano de habito cuando esta interfase avanza o
retrocede durante el ciclaje (térmico en este caso). For otra
parte Rios Jara (B84RI0) propuso un mecanismo diferente aduciendo
que las disleocaciones pueden generarse en la interfase de
acoplamiento entre dos variantes paralelas pero nucleadas
independientemente.

Fara corroborar estos mecanismos e realizaron
experimentos de transformaciodn espontdnea in situ en el
microscopio electrénico. Con los mismos no =e pudo cenfirmar la
generacion de dislocaciones mediante alguno de estes dos
mecanismos sugeridos. De todas maneras los resultadoz de estos
experimentos no son concluyentes debido a que solamente e puede
estudiar detenidamente un ciclo de transformacién; en el ciclo
siguiente, en general, na se repite la aparicion de las mismas
placas de martensita.

Se encontrarcon dislocaciones luego de retrancformar
Lérmicamente en agquellas zonas donde intersectaban mas de una
variante martensitica; no asf en las zonas observadas donde una
cnla variante de martensita se habia formado. Este hecho mas la
existencia de martensita retenida en algunas zonas con bandas de
diclocaciones, sugiere como mecanismo probable para la formacion
de los primeros arreglos de dislocaciones, la formacitn de una
ceqgunda variante de mertensita que acompafMa a la formacicn de 1la
martensita inducida en cada ciclo Y gque desaparece al

retransformar.  Andrade et Al. (B3AND) sugieren un mecaniemo



similar para la formacidn de los conglomeradpns de dielocaciones
con el agregado de que se formaria una estructura fcec (alfa’) en
la zona donde se intersectan las 2 variantes; seria la
deformacion de la fase alfa’ la que daria origen a las
dizlaocaciones, desapareciendo tanto la segunda variante como la
alfa’ al retransformar. La formacidn de la segunda variante no
s ha confirmado experimentalmente hasta el presente. Por otra
parte, a nivel macrosctpico, buena parte de los experimentos
realizados indican que una sola variante es la inducida. Prueba
de ésto son las trazas paralelas al plano de habito con defectos
alineados gue se forman en la superficie como conzecuencia del
ciclaje. En aquellos casos en que un segundo coniunto de trazas
es obzervado en la superficie, éste corresponde en general a
orientaciones del eje tensil que favorecen por igual a dos
variantes martensiticas. Atn en el caso de que la formacidn
local de una segunda variante martensitica fuera aceptada en
forma general, la formacion de la fase alfa’' como mecenismo de
formacidon de dislocacicones, no explica la acumul acidn de
dislocaciones en bandas como se ha observado.

En lo gque respecta al modelo de Rios Jara, se pueden
formular 2 objeciones:

i) Los vectores utilizados por este autor (84RI0) para doccribir
las fallas en el plano basal no son tnicos sino que hay otros
vectores que igualmente las describen. De acuerdo a Lovey et
Al.(B4L0OV), las fallas en el plano basal son de dos tipos : tipo
ctbico (ausencia de dos planos en la secuencia 9R) v tipo
hexagonal (insercién de dos planos extra ). Estos defectos
puaden caracterizarse por vectores de falla del tipo
"1/718L0021,. Usando el criterio de R.Jara, la combinacién de
dos fallas de este tipo daria un vector “1/18L0041, gue no se
carresponde con vectores de Burgers del tipo 100> encontradaos
para las dislocaciones.

11) La unidn de dos placas martensiticas de la micma variante
deria lugar a fallas del tipo (128),, y éstas darian origen a
las dislocaciones. En los experimentos realizados en este
trabajo en el microsceopio electrénico no han sido chservadas
dislocaciones en zonas de ese tipo. En forma adiciona2l, Jas
fallas del tipo (128). (equivalentes a las del tipo (12a), y
presentes en cantidad similar ) deberian generar dislocaciones

en la zona de una sola variante, y tampoco han sido obsarvadas
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on este caso.

For lo tanto, el mecanismo de generacicn de 1acs
dislocaciones con la transformacion ciclica beta-martencita es
un problema abierto. A los mecanismos sugeridos por Fajiwara
(76K0J) , Rios Jara (BARIO), y al relacionado con la formacion de
tlos variantes de martensita, se puede agregar una tercera
pasibilidad: las dislocaciones pueden generarse a través de un
mecanisma de multiplicacidn de las dislocaciones preexistentes
en la fase beocec gue interacttan con la placa martensitica que
crece o retrocede. . Con respecto a este ultimo, se puede
censiderar que la mayor interaccion deberia ser con 1a punta de
la placa martensitica, dado que de acuerdo a Del asy et Al
(84DEL.a), dicha zona se caracteriza por una distorsién
considerable (mayor que la correspondiente a una =sola
dislocacitn de la fase matriz). Consideraciones hechas en
(Q4DEL. a) indican que la deformaciédn en la punta de la placa
martensitica, es equivalente al de una dislocacian de hélice de
direccidn <110>., Interacciones mayores serian originadas en la
interseccién de placas martensiticas con arreglos de
dislocaciones ya formados, provocanda un aumento de tensidan en
dichas zonas con aumento de densidad de dislocaciones.

Debido a gue la simetria de una variante de martensita es
menar que la simetria de la matriz, es de esperar que haya una
interaccién preferencial de la martensita con algunas
orientaciones de dislocaciones. Con respecto a ésto, es de
destacar que las dislocaciones mas numerosas son aquéllag can
lineas y vector de Burgers en el plano (101) que se transforma
en el plano basal de la martensita. Dado que la direccion [010]
del vector de Burgers se transforma luego en una direccidon
compacta en el plano basal, estas dislocaciones reuanen las
condiciones para deslizar en dicho plano en la fase
martensitica.

Resul ta, entonces, sugestivo gue las dislocaciones mas
numerosas puedan deslizar tanto en la fase bece (plann (101))como
en la martensita (plano basal). 51 bien resulta dificil
proponer un mecanismo concreto de interaccidn entre la
martensita y las dislocaciones, es de hacer notar que la
interaccion mas fuerte podria ocurrir entre la punta ("tip") de
la placa que avanza con las dislocaciones gque encuentra en el

camino. Esta proposiciodn se basa en el hecho de gue hay una



uran distor=ién en la zona de interssccidn entre la punta de la
martensita v la matriz.

Otros pesibles centros de interaccidn relativamente
fuertes est2n localizados en el plano de habito :éstos son la
interseccion de los defectes tipo (128) con la matriz en el
plano de habito.

El hecho de que buena parte de las dislocaciones presentes
en las muestras cicladas a -186°C, constituyen arreglos
similares a los encontrados en las probetas anteriores, permite
suponer mecanicsmos de formacion y multiplicacion de defectos
similares para ambos tipos de ensayos. Sin embargo la formacidn
de mayor numerc de dislocaciones de hélice mas la formacidn de
martensita de estructura hexagonal (2H), indica que fendmenas
adicionales se llevan a cabo. La ausencia de un plano de habito
definido en la fase 2H faormada, es un claro indicio de una
fuerte distorsidn. El hecho de que en general, las dislocaciones
de hélice estén presentes cerca de la estructura 2H, permite
suponer que la farmacidn de dicha fase estéd asistida por
deformacién. For otra parte, es sabido gue la formacidn de la
fase hexagonal es uno de los mecanismos posibles de deformacion
de la estructura 18R, no siendo posible hasta el presente
asegurar cual de las dos fases involucradas inicialmente dan
origen a la estructura hexagonal.

Agul e= ceonveniente considerar dos diferencies
significativas entre las muestras cicladas a baja temperatura
respeclteo a las cicladas a temperatura ambiente: a) 1la tensidn
ultilizada en los ensayos de fatiga de las primeraﬁ es mayor gue
para las dltimas; b) el numero de ciclos es considerablemente
mayor, para una tension dada,a baja temperatura (esto ha sido
tratado en el capitulo IV).

Sabiendo que los defectos formados en el volumen,
constituyen obstaculos para el avance de la martensita, con las
consiguientes tensiones acumul adas en las interfases, la mayor
tension aplicada en cada ciclo permite entender la mavyor
cantidad de dislocaciones de hélice formadas en estas muestras,
Que ez un mecanismo de deformacion de la fase beta (BSROMY . FPor
otra parte la existencia de una estructura hexagonal, indicaria
que la faze 18R juega un papel relevante en la relajacien de
tensiones mediante 1a formacion de 2ZH, que es uno de los=

mecanismos de deformacion de la martensita (capftulo VI).



VIi. MECANISMOS DE DEFORMACION DE LA ESTRUCTURA 1BR

VI.1l.- Introduccién

Si se considera que en los experimentos de fatiga
asociada a la transformaciéon martensitica, las muestras se
encuentran en estado de monocristal de martensita 1BR o 9R para
las tensiones mas elevadas de cada ciclo, adquiere importancia
el conocimiento de los mecanismos de deformacién de dicha fase.

Estos mecanismos han recibido una atencién considerable
en distintas aleaciones con efecto memoria, ya que entre los
mismos no estdn solamente la deformacidn plastica por
deslizamiento, sino que se producen en muchos casos
transformaciones a otras estructuras a las que también se les
denomina martensiticas. El tipo de estructura martensitica
obtenida de esta forma es funcién de varios factores, como ser
la composiciéon de la aleacidn y la orientacién del eje tensil
entre otros. A titulo de ejemplo, ha sido posible transformar la
estructura 18R a estructuras del tipo fct o hexagonal:en
CuAl (71TAS) (73TAS) , en CuZn (74ARN) (78SCH) , en
CuZnAl (B2BAR) (79BAR) (73ARN) (72KEHA) . Transformaciones
inter-martensiticas se encuentran también en
CuAlNi (760TS) (7SROD) , AuCdCu (7SMIU). Debido al orden de largo
alcance la martensita hexagonal presenta una distorsidn
ortorrédmbica, sin embargo de aqui en adelante se hard referencia
a la misma como hexagonal.

Cuando un monocristal de 18R o 9R de Cu-Zn o Cu-Zn-Al,
obtenido por traccién a partir de un monocristal de la fase
beta, es traccionado, se obtiene una fase fct siempre que 1la
orientacidn del eje tensil correspondiente a la fase beta no
esté mas alejado que 24 a 26 grados del <100>p...

(73ZARN) (7BSCH) (79BAR). El1 sistema de cizallamiento para esta
transformacidn es el [1001.(001), en la red ortorrdmbica,
correspondiente al sistema (111)4..<112>.. en una red fcc.
Conviene mencionar aqui que las propiedades mecdnicas de esta
estructura fct no estan estudiadas con suficiente detalle.
Experimentos preliminares (80SAD) en algunas muestras indican
que esta fase es considerablemente mas dactil que la estructura

18R de la cual proviene. Una vez finalizada la transformacioén
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1BR—fct, a tensiones casi iguales a la de transformacion
comienza el deslizamiento en planos del tipo {1113};,. con un
adelgazamiento pronunciado en la zona deformada.

Experimentos realizados en este trabajo para
orientaciones del eje tensil para las cuales no se induce la
fase fct, indican la presencia de al menos 2 mecanismos de
deformacion adicionales, a saber: la formacidn de una fase
hexagonal y el maclado de la estructura 1BR. Ambos mecanismos
se estudian a continuacidn.

Es esperable, y ha sido encontrado gque mediante una
reorientacidn apropiada seguida de aplicacidn de tensiones de la
estructura 18R, se puede inducir una fase hexagonal ZH mediante
un sistema de cizallamiento [1001.(001), (B2BAR). No
deberia ser paosible sin embarga, inducir un cristal de 2H
traccionando un monocristal de la fase beta, cualguiera sea su
orientacidn, dado que la formacidn de una fase hexagonal
mediante un sistema [1001,(001), estaria asociada con un
acortamiento de la muestra. Esto pareceria estar en
contradicciéon con los resultados obtenidos por Tas et al.
(73TAS) , que mostraron la formacidon de una estructura hexagonal
a partir de traccionar cristales polivariantes de martensita de
Cu-Zn—-Al. No resulta claro en forma inmediata si la interaccidn
entre las tensiones aplicadas y los bordes inter-variantes, o
algun sistema distinto al [1001.(001). es activado.

A continuacién se detalla cdmo por aplicacién de traccion
de cristales monovariantes de 1BR, para orientaciones del eje
mas lejanas que 24 a 26° del <100>,.., se producen los
mecanismos de maclaje y de formacidn de una variante tipo
hexagonal, haciéndose un andlisis detallado de su estructura.

De ahi se verd cdmo se resuelve la contradiccién mencionada mas
arriba. Otros mecanismos de deformacién plastica se han
encontrado en algunos casos, cerca de las tensiones de fractura,

pero estos no se tratan aqui.

VI.2.- Método experimental

Dado que buena parte de las técnicas utilizadas en esta
parte del trabajo son comunes a las ya explicadas en el capitulo

II, se har& hincapié aqui dnicamente en aquellos aspectos no



mencionados previamente.

La composicidn de la aleacidn utilizada fue Cu—-127%
at. Zn-18% at.Al con temperatura de transformaciéon Ms igual a
90°C. Se crecieron monocristales de fase beta mediante la
técnica de Bridgman, que fueron orientados usando la técnica de
Laue de RX. Dado que la estructura de los cristales era
martensitica a temperatura ambiente y que se deseaba la
orientacidn correspondiente a la fase beta de laos mismos, era
necesario obtener el diagrama de Laue con el cristal a una
temperatura que asegurara que sdélo puntos de la fase beta fueran
obtenidos en la placa radiografica. Si bien ésto se puede
lograr calentando al cristal por encima de la temperatura de
retransformacién As, resultd mas practico proceder de la
siguiente forma: a) Se cortéd al cristal en su extremo,
perpendicularmente a su eje, puliendo dicha cara con papel de
lija grado 600 micrones, y luego quimicamente sumergiendo dicho
extremo en una solucién de Acido nitrico(S0 %) y agua. b) Se
colocd al cristal 15 minutos a 800eC y luego se lo enfrentd al
haz de rayos X, dejandolo enfriar al aire. Con 4 minutos de
exposicion era suficiente para que quedaran nitidos los puntos
correspondientes a la fase beta sobre la placa radiografica ¢
tensidn 50 KV, corriente 20 mA) Y nao aparecieran puntaos

espureos.
VI.2.1.- Preparacién de monocristales de martensita

El punto de partida en los experimentos de defarmaciadan
fue el de monocristal martensitico, de ahi que se detalla a
continuacién la obtencién de cada uno de ellos. Se distinguen
aqul 2 métodos distintos que dan origen a las muestras
monovariantes de 18R : tipo 1 v tipo 2.

Muestras tipo 1: a) A partir del monocristal de diadmetro
6 mm se preparaban por electroerosién muestras que en su parte
central tenlan 3 mm de diametro y 20 mm de longitud. Las
cabezas de la muestra que servirian para su insercidn en las
mordazas tenfian & mm de didmetro. b) Estas muestras se colocaban
a B800°C durante 15 minutos y se dejaban enfriar al aire hasta
los 100C. ¢) A 100:C se inducia un monocristal de 18R por

aplicacién de tensiones de traccién. d) Se enfriaba bajo tensidn

1.1
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por debajc.de Ms. Al retirar la muestra de la maquina de
ensayos mecanicos, toda la regidn entre las mordazas, se habia
convertido en monocristal de 1BR estable a temperatura ambiente.
Las muestras asi preparadas tenian a temperatura ambiente su
parte central monovariante de martensita y sus cabezas
polivariantes, a diferencia de las muestras tipo 2 que eran
monovariantes de martensita tanto en la parte central como en
las cabezas de la muestra.

Muestras tipo 2: a) Se colocaba un cristal de didmetro 7
u ozho mm a B800C durante 15 minutos y se lo dejaba enfriar al
aire hasta los 100°C. b)Se introducia en la maquina de ensayos
mecanicos en mordazas que ajustaban sus extremos y se inducia un
monocristal de 18R a 100°C, por aplicacidn de traccién. c)Se
enfriaba bajo tensién por debajo de Ms . d) Al quitar el
cristal, toda la zona que habia estado entre las mordazas era
18R estable a temperatura ambiente. e) De la zona monovariante
18R se preparaban por electroerosidén probetas para traccidn
adelgazando la parte central. Vemos que de esta forma las
cabezas de estas probetas son también monocristales de
martensita, de la misma variante que la parte central.

Todas las muestras fueron pulidas mecanicamente can papel
de lija de 600 micrones y electroliticamente. La traccidon se
efectud a una velocidad de 0.025 min-!. Previo a los ensayos
de deformacién se efectuaba una observacidn cuidadosa de las
muestras , con microscopia optica, para garantizar la presencia
de una sola variante de martensita. Luego de los ensayos
mecanicos las muestras fueron estudiadas con Rayos X,

microscopia dptica y microscopia electrdnica.
VI.Z.- Resultados experimentales.

En la figura VI.1 se pueden ver las orientaciones de las
muestras utilizadas en esta parte del trabajo. Todas las

muestras excepto la 9 y 10 eran del primer tipo.

Muestras tipo 1: Cuando se usaron mordazas en las que se
apoyaban las cabezas de las muestras, la fractura se producia
cerca de las cabezas a tensiones bajas. Por lo tanto se usaron

mordazas que presionaban rigidamente las cabezas de las



muestras, si bien es claro que esto podria conducir a tensiones
de doblamiento considerables. Dado que se producia en algunos
casos deslizamiento en las mordazas , las curvas de tensidn-—-
deformacidn presentaban irregularidades. Sin embargo no se
observaban etapas de endurecimiento reproducibles gue pudieran
asociarse con la farmacidn de trazas en la superficie. La
fractura de las muestras se producia a 540 MN/m2,

En las muestras fracturadas se podia ver con microscopia
optica bandas en la superficie. Aquéllas en la muestra 3 fueron
analizadas en detalle y se ven en la figura VI.Za. For andlisis
de superficies se determind que dichas bandas son paralelas al
plano basal de la martensita 18R (e inclinadas respecto al plano
de fractura). Fara la orientacidn tratada, el angulo entre el
eje tensil de la muestra y el plano basal es pequefio, de ahi que
una determinacidn precisa de la direccidn de cizallamiento era
dificil. En la proyeccidn estereografica de la figura VI.3 se
muestran el eje tensil (A), el plano basal (001), (el
subindice indica ortorrdmbico), el plano de hdbito HP y el rango
de direcciones posibles de cizallamiento d. La direccién d fue
determinada de las orientaciones para las cuales las trazas de
las bandas se hacian invisibles. El rango de direcciones
posibles para d est& centrado a 602 de la direcciéon [1001,.

Con microscopia electrénica de transmisidn se observd que
las bandas tenian estructura hexagonal (2H). Se confirmé que el
plano de h&bito era paralelo al plano basal, vy que los planos
basales de las estructuras 18R y 2H eran paralelos entre si con
un error menor de 3 grados (no se observaron cambios en las
distancias entre planos basales y entre 4&tomos en el plano basal
para las 2 estructuras. Se determinaron las relaciones para la
estructura 2H, de los pardmetros de red a en la direccion
[100Ja, b en [0101, y c en [0011,:

b/a = 1.20 = 0.02; c/a = 0.926 * 0,02

Las otras muestras (1,2,4 a 92, 11 vy 12) presentaron
maclas 18R y una segunda variante de estructura 2H (que
l1lamaremos variante 2 de ahora en adelante. Resulta de aqui que
el maclado para las orientaciones del eje estudiadas, constituye
un mecanismo de deformacidn frecuente. La figura VI.2Zb muestra

el aspecto de las maclas en una de las muestras.



Muestras tipo Z: Estas muestras pudieron deformarse con
mordazas en las que apoyaban las cabezas de las muestras . Una
curva tensidn—deformacidon se puede ver en la figura VI.5. Se
puede notar un endurecimiento hasta la tensidn de fractura.
Previo a la fractura se producen algunas caidas de tensidn pero
éstas estadn asociadas a bandas paralelas al plano de fractura,
de acuerdo a observaciones realizadas con microscopia dptica, vy
por lo tanto no estan relacionadas con las otras bandas
visibles.

Las bandas que se observaron con microscopia dptica
(figura VI.é6) fueron estudiadas mediante un analisis de
superficies. Los resultados estan en la proyeccidn
estereografica de la figura VI.3. El plano de habito esta
inclinado en Z2B° grados con respecto al plano basal y la
direccidn de cizallamiento es perpendicular a la direccian
[0101.,. Estas bandas son por lo tanto diferentes a aquellas
descritas en detalle para las muestras tipo 1. Las llamaremos
variante 2.

For microscopia electrdénica de transmision se verifico
que dichas bandas poseen una estructura 2H, hexagonal con
distorsidn ortorrédmbica, no maclada ( andlogamente a la variante
1 ), vy que el plano basal es normal al de la estructura 18R. En
la figura VI.7 se muestran algunos diagramas de difraccion que
prueban esto: la figura VI.7a representa un diagrama de
difraccidn de la fase ZH con el eje de zona paralelo al
[1001. Los puntos (002):; y (040). estan indicados
(corresponderian a los puntos (0002) Wy (21100 respectivamente
en la notacidon usual para las fases hexagonales). Una regidn
adyacente de estructura 18R, sin rotaciones adicionales,
presenta un diagrama de difraccién con eje de zona paralelo al
(001]e. La orientacién de los ejes [1001, y [0101, de 1la
estructura 18R con relacidn a los de 2H estan también indicadas
en la fig.VI.7 como a y b , respectivamente. For lo tanto, de

la figura VI.7a surge la siguiente relacién de orientaciones
entre 18R y 2H:

L1001,er /7 [001];“; '[010]13&//[01(:']2";
COO01)4en /7701007,

.]].'-r‘o



Los diagramas de las figuras VI.7b y VI.7c se muestran para
probar que la estructura es efectivamente 2H. Estos se obtienen
luego de rotar el cristal 18R alrededor de los ejes [100], y
[010],, respectivamente, Angulos adecuados llegdndose a los

diagramas esperados.
VIi.4.- Discusidn sobre la formacidn de 2H vy de maclas de 1BR.

Los resultados descritos mas arriba han mostrado que para
orientaciones mas alejadas que 242 del <100 p.a, 2 de los
mecanismos de deformacidn presentes son el maclaje de la fase
1BR y la formaciédn de la fase hexagonal. Esta ultima puede
inducirse entonces por tensiones no sédlamente por un
cizallamiento en el sistema [1001.(001),, sino también
mediante aplicacidn de traccidn de monocristales de fase beta,
obteniéndose 2 variantes de estructura 2H:

variante 1: (001),sr paralelo al (001),s con error
menor de 3 grados; plano de habito paralelo al plano basal,
direccidn de cizallamiento aproximadamente a 60 grados de
L100],gr.

Debe notarse que la variante 1 se forma para las mismas
orientaciones que la 2, siendo la udnica diferencia que la
variante 1 aparecit menos frecuentemente. Es probable que
tensiones de doblamiento hayan existido en estas muestras, y que
por lo tanto la componente de la tensidn de cizallamiento de la
tension aplicada no sea la unica tensiédn actuante. De cualquier
forma, el hecho de que la direccién de cizallamiento no sea
paralela al [1001, implica que un mecanismo de transformacidn
diferente al [1001,(001), es responsable de esta
transformacion. Una interpretacién de este resultado debe tener
en cuenta que el vector de Burgers del cizallamiento en el plano
(001),er deberia ser el menor posible (excluyendo al
[100],er) y que no deberia cambiar el orden de largo alcance.

La transformacién de orden a DO; se produce en esta aleacidn a
6B83%K, y por lo tanto no puede modificarse por las tensiones de
cizallamiento disponibles. La elecciédn mas sencilla es un
cizallamiento promedio cada & planos con vector de Burgers a/3
[230],er. Este forma 30 grados con la direccioén [O101,en, ¥y

es consistente con la direccién de cizallamiento determinada



experimentalmente. Esta transformacién a una fase hexagonal
conduce a una elongacién de la muestra como requiere el ensayo
de traccién. S5i en lugar de un cizallamiento cada & planos, se
produce cada I planos, se obtiene una estructura 18R macl ada,
asociada con una elongacién. El hecho de que se obtenga la
estructura 1BR maclada y la fase hexagonal indica que la
diferencia en energia entre ambas estructuras no es muy grande,
lo que es coherente con los resultados obtenidos por BRarceld et
Al . (B2BAR) . Dado que, como se ve en la figura VI.3, el factor
de orientacién de Schmidt es pequeflo, y que el porcentaje de
transformacién a la fase hexagonal es pequefMo, es razonable
esperar que no se produzcan cambios apreciables en la curva
tensidon—-deformacidn cuando comienza la transformacidn, siendo
por lo tanto dificil determinar las tensiones criticas de
transformaciéon ( adn cuando las tensiones de daoblamiento
estuvieran ausentes).

Variante 2: Esta presenta mayores dificul tades para su
explicacién. Un plano de habito similar habia sido observado por
Otsuka y Shimizu (790TS) en Cu-Al-Ni. Ellos interpretaron esos
resultados mediante un maclado adicional (101).. (o sea un
maclado [10121,..). En este trabajo no se ha encontrado
maclada a la estructura hexagonal, por lo cual ese mecanismo no
es aplicable a la aleaciédn de Cu-Zn-Al. En un trabajo realizado
por Rios Jara et Al.(83RI0) (B4RI0O) se observa la transformacion
de una estructura 1BR a otra con idéntico plano de hdbito que 1la
variante 2, pero mediante un procedimiento experimental
diferente. En base a la igualdad del plano de hdbito con la
variante 2 de este trabajo y argumentos energéticos, dichos
autores sugieren que la estructura resultante seria hexagonal.
51 bien se recomienda remitirse a la bibliografia mencionada
para mas detalles, vale la pena mencionar agqul que en dichos
trabajos la transformacién estudiada estd asociada a una
contraccién de la muestra 18R. Para un andlisis comparativo mas
profundo seria conveniente verificar mediante microscopia
electrédnica la estructura y relaciones de orientacién de dicha
martensita con la 18R, no efectuado hasta el momento dadas las
dificultades experimentales para retener dicha fase.

Los resultados obtenidos pueden racionalizar las

observaciones de Tas et al. (73TAS), que muestran la obtencidn de



una fase hexagonal a partir de policristales de martensita 18R
para orientaciones de la fase beta cercanas a la linea que une
los poles (I11) y (011) del triéngulo unidad. Estas
observaciones eran dificiles de compatibilizar con un
cizallamiento de transformacién del tipo [I001.(001).. Los

resul tados presentados aqui, han indicado claramente, que no
stlamente la arientacidn de los cristales, sino que tensianes de
doblamiento en este caso, o interfases entre variantes en el
caso de Tas et al.(73TAS) pueden jugar un papel importante.

Esto se corrobora por la diferencia en el rango de orientaciones
para las cuales se encuentran estructuras hexagonales luego de
ensayos de deformacién en ambos estudios.

Conviene destacar aqui, que si bien se ha prestado
especial atencidn a la formacidn de Z2H, y de maclas de 18R( en
particular en las muestras tipo 1), en varias muestras
analizadas se observd la pPresencia de otros mecanismos de
deformacidén , que si bien no estan suficientemente estudiados,
se puede afirmar que corresponden a deformacidn plastica sin
cambio de estructura. De aqui se puede decir que un monocristal
de martensita presenta como mecanismos de deformacidn:

a) para orientaciones del eje tensil no mas alejadas que 24
grados del <100>u.. =

—transformacién a una estructura tipo fct.

b) para orientaciones del eje tensil mas alejadas que 24 grados
del <100>,... =

—transformacidn a distintas variantes de 2ZH

—maclado de 1BR

—otros procesos de deformacidn plastica no totalmente

estudiados hasta el presente.
VI.5.- Estudios sobre la estructura 2H

Las estructuras martensiticas pueden representarse
convenientemente por una celda unidad con simetria rombohédrica
(R) o hexagonal (H). Las estructuras mias comunmente encontradas
son denominadas Z2H, 3R, 9R o 18R, donde el numero indica el
numero de capas atdmicas en un periodo de la secuencia de
apilamienta (77NIS) (74DEL). Estudios mas detallados de las

estructuras han mostrado que en algunos casos la martensita tipo



R posee una celda unidad monoclinica, debido al orden de red de
largo alcance. En estos casos, con respecto a un plano basal
dado, los atomos en los planos vecinos estdn desplazados de sus
posiciones normales a/3 y 2a/3 a %, = a/x y 2.,
respectivamente, con x < 3. Aqul a es un pardmetro de red en la
direccion [100]., de 1la red ortorrdmbica (distorsionada
monoclinicamente); en una red fcc distorsionada, corresponderia
a una distancia (V& a .. /2) paralelo a <112»;... Las
estructuras cristalinas con posiciones de apilamiento a x # 3
han sido llamadas 9R modificada o 18R modificada,
correspondiendo la notacidn MR o M1BR respectivamente. Estas
han sido encontradas en varias aleaciones, como ser Cu-Zn
(75TAD) , Cu-Au—-Zn (76KUB), Cu—-Zn-Ga (76SAB) y Cu-Zn-Al (77CHA).
Modificaciones similares fueron encontradas en martensitas tipo
H, por ejemplo en Au-Cd (77TAD.a)y Ag-Cd(77TAD.b)

Los resultados de este capitulo muestran que en
aleaciones de Cu-Zn-Al, se pueden producir estructuras 2H
mediante transformaciones de martensita a martensita,inducidas
por aplicacidn de tensiones a cristales de MiIBR, para ciertas
orientaciones del eje tensil. Hasta el momento, sin embargo, no
habia suficiente detalle sobre la estructura Z2H, para determinar
si es también una estructura modificada y como estd ésto

relacionado con la red de M18R. Esto se realiza a continuaciéon.

VI.6.— Resultados y discusitn sobre detalles de la estructura
2H.

En la figura VI.Ba se muestra un diagrama de difraccidn
del plano basal de la estructura 2H. Un analisis cuidadoso de
las distancias entre las reflexiones (000), y (020), y entre
(Q00)s y (320), muestra que el arreglo de los atomos en el
plano basal no forma un hex&gono exacto, sino que las
direcciones [2101, y [210], son mas cortas que la [010],
en un 2.8 7 aproximadamente. Aqul se estdn utilizando los
Indices relativos a una red ortorrdmbica. Dado que la fase beta
original posee un orden DO;, el pardmetro de red b en 1la
direccion [010], es el doble que para estructuras ordenadas
B:. Se ha encontrado que la relacidn entre los parametros de

red en las direcciones [0101, y [100]1, es b/a = 1.20 * Q.02.



Este resultado ya indica que la estructura 2H es modificada pues
para una estructura 2H normal se deduce la relacion b/a = 1.15.
La figura VI.Ba tambien muestra que la intensidad de la
reflexitn (120) es menor que la de (200), lo que también sugiere
la existencia de una estructura modificada. Las reflexiones
(100 ,(110) ,(211) ,etc., se deben al orden DO: o Heusler de la
fase beta.

En la figura VI.9a se muestra el diagrama de difraccion
con eje de zona [0101,. De éste se deduce que los ejes
[001J, y [1001, de la estructura 2H forman 90 grados entre
si y que la relacidén entre los correspondientes pardmetros de
red es c/a = 0.96 * 0.02 (FPara la estructura 2H normal seria c/a
= 0.94). Debe notarse también que las intensidades de las
reflexiones (200) y (201) son casi las mismas, mientras en la
estructura NZH, se esperaria menor intensidad para (200) .

Con el fin de verificar si la estructura 2H es normal o
modificada, se analizé el diagrama de difraccidn correspondiente
al eje de zona [2301,, que se muestra en la figura VI.10a.

Las reflexiones (321), (321), etc. que aparecen seffaladas por
flechas en la figura estan prohibidas para la N2ZH y tambucc
pueden aparecer por doble difraccion. Su presencia es
probablemente la indicacién mas fuerte de que la estructura es
del tipo modificada.

En la figura VI.1la se muestra el diagrama de difraccion
correspondiente al eje de zona [1001.,. Este diagrama es
caracteristico de todas las estructuras martensiticas en estas
aleaciones con orden DOs; o Heusler de largo alcance en fase
beta, ya que no es afectada por la secuencia de apilamiento.

Los diagramas de difraccidn observados y las
distribuciones de intensidades correspondientes se comparan
ahora con los valores calculados. El parametro desconocido es el
corrimiento %. = a/x de un Atomo con respecto a los Atomos del
plano basal vecino. El %, se ajustard en los cdlculos hasta
abtener el mejor acuerdo con los resultados experimentales.

En la figura VI.12 se indican las posiciones de los
Atomos en el plano basal y el corrimiento en la direccion
L1001, de una estructura 2H derivada de una fase beta con
orden de largo alcance tipo Heusler. El corrimiento puede ser

positivo o negativo; en la estructura 2H, alterna su signo
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cuando se considera el segundo plano respecto al primero, y el
tercerao con respecto al segundo, etc. ( Para una red IR todos
los desplazamientos son ya sea positivos o negativos). El

factor de estructura para MZH puede expresarse de la siguiente

maneras:

F=Fas . Fy (ecuacidnVL1)

Fa = fai + 10 exp 2Ti K/2 + feo [exp 2Mi(H/2 + K/4) +
exp 2ri (H/2+3kK/4)1

Fi = 1 + exp 20i (H/x + K/2 + L/2)

Se ha tomado en cuenta la desviacidn de la composicidn de la aleacidn
utilizada respecto a la composicién estequiométrica Cu:AlZn,
asumiendo que el exceso de Atomos de Cu esta distribuido al azar
en los sitios correspondientes al Al y al In. FPara la
composicidn de la aleacidn utilizada donde esta indicado fa vy
fin se ha considerado respectivamente (12 f;, /725 + 13 $..,/25)
y (18 fa /25 + 7 fe, /25).En la tabla VI.1 se dan los
valores de intensidades para algunas reflexiones significativas,
usando x = 3 (N2H), x = 2.80, 2.70 y 2.60. En las figuras VI.Bb
a VI.1llb se ven los diagramas de difraccidn simulados con una
computadora HP-85, y que fueron calculados para un x = 2.70,
correspondientes a los diagramas experimentales de las figuras
VI.Ba a VI.1lla. Si se utilizan valores de x fuera del rango
2.80 » x » 2.60, los diagramas calculados presentan
discrepancias con los experimentales, claramente apreciables.
Los resultados obtenidos para la estructura M2H se
comparan ahora con los correspondientes a 1a martensita 18R a
partir de la cual se obtuvo la 2H, mediante la aplicacidn de
traccidn. Dado que fue posible aobtener regiones de estructura
18R y 2H adyacentes, en las muestras observadas, los diagramas
de difraccidn pudieron estudiarse simultdneamente. Un primer
resultado obtenido de dicho andlisis indica que la distancia
entre planos basales y los parametros de red a y b son iguales
para ambas estructuras, ya que las reflexiones correspondientes

se superponen perfectamente. Para completar la comparacidn entre
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las estructuras MIBR y M2H, es necesario relacionar los x. de
ambas redes.

Chakravorty y Wayman han estudiado la estructura de_una
martensita 18R para una composicién similar a la nuestra (77CHA).
Es conveniente por lo tanto comparar sus resultados con los
nuestros. Ellos encuentran los siguientes pardmetros de red : a
= 0.4553nm, b = 0.5452nm y c = 3.8977nm paralelo al eje [0Q011,,
inclinado debido a la distorsién ortorrdmbica, que modifica el
angulo entre [00O1]1, y [100], de 90 a B7.5 grados. E1 angulo
estd relacionado con la densidad de fallas de apilamiento

proximo a 1/3 y con el corrimiento %, = a/x por:
cos 3 = [1Ba (1-26) 1/cx - 2a/c (ecuacion VI.2)

Si se asume que su x y el de M2H son iguales, se obtiene
para su angulo ﬁ y nuestro x un intervalo para & :0.315 > >
0.329 correspondiente a 2.80 > x » 2.60. Se muestra a
continuacidon como el & deducido de esta forma concuerda, dentro
de los errores experimentales, con el valor teérico derivado a
partir de los requerimientos cristalograficos de las
transformaciones martensiticas.

La martensita 18R ha sido considerada formalmente como
una fase con celda tetragonal centrada en las caras de
tetragonalidad Y = Ciee/Asce con fallas de apilamiento cuya
densidad estd determinada por el requerimiento de que el plano
de habito no tenga distorsidn. Si ésto es posible, podrian
expresarse todas las cantidades derivadas para la aleacién de
Cu—-Zn—-Al en funcién solamente de Y.

De los requerimientos de que el plano de habito sea no
distorsionado y que el cambio de volumen sea nulo durante la

transformacion de beta a 18R, surge que (74WAR) (74AHL.a):

A

ITY = 2,264 + I (ecuacion VI.3)
Tambien tP estd relacionado con la temperatura Ms por (74AHLD):
Y = 0.902 + 1.345 . 10* Ms (ecuacicn VI.4)

For 1o tanto, para la aleacién de Chakravorty y Wayman con Ms =
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20°C surge Y= 0.941 mientras que para la nuestra , ¥ = 0.945.
De la ecuacidn VI.3 se obtiene X = 0.29 gque es menor que el
valor 0.315 (para Ms = 20°C), obtenido mds arriba. Sin embargo,
la diferencia es demasiado chica para ser significativa, tomando
en cuenta los posibles errores experimentales. Conviene
mencionar aqul que estudios realizados con microscopia
electréonica de transmisidn usando el criterio de invisibilidad
(BAAND) y de alta resolucién (84L0OV) indican gue las fallas en
el plano basal no se corresponden realmente con un cizallamiento
con vector de desplazamiento 1/3 [100]lo. Esto sugiere la
posiblidad de que otros mecanismos puedan influir en la
transformacidn estudiada. Otro aspecto que debe notarse, es el
cambio en el Aangulo gque se ha encontrado como resultado de la
estabilizacidn de la martensita bajo ciertas condiciones
(B4HUM) (BADEL). Sin embargo este no altera los analisis
realizados. Por otra parte los estudios efectuados en dichos
trabajos fueron en martensita obtenida térmicamente, debiendo
verificarse si la martensita 18R inducida por tensiones sufre un
proceso similar.

La tetragonalidad determina también x y las relaciones
b/a y €/a de la estructura 2H. De relaciones geométricas
sencillas se aobtiene :

x =1 + 2¢"
bza = 21 + 2¢?

Fara la red ZH cun‘ﬁ = 0.945 , estas relaciones conducen a x=

2
c/a = N2¢7(1 + 2¢)

an

2.79, b/a = 1.20, c/a = 0.94. Comparando con los resultados
experimentales se observa que x estd un poco por encima del
rango previamente determinado , y que las relaciones b/a y c/a
concuerdan con los valores experimentales. Por lo tanto , el
analisis detallado de la estructura MZH muestra que
cristalograficamente la MZH puede considerarse como una red
tetragonal centrada en las caras con fallas de apilamiento en
cada segunda plano. Fuede concluirse que en las aleaciones
utilizadas, las estructuras 2H y 18R difieren sélamente por su
apilamiento (no energéticamente). Esto implica especialmente
que la distancia entre Atomos primeros vecinos permanece

incambiada, hecho significativo para la evaluacién de energias



de intercambio de vecinos proximos y su relacidn con la
estabilidad de las fases.

De la medida de la tensidn necesaria para inducir en
Cu-Zn-Al, la estructura M2H a partir de MIBR, se ha concluido
que la diferencia de energia entre ambas fases es 0(BZBAR). Es
usual separar la energia de formacidn en la suma de 2 términoas :
uno proveniente del movimiento de los electrones en un potencial
periddico de red ("energia electrdnica"), y otro que toma en
cuernta el desvio de la periodicidad causado por la configuracidn
atomica de las distintas especies en los sitios de la red ("
energlia configuracional"). Si sdlamente las energias de
intercambio de los pares de primeros vecinos y segundos vecinos
son distintas de cero, entonces los resultados presentes indican
que la diferencia en la energlia configuracional entre MZH y 18R
es cero, ya gque el ndamero de pares de primeros vecinos y
segundos vecinos no varia. For lo tanto, para la aleacidén
presente, también la diferencia en la energia electrénica debe
ser nula. For otra parte, si la diferencia en energia
electrdnica no es nula, entonces deberian ser no nulas las energlas
de intercambio de pares de mayor orden que segundos vecinos, y
para la composicidn de la aleacidn utilizada ambas aportes se
cancelarian. Un argumento fuerte para considerar distinta de
cero la energia de intercambio correspondiente a pares de
terceros vecinos proviene de la observacién de que para una
concentracion electrénica constante, la diferencia entre 3R Y
18R es fuertemente dependiente de la composiciéon, un resul tado
no esperable si solamente existieran los aportes de los pares de
primeros y segundos vecinos. (79BAR). Esta afirmacidn junto con
las conclusiones de esta parte del trabajo indican que la
diferencia en la contribucién de la energia electrdnica entre
MIBR y M2H es distinta de cero.

ar
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Fig.VI.2a.— Bandas
observadas en la muestra

3 después de la fractura,

(MD) .

Fig.VI.1.— Orientaciones
de los ejes tensiles
referentes a la red bcc.
Muestra 1,11,12(®);2(0);
3,5(1) ;806037 (K)
B(+H):9(X)s10(O).

Fig.VI.Zb.- Izguierda:

Maclas abservadas (MET)

en la muestra

7; derecha: diagrama de difraccioén correspondiente (eje de

zona [0101.)
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Fig.VI.3.—- Froyecciodn estereografica: HF indica planos de habito

observados, d la direccitn de cizallamiento: A los ejes tensiles

correspondientes.

Fig. VI.4.- Diagramas de difraccién. Izquierda: 18R (eje de zona

[0101sr) . Derecha: diagrama hexagonal ( eje de zona [0101,,

correspondiente al [11301)
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Fig.VI.5.— Curva de Fig.VI.6.— Foto de microscopia éptica
tensidn—defarmacidn (MO) ,mostrando una de las bandas

para la muestra 10 después de la fractura, en muestras
(muestra tipo 2). tipo 2. Las trazas gue cruzan dicha

banda son paralelas al plano de fractura.

Fig.V1.7.- Diagramas de di-
fraccidn de la variante ZH
tipo 2: a) Eje de zona [1001,,
Las flechas denominadas a, y be
son paralelas a [1001], y L0101,

de un cristal 18R adyacente.

b) Muestra rotada alrededor de

[1001,er; eje de zona [2101,..

c) Muestra rotada alrededor de

(010Jier,eje de zona [T01 1.



TARLA VI.1

Reflexidn Intensidad

NZH MZ2H M2H M2
h'kl - =—————— - ——= e e el e e

x=3 ®=2.6 ®=2.7 x=2.8
020 1.03 1.02 1.0% 1.03
04 0 100.00 100.00 100.00 100.00
1 20 6.25 1.58 2.46 3.54
200 6.25 F1.39 22.17 15.11
201 S56.25 19.354 27.99 37.36
3 20 100.00 61.47 77.97 ?0.34
21 0.00 4.66 1.37 0.25
4 00 6.25 0.02 0.00 0.25

01 56.25 97:12 99.32 20.34

Intensidades de las reflexiones mads significativas
para diferentes valores de x. A la reflexidn mas intensa se

le asignd el valor 100; las otras reflexiones fueron

normalizadas a dicho valor.

Fig.VI.Ba.- Diagrama de difrac- Fig.VI.Bb.- Diagrama de di-
cion(MET), con eje de zana fraccidn calculado para un
[0011,, para M2ZH. eje de zona [001], y x.= a/2.7

(x: puntos de doble difraccién)



Fig.VI.%a,10a,11a: Diagramas de difracciéon(MET) con ejes de zona

[0103,,02301., y [1001, respectivamente, para la M2H. Fig.
VI.9b,10b, los correspondientes diagramas de difraccion calcul a-
dos. Las flechas en 10b indican puntos prohibidos para N2H (x in-
dica doble difraccidén).Los didmetros de los circulos muestran cua-
litativamente la relacitn de intensidades.

Fig.VI.12.- Posiciones de los Atomos en el plano basal (o :plano E)



VIT.— CONCLUSTOMES GEMERALES

- En este ftrabajo, se han estudiado los cfectes gue
ticnen sobre los monocristales de CuZnAl, el ciclaje a traves de
la transformacidn pseudoelastica beta-18R. Esla Lransformecidn,
inducida por tensiones, si bien deja al material en la misma
ezlruclura original al fin de cada ciclo, repetida N veces=
provoca modificaciones microestructurales en el material, que se
han estudiado en detalle. En los distintos capitulos, a partir
del tercero, y al final de los mismos se han efectuado
dizscusiones soubre los resultados de los mismos.  En este
caplitulo se analizan las conclusiones generales de 1o hecho
hasta agqui, con una sintesis de los conceptos fundamental e
discutidos.

- La respuesta a l1la fatiga en monocristales de CuzZnnl ,
ha sido estudiada con la ayuda de diversas técnicas, Que
incluyen microscopia optica, microscopia electrdnica de
transmisidn y de barrido.

- El ciclaje a traveés de la transformacion martensitica
origina cambios microestructurales que se reflejan en camhios en
el interior del cristal ( formacion de arreglos de
dislocaciones, formacién de otras estructuras martensiticas que
quedan retenidas,etc.), formacion de defectos superficiales,
modificacion en las curvas de tension-deformacidn.

- En el interior del cristal de las muestras cicladas a
Ltemperatura ambiente, se forman defectos consistentes en
arreglos de dislocaciones con martensita retenida en algunos
casns. La densidad de estos arreglos aumenta con el ntmero de
ciclos llegando a una densidad de saturacion. Estos arreglos
yacen en planos del tipo 110 ,.,. (de agui en adelante no 1=
pondran subindices cuando estos correspondan a la estructura
beta), gue se transforman en el plano basal de la martensita y
el plano de habito de 1la transformacion respectivamente,
Aquellos arreglos dispuestos en el Plano que se transforma en @l
plano basal (que 11amamos plano basal para abreviar) , han =ido
obsorvadaos can microscopia Optica, microscopia electrdnica de
barrido vy de tranémisiﬁn, y estdn elongados en 1a direccion del
tipo <111> gque es interseccion entre 2l plano basal vy el de

habi ko,
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- N temperaturas de aire liquide se gezreran arreglos de
dislocaciones en el interior del cristal, tento en el plano de
habito como en el plann basal, andlogamente a lo qﬁﬁ sucede a
teoperaturas cercanas a la ambiente.

= Tanlto en las muestras cicladas a temperatura ambiente
como en aguellas cicladas a temperaturas de aire linuido, ce
encontrd martencita retenida en zonas de alta densidad de
diz=locaciaones.

= En particular en las muestras cicladas a temperatura de
aire liguido grandes cantidades de martensita del tipo hexagonal
ZH(s1n plano de habito definido), quedaron retenidas. Cerca de
cstas se obzervan disleocaciones tipo hélice.

- Los arreglos de dislocaciones, se forman segun
direcciones paralelas a las trazas del plano de habite v del
plano basal en la superficie observada. La direccidn de 1a
meyoria de las dislocaciones observadas en las muestras es del
tipo <1115, Unas pocas dislocaciones de horde con G=ﬁ010?, =e
encuentran en muestras sin ciclos y cicladas, sin cambios
apreciables en su densidad. Esto indica que son las
dislocacioens con direccidn <111> las originadas por las
transformaciones sucesivas. _

= Fara determinar el vector de Burgers de las
dislocaciones fue necesario, utilizar un método de simulacicdn de
imigenes con computadora, dado que el criterio de invieibilidad
no es valido en materiales con anisotropfa elastica. La mayor
parte de las dislocaciones con direccion <111" originadas coan
2l ciclaje, son mixtas con b del tipo <100>. Duena parte de las
dislocaciones tienen b = [010] perteneciente al plano basal y
direcciones <111> pertenecientes al mismo plano. Esto i1ndica gue
dicho plano es un plano de deslizamiento de bucna parfte de las
dislocaciones.

— También se encontraron algunas dislocacicnes tipo

—

helice con b=<111>; éstas aparecen en mayor cantidad en las
muestras cicladas a baja temperatura.

- Los arreglos de dislocaciones llegan hasta la
superficie. En ésta =e considera valida la condicidn de tension
plana. En las muestras cicladas a temperatura ambiente, las
dislocaciones dan origen a dos tipos de defectos en la

suparficie: a)intrusiones-extrusiones alineados sequn el plane



de habito, gue con el ndimero de ciclos tienden a juntarce
formando fisuras con ancho del orden de lﬁm. Esto puede
considerarse la elapa de nucleacidn de las fisuras gue conducen
finalmente a la fractura; b) defectos en el plano basal. Estos
se superponen a los del punto a, pero a diferencia de estos
tltimos, no originan fisuras visibles hasta la resolucidn
accesible con microscopia electronica de barrido.

- En las muestras cicladas en aire liquido, se observan
principalmente defectos en el plano basal y defectos alineados
en el plano de hdbito se encuentran para numeros altos de
ciclos, pero con una morfologia distinta a 1la de
extrusion-intrusidn presentes a temperatura ambiente. Esto
ratifica las consideraciones sobre la existencia de dos tipos de
defectos superficiales que a temperatura amhiente, provoca
imagenes supeficiales complicadas ocasionadas por la
superposicidn de ambos.

- Muestras cicladas en compresion a traveés de la
transformacion martensitica, presentan en la superficie defectos
similares a los obtenidos por traccién, alcanzando en
compresion, un numero de ciclos al menos dos drdenes de magni tud
mayar.

- La ausencia a baja temperatura de defectos del tipo
ertrusion-intrusion, con una resistencia a la fatiga, no menor a
das Ordenes de magnitud que la correspondiente a temperatura
ambiente, es consistente con el hecho de que la formacién de
defectos tipo extrusidén-intrusion alineados en el plano de
habito, constituye la etapa de nucleacion de las fisuras a
temperaturas cercanas a la ambiente( mediante la union de varios
de ellos).

— En experimentos realizados a baja temperatura, la
nucleacidn de pequeftas fisuras (aunque con caracteristicas mas
fragiles que a mayor temperatura), se dan en defectos alineados
segun el plano de hdbita. E1 cambio en el mecanismo de
nucleacion puede atribuirse al hecho de que la tensidn de
deformacion plastica de la fase bec aumenta a menor temperatura,
haciéndose mas fragil la aleacidn.

- El papel que juega la nucleacion de las fisuras en la
resistencia a la fatiga, resulta claro a partir del analisis

conjunto de los resultados de los ensayos de ciclaje de
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temperatura ambiente y baja temperatura. A baja temperatura, la
nucleacion de los defectos que originan las fizsuras, es
considerablemente mas dificil, produciéndose a un numero de
ciclos mucha mayor; concordante con ésto es el numero de ciclos
mucho mayor para la fractura.

= La incidencia de la transformacién martensitica guedd
evidenciada por la relacidn cristalografica entre los defectos
superficiales y de volumen con las caracteristicas de la
variante inducida (plano de habito,plano basal). Frueba
adicional de ésto se encontro en las muestras que transformaban
a mas de una variante martensitica, con una clara
ctorrespondencia entre los defectos superficiales formados y la
variante inducida en la zona analizada. Experimentos realizados
hasta tensiones similares(variando levemente 1a temperatura),
sin llegar a transformar a martensita, no mostraron efectos
apreciables sobre el material, indicando que la deformacidn
elastica de la fase beta no tiene incidencia en los cambios
estudiados. Esto es coherente con resultados obtenidos en
CuAlNi (79ERO), si bien los experimentos realizados en dicho
trabajo varian la temperatura en 76°C. A la vista de la
dependencia de los resultados de fatiga con la temperatura,
dicha diferencia no es despreciable.

- H.Sakamoto, en sus estudios de monocristales de CuAlLNi,
compara los resultados a la fatiga asociada a distintos modos de
deformacién, encontrando que aquellos casos con avance de
interfase tienen pear respuesta respecto a aquellos con
intervariantes o maclas (los modos de deformacidn elastica
tienen sin duda la mejor respuesta, en forma concordante con los
experimentos aqui realirados). Como consecuencia de ello
preveen la pérdida de coherencia de la red v la existencia de
algun proceso irreversible con el avance y retroceso de la
interfase. Los resultados Presentes en este trabajo indican que
dichos procesos irreversibles estan ligados a la formacian de
defectons en la superficie vy en el volumen (arreglos de
dislocaciones).

—Tensiones internas retenidas en cada ciclo facilitan el
comienzo de la transformacion posterior, disminuyendo la tension
de transformacion con el numero de ciclos. For otra parte los

arreglos de dislocaciones actdan como obstaculos para el avance



de la martensita, de acuerdo a observaciones reaalizadas con
microscopia dptica y electronica.

= Los cambios en las curvas de tensidn-deformaci on
faunento en la pendiente asociada a la transformacion) se
originan en los arreglos de dislocaciones a baja temperatura
analogamente a lo que sucede a temperatura ambiente. Cuando se
eliminan los arreglos de dislocaciones mediante tratamientos
Lérmicos adecuados, se obtienen curvas de tension-deformacién
similares a cuando la muestra no tiene ciclos previos. Cierta
recuperacidn en las curvas de tensidn-deformacion se obtiene,
deteniendo el ciclaje y dejando envejecer a temperatura
ambiente.

- Aqul surge el interrogante sobre si la transformacion
que se observa a le velocidad de deformacion 0.5 mm/min, para la
cual se grafican los ciclos, se produce de 1la misma forma a las
velocidades en las que se efectua el ciclaje (entre 50 y 100
mn/min). En el caso en que a estas velocidades, el material no
retransformase completamente, otraos mecanismos podrian estar
presentes en la martensita que no retransformara. Dado que el
graficador de la maquina Instron 1127, no permite repreducir las
curvas para dichas velocidades, se conecto un graficador Rhode-—
Schwarz durante el ciclaje de la muestra w de la tabla IIT1.1.
Este que posee velocidades considerablemente mayaores permitid
asegqurar para dicha muestra, que efectivamente la
retransformacion se llevaba a cabo, resultando una mayor
hiztéresis en cada ciclo, caracteristica del aumento de la
velocidad de deformacion.

- En trabajos realizados con CunlNi (B15Al) y CuZnBn
(B1BRO) , no e encontraron cambios en las Curvas de tension-
deformaciony sin embargo en dichas trabajos, los nameros de
ciclos hasta los cuales 52 verificd que las curvas se mantenfan
Sin modificacinnes, no superaba 10, En experimentos
realizados en este trabajo, las modificaciones en las curvas de
tension - deformacieon Y los defectos de volumen, cuya formacién
miplica dichas variaciones, no se han observados hasta Nnumer os
de ciclos del orden de 1.5 » 10", 1o que requeriria
verificaciones adicionales en aleaciones de CunlNi y CuInSn para
determinar si 1as variaciones en las curvas de tensiop -

dc{mrmaciﬁn, ne fueron observadas POr escaso nlimero de ciclos o

13
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por proptedades diferentes en dichas aleacirones.

= El crecimiento de las fisuras puede ocurrir solamente
en el caso de que se nucleen en la superficie. La eliminacidn
de los nicleos de fisuras mediante pulido superficial aumenta la
resitencia a la fatiga. El crecimiento de las fisuras no
eztaria afectado por los arreglos internos de dislocaciones,
cuya elimiancion mediante tratamientos térmicos adecuados no
altera el numero de ciclos alcanzados finalmente. Tampoco se
encontrd dependencia de N/ con el porcentaje de deformacidn
2analogamente a resultados obtenidos en otras aleaciones (B15AK).

- En cada ciclo la muestra se encuentra durante cierto
tiempo en estado martensitico, en el rango de tensiones mds alto
de la deformacion. Ya sea para acomodar las tensiones
acumul adas cuando la martensita intersecta a los defectos
internos, o para permitir relajacion de tensiones en las puntas
de los nucleos de las fisuras, es esperable gue los mecanismos
de deformacidn de la martensita jueguen un rol importante.

Eztos mecanismos fueron analizados en el caplitulo VI.

- Los mecanismos de deformacidn de la martensita son
claramente dependientes de la ovrientacion. Sin embargo dicha
dependencia con la corientacitdn no se refleja en una dependencia
de la resistencia a la fatiga con dicho pardametro. Esto es un
fuerte indicio de la importancia de la nucleacion de los
defectos que dan origen a las fisuras sobre el crecimiento de
las mismas, en la vida de las muestras.

= Obszervaciones de la superficie de fractura con
microscopia electrédnica de barrido, indican que ésta presenta
caracteristicas predominantes de fragilidad y en menor medida de

deformacion pldastica. Brown (79BER0) deduce de sus resul tados en
CuAlNi gue la fragilidad de la aleacién es con alta probabilidad
la causa de una respuesta pobre del material & la fatiga. Fara
esto compara resultados de CuAlNi (fragil) con los de NiTi
(mucho menos fragil). Sin embargo, no parece ser éste el motivo
fundamental, pues la condicion de fragilidad es funcidn de la
orientacion del cristal. For ejemplo, la fase bcc presenta
deformacién plastica previa a la fractura (en aquellos casos en
que se alcanza la deformacion previa a la formacidn de
martensita). En el caso de ser la martensita la estructura en

la cual se produce la fractura del material, para las
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crientaciones mayores de 26" del [0013, la fractura es fragil
(aun en aguellous casos en los que se forma la estructura ZH, o
maclas de 18R), mientras gque para orientaciones prozimas al
C1onl, se forma la fase fct gue de acuerdo a experimentos
realizadeos (BOSAD), es claramente ductil.

- La caomposicidn de la aleacidn no afecta dentro de la
dispersion caracteristica de los experimentos de fatiga, la
recistencia de los distintos monocristales, de acuerdo a la
figura I11.2Z2, donde estan graficados datos para menocristales
de CuZnAl, CunlNi, CuZnSn.

- Cambios microestructurales son también producideos en
las muestras cicladas a temperaturas mas bajas (aire liquido),
aunque la resistencia a la fatiga es considerablemente mayor en
estos casos, constituyendo la temperatura el pardametro de mayor
influencia =zabre N,. en el caso de monocristales (ademids de la
tensidn de trabajo).

= N los efectos de considerar los resultados de ecte
trabajo para los cristales que se utilizan en aplicaciones tales
como mAquinas generadoras de energfa, debe recordarse que en
e=tas, los ciclos no son isotérmicos como en los experimentaos
realizados aqui, sino que la temperatura varia pasando a traves
de Ms. Gin embargo, experimentos realizados en CuflNi '
muestran un acuerdo razonable entre resultados obtenidos
mediante ciclaje térmico, habiendo deformado previamente un
porcentaje similar al obtenido con el ciclaje isotérmico. Esto
es un primer indicio de que resultados obtenidos con ciclaje
tsotérmico pueden ayudar fuertemente a la camprensitn de la

fatiga bajo variacion de temperatura.



AFENDICE A
ANALISIS DE TRAZAS

Se considerd necesario describir el método utilizado,
dadas las dificultades experimentales que surgen de las
rotaciones involucradas y que no se encuentran detalladas en la
bibliografia.

El método a seguir es el siguiente:

1) Se obtiene el diagrama de Laue por reflexidn de una
superficie lateral de la probeta, que ademas supondremos de
forma cilindrica (a dicha superficie de referencia la l1lamaremos
A). Este diagrama se obtiene con el eje tensil de la muestra
ubicado en forma vertical. Debe identificarse sin ambigtiedad
cual es la superficie de la muestra tomada como referencia Yy
cual extremo de la misma apunta hacia arriba. Si a la placa
radiografica se le hace un corte en un extremo de forma que
mirando a la placa desde la muestra, ésta tenga el aspecto de 1la
figura A.la, una vez expuesta la misma a los RX, debe rotarse
180", quedando en la posicidn de la fig.A.1b (el giro de 1802 gg
alrededor de un eje que pase por el centro de la placa vy
paralelo al eje de la mueatra)._

2) Se lleva el diagrama de Laue de la figura A.1b a su
proyeccion estereografica correspondiente, con lo cual se tiene,
no solo la superficie de referencia identificada, sino una
direccion de la misma, que es el eje tensil de la muestra
(fig.A.1lc).

3) Se lleva la muestra al microscopio optico, colocandola
en un dispositivo que permita rotarla alrededor de su eje, vy
ubicandola de forma que :

i) el eje de la probeta quede perpendicular al haz de luz
que incide sobre la misma, con el extremo de la muestra que
l1lamabamos "arriba", apuntando ahora hacia la derecha.
Recordemos que 1la probeta esta ahora en posicidn horizontal.

ii) gque sea la superficie A perpendicular al haz de luz
incidente sobre la probeta ( es decir, la superficie A es la que
se estaria observando con el sistema ocular).

4) Se gira la proyeccién estereografica de la fig.A.1c,

70° dejando el eje ( con la direccidén "arriba") apuntando



también hacia la derecha en forma concordante con la posicidn
actual de 1la muestra (Ver fig.A.1d). Se ubica debajo de la
proyeccidn estereografica, la red de Wul+ff de forma que laos
meridianos queden dispuestos como algunos que se han dibujado en
la misma fig.A.1d). '

Se supone a continuacién que las trazas a estudiar
corresponden a un defecto planar. El caso de la determinacidn
de una direccién est& contenido en el método a describir. Se
selecciond para esta tarea el sistema de observacidn para
obtencién de placas de ? x 12 cm que el microscopio Reichert
existente en la Divisiédn Metales del CAB, si bien se puede
prescindir en muchos casos de la obtencidn de la placa,
trabajando directamente sobre la pantalla de vidrio del mismo
tamaflo, donde se observa la imagen de la muestra.

Debe mencionarse que afortunadamente el extremo derecho
de la muestra (que llamamos "arriba" desde un comienzo) se
corresponde con el extremo derecho en la pantalla y que su
posicidn no es afectada en absoluto por el hecho de que la
muestra tenga la superficie A hacia abajo o hacia arriba.

S) Supongamos que en la pantalla mencionada se observa
una imagen de la superficie A, como se ve en la fig.A.le, con la
traza del plano a determinar. Se mide el angulo entre el eje
(arriba) y la traza del plana, que llamamos X 1; y se dibuja en
la proyeccidn estereografica un punto correspondientemente de la
forma indicada en la fig.A.1f (punto Fl1). Una observacidn
apresurada indicaria una contradiccidn con el dibujo de la
fig.A.le. 5in embargo se puede demostrar la correccidn del
procedimiento de la siguiente manera:

Es facil verificar que el borde L de la muestra en la
imagen de la fig.A.le se corresponde con el borde real de la
muestra que se encuentra inds alejado del abservador, mientras
que el borde M en la imagen se corresponde con el borde de la
muestra mas cercano al mismo. Se puede ver haciendo pasar un
lapiz desde la posicidn cercana al observador hacia la mas
alejada al mismo, entre el objetivo y la muestra y viendo el
movimiento correspondiente en la pantalla.

Si se tiene presente que la muestra ubicada sobre la

platina tiene su cara A (superficie de referencia) mirando hacia
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abajo, mientras que la proyeccion estereografica de la fig.A.1f
representa a la superficie A mirdndola desde 1la fuente de RX,
resulta que si se rotara la muestra 180° alrededor de su eje
dejando que A esteé hacia arriba para mirar a la superficie de la
misma forma que a la proyeccion estereografica, el borde L, de
ser el mas alejado del observador pasa a ser el mas cercano. De
ahl gque X1 se mide sobre el semicirculo L de la proyeccidn de
la fig.A.1f.

6) Tendriamos asi determinada una direccidn
pertenenciente al plano incodgnita. Para obtener otras hay que
rotar la muestra. Para ello se fija la siguiente convencion.

Se llama giro horario o antihorario de acuerdo a como se ve
desde la derecha ("arriba"). Se gira la muestra un Angulo Bl

- cualquiera en sentido antihorario. Supongamos que luego de esta
rotacion, la imagen gue se tiene en la pantalla es del tipo de
la fig.A.1g. Se dibuja un punto P2, en la proyeccion
estereografica de la fig.A.1f, sobre el meridiano que estd a un
angulo Bl del circulo mayor.

Surge aqui la pregunta de por qué el punto P2 se marca
sobre un meridiano que esta& formando un angulo Bl desde el
simicirculo L y no desde el M. El motivo es el siguiente.

Girar la muestra en sentido antihorario, es equivalente a dejar
la muestra quieta y girar la proyeccion estereografica en
sentido contrario, o sea horario. En este caso el semicirculo L
rota, pero sigue intersectando el hemisferio superior mientras
que el M rota pasando al hemisferio inferior. Del punto de
vista de la proyeccion estereografica, es equivalente a decir
que el M queda fuera de nuestro alcance, no asi el L, motivo por
el cual es en éste donde se marcan los puntos.

7) Se repite el procedimiento varias veces, obteniendo
asi varios puntos P1,P2,FP3,..., que indican direcciones
pertenecientes a un mismo plano que se obtiene rotando la red de
Wulff, hasta obtener un meridiano que contenga a la mayor
cantidad posible de puntos obtenidos. Hecho esto se encuentra
fAcilmente el polo correspondiente, que en la figura A.14,
notamos y llamamos P (&9J0H).

B) La informacion tal como se tiene hasta este punto no
es facil de manejar por lo cual se acostumbra efectuar

rotaciones en la proyeccion estereografica a los efectos de



hacer mas directo el analisis posterior de los resultados. Para
ello, habitualmente Z rotaciones son suficientes ( no debe
olvidarse que en cada raotacidn, todas las direcciones o polos
significativos deben rotarse a sus nuevas posiciones):

i) Se lleva el (100) (se supondrd para simplificar que
los Iindices estan refereridos a la fase beta, si bien este
método es de aplicacidn general) mas cercano al polo A al centro
de la proyeccion, llamando sistema primado a la nueva proyeccidn
obtenida. A titulo de ejemplo el eje pasa a ocupar una nueva
posicidn que llamaremos eje’. Esta rotacidn permite ubicar con
facilidad el triangulo {100}<110}<i11>, en el cual se encuentra
el eje’.

ii) Se lleva el (100)° mas cercano al eje’ al centro de
la proyeccidn obteniéndose asi un sistema secundario. FPor
ejemplo, el eje’ pasa a ocupar una nueva posicidn eje’’.

r

Fealizando este paso el eje’’ estard en uno de los B triangulos
dibujados en la fig.A. 1lh.

En caso de no gquedar el eje’’ en el triangulo rayado de
la fig.A.1lh, una rotacidn muy sencilla de la proyeccidn lo lleva
al mismo. En algunos casos se logra simplemente girando o

invirtiendo la hoja de la proyeccidn.

Se considera conveniente que si una persona aplica este
analisis por primera vez, lo efectue en primer lugar sobre un
problema conocido y recién con el método verificado lo aplique a
otro problema. Esta sugerencia proviene de que algunos errores
pueden provenir de rotaciones de 180e que originan resultados
cristalograficamente atractivos aunque no equivalentes a los

correctos.
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AFENDICE R

CORTE DE MUESTRAS PARA EL ESTUDIO DE DISLOCACIONES
Y FROCESAMIENTO DE DATOS.

E.1.- Corte de muestras para M.E.

Sa supcone gque 21 corte que se desea hacer es para un eje de
zana “100>» (se consideran los indices referidos a la fase beta),
pero en particular el mas cercano al eje tensil. Este eje de
zona tiene las siguientes ventajas: no se forma martensita
superficial (80oLOV), facilitandose de esta forma el analisis de
las imagenes y constituye una proyeccidn de alta simetria, lo
que resulta dtil para el estudio de defectos equivalentes. El
procedimiento para cualquier otro caso es similar.

a) Se obtiene en primer lugar un diagrama de Laue por
reflexidon del plano de la muestra perpendicular al eje tensil (
se coloca a la muestra previamente en un gonidmetro). Se lleva
dicho diagrama a la proyeccidn estereogrdfica correspondiente.
Si mirando a la placa radiografica desde la muestra, ésta tiene
la forma de la fig.E.la, se obtiene la proyeccién estereugréfica
sin ninguna rotacidédn de la placa (fig.E.1b). Esto es
simplemente una convencidn, pero una vez elegida, debe
respetarse ya que es relevante a los efectos de los pasos
posteriores. La fig.B.1lb tiene ya indicada la rotacidn que se
menciona a continuacidn.

b) Se lleva el polo (100) mAs cercano al eje en la
proyeccidon estereografica, al centro de la proyeccidn. Se rota
la muestra de la misma forma, recordando que se debe respetar la
convencion utilizada; es decir sentido horario o antihorario, o
hacia "arriba" o "abajo", se fija mirando desde atras del
gonidometro hacia la fuente de RX (lo que es equivalente a mirar
de izquierda a derecha en la fig.B.1c).

c) Siempre que fue posible, se indicd en la proyeccidn
estereografica de 1a fig.B.1b, la ubicacién del plano de hdbito
de la transformacidn. Esto es accesible en las muestras
cicladas ya gque por lo visto anteriormente, buena cantidad de
defectos se alinean en dicho plano haciendo visible sus trazas

con relativa facilidad. Este paso es muy conveniente cuando el
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eje tensil hace probable mas de una variante durante la
aplicacidn de carga a la muestra, y constituye simplemente una
verificacién en aquellos casos en que el eje tensil se encuentra
suficientemente lejos de los bordes del tridngulo fundamental.

d) Se cortan léminas por electroerosién. Tal como ya se
menciond, no basta con marcar en la la&mina una dnica direccidn
pues guedaria todavia una indeterminacién de 1B0¢, o sea cudl
cara de la lamina se va a aobservar. A titulo de ejempla, si una
vezr hecha la rotacién la muestra queda como en la figura B.1c,
se ve que Z direcciones faciles de reconocer son las 1lamadas
Abajo’(A’) y Derecha’(D"). La ° permite recordar que se ha
efectuado una rotaciédn, y los nombres abajo y derecha no son mas
que las direcciones gue ve el cbservador desde atrés de la
muestra (izgquierda en la fig.B.1lc) mirando hacia la fuente de
R¥, una ver efectuada la rotacidn. La direccion D’ en dicha
figura es perpendicular al papel y apunta hacia afuera. La
izquierda’” (I°) seria perpendicular al papel pero hacia adentro.
La direcciébn Arriba‘’, se abrevia Ar° para distinguirla de A°.

En general resulté cdmodo ubicar la muestra en la maguina de
electroerosién de tal forma que cada lamina guedaba marcada como
en la fig.B.1d. La pequefa entrada que indicaba la direccién I°
se podia hacer simultdnemente para varias laminas previo al
corte de cada una, mientras que el corte que indica
aproximadamente la direccion A por motivos geométricos, debia
hacerse para no mas de 2 o I laminas por vez=.

e) Se colocéd la lamina en el portamuestras del M.E. como
indica la fig.B.le. Al introducir el portamuestras en el M-EL,
la muestra sufre una rotacion de 180® pasando a la posicidn
indicada en la fig.B.1f. Esta posicién de la muestra es la que
veria un observador parado en el filamento emisor de electrones

de la columna.
B.2.- Determinacion de las caracteristicas de las dislocaciones

Durante el trabajo con el M.E. se analizd la dislocacidn
elegida sin tener en cuenta en un principio su disposician
respecto a las caracteristicas de la muestra. Esto dltimo se
considera en el punto E.3. Se siguen en los pasos descritos a

continuacion las convenciones sugeridas por (7ZHEA) cuyo

14¢
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programa de simulaciédn fue utilizado en este trabajo.

A los efectos de hacer posible la simulaciédn de las
dislocaciones mediante el cd&lculo por computadora, es necesario
obtener para cada defecto varias imagenes, a partir de las
cuales se extraen ciertos pardmetros que constituirdn datos de
entrada para el programa de célculo(resolucidn de las ecuaciones
de Howie-Whelan). Algunos de estos paré&metros son la direccidn
E del haz (eje de zona) con referencia a la orientacién de la
muestra , el vector 5 de difraccién y la linea a de la
dislocaciton. Debe notarse que la condicidn para tomar las
fotografias es la correspondiente a "doble haz", para la cual es
valida la teoria usada en el programa de cdlculo. En esta
condicion la mayor parte de la intensidad del haz electrdénico,
se reparte en el diagrama de difraccioén, entre el punto
correspondiente al haz transmitido y un s6élo punto mas
correspondiente al ha:z difractado. El1 vector de di{raccién-; es
perpendicular a la familia de planos que da origen a dicho puntao
en el diagrama de difraccidn, en la direcciédn a la cual el haz
transmitido es desplazado en el diagrama de difraccién. Se
describe a continuacién la determinacion para cada imagen del ;;
cecrrespondiente, teniendo presente que en este tipo de trabajo,
es fundamental la determinacidn de los indices exactos con
referencia al eje de zona de partida, que como se menciond mas
arriba es el [001]1 en este caso.

a) Mapa de orientaciones.

La finalidad del llamado mapa de orientaciones es la de
determinar los indices de los ejes de zona utilizados para el
estudio de una dislocacién, con referencia a un diagrama de
partida,.que en nuestro caso es el [001]. Es conveniente de agui
en adelante fijar una convencidn para el sentido de g;
utiliza&ndose la misma que se utiliza en (73HEA) , es decir
considerar positivo el sentido de Ebcuandc apunta hacia arriba,
es decir, opuesto al haz electrdnico.

Suponiendo que el corte analizado es aproximadamente
paralelo al (001), comparando la proyeccion estereagrafica
standard en el (001) con el diagrama de difraccién se indicd en
la proyeccién la direcciédn en la pantalla que corresponde a las
12 horas, imaginando a la pantalla como el circulo de un reloj.

Con la proyecciodn estereografica orientada igual que el diagrama
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de difraccion de la pantalla, se indican las direcciones de haz
utilizadas en cada caso (g). Uno parte de la muestra aorientada
con el plano (001) perpendicular al haz electrénico. Se gira la
muestra a partir de dicha orientacién, siguiendo las lineas de
Kikuchi, que estan fijas al cristal (de ahi que pequefos giros
de la muestra son perfectamente apreciables). En la proyeccidn
estereografica se considera que el cristal estd fijo y que lo
que cambia es la direccién del haz. La situacidn real es la
inversa: mediante rotaciones adecuadas, se llevan direcciones
cristalograficas del cristal a coincidir con el haz electrdnico.
Un ejemplo se ve en la fig.B.2a. En ésta, el [001] se ha
llevado hacia la izquierda y abajo, correspondiendo con un
supuesto movimiento del nudo de lineas de Kikuchi
correspondiente al [0011, en la misma direccidan y sentido en la
pantalla del M.E., para llegar a la condicién de Bl buscada. Bl
estaria entonces "arriba" y a la "derecha" del [001].

b) Una vez alcanzado el eje de zona deseado se obtiene la
condicidn de doble haz. Ello implica una rotacidn de unos pocos
grados respecto de los ejes de zona con bajos indices. En la
Proyeccion estereografica debe tomarse nota del sentido en que
se ha efectuado dicha rotacién. En esta etapa del trabajo se
toma nota de la familia de direcciones a la que pertenece el
vector de difraccién.g (por ej.<110> ) y la direccién en 1la
pantalla en "horas". La determinacién de los indices exactos de
5 se detalla a continuacién. Conviene mencionar que para una
estructura que no sea cubica tendrian que utilizarse 2
proypccxnnes estereograficas diferentes para ejes de zona y
vectores g, que serian de direcciones y normales a planos

espectivamente. En el caso agul estudiado, siendo una fase bcc
no es necesario hacer dicha distincién.
c) Determinacién de los indices de 3:

Se rota la proyeccion estereografica del punto a, 180:=
alrededor de un eje perpendicular a la proyeccién Y que pase por
el centro de la misma. No se alteran en absoluto los indices de
la proyeccién indicados en el punto a. En todo caso los indices
quedarian mirando hacia arriba, pero no se ha hecho ésto para
facilitar la lectura. Recién ahora, se ubican los vectores a,
asignandole los indices. A titulo de ejemplo, si E es del tipo

©110> a las 13 horas, los indices correctos serian [1101 (Ver



fig.B.Za y b). La direccidn indicada por la hora se toma
respecto a la proyeccidn rotada.

Para comprender el motivo de esta rotacidn hay que
considerar que el mapa de orientaciones describe el movimiento
de direcciones que apuntan hacia la pantalla ( en el mismo
sentido que el haz electroédnico). Esos mismos movimientos, en una
pruye:cid% estereografica con sentido positivo hacia arriba, que
es la convencidn adoptada, se representarian con rotaciones de
igual magnitud, pero relacionadas con las primeras mediante una
rotacidn de 180° alrededor de un eje perpendicular a la
proyeccién, y que pase por el centro de la misma. For otra parte
el vector de difraccidn ; es compatible con el que se tiene en
el cristal. De ésto surge que una de las proyecciones debe
rotarse respecto a 1a otra para asignar Indices coherentemente.

For otra parte, rotaciones electromagnéticas que se
producen en el M.E. afectan por igual al mapa de orientaciones 4
al diagrama de difraccidn, por lo cual la rotacién de 1802 no se

ve afectada.

T12 hs
10 f0=g pY

INY)
110 110 12 hs
a b C
Fig.B2.- a) Determinaciéon del mapa de orientaciones; b) Rotacidn

necesaria para asignar indices correctos a los vectores 5
utilizados; c) Rotacién a efectuar en las placas fotograficas

previo a la obtencitn de datos a partir de las mismas.

d) Obtenidas varias imagenes de la dislocacion a estudiar

para distintos B vy 3, se debe extraer la informacién de las
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placas fotograficas.

i) En primer lugar se debe fijar con la mayor precision
el g. Se verificod que con un error menor o igual a 22 se pueden
vtilizar los &ngulos de giro indicados en el portamuestras de
doble giro, con referencia a la ubicacién del diagrama
de difracciéon (001) correspondiente al plano en que se cortd la
muestra. Una forma mas precisa de determinar el E utiliza las
lineas de Kikuchi del diagrama de difraccidn (&62J0H).

1i) Las placas fotograficas deben utilizarse de acuerdo a
como uno ve la imagen en la pantalla fluorescente, es decir con
la emulsidn hacia arriba. Es sencillo verificar que si uno
parte de la placa con el numero impreso por el M.E. al derecho
(fFig.B.2c), a los efectos de dejar la emulsién hacia arriba,
debe girarse 180° respecto al eje "y", quedando invertido el
namero impreso en la placa.

1ii) Superponiendo las placas de campo claro y de
difraccién correspondientes, se deja fija la de difraccidn y se
gira en sentido antihorario la imagen de campo clara (20° en el
caso de SA17, para el M.E. de la Div. Metales del C.A.E.).
Superponiendo el campo claro ya rotado a la imagen de difraccidn
se traza la direccién y sentido del-g elegido para dicha imagen.
El origen de esta rotacién es el mecanismo de formacidn de
imdgenes en el M.E., gue provoca rotaciones de éstas respecto al
diagrama de difraccién. La magnitud de dicha rotacidn es
funcién de la magnificacién y debe calibrarse para cada M.E.

iv) Se miden los angulos entre 5 y la linea de 1la
dislocacién a estudiar y se ubica en el meridiano del'g
correspondiente en la proyeccién estereografica que resulta del
punto B.2c. Tenemos asi las proyecciones de la linea en cada
uno de los E utilizados. Resulta obvio que una imagen de la
dislocacidn para un solo eje de zona no seria suficiente para
determinar la linea, ya que en ese caso uno contaria sédlamente
con una proyeccion de la misma pudiendo la direccidn exacta ser
cualquiera de las gque estan en el plano que contiene dicha
proyeccion y la direccidn del eje de zona correspondiente.
Sabiendo que la dislocacién cumple con dicha condicidn para
todos los ejes de zona para los cuales se obtuvieron imagenes,
resulta directa la aplicacién del siguiente punto para la

determinaciédn exacta de la direcciédn buscada.



v) Se hace pasar un meridiano por Bl y la praoyeccién de
J en Bl, por B2 y la proyeccién de u en B2, etc. La
-2
interseccidon de dichos meridianos nos da la linea u.

Cualquier otra direccién se determina de la misma manera.
B.Z.—- Relacidn de los resultados obtenidos en los puntos 1 y 2.

Para esto trabajamos con 2 proyecciones estereograficas:

1) La gue resulta del punto 1 ( orientacion para cortar
la muestra). Se la llamard proyeccidn 1 para abreviar.

2) La que resulta del punto 2 ( con los resultados de las

dislocaciones). Se la llamara proyeccion 2.

a) Se toma la proyeccién 2 ( en su estado final del punto
2, 0 sea rotada 1802). (Ver en la fig.B.3a hacia donde apuntan
las "12 horas". En dicha posicién el eje del portamuestras esta
hacia las 11 horas, tal como est4 indicado en la misma figura.

b) Se toma la proyecciétn 1 y se la ubica con el eje del
portamuestras paralelo al eje de la proyeccion 2 (Ver fig.R.3b).
No debe olvidarse aqui de la rotacién mencionada en H. le.

c) Superpuestas la proyeccién 1 que resulta del punto b a
la proyeccion 2, se rotan los polos (plano de habito, plano
basal, eje ) de la proyeccién 1, 1B0® respecto a un eje
perpendicular al papel y en la posicion que resulte, se los
ubica en la prayeccién 2 que resulta del punto a. La proyeccidn
resultante se ve en la fig.B.3c.

Esta rotacidn proviene de la convenciodn utilizada en el
estudio de dislocaciones, de considerar positiva la direccidén
hacia arriba, o sea contraria al sentido de movimiento de los

electrones.
B.4.- Determinacitn de otros parametros relevantes.

S1 bien se remite a la bibliografia (73HEA) para mayaores
detalles, conviene mencionar la necesidad de determinar otros
pardmetros, para proceder a la simulacidn del defecto:

—»

a) Normal a la muestra :F ( que en los casos estudiados en este

trabajo son cercanas al (o011 ).

b) Desviacién del cristal de la condicidén de difraccidn de



Eragg.
c) El coeficiente de absorcidn andmalo.

d) El espesor de la muestra.
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