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RESUMEN

Dado que la propagacién de las ondas actisticas depende de las propiedades mecanicas
de los materiales, el ultrasonido es una técnica ampliamente utilizada para la determina-
cién de las caracteristicas eldsticas del s6lido. Ademas, la versatilidad del método permite
llevar a cabo ensayos en distintas direcciones, lo que resulta particularmente ttil para la
caracterizacion de la anisotropia eldstica, es decir, la dependencia espacial de la elastici-
dad. Esta informacién no es facilmente accesible con ensayos mecanicos convencionales,
pero ademés el ultrasonido se aplica sin requerir la destruccién de la muestra. El primer
objetivo de esta tesis consiste en desarrollar un método ultrasénico para la caracterizacién
de propiedades elasticas, lo que incluye el desarrollo teérico de modelos de mecénica del
continuo para la descripcién del fenémeno ondulatorio; el disefio, la construccién y la
automatizacién de un dispositivo para propagar ondas en distintas direcciones (goniome-
tria ultrasénica); la optimizacién y construccién de transductores ultrasénicos adecuados
al experimento; y la inversion de las sefiales ultrasénicas a través de un modelo de opti-
mizacion implementado en arquitectura de unidades de procesamiento gréfico (GPU). El
segundo objetivo del trabajo consiste en abordar modelos de homogeneizacién eléstica que
establecen relaciones inyectivas entre las propiedades elésticas efectivas y la distribucién
de orientaciones cristalinas (textura cristalogréafica). Como las longitudes de onda utiliza-
das en ultrasonido suelen ser mucho mas grandes que el tamafio de grano, se muestra que
la goniometria ultrasénica sirve para determinar las propiedades eldsticas macroscépicas
y, por consiguiente, bajo ciertas condiciones, la textura cristalografica. El trabajo muestra
que la determinacién de la textura cristalografica por medio de ultrasonido representa
una alternativa de bajo costo a las técnicas convencionales, y que ademas, gracias a la gran
penetracién de las ondas elasticas, la informacién obtenida es representativa del volumen.

Palabras clave: Anisotropia elastica, Ultrasonido, Textura cristalografica, Homogeneiza-
cién, Ondas elésticas.
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ABSTRACT

Since the propagation of acoustic waves depends on the mechanical properties of the
materials in which they travel, ultrasonic techniques are widely used for the determination
of the elastic characteristics of the solid. Moreover, the method’s versatility permits to
perform tests while varying the direction of incidence, which is particularly useful for
the characterization of the elastic anisotropy, i.e., the spatial dependence of the elasticity.
This information cannot be easily obtained by conventional mechanical testing, moreover,
ultrasonic testing can be performed without destroying the sample. The first objective of
this thesis consists in developing an ultrasonic method for the characterization of elastic
properties, which includes the theoretical development of continuum mechanics for the
description of the wave phenomenon; the design, construction, and automation of a
device for the propagation of waves at different directions (ultrasonic goniometry); the
optimization and construction of adequate ultrasonic transducers for the experiment; and
the inversion of ultrasonic signals through an optimization model implemented for the
architecture of graphic processing units (GPU). The second aim of this work consists in
approaching elastic homogenization models for the establishment of injective relations
between effective elastic properties and the crystallite orientation distribution function
(crystallographic texture). Since the wavelengths employed in ultrasound tend to be
much larger than the grain size, it is shown that ultrasonic goniometry is useful for
the determination of the macroscopic elastic properties, and, therefore, under certain
conditions, it is also useful for the determination of the crystallographic texture. Finally,
this work shows that the ultrasonic method presented here represents a low-cost alternative
to conventional techniques, and, moreover, due to the large penetration of elastic waves,
the obtained results are representative of the insonified volume.

Keywords: Elastic anisotropy, Ultrasound, Crystallographic texture, Homogenization,
Elastic waves.
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1

INTRODUCCION

Las propiedades fisicas reflejan la estructura de la materia en la que se observan dichas
propiedades. Esto implica que las simetrias estructurales se manifiestan como direcciones
para las cuales las propiedades son equivalentes (indistinguibles), pero a la vez implica
la existencia de direcciones no equivalentes. Entonces, una propiedad que depende de
la direccién se la denomina anisétropa. En materiales cristalinos homogéneos, es decir,
monocristales, la red cristalina presenta orden de largo alcance, el cual resulta invariante
ante conjuntos de transformaciones (grupos puntuales). Las propiedades observadas en
este dominio, por ejemplo, las mecdnicas, serdn invariantes a estas transformaciones, por

lo que manifestardn una anisotropia, deterministica, que refleja la estructura cristalina.

Por otro lado, en aplicaciones de ingenieria es comun el uso de materiales heterogéneos,
es decir, conformados por mds de un constituyente con composiciéon o propiedades distin-
tas. La manipulacién de los constituyentes permite la conformacién de materiales nuevos
cuyas propiedades no se observan en los constituyentes por separado. Un caso tipico es el
de los materiales compuestos (e.g. polimeros reforzados con fibras), donde, mediante el
control en la distribucién de fibras, se logran adecuar las propiedades mecéanicas al tipo
de cargas a las que el material estara sometido. De esta manera, el disefio centrado en
la anisotropia logra materiales de mucho menor peso que materiales isétropos bajo los
mismos requisitos, lo que resulta de particular interés para la industria aeroespacial y la

industria de energias renovables, entre otras.

Otro ejemplo de material heterogéneo es el del policristal de un constituyente. Este, al
estar compuesto por granos del mismo tipo, manifiesta la heterogeneidad en el hecho de
que cada grano posee una orientacion distinta a la de los granos contiguos, y por ende las
propiedades locales varian de grano a grano. Sin embargo, si el material se analiza en una
escala varias veces mayor al tamafo del grano, se observaran propiedades efectivas cuyo
valor es independiente de la posicién. Estas propiedades, al estar mediadas por la estadisti-
ca microestructural, presentaran anisotropia estadistica. Los métodos de homogeneizacién
elastica, buscan reemplazar al s6lido heterogéneo por un sélido homogéneo virtual con
propiedades iguales a las del s6lido heterogéneo visto desde una escala macroscépica. En
general, esto no se puede expresar de forma cerrada, pero mediante criterios energéticos se
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pueden definir aproximaciones y cotas de rigidez. Estas se calculan como la combinacién
de las propiedades del monocristal y la informacién estadistica sobre la distribucién de
orientaciones cristalinas, también denominada textura cristalogréfica.

La propagacién de ondas ultrasénicas, al estar determinada por las propiedades
mecdnicas del sélido, permite el disefio de métodos para la caracterizacién elastica. En
particular, su versatilidad permite la propagacién de ondas en distintas direcciones, por
lo que es capaz de caracterizar al sélido generalmente anisétropo, lo cual no es facilmente
accesible a través de ensayos mecanicos convencionales. Ademas, dado que la escala de
andlisis esta relacionada con lalongitud de onda, si esta es varias veces mayor que el tamafio
del constituyente, por ejemplo, el tamafio de grano, entonces los métodos ultrasénicos
seran efectivos para la caracterizacion de las propiedades efectivas del s6lido heterogéneo.

El primer objetivo de esta tesis consiste en desarrollar un método ultrasénico para la
caracterizacion de propiedades elasticas, lo que incluye el desarrollo teérico de modelos
de mecénica del continuo para la descripcion del fenémeno ondulatorio; el disefio, la
construccién y la automatizacién de un dispositivo para propagar ondas en distintas
direcciones (goniometria ultrasénica); la optimizacién y construccién de transductores
ultrasénicos adecuados al experimento; y la inversién de las sefiales ultrasénicas a través de
un modelo de optimizacién implementado en arquitectura de unidades de procesamiento
grafico (GPU).

El segundo objetivo del trabajo consiste en abordar modelos de homogeneizacién
elastica que establecen relaciones inyectivas entre las propiedades elésticas efectivas y la
textura cristalografica. Como las longitudes de onda utilizadas en ultrasonido suelen ser
mucho mds grandes que el tamafio de grano, se muestra que la goniometria ultrasénica
sirve para determinar las propiedades eldsticas macroscépicas y, por consiguiente, bajo
ciertas condiciones, la textura cristalogréfica. El trabajo muestra que la determinacién
de la textura cristalografica por medio de ultrasonido representa una alternativa de bajo
costo a las técnicas convencionales, y que, ademads, gracias a la gran penetracion de las
ondas elésticas, la informacién obtenida es representativa del volumen.

La tesis se encuentra dividida en dos partes: La primera parte trata al s6lido como un
medio homogéneo y a partir de esto se desarrolla el método de goniometria ultrasénica;
la segunda parte trata al medio como un sélido heterogéneo en la microescala que se
comporta como homogéneo en la macro-escala, ambas escalas relacionadas por medio de
la textura cristalografica y los métodos de homogeneizacién. Esto sirve para implementar
cotas de rigidez durante la inversién de constantes eldsticas y para la determinacién

ultrasénica de la textura cristalogréfica.

= En el capitulo 2 se describe la mecanica del continuo bajo las aproximaciones de
medio homogéneo, elastico (o visco-elastico), lineal, y anisétropo. Se desarrolla la
ecuacion de movimiento que se resuelve a través de una onda plana con la ecuaciéon
de Christoffel. Esto constituye un modelo de onda plana para medios infinitos

(aproximacién volumeétrica) el cual permite encontrar la velocidad y polarizacién de

2
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ondas para cualquier direccién en el medio anisétropo. A partir de esto se describen
los métodos para determinar propiedades del sélido por ultrasonido, primero los
métodos de contacto y luego los métodos por inmersién. Entre estos, se describe
la goniometria ultrasénica, que mediante la variacién de los &ngulos de incidencia

permite adquirir los campos ultrasénicos para cualquier direccién.

En el capitulo 3 se describe el procedimiento para la inversién de constantes elas-
ticas a partir de experimentos de goniometria ultrasénica. Luego se describen las
desventajas asociadas a la aproximacién volumétrica y a la parametrizacién de la
velocidad, que se evidencian principalmente para muestras con espesores delgados
o frecuencias de trabajo bajas. Este hecho justifica el desarrollo de un modelo més
sofisticado: el modelo de onda plana para medios finitos, que contempla la existencia
de interfases liquido-sélido y por ende se ajusta mejor a los experimentos de go-
niometria ultrasénica. Se muestra un procedimiento de optimizacién de constantes
elasticas que, en lugar de parametrizar la velocidad, ajusta las sefiales simuladas a
los datos experimentales y, por consiguiente, no acarrea varias de las desventajas
anteriores. Por tltimo, se muestra que el inconveniente del modelo para medios
finitos es el incremento en el costo computacional, el cual se contrarresta a partir de
la implementacién en unidades de procesamiento gréafico (GPUs). Se muestra que
este desarrollo es de particular relevancia cuando no se supone la simetria elastica
de las muestras, es decir, que se las considera triclinicas.

En el capitulo 4 se muestra que el haz finito generado por transductores comerciales
no se ajusta al modelo de onda plana para medios finitos, por lo que se desarrolla el
método de espectro angular para la descripcién de haces finitos como una descom-
posicién en ondas planas. Este modelo, al ser atin més costoso computacionalmente,
no es practico para la inversién de propiedades del material. Sin embargo, si resul-
ta atil para la optimizacién de transductores que asemejan su comportamiento al
de onda plana en experimentos de goniometria ultrasénica. Los resultados de la

optimizacién son utilizados para la construcciéon de dichos transductores.

El capitulo 5 describe el s6lido heterogéneo. Primero se describe el grupo de rotacio-
nes SO(3), que luego se utiliza para estudiar las simetrias eldsticas de la materia como
la invariancia ante dichas rotaciones. Luego se introduce el sélido policristalino, ha-
ciendo hincapié en su descripcién estadistica a partir de la textura cristalogréfica.
Se muestra que la funcién de distribuciéon de orientaciones cristalinas se puede
expandir como series de Fourier en bases de Wigner, pero que la expansiéon en
bases tensoriales conlleva una serie de ventajas al describir propiedades fisicas de
caracter tensorial. Luego se desarrolla el marco teérico de homogeneizacién elastica
cuyo fin es estimar las propiedades efectivas del policristal como una combinacién
de las propiedades del monocristal y la textura cristalografica. Se muestra que si
bien estas propiedades no se pueden calcular de forma cerrada, si se pueden acotar

3



CAPITULO 1. INTRODUCCION

con criterios energéticos. Por tltimo, se describe la descomposiciéon arménica de
tensores que posibilita expresar las cotas eldsticas de forma compacta y eficiente

como funcién de los coeficientes tensoriales de textura.

= El capitulo 6 retine los conceptos, métodos y modelos desarrollados en los capitulos
anteriores para la aplicaciéon de la goniometria ultrasénica en la caracterizacion
elastica de materiales reales. Se describe el dispositivo experimental desarrollado
para esta tesis, y se muestra la implementacién de las cotas eldsticas para la carac-
terizacién mecdnica de probetas de metal policristalino, silicio monocristalino, y
compuesto de fibra de carbono. Se muestra que los desarrollos de esta tesis permiten
caracterizar materiales en un amplio rango de espesores, aun cuando el medio se
comporta como dispersivo. Ademads, no se restringe el tipo de simetria de la muestra,

por lo que no se requieren conocimientos a priori de las simetrias macroscépicas.

» El capitulo 7 muestra que los métodos de homogeneizacién desarrollados en el
capitulo 5 pueden ser utilizados para determinar la textura cristalografica a partir de
experimentos ultrasénicos. Se muestra que las expresiones obtenidas a través de la
descomposicién armoénica son relaciones inyectivas, lo que implica que si se conocen
las propiedades mecanicas efectivas, también se conocen los coeficientes de textura. A
partir de esto se utiliza la goniometria ultrasénica para la determinacién de la textura
en materiales con simetria cristalina ctibica y hexagonal. Se realizan experimentos en
muestras de distintos materiales con distintos espesores y se comparan los resultados

con técnicas convencionales de difraccién de rayos X y de neutrones.

= En el capitulo 8 se delinean &reas en las que se pueden realizar mejoras a la metodo-
logia desarrollada en esta tesis. Se hace énfasis en los pasos necesarios para que la
técnica sea aplicable in situ. Ademas, se sugiere que la implementacion de técnicas de
aprendizaje automético (“machine learning”) puede ser til para el reconocimiento

de patrones durante el ajuste de las sefiales experimentales.
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MEeDI10OS INFINITOS (APROXIMACION DE

ONDA VOLUMETRICA)

2.1. Introduccion

En este capitulo se introducen los conceptos fisicos que permiten describir el compor-
tamiento eléstico del sélido bajo la hipétesis de pequefias deformaciones. En este contexto,
se muestra que la propagacion de las ondas eldasticas esta determinada por las propiedades
del medio, y por consiguiente, se pueden disefiar experimentos ultrasénicos cuyo objetivo
sea la inferencia de dichas propiedades. Gracias a la versatilidad del ultrasonido, se pue-
den caracterizar materiales generalmente anisétropos, lo cual no es accesible mediante

ensayos mecdnicos convencionales.

Primero, en la seccién 2.2, se cubre la mecédnica del sélido que bajo la aproximacién de
pequefias deformaciones en un medio homogéneo, anisétropo, elastico y lineal, permite
encontrar las ecuaciones de movimiento en tres dimensiones. Estas ecuaciones se resuelven
en la seccion 2.3 con una onda plana bajo la aproximacién de medio infinito (MPI) dando
lugar a la ecuacién de Christoffel, que permite encontrar la velocidad y polarizacién de
ondas como funcién de la direccién de propagacion. Este contenido puede encontrarse con
mayor profundidad en[1, 2]. En la seccién 2.4, se muestra como se pueden utilizar las ondas
elasticas para caracterizar las propiedades mecénicas. Primero se describen brevemente
las técnicas de contacto, cuya desventaja principal reside en la preparacion elaborada de
probetas. Luego se muestra una técnica que sortea esta problematica mediante la variaciéon
de la direccién de incidencia de ondas en una muestra sélida sumergida, comtinmente

denominada goniometria ultrasénica, la cual es elegida para este trabajo.

En este capitulo, asi como en el capitulo3 se adopta la convencién de Einstein para la

suma en indices repetidos.



2.2. MECANICA DEL SOLIDO

2.2. Mecanica del sé6lido

2.2.1. Tension

De acuerdo a la ley de Cauchy, dado un vector de traccién t; actuando en una superficie
con normal 7, existe una transformacién lineal que relaciona ambos vectores de la forma

ti = oijn;j, (2.1)

donde o;; es el tensor de tensién de Cauchy, cuyos indices representan, por convencion,
la normal a la cara donde acttia y la direccién en la que acttia respectivamente, como se
muestra en la Fig. 2.1. Para que el momento neto sea nulo, entonces el tensor debe ser
simétrico, i.e. 0jj = 0j;.

032
_)
031/ 023
013 o
3 022
012
021

I1

Figura 2.1: Convencioén para el tensor de tensién en un sistema de coordenadas cartesiano.

2.2.2. Deformaciéon

Un cuerpo eléstico elemental sometido a cargas cambia de forma y volumen, como se
muestra en la Fig. 2.2. Aqui, el campo de desplazamiento de particulas se define por el
vector de desplazamiento ;. Para desplazamientos pequefios, el desplazamiento se puede
linealizar a partir de una serie de Talyor a orden 1 como:

i (x)

u(x + ox) ~ uy(x) + Ixe

Oxx = u(x) + ouy, (2.2)

donde u;(x) representa la traslacién paralela y ou; representa la rotacién y deformacion.
Expandiendo el dltimo término

1 Ju;  Jduy
ou = 2 dxy * o0x;

= (&x1 + Wi1)OXk,

1 8111 8uk
J0xk+ 3 dxp  ox (2.3)

donde wy; es el tensor de rotacién y ¢j; es el tensor de deformacién, denominado ley
geométrica,
1 Jdu;  Juy

€kl

7
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Aqui los elementos diagonales k = I representan la deformacién normal y los elementos
por fuera de la diagonal k # | representan la deformacién de corte.

desplazamiento

u(z +dx)

T m u(z)

o
= traslacion + rotacion + deformacion
A\ LN
< .
\ / N ’,’ -

Figura 2.2: Desplazamiento en un cuerpo elemental como la suma de traslacién, rotacién
y deformacién.

2.2.3. Relaciones constitutivas

Un cuerpo eléstico es aquel cuyo estado de tension puede determinarse solo a partir
del estado de deformacién con respecto a una configuracién de referencia (elasticidad de
Cauchy [3]). En este cuerpo, la variacién de la energia interna por unidad de volumen
producida por un pequefio cambio en el estado de deformaciones se define como

oW = Gi]‘(SEi]‘. (2.5)

Si, ademas, la variacion de energia interna AW debido a la transformacién finita desde el

estado A al estado B es independiente del camino de integracion,

B
AW = / OW = Wp — Wy, (2.6)
A

entonces al cuerpo se lo denomina hipereldstico (elasticidad de Green), por lo que los
diferenciales son exactos dW = gj;d¢;j, lo que permite la definicion de la formula de Green

[4]
IW

881‘]‘ '

Considerando un cuerpo sin tensién ni deformacién, la densidad de energia de deforma-

gjj = (2.7)

cién se puede expandir en series de Taylor como

oW 1 *W 1 PW

W(e) = W(e=0)+=— G ] e 9erdemn
(8) (8 ) € Ek1Eij 3! 8eij8€k19€mn £=0

K+ == €ij€k1Emn- (2.8)
881']' £=0 2! 8ez-jaekl £=0 J

Aqui los dos primeros términos (la energia inicial y la dilatacién ctibica) son nulos [5] y si

ademads se consideran pequefias deformaciones (elasticidad lineal) la expansién se reduce

8
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1
W = s cijkiexieij, (2.9)

donde c;jx; es un tensor de orden 4, denominado como tensor de rigidez, o tensor de
constantes eldsticas de segundo orden, definido como
*W

m. (2.10)

Cijkl =

En principio, este tensor tiene 81 elementos. Debido a que la definicién 2.10 no depende
del orden de diferenciacién, el tensor de rigidez cuenta con simetria mayor, i.e. ¢;jx = cxiij,
reduciendo el nimero de elementos independientes a 45, 1o que se conoce como la relacién
de reciprocidad.

Aplicando la Ec. 2.7 en la Ec. 2.10, se obtiene la relacién constitutiva que vincula la
tension y deformacién en un medio anisétropo lineal eldstico, también denominada como
ley de Hooke generalizada,

Oij = Cijki€kl, (2.11)

o la relacién inversa,
€ij = SijkiOkl, (2.12)

donde s;ji; es el tensor de compliancia. Como el volumen elemental se encuentra en
reposo, los tensores g;; y €k son simétricos, por lo que tienen solo seis elementos inde-
pendientes. Por esta condicidn, el tensor de rigidez posee, ademads, simetria menor, i.e.
Cijkl = Cjiki = Cijlk = Cjilk, reduciendo el nimero de elementos independientes a 21. Enton-
ces, el comportamiento elastico del sélido generalmente anisétropo, denominado triclinico,
se define por el tensor de rigidez compuesto por 21 constantes eldsticas independientes.
Usualmente, el tensor de rigidez c;jx; se representa de forma compacta como una matriz
C de 6x6 a través de la notacién de Voigt usando las contracciones 11 — 1,22 — 2,33 — 3,
23 — 4,13 — 5,12 — 6. Ademas, al introducir los componentes de deformacién de corte
como la suma de componentes simétricos ¢4 = €23 + €32, €5 = €13 + €31, &6 = €12 + €21, S€

redefine la relacién constitutiva 2.11 de forma compacta como

01 Ci1 C2 Ci3 Cuis Cis5 Cyg| |&1
02 Cxn Ca3 Coy Cpz Cy |e2
o3| _ Cszs Cas Css Csel |é€3 ' (2.13)
04 Cau Cu5 Cye||&4
05 sim Css5 Csgl |5
06 Ces| | €6

Dado un grupo de simetria compuesto por un conjunto de rotaciones, para que un
tensor forme parte del grupo de simetria debe permanecer invariante ante sus transforma-
ciones. Esto impone restricciones en las constantes elésticas, lo que resulta en la reduccién
de elementos independientes. En general, cuanto mayor es el niimero de elementos de
simetria, menor es el nimero de constantes independientes. El anélisis sobre simetrias

elasticas se profundiza en el capitulo 5.



CAPITULO 2. MEDIOS INFINITOS (APROXIMACION DE ONDA
VOLUMETRICA)

2.2.4. Ecuacion de movimiento

Dado un sélido tridimensional de volumen v, sometido a fuerzas de volumen (largo
alcance) y de superficie, se cumple con la segunda ley de Newton como

/tidS+/pbidzJ:/pﬁidv, (2.14)
sup vol vol

donde t; = gjjn; es el vector de traccién y n; es un vector unitario normal a la superficie,
b; es una fuerza volumétrica por unidad de masa, p es la densidad del material y ii; es la

aceleracion de la particula. Al aplicar el teorema de Gauss para la integral superficial, se

(90“
/ —do + / pb;do = / piiido, (2.15)
ij

vol vol vol

obtiene

donde, para un volumen arbitrario, la forma integral desaparece. Si se desprecia el movi-
miento dindmico, se llega a la ecuacién de equilibrio estético

4 pb; = 0. (2.16)

Si, por otro lado, se considera el movimiento dindmico y se desprecia la accién de fuerzas
volumétricas, se llega a la ecuacién de equilibrio dindmico o ecuacién de movimiento

— = piij. (2.17)

2.2.5. Ecuacién de Navier

Combinando la ley geométrica 2.4, las relaciones constitutivas 2.11 y la ecuacién de
movimiento 2.17 se llega a

1 Jd Jdur Jdu

=Ciikl— (=— + =—) = pii;. 2.18
2 ikt 8xj(<9xl ox,  PH (218)
Teniendo en cuenta la simetria del tensor c;jx, intercambiar el indice k y I reduce la

ecuacion 2.18 a
82u1

Cijklm = pu;, (2.19)

denominada ecuacién de Navier, la cual representa el movimiento en tres dimensiones
para pequefias deformaciones en un medio homogéneo, anisétropo, eléstico y lineal. Para
un sélido generalmente anisétropo, la ecuaciéon de Navier estd compuesta por tres ecua-
ciones diferenciales lineales acopladas. Es decir, que el movimiento en una direccién esta
determinado por el desplazamiento en las tres direcciones. Las relaciones desarrolladas
en esta seccion se pueden sintetizar por la Fig. 2.3.
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2.3. MODELO DE ONDA PLANA PARA MEDIOS INFINITOS (MPI)

Desplazamiento

Tension - Deformacion
Relaciones

Constitutivas

Figura 2.3: Relaciones del s6lido anisétropo, homogéneo, elastico y lineal.

2.3. Modelo de onda plana para medios infinitos (MPI)

2.3.1. Ecuacidén de Christoffel

En medios generalmente anisétropos e infinitos, la ecuacién de Navier 2.19, se puede

resolver a partir de ondas planas monocromaticas complejas como
u; = U exp(i(kn]-x]- — wt)), (2.20)

donde k es el niimero de onda volumétrico (escalar), 7; es la direccién de propagacion,
w es la frecuencia angular y U; es el vector de amplitud de desplazamiento que a su
vez define la polarizacién de la onda. Al sustituir la ecuacién 2.20 en la ecuacién 2.19 se
obtiene la relaciéon

a)zui = Aijklkznknjul, (2.21)

donde Ajjx = cijki/p. Definiendo la velocidad de fase como ¢ = w/k y utilizando el
operador delta de Kronecker U; = U;d;; se reescribe la ecuacién 2.21 como la ecuacién
caracteristica

(/\,-]-klnknj - Czéil)ul =0. (2.22)

Introducir el tensor de segundo orden A;; = Ajjxingn;, permite reescribir la ecuacién 2.22
en la forma compacta
(Ajr = c26;)U; = 0. (2.23)

Tanto la ecuacién 2.22 como la 2.23 componen la ecuacién de Christoffel, l1a cual define
tres ecuaciones lineales homogéneas para las amplitudes de desplazamiento U;. Dado que
la velocidad de fase ¢ es incégnita, cada una de las ecuaciones constituye un problema de
autovalores y autovectores, donde los autovalores son c? y los autovectores son los vectores
de polarizacién U;. Dado que A;; es simétrico y con elementos reales, los autovalores son
reales y los autovectores asociados son ortogonales.

Para resolver la ecuacion de Christoffel, primero se definen las propiedades del material
(densidad y tensor de rigidez), y se elige la direccién de propagacién 7. Para que existan
soluciones no triviales a la ecuacién 2.23, el determinante debe ser nulo, |A;; — 20| = 0, lo

11



CAPITULO 2. MEDIOS INFINITOS (APROXIMACION DE ONDA
VOLUMETRICA)

cual forma un polinomio de tercer grado cuyas raices son las velocidades de propagacién

2
k

ecuacién 2.23 permite encontrar las amplitudes de desplazamiento, que a su vez definen

¢z con k = 1,2,3 para la direccién de propagacion 7. Reintroducir las velocidades en la
la polarizacién de la onda.

Es decir, que en el s6lido generalmente anisétropo se pueden propagar tres tipos de
ondas cuyas velocidades son distintas y sus polarizaciones son ortogonales entre si. La
onda cuya polarizacién es més cercana a la direccién de propagacion se la denomina
cuasi-longitudinal (qL), mientras que las dos restantes se denominan cuasi-transversales.
Estas se pueden distinguir de acuerdo a su velocidad de fase como cuasi-transversal
rapida (qS1) y cuasi-transversal lenta (qS2). Otra forma de separarlas es de acuerdo a su
polarizacién con respecto a un plano en particular, por lo general el plano de incidencia
de un haz ultrasénico. El modo cuya polarizacion es principalmente perpendicular al
plano se denomina cuasi-transversal horizontal (qQSH) y el restante se denomina cuasi-
transversal vertical (qSV). Esta condicion se muestra en la Fig. 2.4a. Estas categorias no
distinguen al modo en todas las direcciones, ya que existen materiales en los que para
algunas direcciones el modo rapido se convierte en lento o el modo horizontal se convierte
en vertical. Este modelo supone que el medio es infinito, por lo que a las ondas que se

propagan en este volumen infinito comtinmente se las denomina como volumétricas.

T3 I3
N\ N\
n n
UqL ﬁt UL ﬁ?
\ 1
Y [fasv Y [jsv
\ \
\ /7 \ ’7
\ - - - -
- -
\ _ -~ - \ ~ - -
> T2 > 9
4 7
/7 /
/7 /
/ /7
L [jesH k/(jSH
X1 I

(a) Polarizacién de modos en medio generalmen- (b) Polarizaciéon de modos puros en una direc-
te anis6tropo. El superindice g refiere a los mo- cién de simetria en un medio anisétropo. La
dos cuasi 0 “quasi” en inglés. La polarizaciéon de polarizacién de los modos transversales refiere
los modos transversales refiere al plano x>x3.  al plano xpx3.

Figura 2.4

Por otro lado, cuando el material posee simetrias eldsticas, existen direcciones para
las cuales las ecuaciones de Navier se desacoplan, es decir, que el movimiento en una
direccién es independiente de las otras direcciones. En estos casos surgen modos puros
de propagacion y se los identifica por su relacion con la direccién de propagacion 7. Una
onda es longitudinal pura (L) si cumple # X ii = 0y transversal pura (S) si cumple i - 1 = 0

12



2.3. MODELO DE ONDA PLANA PARA MEDIOS INFINITOS (MPI)

como se muestra en la Fig. 2.4b. Si el modo longitudinal es puro, entonces, los transversales
también; sin embargo, la relacién inversa no es necesaria. Los modos puros se observan
para direcciones de simetria en materiales anisétropos y para todas las direcciones en
materiales is6tropos. Ademads, si la velocidad de los modos transversales es igual, entonces
se unifican. En este caso, la polarizacién del modo transversal se puede dar en cualquier
direccién incluida en el plano perpendicular a la polarizacién de la onda longitudinal.
A partir de un tensor de rigidez se puede resolver la ecuacion de Christoffel variando
la direccién de propagacion 7 para asi construir superficies de velocidad o del vector de
“slowness” o de lentitud (s = 71 /c). Aqui, las superficies estdn construidas en coordenadas
esféricas donde la direccién estd determinada por el angulo polar y el &ngulo azimutal; y
la lentitud esté representada por la distancia al origen. Estas superficies permiten observar
la anisotropia de la velocidad de ondas en medios sélidos. Las superficies para un corte en
s» = x2/c = 0 se muestran en las Figs. 2.5a y 2.5b para un acero policristalino y un polimero
reforzado por fibras de carbono (CFRP) unidireccional, respectivamente. Los tensores
de rigidez correspondientes se dan en el apéndice H. Las tres superficies completas de
“slowness” se muestran para el mismo CFRP en la Fig. 2.6. Por tltimo, la superficie de
“slowness” pensada como una funcién en la esfera puede ser representada a partir de una
proyeccion en el plano. Dado que la rigidez tiene simetria antipodal por ser un tensor de
orden par, la velocidad presenta la misma simetria. Por esta razén, la proyeccién de media
esfera contiene toda la informacién. Las proyecciones de igual drea de Schmidt para las
superficies de “slowness” de CFRP se muestran en la Fig. 2.7, estas tltimas generadas
con la biblioteca MTEX [6] para MATLAB. Ademas, se incluyen segmentos negros cuya
direccién indica la polarizaciéon de onda en cada punto. Por ejemplo, se observa que el
modo gS1 tiene polarizacién horizontal para el plano x>x3 y el modo qS2 tiene polarizacién

horizontal para el plano x1x3.

2.3.2. Velocidad de grupo

Como se mostré en la Fig. 2.4a, cuando los modos no son puros, el desplazamiento
no esta alineado con respecto a la direccién de propagacion. Esto genera que la direccién
en la que fluye la energia difiera de la direccién del frente de onda. Si uno considera el
ndmero de onda k como una constante, a partir del cual se define la velocidad de fase
como ¢ = w/k, entonces la velocidad de grupo, usualmente asociada a la velocidad en la
que se propaga la energia eléstica, se puede definir como [1]

dw dc
==, 2.24
8 kon j an j ( )
Retomando la ecuacién 2.23 con amplitudes normalizadas U;U; = 1 y considerando la
simetria del tensor de rigidez, se obtiene
AijrreU U

§j=——( (2.25)
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Figura 2.5: Curvas de “slowness” para s, = 0.
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Figura 2.6: Superficies de “slowness” para CFRP.
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que al multiplicar por 1; a ambos lados y comparar con la ecuacion 2.22, se observa que

Diferenciado resulta en

y por la definicién 2.24 se obtiene

Esta ecuacion muestra que la direccién de propagacion 7 siempre es normal a la superficie

ginj=¢

g]'dnj + n]'dg]' =dc,

n]-dg]- =0

de energia de propagacion. Por otro lado, si se define el vector de “slowness”

(2.26)

(2.27)

(2.28)

(2.29)
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T polarizacion 2o
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Figura 2.7: Proyecciones de Schmidt de las superficies de “slowness”. Los segmentos
negros muestran la polarizaciéon de cada modo.

al diferenciarlo resulta en
cdsj +sjdc = dn;. (2.30)

Considerando que por las ecuaciones 2.26 y 2.29 g;s; = 1,y que por la ecuacién 2.27

dc = njdg;, al multiplicar por g; en ambos términos se llega a
g]'dS]' =0. (2.31)

Esta relacién muestra, en analogia con la ecuacién 2.28, que la velocidad de grupo g
siempre es normal a la superficie de “slowness”. En consecuencia, el &ngulo y entre la
velocidad de grupo g y la direccién de propagacion 7 se define como el angulo de flujo
de potencia y describe el fendmeno de torcimiento de haz que se observa en materiales
anis6tropos. En estos casos 7i es normal al frente de onda y difiere de g que es normal
a la superficie de propagacion de energia. Este fenémeno no se observa en materiales
isétropos o para modos puros en materiales anisétropos. Un andlisis mds detallado del
flujo de energia en materiales anisétropos se puede encontrar en [2]. En la Fig. 2.8a, se
muestran las superficies de “slowness” para un acero con anisotropia leve, donde se
destaca una direccién en la que la normal a la superficie del modo longitudinal coincide
con la direccién de propagacion. En este caso, no hay torcimiento de haz. Por otro lado,
en la Fig. 2.8b se muestran las superficies de “slowness” para CFRP unidireccional con
anisotropia marcada. Aqui se destaca una direccién para la cual la normal a la superficie
y la direccién de propagacion difieren, por lo que la energia fluye con un angulo y con
respecto a la direcciéon de propagacion, generando el torcimiento de haz. Este fendmeno
puede generar errores en la determinacién de la velocidad de fase, més detalles con

respecto al mismo se dan en el capitulo 4.

2.3.3. Comportamiento viscoeldstico

Una descripcién mas detallada del comportamiento de los sélidos incluye un término

de viscosidad, por lo que el comportamiento viscoelastico se puede describir como una
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Figura 2.8: Desvio entre la direccién de grupo s$ y la direccién de fase s?".

combinacién lineal entre una respuesta lineal a la deformacién y una respuesta lineal a la
velocidad de deformacién como

de
Oij = Cijki €kl + T]ijkld_:l (2.32)

donde 7;jx1 es el tensor de viscosidad. Si se considera una onda plana similar a 2.20 en
donde se reemplaza el nimero de onda, por k% = k + ik(w)
ui = Ujexp(i(knijx; — wt)
P I ePU _ (2.33)
= Ujexp(=knjx;)exp(i(knjx; — wt)),
se observa que el componente complejo atenta la amplitud como una exponencial de-
creciente en la distancia, es decir que, en la medida en que la onda viaja en el sélido,
la friccién interna disipa energia. En esta aproximacion, la parte compleja solo controla
la amplitud y la parte real solo controla la velocidad de propagacion. Para este tipo de
excitacién armoénica y para frecuencias ultrasénicas cuyos periodos son mucho menores a
los tiempos de relajacion [7] es posible simplificar la Ec. 2.32 como
[ @\,
oij(w) = (cijr + Z(CU_O) Cijki(@o)) e (2.34)
donde wy es la frecuencia en la que se determina ¢;jy;, el tensor asociado al comportamiento
viscoso, y p define el tipo de comportamiento en funcién de la frecuencia. Dependiendo
del tipo de material p puede tomar valores de 0, 1 o 2 [8]. En la préctica se observa
que no contemplar la componente compleja genera una discrepancia significativa entre

los experimentos y la simulacién. Sin embargo, una vez incluido este componente, la
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simulacién no es muy sensible al valor de los mismos y un valor constante proporcional
a las constantes reales puede ser suficiente [9]. Por esta razon, en este trabajo se utiliza
p = 0 ya que al eliminar la dependencia de w se simplifica considerablemente el calculo

numérico.

2.4. Goniometria ultrasdnica

Dado que la velocidad de ondas elésticas estd determinada por el tensor de rigidez
mediante la ecuacién de Christoffel 2.23, es habitual utilizar técnicas de ultrasonido para
inferir propiedades eldsticas de los materiales. Los primeros métodos desarrollados para
este fin consistian en colocar un transductor piezoeléctrico en la superficie de una probeta
con caras paralelas y medir el tiempo que tarda un pulso ultrasénico en ir y volver dentro
del material (pulso-eco) [10], como se esquematiza en la Fig. 2.9a. La relacién entre el
tiempo de vuelo (ToF, por “Time of Flight” en inglés) y la distancia de propagacién
determina la velocidad de la onda. En general, cuando el medio es anisétropo, es necesario
medir la velocidad en distintas direcciones, lo que requiere probetas cortadas a distintos
angulos. Cuanto mayor es el nimero de constantes independientes, mayor es la cantidad
de direcciones en que se debe medir para determinar inequivocamente la ecuacién de
Christoffel. Por ejemplo, un mineral con simetria trigonal ! requiere la medicién de modos
longitudinales y transversales en al menos tres direcciones especificas [11]. El facetado de
una probeta para esta caracterizacion se muestra en la Fig. 2.9b. De forma alternativa, se
pueden fabricar un conjunto de probetas, cada una para la medicién en una direccién. Por
ejemplo, en la Fig. 2.9c se muestran los 6 cortes necesarios para la determinacién de las
constantes eldsticas para CFRP con simetria ortétropa [12]. Las técnicas de contacto tienen
la principal desventaja que requieren la preparacién de una o mds probetas con cortes
especificos y/o geometrias complejas. Ademds, para determinar la cantidad y direccién
de cortes se requiere conocer a priori la simetria eldstica de la muestra y la orientacién de
las simetrias en relacion con el material base.

El advenimiento de la industria aeroespacial trajo la biisqueda de materiales con
mayor rigidez especifica, y por consiguiente de mayor anisotropia eldstica, como es el
caso de los materiales compuestos. Por esta razon fue necesario el desarrollo de técnicas
mas versatiles que permitieran la propagacién de ondas en distintas direcciones sin la
necesidad de fabricar una probeta para cada direccién [13]. Con este fin se desarroll6 la
goniometria ultrasénica, que consiste en colocar una tinica muestra inmersa en un fluido y
entre dos transductores opuestos. El primero emite pulsos ultrasénicos que viajan a través
del material y el segundo capta el campo transmitido. La orientacién entre la normal a la
probeta (con forma de placa) y la normal a los transductores se varia mientras se adquieren
y almacenan las sefiales transmitidas [14]. Este método es el elegido para este trabajo y

un esquema del mismo se muestra en la Fig. 2.10. Existen distintas variaciones como,

1Las simetrias elasticas, sus origenes y sus consecuencias se describen en el capitulo 5
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(a) Esquema de medicién de velocidad por (b) Facetado en probeta tinica trigonal toma-
pulso-eco en contacto. da de [11].
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(c) Cortes varios para material ortétropo, tomada de [12].

FIBER DIRECTION

Figura 2.9: Técnica de pulso eco por contacto.

por ejemplo, medir el campo reflejado en lugar del transmitido [15]; utilizar un reflector
en lugar de un transductor receptor [16]; o realizar barridos lineales de un transductor
variando efectivamente el &ngulo de propagacion [17]; pero el objetivo comtn es adquirir

el campo ultrasénico como funcién de los angulos de incidencia.

2.4.1. Senales de goniometria

En la Fig. 2.11 se muestran las sefiales generadas durante un experimento de gonio-
metria ultrasénica. La Fig. 2.11a muestra un pulso de banda ancha emitido y recibido
en ausencia de muestra sélida. La Fig. 2.11b muestra el mismo pulso pero transmitido
a través de una muestra de aluminio en incidencia normal (¢ = 6 = 0°). En primer
lugar, se observa que el pulso se desplaza hacia la izquierda debido a que la velocidad de
propagacion en el s6lido es mayor que en el fluido. Ademas, se observa la aparicién de
réplicas atenuadas del pulso, las cuales se deben a la reflexién-transmisién del pulso en
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Figura 2.10: Goniometria ultrasénica. Se adoptan coordenadas esféricas donde ¢ y 0
denotan la direccién azimutal y polar respectivamente. Las coordenadas primadas estan
referidas a las direcciones principales en la muestra.

cada interfase sélido-liquido. La atenuacién de los ecos se debe principalmente a que parte
de la energia se transmite al fluido en cada reflexién. En la Fig. 2.11c se muestran los pulsos
transmitidos a través de una placa de aluminio para un barrido polar (¢ = 0, 6 = (0—40°)).
Notar que 0 = 0° corresponde con la Fig. 2.11b. Por altimo, en la Fig. 2.11d, se muestra el
valor absoluto del espectro de la sefial correspondiente a un barrido polar. La existencia
de ecos genera una interferencia similar al fenémeno de “filtro peine” [18].

En este trabajo, un experimento de goniometria ultrasénica consiste en una serie de
barridos polares realizados a distintos d&ngulos azimutales. Dado que el experimento tiene
3 dimensiones (¢, 0,y t) la representacion completa en una sola figura no es posible, a
diferencia de las superficies de “slowness” de la Fig. 2.6. Los detalles experimentales
se dan en el capitulo 6. Un barrido polar para una placa de CFRP unidireccional, pero
con los ejes dngulo-tiempo intercambiados se muestra en la Fig. 2.12a. Al compararla
con las figuras de “slowness” calculadas por la ecuacién de Christoffel de la Fig. 2.12b,
se observan ciertas similitudes que permiten identificar los tres modos de propagacién
qL gS1, y g52. Las transiciones de un modo de propagacion a otro se denotan como 1¢
y 24° dngulo critico como se explica en la seccién 3.3.2. En general, para materiales con

anisotropia leve, la distincién entre los modos qS1 y qS2 no se observa con tanta claridad.
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CAPITULO 2. MEDIOS INFINITOS (APROXIMACION DE ONDA
VOLUMETRICA)
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2.4. GONIOMETRIA ULTRASONICA
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3

MEebpios FINITOS

3.1. Introducciéon

La propagacion de ondas en distintas direcciones generalmente se realiza a partir de
la incidencia oblicua en un medio de caras paralelas sumergido en un fluido acoplante
como es el caso de la goniometria ultrasénica. La ecuacién de Christoffel para medios
infinitos (MPI) se puede aplicar en estos casos bajo ciertas condiciones, pero existe una serie
de limitaciones que hacen que la aproximacién volumétrica no describa el experimento
ultrasénico de forma adecuada. Esto es de particular relevancia para espesores delgados
o frecuencias bajas, cuando el medio comienza a comportarse como guia de ondas. Por lo
tanto, estas limitaciones justifican el desarrollo de un modelo de onda plana que contemple

la presencia de interfases con el fin de ajustarse mejor a los experimentos.

En la seccién 3.2 se describe el proceso de inversion de constantes eldsticas que general-
mente implica la utilizacién de algoritmos de optimizacién. Luego se enumeran una serie
de desventajas relacionadas con la aproximacién de medio infinito, y la parametrizaciéon
de velocidades. En la seccién 3.3 se muestra el desarrollo del modelo de onda plana para
medios finitos (MPF), que implica la generalizacién de la ley de Snell y la modificacién de
la ecuacién de Christoffel para cumplir con dicha ley en las interfases. Luego se genera un
sistema lineal a partir de las condiciones de continuidad en las interfases y se resuelve el
sistema para encontrar el coeficiente de transmisién. Este tiltimo, convolucionado con el
pulso adquirido en ausencia de la placa, sirve para simular las sefiales de un experimento.
Este modelo es aplicable sin importar el espesor de la muestra o la frecuencia de trabajo,
es decir, independientemente del grado de dispersién del medio. En la secciéon 3.4 se
muestra la metodologia para invertir las constantes elasticas a partir del ajuste de las
sefales simuladas, sin la necesidad de parametrizar la velocidad. Esto conlleva una serie
de ventajas que se enumeran y ejemplifican en la seccién 3.4.1. Por tltimo, en la seccién
3.5, se muestra que el MPF es mas costoso computacionalmente que el MPI, por lo que
la implementacién del primero en arquitectura de GPU es beneficiosa para las multiples
evaluaciones durante el ajuste. Ademads, se muestra que esta ventaja es particularmente

util cuando no se restringe la simetria eldstica de la muestra, es decir, considerando que
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3.2. LIMITACIONES DE LA APROXIMACION DE MEDIO INFINITO

todos los materiales a estudiar presentan, a priori, simetria triclinica.

3.2. Limitaciones de la aproximacion de medio infinito

Para encontrar las constantes eldsticas es necesario extraer informacién de las sefiales
adquiridas durante el experimento de goniometria ultrasénica. El método mas comun
consiste en parametrizar la velocidad de fase en funcién de los dngulos de incidencia
para luego invertir las constantes elasticas con la ecuacién de Christoffel para medios
infinitos 2.23. Esta ecuacién no es directamente invertible, por lo que se suele utilizar un
algoritmo de optimizacién que evalta el error entre un modelo directo y un conjunto
de datos experimentales. Este error se utiliza para modificar el tensor de rigidez en
aproximaciones sucesivas hasta que se llega a un minimo global. Un diagrama en bloques
de este procedimiento se incluye en la Fig. 3.1. Si bien este método es el mas utilizado, por
ejemplo en [14, 16, 19-21], tiene una serie de desventajas que se detallan a continuacién.

d;— ?ir;sigéz Direcciones Otros
arametros
C n(p,0) paréry

o S
\ 4

[ Ecuacién de

Christoffel
volumétrica
O _! Modelo

directo

error Vsim (907 0)

SME Parametrizacion
4——' loci |<—‘
Uea:p (90; 9) de velocidad

Experimento

s“(p,0,t)

Algoritmo de

optimizacion

Figura 3.1: Algoritmo de optimizacién con parametrizacion de velocidad y aproximacién
de medio infinito. El ciclo se itera hasta cumplir un criterio de convergencia.

3.2.1. Desventajas asociadas a la parametrizacion de la velocidad

La velocidad se parametriza a partir del tiempo de vuelo (ToF) del primer pulso, que
se determina a partir de un punto caracteristico de la onda, como el maximo, el minimo o
el cruce por cero [22]. En esta seccién se utiliza el minimo de la sefial para cada angulo de
incidencia. En la Fig. 3.2a se muestra la simulacién' de un barrido polar para acero de 2 mm
con el ToF superpuesto. En primer lugar, la asignacion del ToF al modo de propagacién
no es trivial, ya que en materiales con anisotropia leve los modos qS1 y qS2 pueden
superponerse y no ser distinguibles como en este caso. Ademas, se observa que este ToF

TEn esta seccion se realizan una serie de simulaciones de goniometria ultrasénica calculadas a partir del
modelo que se desarrolla en la seccién 3.3
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CAPITULO 3. MEDIOS FINITOS

(primer pulso) solo diferencia un modo de propagacién por angulo polar, es decir, que el
modo transversal para dngulos menores al primer dngulo critico se descarta. Repitiendo
la simulacién de barrido polar para acero de 1 mm como se muestra en la Fig. 3.2b se
evidencia otro inconveniente. En la medida en que se reduce el espesor disminuye la
relacién entre la resolucién temporal y el tiempo medido, por lo que empeora la exactitud
en la determinacién de la velocidad. Ademads, toda la informacién posterior al primer eco
es descartada.
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(a) Barrido polar para acero, d=2 mm. (b) Barrido polar para acero, d=1 mm.

Figura 3.2: Desventajas asociadas a la parametrizacién de la velocidad. Se destacan la
dificultad en la identificacion de modos, el desaprovechamiento de gran parte de la sefial
y la baja resoluciéon en materiales delgados.

3.2.2. Desventajas asociadas a la aproximacién de medio infinito

Utilizar la aproximacién de medio infinito (MPI), soslaya la existencia de interfases
solido-liquido que generan ecos. Estos ecos estan distanciados en el tiempo que le tarda
ala onda en ir y volver dentro del material, y en la medida en que disminuye el espesor
se acercan en el tiempo. En la Fig. 3.3a se muestra la sintesis de un barrido polar para
una placa de acero de 0.5 mm y se observa que por la delgadez de la placa, los ecos se
superponen e interactian entre ellos. Esta interaccion genera una distorsién en la posicién
de los minimos que no estd contemplada por la ecuacién de Christoffel para medios
infinitos y ademads lleva a la determinacién incorrecta del ToF en algunos angulos. De
forma equivalente, si en lugar de disminuir el espesor se disminuyera la frecuencia del

pulso, se observaria un fenémeno equivalente. Por esta razén, el analisis para este tipo de
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3.2. LIMITACIONES DE LA APROXIMACION DE MEDIO INFINITO

efectos se suele llevar a cabo en funcién del producto frecuencia espesor (f - d). Repitiendo
la dltima simulacién para distintos f - d, y superponiendo el ToF calculado con el MP],
se evidencia que a bajos f - d el medio se aleja de la aproximacién volumétrica (medio
infinito), como se muestra en la Fig. 3.3b. En general, si el medio es delgado, utilizar
frecuencias mayores aminora la desviacién. Sin embargo, esto constituye una solucién
parcial, ya que el cardcter homogeneizador de las ondas eldsticas solo vale para longitudes
de onda varias veces mas grandes que el constituyente, concepto que se desarrolla con
mayor detalle en el capitulo 6.
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Figura 3.3: Limitaciones del modelo para medio infinito en espesores delgados y/o
frecuencias bajas. La interaccion de ecos desplaza la posiciéon de los minimos generando
la incorrecta indeterminacién del ToF. En la medida en que disminuye f - d se incrementa
el error con respecto a la aproximaciéon de medio infinito.

El medio finito, que da lugar a la presencia de ecos, puede considerarse como una
guia de onda, y las ondas que viajan en este medio se suelen denominar como ondas
de placa. En estos casos, si solo se considera la velocidad de la onda proyectada en la
interfase, entonces el medio resulta dispersivo, es decir que, la velocidad (horizontal) es
funcién de la frecuencia. En esta condicién, la propagacién se denomina onda guiada con
fuga (“leaky guided waves”), ya que si bien el medio se comporta como guia de onda, la
energia decae rdpidamente porque se transmite al fluido [1]. En la Fig. 3.4 se muestra este
fenémeno como una imagen obtenida por estroboscopia ultrasénica [23]. Que el medio

se comporte como una gufa de onda implica que la aproximacién de medio infinito deja
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CAPITULO 3. MEDIOS FINITOS

de ser valida. Repitiendo el espectro de un barrido polar y reemplazando el angulo de

emisor

onda reflejada

: ‘::\.’:t,-,-,.';», ' . .l i’.
‘ 1R R L.
' e
onda guiada
onda transmitida

Figura 3.4: Visualizacion del fenémeno de onda guiada con fuga obtenida por estrobosco-
pia ultrasénica [23].

incidencia por la velocidad de la onda proyectada en la interfase, se obtiene la Fig. 3.5a,
que es equivalente a las curvas de dispersién para ondas de placa, como por ejemplo las
que se muestran en la Fig. 3.5b obtenida de [24].
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(a) Espectro de barrido polar en acero. (b) Modos de dispersion obtenida de [24].

Figura 3.5: El espectro de un barrido polar en una placa es equivalente a las relaciones de
dispersiéon que se utilizan para métodos de ondas guiadas.

Por otro lado, en las interfases liquido-sélido, a partir del primer dngulo critico, el
modo longitudinal deja de ser propagativo y pasa a ser evanescente, lo que implica que
decae rdpidamente desde la interfase. Este fendmeno introduce una distorsion de fase en
las ondas transversales propagativas [22]. En la Fig. 3.6a se simula un barrido polar para
una placa de aluminio de 1 mm y se superpone a la sefial el ToF correspondiente al modelo
para medios infinitos. Este fendmeno se observa con mejor detalle en materiales is6tropos
0 casi isétropos, como el aluminio caracterizado por el tensor de rigidez correspondiente
que se da en el apéndice H. Aunque los pulsos son distinguibles, para &ngulos mayores
al primer angulo critico se observa un ToF en exceso, el cual corresponde a la onda
evanescente mencionada. Para angulos mayores al segundo dngulo critico se observa un

pico correspondiente al modo A0 de propagacién de ondas guiadas que no existe para
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3.2. LIMITACIONES DE LA APROXIMACION DE MEDIO INFINITO

medios infinitos. En la Fig. 3.6b se muestra que esta distorsién de fase también depende
del producto f - d. Este fendmeno surge por la existencia de la interfase liquido-sélida de
los experimentos de goniometria ultrasénica que no estd contemplada por el modelo de
medios infinitos.
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Figura 3.6: ToF en exceso producto de la distorsién de fase que genera la aparicién ondas
evanescentes a partir del 1°" dngulo critico. El fenémeno se incrementa en la medida que
baja el producto f - d y aumenta la dispersividad del medio.

3.2.3. Imposibilidad de determinacién de la polarizacién de onda

Por otrolado,el MP], al soslayar la existencia de las interfases con el fluido,no contempla
la atenuacion de las ondas por la energia transmitida a este medio (fuga). Las constantes
elasticas complejas, descritas en la secciéon 2.3.3, al estar asociadas al comportamiento
viscoso del material, influyen en la atenuacién de las ondas. Esto implica que para su
correcta determinacién es necesario contemplar la energia perdida en las interfases.

Ademas, la informacién de amplitud se utiliza para determinar la polarizaciéon de
la onda que, nuevamente, no puede realizarse bajo la aproximacién de medio infinito.
Dado un conjunto de velocidades, estas pueden ser autovalores de mas de un tensor de
Christoffel, lo cual se conoce como comparfiero anémalo, y puede llevar a una incorrecta
determinacién de las constantes elasticas [25]. Para estos casos, los autovectores, i.e. las
amplitudes de desplazamiento, no son iguales, por lo que conocer esta informacién evitaria

este problema. En la préctica, este fendmeno también se puede sortear utilizando cotas en
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CAPITULO 3. MEDIOS FINITOS

el espacio de bisqueda que se describen en el capitulo 5. Un caso de polarizacién anémala
se muestra en la Fig. 3.7 para dos tensores diferentes incluidos en el apéndice H.
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Figura 3.7: Fenémeno de polarizacién anémala. Dos tensores de rigidez distintos tienen
las mismas curvas de “slowness” pero diferente polarizacién. Las lineas continuas corres-
ponden un material real, mientras que las cruces corresponden a un compafero anémalo
de dicho material.

3.3. Modelo de onda plana para medios finitos (MPF) en
inmersion

Debido a las limitaciones del MPI, en este trabajo se opté por la utilizacién de un
modelo de onda plana que contempla la existencia de las interfases liquido-sélido (medio
finito) que se ajuste mejor a las sefales experimentales de la goniometria ultrasénica. El
mismo se basa en la generalizacién de la ley de Snell, la reformulacién de Christoffel
para cumplir con la ley de Snell en las interfases y las ecuaciones de continuidad en las
interfases. El modelo sigue los lineamientos descritos en [1].

3.3.1. Sistema de referencia rotado

La incidencia oblicua se describe por los dngulos polares 0 y azimutales ¢ como se
muestra en la Fig. 3.8. Aqui el transductor superior representa una fuente de ondas planas
y el transductor inferior es sensor de las ondas transmitidas. Se adopta un sistema de

referencia donde el plano de incidencia siempre estd descrito por las direcciones x1x3,
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3.3. MODELO DE ONDA PLANA PARA MEDIOS FINITOS (MPF) EN INMERSION

para obtener independencia de la direccién x, y simplificar el calculo numérico. Esto se
logra a través de la rotacién pasiva del tensor de rigidez en ¢, como

Cmnop = ﬁmiﬁn]‘ﬁok,@plcl"]’kl/ (31)

donde f;; es la matriz de transformacioén cuyas entradas son los cosenos directores entre
Xiy x;. De esta forma, las coordenadas originales asociadas al material se denotan como
x1, %%, x5y larigidez del material en estas coordenadas es clfj ;- Esta rotacion es solo una

ventaja numérica, por lo que esta nomenclatura solo se mantiene para este capitulo.
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Figura 3.8: Sistema de referencia para incidencia oblicua en placa finita. Rotacion pasiva
del tensor de rigidez del material. Aqui 0! es el angulo polar de incidencia y 6R es el
angulo polar de refraccion.

3.3.2. Ley de Snell generalizada

Cuando una onda que viaja por un medio se encuentra con una interfase, deben
cumplirse condiciones de continuidad que en general requieren la aparicién de ondas
reflejadas y refractadas. Si se considera una onda que viaja en un fluido no viscoso y se
encuentra con un medio s6lido, debe existir continuidad de desplazamiento y tensién

normales a la interfase, en este caso alineada con la direccién x1,
113 = Us, 0?53 = 033. (32)
Ademads, dado que el fluido no soporta tensiones de corte entonces
013 = 013 = 023 = 03 = 0. (3.3)

En este capitulo las cantidades correspondientes al fluido se describen con la barra, e. g,
dij. Una consecuencia directa de las condiciones de continuidad es que las ondas reflejadas

29



CAPITULO 3. MEDIOS FINITOS

y refractadas comparten con la onda incidente la misma proyeccién en la interfase del
vector de onda k1,
k!'sin(6") = kR sin(6R) = k1, (3.4)

o de manera equivalente la misma proyeccion del vector de “slowness” s1
s sin(@') = s® sin(6R) = 51, (3.5)

donde 0O es el d&ngulo con respecto a la normal, y el superindice I hace referencia a las
ondas incidentes y el superindice R hace referencia a las ondas reflejadas o refractadas
indistintamente. Las ondas reflejadas también cumplen con la misma condicién. Esta
ecuacion es conocida como la ley de Snell generalizada y sus efectos se pueden observar
en la Fig. 3.9. Aqui se muestra la ley de Snell generalizada para una interfase agua-CFRP
donde una onda incidente desde el agua genera una onda reflejada y dos ondas refractadas
transmitidas. La componente horizontal s; es comun a todas las ondas.

Por otro lado, el angulo de incidencia O'para el cual el 4ngulo refractado OR equivale a
90°, es denominado dngulo critico y a partir de este la onda refractada deja de propagarse
y pasa a ser inhomogénea o evanescente, es decir, que decae exponencialmente desde
la interfase. Este tipo de ondas se describe por un componente s3 complejo. Para el
solido anisétropo, en el que pueden propagar una onda cuasi-longitudinal, y dos cuasi-
transversales, pueden existir hasta tres dngulos criticos, cada uno correspondiente con
cada modo de propagacioén. En la Fig. 3.9 el angulo de incidencia determina el componente
comun s; a partir del cual se muestra qué ondas se propagan en el s6lido. En este caso el
angulo de incidencia supera el primer angulo critico, y por ende solo se refractan los dos

modos transversales.

3.3.3. Ecuacidén de Christoffel modificada

Para el caso de una onda viajando en un medio liquido e incidente en un medio
sélido anisétropo, con un dngulo de incidencia conocido 6!, no es posible resolver la
ecuacion de Christoffel 2.23 para las ondas refractadas, ya que la direccién de propagacién
7 depende, a través de la ley Snell, de la velocidad de la onda en dicha direccién. Dado
que la proyeccion en la interfase del vector de “slowness” s1 es comuin a todas las ondas,

es posible reescribir la ecuacién 2.20 como
uj = U; exp(iw(six1 +s3x3—1t)), j=1,2,3. (3.6)

Gracias a la rotacién pasiva de ¢ en torno a x3 del sistema de referencia, la ecuacién 3.6
es independiente de la direcciéon x, reduciendo la complejidad de las ecuaciones. Esto no
implica que el desplazamiento en la direccién x,, es decir uy, sea nulo, ya que, como se
explicé en la seccién 2.2.5, las ecuaciones de Navier son acopladas. Al reemplazar la Ec.
3.6 en la ecuaciéon de Navier 2.19, se obtiene la ecuacién de Christoffel modificada para
interfases

(cijkisksj — poi)l; =0, (3.7)
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Figura 3.9: Ley de Snell generalizada para una interfase agua-CFRP. El modo qL para
el medio sélido se denota con lineas punteadas, dado que para este dngulo polar de
incidencia no genera un modo propagativo.

que se puede reescribir como un sistema de ecuaciones
Kij(s3)U; =0, i,j=1,2,3. (3.8)

Para que existan soluciones no triviales, el determinante de la matriz K;; debe ser igual a
cero, lo cual da lugar a un polinomio de sexto grado, cuyas raices son los componentes
verticales de “slowness” sg , donde cada superindice g hace referencia a una de las 6
ondas refractadas. Para un s6lido anisétropo se refractan 3 ondas viajando en el sentido
x3 positivo y 3 viajando en el sentido x3 negativo. En cada direccién habrd una onda
cuasi-longitudinal, y dos cuasi-transversales. De esta forma, la ecuacién de Christoffel
modificada encuentra el componente refractado vertical sg como funcién del componente
s1 que a su vez es funcién del 4ngulo de incidencia 0.

Luego, al reintroducir los componentes sg en la ecuacién 3.8, se obtienen las amplitudes

de desplazamiento normalizadas como

B U_;’ B Ki1(s3)K23(s3) — Ki3(s9)K1a(s])
Uj  Kis(s3)Kaa(s3) = Kia(s3)Kas(s3)’

2 = U_g _ Ki11(s)Ka3(s]) — K12(s2)K13(s2)

Ul Ku(sDKss(sd) — Kas(sd)Kaa(sd)

U,
(3.9)

De manera anéloga, las amplitudes normalizadas de tensién se definen reemplazando la

Ec. 3.6 en la ley geométrica 2.4 y las relaciones constitutivas 2.11 como
Ta = C1351 + Cassa + (Cags1 + Caust)U, + (Cass1 + Cazs)U,,
71;7 = Cy551 + C55S§ + (C5651 + C45S§)’L[2q + (C55Sl + C35S§)(qu, (3.10)

(Gg = Cs1 + C45sg + (Cap51 + C44S§)(L(2q + (C45S1 + C34S§)‘L{§.
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Finalmente las soluciones formales para un sélido anisétropo quedan definidas para los

desplazamientos como,
6
(uy, up, uz) = Z(l,(l/lq,’l/l:f)Lli7 exp(iw(s1x1 + ng3 —t)), (3.11)
q=1
y para las tensiones como
6
(033,013, 023) = Z iw(T3, T3, T, U] expiw(sixy + sixs — 1)), (3.12)
q=1

Las ecuaciones de movimiento 2.17 se reducen para un fluido no viscoso, dado que no

resiste tension de corte como

daij 921l

FETCAF T (3.13)
_ iy L.
61] = /\fa__xkél] Z,] = 1, 2, 3, (3.14)

donde ps y A, son la densidad y la constante de Lamé del fluido, respectivamente.
Repitiendo el mismo procedimiento que aquel llevado para sélidos anisétropos, se llegan

a las soluciones formales para el fluido,

2
(i11, 13, 633) = Z(L(L_{q, iwT33)U] explio(s1x1 + 5303 — 1)), (3.15)
q=1

I
donde §g = (-1)1+ % —-s3, UT = Z—i y 733 = i—{ y cs es la velocidad de fase en el fluido.

3.3.4. Placa inmersa en un fluido

Cuando se considera un sélido anisétropo inmerso en un fluido no viscoso, entonces
existen dos interfases fluido-sélido, caracterizadas por las ecuaciones de continuidad 3.2 y
3.3. En esta configuracién existen una onda incidente, una reflejada y una transmitida para
el fluido y 6 ondas que viajan dentro del sélido. Si se considera el sistema de referencia
representado en la Fig. 3.10, y un campo independiente de la direccién x; por la rotacién
pasiva de la seccién 3.3.1, entonces las ecuaciones de continuidad resultan en

fiz=u3, Ox =033, op=0x=0, en x3=-d4/2,d/2. (3.16)

Reemplazar las soluciones formales 3.11, 3.12 y 3.15 en las relaciones de continuidad

especializadas para las interfases x3 = —d/2 y x3 = d/2, eliminando el factor comuin
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fluido

sélido

>
>
T

fluido

Figura 3.10: Plano de incidencia para placa anisétropa inmersa en un fluido.

exp(iw(s1x1 — t)), resulta en el sistema de ecuaciones lineales

E 2P B Wt wEs wEs -2 o |[w] [wa]

ToE! TRE TRE B4 TIE TUES <T 0 | |UR| |l

TaE' TRE? TIES B4 TSES TSEC 0 0 ||UF | 0

TE! TRE TREY TpE4 TIES TZEC 0 0 Ul | 0 (3.17)
UEY UE? UPES WiEt WIES UPES 0 —w)||up 0

Tab' TRE TRE TgEt TRE TRE 0 <Tm||Uf| | O

Tab TRER TIE TRt TSR 73EC 0 0 ||af| | 0

Taf' TRE TRE TAEY TRE TS 0 o ||| | 0

donde E7 = (E9)~! = exp(ia)sgd/Z).

El sistema puede ser resuelto para el coeficiente de reflexién R = U}/U] o para el
coeficiente de transmisiéon T = l:llT / l:l{. Este altimo sirve para simular el experimento de
goniometria ultrasénica, donde una placa sélida anisétropa se encuentra sumergida en
un fluido entre dos transductores, donde uno emite pulsos ultrasénicos que son recibidos
por el otro y convertidos en una sefial eléctrica. Como el sistema contempla las ecuaciones
de continuidad en la interfase y ondas viajando en ambos sentidos, los coeficientes que
surgen al resolver el sistema dan lugar a todos los ecos que se generan en el sistema bajo la
suposicién de onda plana. Si se considera U, como la amplitud de desplazamiento que se
genera perpendicular a la cara del emisor, entonces el movimiento en el fluido a la altura

del receptor (sin placa interpuesta) es
i, = U, exp(iw(s1d°" sin(0') + 53d°" cos(0")), (3.18)
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donde d°” es la distancia entre transductores. Este caso se esquematiza en la Fig. 3.11.
Teniendo en cuenta que en el fluido la amplitud de desplazamiento en la direccién x;

Figura 3.11: Izquierda. Transductores sin placa. Derecha. Transductores con placa. El
cambio en el camino al introducir la placa s6lida requiere una correccién de fase.

es Uy = U, sin(0"), entonces el coeficiente de transmisién relaciona los desplazamientos
como T = L_llT / L_l{ = U] /U}, de forma que el desplazamiento a la altura del receptor

introduciendo la placa sélida se puede expresar como

i, U, T exp(iw(s1d" sin(01) + 33(d°" cos(0") — d)))
= U,Texp(iwd(d®" — dcos(0)))), (3.19)

donde exp(—iwsd cos(61)) representa una correcciéon de fase necesaria al introducir el
coeficiente de transmisién que depende del angulo de incidencia polar y 5 = 1/cy. El
espectro de la sefial adquirida en ausencia de la placa I'(w) es proporcional a la amplitud
de desplazamiento generada por el emisor como I'(w) o U, exp(iw3d®"). Entonces, la sefial
recibida por el receptor se puede reducir a

ST(w) = I'(w)T(w) exp(—iwsd cos(6')), (3.20)

Finalmente, si se recupera la dependencia temporal de las ecuaciones exp(—iwt) y se aplica
la transformada de Fourier, entonces se obtiene la sefial temporal que recibe el transductor

receptor como

st(t) = /OOST(a)) exp(—iwt)dw. (3.21)

Utilizando este andlisis, el modelo contempla ondas pulsadas. Ademas, el modelo supone
que los transductores son ideales por lo que emiten y reciben ondas planas. El andlisis

para transductores reales, de dimensiones finitas, se aborda en el capitulo 4.

3.4. Optimizaciéon por simulacion de senales

Para evitar las desventajas asociadas a la aproximacién de medio infinito (MPI) y la
parametrizaciéon de la velocidad, mostradas en la seccién 3.2, en este trabajo se adopta

un método de simulacién. Partiendo de un tensor de constantes elasticas, se aplica el
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modelo para medios finitos (MPF) 3.3 y se simulan las sefiales de un experimento. Estas se
comparan directamente (sin parametrizar la velocidad) con las sefiales experimentales y el
error entre ellas se utiliza en aproximaciones sucesivas para encontrar un minimo global
que corresponda con las propiedades eldsticas, como se muestra en la Fig. 3.12. Las cotas
y estimaciones iniciales son definidas a partir de la teoria de homogeneizacién eléstica
descrita en el capitulo 5 y la aplicacién de esta metodologia se realiza en el capitulo 6

sobre sefiales experimentales adquiridas para materiales reales. Haciendo un resumen

Tensor Orientacién Otros
de rigidez 0, 0 parametros
C w,p,d,T
4 \
1 ( . N\
I Ecuacion de .
1 Christoffel 1
' modificada | !
1
! vi
Algoritmode |1 [ - N\
optimizacién | ! Sistemade o)
' continuidad !
J
Cotas : T :
. y » : I Modelo
estllrrlwallcwn \ IFFT ll directo
inicial S ,
Simulacién
error < sim
SME S (907 eat)
4—— Experimento
exp
s“P(p,0,1)

Figura 3.12: Optimizacién con modelo para medios finitos. En lugar de parametrizar la
velocidad, se simula un experimento y se compara con la sefial experimental.

del andlisis anterior, las principales ventajas de este método son que:

= Se puede aplicar para espesores delgados, aun cuando no se puedan identificar ecos
individuales.

» La simulacién no distingue entre propagacion de tipo volumétrica o de placa, por

lo que es igualmente aplicable en espesores gruesos y medianos.

= Se puede aplicar a frecuencias bajas, mejorando el cardcter homogeneizador de las

ondas.
= Contempla la existencia de ondas evanescentes en el medio sélido.

» Incluye la amplitud de los pulsos, por lo que abarca informacién de polarizacién.
Por ende no puede incurrir en el error del compafiero anémalo y ademds permite

caracterizar los componentes visco-eldsticos.

= No requiere parametrizar la velocidad, por lo que todos los ecos son considerados
en el ajuste. Esto contrarresta la pérdida de sensibilidad que existe para muestras
delgadas.
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= No requiere intervencién humana para la distincién de modos de propagacion.

3.4.1. Comparacion entre modelos: MPI vs. MPF

En esta seccién se da un ejemplo para comparar dos tipos de ajustes: el MPI por
parametrizacion de la velocidad y el MPF por simulacién. El campo ultrasénico normal a
la placa (6 = ¢ = 0°), suponiendo simetria ortétropa, depende solo de la constante eldstica
C33 de modo que la ecuacion de Navier 2.19 se reduce a

Cn 2™ = pi, (322)
X3

por lo que la constante se puede determinar parametrizando la velocidad como Caz = pc?
donde c,, esla velocidad medida en la direccién normal a la placa. Se realiz6 una simulacién
para acero policristalino cuyo tensor de rigidez se da en el apéndice H, variando el espesor
y el nivel de ruido de la sefial. Este tiltimo consiste en agregar a cada muestra un valor
cuya funcién de densidad de probabilidad sigue una distribucién gaussiana centrada en
0. La desviacién estandar de la amplitud del ruido se vari6 entre 0 y 0.2 mientras que la
amplitud méxima de la sefial fue normalizada en 1. El espesor de la placa se vari6 entre 1
y 5 mm. Ademads, se agregé un pequefio error en el dngulo de incidencia para simular una
condicién experimental més real. El pulso utilizado durante la simulacién es una sefial de
banda ancha con frecuencia central en 10 MHz y espectro con distribucién gaussiana. La
determinacién de Cs3 por simulacién se hace ajustando solo el valor de esta constante en
el MPF definido en la seccién 3.3. El ajuste sigue un esquema similar al de la Fig. 3.12. Los
resultados se muestran en la Fig. 3.13a. La determinacién de Cs3 por parametrizacién de
velocidad se hace determinando el ToF como la posicién temporal en la que se encuentra
el minimo de la sefial a partir de la cual se calcula la velocidad normal. El ajuste sigue un
esquema similar al de la Fig. 3.1. Los resultados se muestran en la Fig. 3.13b.

El ajuste por simulacién del MPF muestra bajos errores, pero que en términos generales
crecen con la amplitud de ruido y decrecen con el espesor de la placa. Por otro lado, el
método por parametrizacién de velocidad muestra errores varias veces mds altos. En
primer lugar, se observa un mal desempefio como funcién de la amplitud de ruido. Esto
se puede explicar debido a que en la medida que crece el ruido es posible que el segundo
eco tenga mayor amplitud que el primero, como se muestra en la Fig. 3.14. El ToF, al estar
determinado a partir de la ubicacién del méximo, en este caso, confunde el segundo eco
con el primero, lo que produce un error grande en la determinacién de la constante.

Por otro lado, en la Fig. 3.13b, se observa que el error se mantiene para un espesor dado
y que varia con el espesor pero de forma no monétona, dando lugar a franjas horizontales.
Esto se puede explicar a partir de que la parametrizacién de velocidad esta limitada por
la resolucién de muestreo de la sefial, por consiguiente el ToF solo se puede determinar
en pasos discretos. En la Fig. 3.15 se muestra como una mayor frecuencia de muestreo
puede mejorar la determinacién de la ubicacién del maximo de la sefial. En ambos casos

la sefial cumple con el teorema de Nyquist. El ajuste por simulacién no se ve afectado
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Espesores (mm)
w
Espesores (mm)
w

1 1 1 1 1 1
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
Amplitud de ruido Amplitud de ruido
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25 0.30 0 5 10 15 20
Error en determinacién de Cs3(GPa) Error en determinacion de C33(GPa)

(a) Error por ajuste bajo el modelo para medios (b) Error por parametrizacién de velocidad bajo
finitos (MPF). aproximacién de medios infinitos (MPI).

Figura 3.13: Error en la determinacién de Czz como funcién de la amplitud de ruido y del
espesor de la probeta.

por este fenémeno, ya que simula la sefial incluyendo el muestreo de la misma. Si la

107 a —— Ruido=0
0.5

3 00

©

N

< ~0.5 A

S

s I I 1 I I 1 I I

S 1.0

T b —— Ruido=0.3
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o

£

<

Tiempo (us)

Figura 3.14: Efecto del ruido en la sefial ultrasénica. A. Sin ruido. B. con un ruido de
amplitud 0.3. El ruido entorpece la determinacién del ToF. Este fenémeno no impacta
considerablemente el ajuste por simulacién.

propiedad buscada, en este caso Cz3, se puede estimar, entonces esta estimacién puede
ser utilizada para limitar el rango temporal en el que se busca el ToF, y de esta manera se
disminuye el error en la determinacién del maximo provocada por la presencia de ruido.
Aplicando este paso en la simulacion se obtiene el error en la determinacion de Cs3 que se
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1.0 4 a) — ts=16e-9

0.0

—0.5 1

-1.0

1.0 4 b) — ts=2e-9

0.5 1

Amplitud normalizada

0.0

-1.0

4.0 4.1 4.2 4.3 4.4 4.5 4.6
Tiempo (us)
Figura 3.15: Efecto de la frecuencia de muestreo en la sefial ultrasénica que repercute
en la parametrizacion de la velocidad. ts es el tiempo entre dos muestras consecutivas.

A. ts=16e-9 s. B. ts=2e-9 s. Este fendmeno no impacta considerablemente el ajuste por
simulacién.

muestra en la Fig. 3.16a. Si ademads se interpola la sefial, entonces es posible disminuir el
error introducido por una frecuencia de muestreo baja. Aplicando una interpolacién de
10 veces se obtiene el error en la determinacién de Cs3 que se muestra en la Fig. 3.16a. A
pesar de aplicar estos pasos, la determinacién por simulacién resulta en menores errores
que en la determinacién por parametrizacion de la velocidad, por lo que la primera es la

utilizada en este trabajo.

3.5. Calculo numérico en GPU

La principal desventaja del MPF, desarrollado en la seccion 3.3, es que es significativa-
mente mas costoso que el MPI, desarrollado en la seccién 2.3, y dado que la optimizacién
requiere un gran nimero de evaluaciones del modelo directo, este costo puede ser prohibi-
tivo. Elmodelo directo para medios infinitos consiste esencialmente en resolver la ecuacién
de Christoffel (2.23), cuyos autovalores son las velocidades de propagacién.

Por otro lado, la evaluacién del modelo directo para medios finitos es mas compleja
y consiste en los siguientes pasos. Para un dngulo de incidencia azimutal ¢ se realiza
la rotacién en el tensor de rigidez con la Ec. 3.1 y para un angulo de incidencia polar
0 se calcula la componente comtn proyectada en la interfaz s; (3.5). Con estos datos se
construye la ecuacién de Christoffel modificada para interfases (3.8) a partir de la cual
surge un polinomio sexto grado cuyas raices, encontradas por medio del determinante,
representan las seis componentes verticales de “slowness” s;’ de las ondas parciales que

viajan dentro del material. Estas raices son reintroducidas en la ecuacién de Christoffel para
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Espesores (mm)
w
Espesores (mm)
w

1 1
1 1 1 1
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20
Amplitud de ruido Amplitud de ruido
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20
Error en determinacion de C33(GPa) Error en determinacion de C33(GPa)

(a) Al introducir una estimacién de la constante  (b) Al interpolar la sefial temporal (10 veces).
buscada.

Figura 3.16: Disminucién del error en la determinacién de Cs3 por parametrizacion de la
velocidad con el MPIL. Aun aplicando estas correcciones, el error resulta mayor que con la
determinacién por simulacién.

determinar la polarizacién a partir de las amplitudes de desplazamiento normalizadas (leq
y (Ll3q que se calculan con las Ecs. 3.9. Luego, a través de las relaciones constitutivas y la ley
geométrica, la Ec. 3.10 se utiliza para encontrar las amplitudes de tensién normalizadas
75‘37, 71[37 y 7;1 Estos componentes se utilizan para definir las ecuaciones de desplazamiento
(3.11) y tension (3.12); y, a través de las ecuaciones de continuidad de las dos interfases
fluido-sélido (3.2 y 3.3), se construye el sistema de ecuaciones de 8 x 8 (3.17) para el s6lido
inmerso. Este sistema se resuelve para el coeficiente de transmisién T, el cual se lleva
al dominio del tiempo por medio de la transformada de Fourier (3.21) y representa la

simulacién de un punto de goniometria ultrasénica.

Un experimento tipico consta de 12 puntos en ¢ por 200 puntos en 8 por 256 puntos en
w,y para cada combinacién de variables se deben repetir los pasos descritos en esta seccion.
El calculo secuencial que se realiza en una unidad central de procesamiento (CPU) resulta
lento para esta tarea, por lo que se opt6 por implementar este calculo en arquitectura para
unidades de procesamiento gréficas (GPU). Esta difiere de la CPU en que consta de un
gran nimero de nucleos, por lo que puede realizar una amplia cantidad de calculos en
paralelo con mayor eficiencia. Como el problema consta de un mismo calculo repetido un
considerable nimero de veces, es altamente paralelizable lo que implica una reduccién
considerable del tiempo de computo. Se llevo a cabo la implementaciéon en GPU utilizando
la biblioteca CuPy [26] que se utiliza de forma similar a la biblioteca NumPy [27] para
Python, pero que se ejecuta en GPU. La paralelizacion del modelo directo se realiz6 en
las variables del experimento ¢, 0, w, es decir que un experimento se computa de manera

simultanea, pero luego, durante la optimizacion, la evaluacién de cada tensor se realizé
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de forma secuencial. En esta implementacién se utilizé una placa Nvidia RTX 3060 con 12
GB de memoria VRAM.

Suponer que el material tiene simetrias reduce la complejidad del célculo y reduce
el tiempo de computo. Se estima que por esta razén, en la literatura, cuando se trata de
métodos que contemplan las interfases, solo se encuentran trabajos que imponen simetria

ortétropa o mayor [8, 28-31].

3.5.0.1. Simetria monoclinica

Si el material posee al menos simetria monoclinica, i.e., simetria de reflexién en el
plano de la muestra (x1x3), entonces el nimero de constantes independientes se reduce
a 13 y se obtienen ciertas ventajas para el clculo numérico?. En primer lugar, el plano
de simetria de reflexién implica que los componentes sg de las tres ondas que viajan en
x3 > 0 son opuestos, e iguales en médulo, a los componentes sg de las tres ondas que
viajan en x3 < 0. Por esta razén, el polinomio que surge de la Ec. 3.8 se puede expresar
como un polinomio de tercer grado cuyas raices se pueden calcular analiticamente por el
método de Cardano [32], el cual resulta varias veces més rapido que el método numérico
de autovalores de la matriz compafiera aplicado para el polinomio de sexto grado del
caso triclinico [33]. Luego, el sistema de continuidad de la Ec. 3.17, presenta simetrias que
permiten el cdlculo de su determinante por sus cofactores y, por lo tanto, permite expresar
el coeficiente de transmisién T de forma analitica a través de la regla de Cramer [34]. Este
método es varias veces més rapido que la resolucién numérica de la matriz llevada a cabo
por la rutina gesv de LAPACK [35] ejecutada a través de la biblioteca SciPy para Python
[36].

En la Fig. 3.17a se muestra la proyeccién de la superficie de “slowness” del modo
longitudinal calculada para un monocristal de silicio con la direccién <100> normal
al plano de la muestra (x1x2), cuyo tensor de rigidez se incluye en el apéndice H. En
concordancia con la simetria cristalina ctibica, la superficie de “slowness” presenta, entre
otras, simetria de reflexién en el plano x1x;. Dado que el sonido tiene simetria antipodal
o centro-simetria, entonces la simetria de reflexién en el plano x;x, también se expresa
como un eje de rotacién binario (180°) normal al plano, es decir, en la direccién x3. En
la Fig. 3.17b se repite el cdlculo anterior, pero esta vez con la direccién <111> normal al
plano x1x;. En esta orientacién se observa que la superficie no se mantiene invariante ante
una rotacion de 180° en torno a x3, por lo que no posee simetria de reflexién en el plano
x1x2. Es decir, aunque el material presenta simetria ctibica, si esta no estd alineada con
los ejes de referencia, entonces se pierde la ventaja computacional de la aproximacién de
simetria monoclinica. Como no siempre es posible conocer la alineacién de los ejes de
simetria a priori, uno de los objetivos de este trabajo es evitar la restriccion de simetrias
elasticas, por lo que se supone a priori que todos los materiales son macroscépicamente

triclinicos, como se detalla en el capitulo 6.

21 as simetrias eldsticas, sus origenes y sus consecuencias se describen en el capitulo 5
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qL L2 qL X2

o I

(s/km) (s/km)
0.116 0.118 0.12 0.122 0.124 0.126 0.116 0.118 0.12 0.122 0.124 0.126
(a) Direccién <100> normal al plano x1x5. (b) Direccién <111> normal al plano x1x».

Figura 3.17: Proyeccion de la superficie de “slowness” para silicio monocristalino. Mientras
que la orientacién del material en la Fig. 3.17a presenta simetria de reflexién en el plano
x1x2, la orientacién del material en la Fig. 3.17b no.

3.5.0.2. Tiempo de cémputo

Posteriormente, la inversién de constantes eldsticas por medio de un algoritmo de
optimizacién requiere la simulaciéon de alrededor de 5000 experimentos, uno por cada
iteracién o individuo, por lo que la reduccién de tiempo provista por la implementacién en
GPU resulta crucial para el método. En la Tabla 3.1 se muestra la comparacion del tiempo
de cémputo entre CPU y GPU. El calculo corresponde a la simulacién de un experimento
de 12 ¢ por 200 6 por 256 w. Se observa que para el MPI el cdlculo en CPU es més rapido.
Este se puede deber a que para el calculo en GPU existe un tiempo fijo que se utiliza
para escribir y leer la informacion desde la CPU y esto puede limitar las ventajas del uso
de la GPU. Por otro lado, para el MPF si se observa una mejora de més de un orden de
magnitud. Esto hace que un ajuste que podria tardar més de una hora se reduzca a menos

de diez minutos.

Tiempo de cémputo medio (ms)

Modelo Simetria eléstica
CPU GPU
monoclinica 2.0 5.0
medio infinito (MPI)
triclinica 2.2 6.2
o monoclinica 85.0 9.5
medio finito (MPF)
triclinica 1360.1 95.4

Tabla 3.1: Comparacién de tiempo de cémputo para CPU y GPU.
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4

HAaz rINITO

4.1. Introduccion

Una dificultad de la goniometria ultrasénica reside en que las ondas en incidencia obli-
cua viajan dentro del material que acttia como guia de onda, generando el desplazamiento
lateral de los ecos sucesivos, como se mostré en la Fig. 3.4. El modelo de onda plana para
medios finitos (MPF), desarrollado en la seccién 3.3, contempla este fenémeno, pero rara
vez se ajusta a los experimentos porque el transductor receptor de dimensiones finitas no

alcanza a adquirir toda la energia dispersada, como se esquematiza en la Fig.4.1.

Es decir, que los transductores reales no emiten ni captan ondas planas. Un modelo de
haz finito puede utilizarse para simular este fenémeno, pero requiere la integracién doble
de todos los vectores de onda existentes debido a la dispersién del haz, lo cual incrementa
rapidamente la complejidad y tiempo computacional. Dado que el ajuste del modelo a
los datos experimentales se hace a partir de un proceso iterativo que requiere numerosas
evaluaciones, contar con una configuracién experimental que se aproxime suficientemente
a la propagacion de onda plana evitaria el requisito de un modelo de haz finito, por ende
reduciendo considerablemente la cantidad de operaciones.

Una solucién parcial, denominada técnica de onda plana sintética [37, 38], consisti6 en
la simulacién de un receptor infinito mediante el escaneo lateral del campo y la suma de
las sefales recibidas. Investigaciones posteriores implementaron el uso de transductores
grandes para lograr un mejor acuerdo entre el coeficiente de transmisién medido y la
teoria de onda plana sin la necesidad de escanear el campo [28, 39, 40]. Mas tarde se
incorporé el uso de transductores fabricados a partir de fluoruro de polivinilideno (PVDF)

[29, 41], que demostro ser una eleccién adecuada para esta aplicacion.

El PVDF es un polimero piezoeléctrico que posee algunas ventajas sobre elementos
cerdmicos. En particular, su baja impedancia actstica es cercana a la del agua, por lo que
no se requieren capas adaptadoras de impedancia, lo que resulta en pulsos cortos en el
tiempo que poseen una excelente resolucion temporal, ttil en la determinacién de tiempos
de vuelo. A su vez, su amplio espectro es 1til para la medicién de coeficientes de reflexion

y transmisién en funcién de la frecuencia. Ademas, el PVDF se comercializa en ldminas
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Figura 4.1: Diagrama de un experimento de goniometria ultrasénica. Las flechas con trazo
punteado representan el fenémeno de ondas guiadas con fuga. En este caso el receptor
tiene dimensiones mayores (/1) y se encuentra desplazado en o f; para poder adquirir el
campo transmitido.

delgadas, que pueden ser utilizadas para fabricar transductores con formas arbitrarias
[42]. Sin embargo, debido a su baja constante dieléctrica, altas pérdidas dieléctricas y bajo
acoplamiento electromecénico, la impedancia capacitiva del PVDF domina eléctricamente
por sobre la carga acustica [43]. La capacidad, al ser funciéon del area, implica que la
respuesta del transductor es altamente dependiente de la superficie del transductor [44].
Por lo tanto, mientras que incrementar la superficie del transductor mejora su aproxima-
cién al comportamiento de onda plana, también incrementa su capacidad y reduce su
sensibilidad. Més detalles del anélisis electromecénico de transductores ultrasénicos se
incluyen en el apéndice A.

El objetivo presentado en este capitulo es disefiar un transductor de PVDF de superficie
acotada cuya respuesta se asemeje a propagacion de onda plana mediante la optimizacién
de su forma y posicién. Para este fin se explora el método del espectro angular en la seccion

4.2 que sirve para simular campos ultrasénicos en el dominio del tiempo, las frecuencias
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y los vectores de onda, asi como también es 1til para simular sefiales adquiridas en estos
campos por transductores de dimensiones finitas. A este modelo se lo denomina como
modelo de haz finito (MHF). La eleccién de utilizar un emisor pequefio y un receptor
grande se fundamenta en a seccién 4.3.3. La disminucién del error entre propagaciéon MPF
y el MHF al aumentar la superficie y el desplazamiento lateral se muestran en las secciones
4.3.4 y 4.3.5. El proceso de optimizacién y su implementacién en GPU se describen en
la seccién 4.4. Finalmente, el transductor construido se evaltia en comparacién con la

medicion en materiales reales en la seccién 4.5.2.

4.2. Modelo de haz finito para medios finitos (MHF)

4.2.1. Método de espectro angular

La velocidad particular de una onda v; puede ser expresada a través de la descompo-
sicién de Helmholtz [45] como

v; = [Voli + [V X ;i (4.1)

donde ¢ es un potencial escalar asociado a una onda longitudinal y ¢; un potencial
vectorial asociado a una onda transversal. Para un medio no viscoso que no resiste
deformacién de corte, el potencial vectorial se anula y el potencial escalar puede ser
descrito como una onda plana de la forma

¢ = (Dexp(i(k1x1 + koxo + k3xs — a)t)), (42)

donde ® es la amplitud del potencial, k; es el componente del vector de onda en la direccién
xi, w es la frecuencia angular, y t es el tiempo. El campo finito en la cara (x3 = 0) de un
transductor emisor puede descomponerse en una suma de ondas planas, suprimiendo el

término temporal exp(—iwt), como

1 .
cf)(xl, X2,0) = R // D°(k1, k2) exp(z(k1x1 + koxo))dkidks;. (4.3)

donde ®° es la amplitud del potencial asociado al transductor emisor, que a la vez determina
su directividad. Por otro lado, si el transductor actia como un pistén, se supone el potencial
de velocidad en el plano del emisor (x3 = 0) como

1 sia22x5+x§

¢(x1,x2,0) = (4.4)

2

. 2, .2
0 sia” <xj+x3,

considerando un transductor circular de radio a. A partir de esto, la amplitud de potencial
de velocidad, o directividad del transductor, se obtiene como

D°(ky, kp) = / o(x1, x2,0) exp(—i(kix1 + kox2))dxidxs. 4.5)
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Esta descomposicion permite el cdlculo del campo en un plano paralelo a la cara del

transductor a través del factor de propagacion H = exp(ikzx3) como

1 . .
O(x1,x2,x3) = ) //‘De(kl,kz)exp(l(klxl + kax2)) exp(iksxs)dkidka, (4.6)

donde, para un medio isétropo, el componente k3 del vector de onda se obtiene como

K2—K2— k2 sik? 2 k24 k2

3:
iJki+k3—k? sik? < ki+k3,

donde k = w/c es el nimero de onda y c es la velocidad del sonido en el fluido. Cuando es

k (4.7)

real describe ondas propagativas y cuando es imaginario describe ondas inhomogéneas
que decaen exponencialmente con la distancia. Por esto, las ondas inhomogéneas solo estdn
presentes en la cercania del transductor y por consiguiente los componentes imaginarios
pueden omitirse en los célculos [45]. Este procedimiento se denomina Método de Espectro
Angular ("ASM” de “Angular Spectrum Method” en inglés), y tiene dos grandes ventajas.
Una ventaja del método consiste en que el calculo se puede implementar a través de la
Transformada Rapida de Fourier (FFT), que al ser un algoritmo altamente optimizado es

rapido. La Ec. 4.5 puede reescribirse como
@F(k1, k2) = FFT{¢(x1, x2,0)}, (4.8)

y la Ec. 4.6 puede reescribirse como

iFET{FFT{¢(x1, x2,0)}H(k1, k2, x3)}
iPFT{q)e (kl, kz)H(kl, kz, X3)}. (49)

¢(x1, x2, Xx3)

La suposiciéon de que el transductor se comporta como un pistén, i.e., el potencial de
la velocidad particular es igual para cualquier punto en la cara del transductor, no es
un requisito del ASM vy diferentes perfiles se pueden incluir en la Ec. 4.3. Modelos de
elementos finitos pueden utilizarse para estimar dicho perfil [46, 47], sin embargo, para
este trabajo se considera que la aproximacién de pistén es suficiente.

4.2.2. Recepcién del campo ultrasénico

A través de las relaciones de reciprocidad de Kino-Auld[48-50], la sefial generada por

un transductor receptor insonificado por este campo puede expresarse como

er p w (4 . er s
ST, @) = m // ks®F (k1, k2) exp(iksd® )0 (—ky, —kz)dk1dks, 4.10)

donde el superindice fb hace referencia al haz finito (“finite beam” en inglés), d°” es la
distancia emisor-receptor, pr es la densidad del fluido, P es la potencia eléctrica en los
terminales del transductor, y ®"(—k;, —k2) es la directividad del receptor obtenida con la
Ec. 4.5.
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Una segunda ventaja del ASM consiste en que los coeficientes de dispersién en
interfases fluido-sélido son obtenidas usualmente para ondas planas. Por ende, el haz
finito descompuesto en ondas planas puede propagarse a través de una interfase con la
multiplicacién del coeficiente de dispersion. Si una placa sélida anisétropa rotada se coloca
entre los dos transductores, el coeficiente de transmisién obtenido al resolver la Ec. 3.15
relaciona el potencial incidente con el potencial transmitido como @l (kq, ko)T(K!, ké) =
®T(kq, k), donde la rotacién de la placa estd incluida en los vectores de onda como
(ki(kx, ky), k}(kx, ky)), a partir de una rotacién pasiva descrita en la seccion 4.2.4. Las
ondas inhomogéneas que surgen en las interfases sélido-liquido no son descartadas
porque son criticas para el coeficiente T. El campo transmitido en el plano receptor se

obtiene como
P(x1,x2,d°7) = ﬁ //(De(kl, ko) exp(i(kix1 + kox2))T (k], k}) exp(iksder)dkidkp, (4.11)

y la sefial eléctrica generada por el receptor inmerso en este campo es

prw

Sfb der’ _ =
@, @) = b

ﬂ kg(De(kl, kz)T(k’ ’ ké) eXp(Z'ky,der)q)r(—kl, —kz)dkldkz. (412)

Las Ecs. 4.12 y 4.10 representan el Modelo de Haz Finito (MHF) con y sin la presencia de
un s6lido, respectivamente.

Por otro lado, si el transductor tiende a una superficie infinita, su directividad tiende
a una funcién delta, i.e., solo permanece el componente normal k, = k, = 0y se obtiene
propagacion de onda plana. En este caso la integral doble se reduce a
prw

SPW(der, w) = —87-(2]3(0))

k3(0,0)T"(0, 0) exp(ik(0, 0)d°"), (4.13)

donde el superindice pw hace referencia a la onda plana (“plane wave” en inglés), k3(0,0) =
ky T'(0,0) = T(k1(0,0), k5(0,0)). Considerando &sﬁf—;)(l;) = I'(w) como el médulo de la
respuesta al impulso del sistema adquirida en ausencia de la placa, el modelo de onda

plana resulta en
SPd", w) = I(w)T(w) exp(ikd®"), (4.14)

el cual es equivalente al MPF descrito en la seccién 3.3 y la Ec. 3.20. Luego, la diferencia
entre modelos se denomina error de haz finito (“FBE” de “finite beam error” en inglés) y

se describe como
FBE = (|SP*(d°", w)| — |S/0(d°", w)|)>. (4.15)

Para errores lo suficientemente pequefios, la Ec. 4.14 puede utilizarse en lugar de la Ec.
4.12 evitando la carga numérica de la integral doble, lo cual representa el principal objetivo

de este capitulo.

4.2.3. Ondas pulsadas (tiempo finito)

Tipicamente, los campos ultrasénicos son finitos tanto en espacio como en tiempo,

por lo que el analisis monocromaético se expande al comportamiento de banda ancha
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recuperando el término temporal exp(—iwt) con una transformada de Fourier adicional
del dominio de frecuencias al dominio temporal para el potencial como

¢(x1,xz,X3,t):/qb(x1,x2,x3,a))exp(—ia)t)da), (4.16)

y para la sefial recibida como
s(d®,t) = / 5(d°", w)exp(—iwt)dw. (4.17)

4.2.4. Sistema de coordenadas y rotacién pasiva

En este capitulo se adopta un sistema de coordenadas localizado en la cara del
transductor emisor, como se muestra en la Fig. 4.1. De acuerdo a esto, cada rotacién de la
placa requiere la rotacion pasiva de los vectores de onda para el célculo del coeficiente de
transmision T'(k7, k7), que se describe como

k1 cos(B) —sin(B) O| | cos(a) 0O sin(a)| k1
o1 = |sin(f) cos(B) O 0 1 0 k|- (4.18)
K} 0 0 1| |-sin(a) 0 cos(a)| |k3

N

p
2/

(rotacién polar en ), seguido por una rotacién de la placa en torno a su normal xg (rotaciéon

Esto representa una rotacién en torno a un eje perpendicular a la normal a la placa, x

azimutal en f3). Esta estrategia posibilita el uso de un receptor compacto, ya que el desplaza-
miento del haz se da predominantemente en la direccién x1 positiva independientemente
del d&ngulo de rotacién azimutal. Otros trabajos adoptan esquemas de rotacién diferentes,
por ejemplo en [41], por lo que el campo se dispersa en todas las direcciones y por lo que se
requieren transductores de mayor superficie y con simetria radial. Es importante destacar
que los dngulos de rotacién en este capitulo son denominados a y 5, en lugar de 0 y ¢
adoptados en el resto de la tesis. Esto se debe a que los tultimos hacen referencia al &ngulo
de incidencia que para un modelo onda plana coincide con los d&ngulos entre la normal
del transductor y la normal de la placa. Para el caso del haz finito, la dispersién de haz
hace que para una orientacién del transductor existan un rango de dngulos de incidencia,
por lo que se adopta esta distincion.

Un sistema de referencia localizado en la superficie de la placa, como aquel utilizado
en la seccion 3.3.1, requeriria la rotaciéon del campo del potencial, produciendo un paso
de muestreo no uniforme e imposibilitando el uso del algoritmo FFT estdndar [51]. Por
otro lado, la desventaja del sistema de referencia elegido aqui consiste en que para cada
rotacion, la matriz de autovectores se modifica, por lo que el coeficiente de transmisién
debe recalcularse. Sin embargo, para el objetivo de este capitulo esta condicién es preferida.
El médulo del coeficiente de transmisién para una placa de acero SAE 304 de 1 mm de
espesor cuyo tensor de rigidez se incluye en el apéndice H, para una rotacién de a = 20°

y B = 60° a una frecuencia de 10 MHz se muestra en la Fig. 4.2.
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vector de onda k; (mm~™1)
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Figura 4.2: Coeficiente de transmisién de una placa de acero anisétropa rotada en a = 20°
y B = 60° para una frecuencia de 10 MHz. Las flechas muestran el desplazamiento de un
punto luego de aplicar la rotacién pasiva.

Adicionalmente, la presencia de la placa interrumpe la distancia recorrida en el agua,
de modo que factor de propagacion exp(iksx3) en la Ec. 4.12 deviene en exp(i®) =
exp(i(kid sin(a) + k3(d°" — d cos(a))), que puede ser derivado con una rotacién analoga a
la mostrada en la Ec. 4.18.

4.2.5. Directividad analitica

Si bien la FFT mostrada en la Ec. 4.8 es aplicable a un transductor de cualquier forma

plana, la Ec. 4.5 puede ser resuelta analiticamente [45] para un transductor circular como

h(ay +K2)

D(k1, ko) = 2ma* Py , (4.19)
a\k3 + k3
y para un transductor rectangular como,
s kil i koly
sin(=51) sin(-%2)
D(ky, k2) = lilapo— - (4.20)

(35
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donde J; es la funcién de Bessel de orden 1, ¢ es un potencial de velocidad conocido, y a,
l1, I son el radio, longitud y ancho de un transductor, respectivamente. Estas ecuaciones
son empleadas en la seccién 4.3 cuando se estudia el campo producido por transductores
con formas conocidas, mientras que la FFT de la Ec. 4.5 se utiliza en la seccién 4.4 durante
el procedimiento de optimizacién de la forma del receptor, cuando la Ec. 4.5 no tiene
solucién analitica.

4.3. Andlisis de modelo de haz finito

4.3.1. Funciones de directividad para los transductores

Revisando la Ec. 4.12 se puede concluir que el MHF se aproxima al MPF solo cuando
el producto de las funciones de directividad ®°®" se aproxima a una funcién delta de
Dirac. De esta manera la integral doble se reduce al coeficiente de transmisiéon para
onda plana, donde solo permanece el componente normal k, = k, = 0. Las Ecs. 4.19
y 4.20 son funciones de tipo sinc (sin(k)/k) que se vuelven mds angostas en la medida
que el radio a o las longitudes /1 o I; crecen. Por lo tanto, incrementar la superficie de
los transductores hace que el MHF tienda al MPF. Sin embargo, el pardmetro clave es
el producto de directividades, por lo que una directividad ancha multiplicada por una
directividad angosta atin produce un producto de directividades angosto. La Fig. 4.3
muestra la Ec. 4.19 calculada para k, = 0 para dos pistones circulares a una frecuencia
de 10 MHz radiando en agua (¢, = 1490 m/s), donde la directividad del emisor ®°
corresponde con un radio de 3 mm y la directividad de receptor @" corresponde a un
radio de 10 mm. Como se puede observar, el producto de directividades ®°®" se aproxima

mejor a la directividad del transductor grande.

Directividad normalizada

—4 -2 0 2 4
vector de onda k; (mm™1)

Figura 4.3: Funciones de directividad para dos pistones circulares a 10 MHz en agua.
®° corresponde a un radio de 3 mm, y ®" corresponde a un radio de 10 mm. °P" es
el producto entre directividades. Cada funcién tiene un cero distinto para mejorar la
visualizacién.

Utilizando el drea bajo la curva como un “proxy” para el ancho de la directividad,

la Fig.4.4 muestra la integral del producto de directividades contra la relacién de radios
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3.6

3.4

3.2 A

Ancho de la directividad

0 2 4 6 8 10
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Figura 4.4: Ancho de la directividad como funcién de la relacién de radios emisor-receptor
para una superficie total fija.

emisor-receptor. Los cdlculos fueron hechos para pistones circulares a 10 MHz radiando
en agua para una superficie sumada de 1000 mm?. Se puede observar que el maximo
ancho de directividad corresponde al caso en el que ambos transductores tienen el mismo
diametro (Relacién=1), sugiriendo que, para una superficie sumada fija, es preferible
contar con transductores de tamarios disimiles. A su vez, si se tienen transductores de
dimensiones distintas, entonces es mas efectivo incrementar el tamano del transductor

grande antes que el del transductor pequefio.

4.3.2. Visualizacion de campos

El coeficiente de transmision corresponde a la placa de acero calculado en la seccién
4.2.4. La sefnal temporal corresponde a un pulso gaussiano con frecuencia central de
10 MHz. La Fig. 4.5 muestra la expansién lateral del campo que corresponde a los ecos
sucesivos generados en las interfases liquido-s6lido de la placa sumergida. Cada eco se
encuentra desplazado hacia la derecha (x; positivo) y retardado por el tiempo que tarda
en viajar ida y vuelta dentro del material. Mientras que en este caso los ecos pueden ser
claramente separados, para otros dngulos de rotacién a u otros espesores, los ecos pueden
superponerse en concordancia con la propagaciéon de onda guiada. Alternativamente,
si las Ecs. 4.6 y 4.11 no son transformadas al dominio temporal, pueden utilizarse para
visualizar la energia incidente en el plano de recepcién x1x; (x3 = 80 mm). Estas ecuaciones
son resueltas y sumadas para todas las frecuencias de interés. Las condiciones son las
mismas que para la simulacién anterior, pero la Fig. 4.6 se calcula para un emisor circular
con radio de 3 mm, mientras que la Fig. 4.7 muestra un emisor rectangular (/; = 20 y
I = 40 mm). Las figuras superiores (a) e inferiores (b) muestran el campo a la altura
del plano de recepcién sin y con la presencia de la placa s6lida respectivamente. Puede
observarse que el campo se expande hacia la derecha en concordancia con el esquema de
la Fig. 4.1. Un pequefio desvio del haz en la direccién de x; positivas puede observarse, el
cual se debe al torcimiento de haz para medios anisétropos descrito en las secciones 2.3.2
y 4.3.6.
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Figura 4.5: Simulacién de campo ultrasénico en agua en el plano xjx3 para un emisor
pulsado de 3 mm de radio. Las figuras, superior (a) e inferior (b), corresponden al caso
sin y con la presencia de la placa de acero respectivamente.

4.3.3. Configuracién emisor-receptor

Revisitando la Ec. 4.12 puede concluirse que el emisor y receptor son reciprocos y
tedricamente sus funciones pueden ser intercambiadas sin modificar la respuesta medida.
El concepto fisico puede explicarse de dos maneras: un emisor de gran superficie produce
un frente de onda plano y alargado, el cual se aproxima a propagacion de onda plana. Aqui
un receptor pequefio simplemente mide el campo en un punto en el espacio, asumiendo
el rol de un hidréfono. En el caso opuesto, un emisor puntual produce un frente de onda
esférico, mientras que un receptor de gran superficie es selectivo exclusivamente a los
componentes del frente de onda perpendiculares a su superficie, filtrando efectivamente
energia en incidencia oblicua. Ambas configuraciones, aunque no produzcan el mismo
campo ultrasénico, si generan las mismas sefiales recibidas, que idealmente se aproximan
al MPF.

Las Figs. 4.6 y 4.7 muestran que el campo correspondiente al emisor grande, producen
una distribucién de energia mas dispersa. Considerando el hecho que la muestra debe ser
sujetada por un soporte, este tipo de campo podria interactuar con el mismo, producien-
do reflexiones indeseadas o cambios en las condiciones de contorno. En otras palabras,

aunque los transductores pueden ser teéricamente intercambiados, el campo localizado

51



CAPITULO 4. HAZ FINITO

X2 (mm)

=
o

-10

O—

—40 -20 0 20 40

x1 (mm)

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Potencial de velocidad de particula normalizado

Figura 4.6: Campo ultrasénico en el plano x;x; (x3 = 80 mm) generado por un emisor
de 3 mm de radio como la suma de todas las frecuencias de interés. La figura superior
(a) y la inferior (b) corresponden a los casos sin y con la presencia de la placa de acero
respectivamente.

generado por un emisor pequefio es elegido para disminuir la probabilidad de interaccio-
nes indeseadas. Debido a esto, en este trabajo la configuracién de transductores consiste
en un emisor circular pequefio (3 mm de didmetro) y un receptor de gran superficie de
PVDF cuya forma se determina en la seccién 4.4.

4.3.4. Longitud de receptor

Luego de que el campo llega al plano de recepcion, las relaciones de Auld-Kino son
utilizadas para simular las sefales generadas por el receptor sometido a dicho campo,
lo cual se describe con las Ecs. 4.10 y 4.12. En las Figs. 4.6 y 4.7 se puede observar que
el desplazamiento del haz se da principalmente en la direccién x; positiva, por lo cual
se realizaron calculos para una longitud /5 fija de 20 mm y para longitudes /; crecientes.
El resto de los pardmetros se mantienen iguales que en la seccién 4.3.2. De acuerdo con
el esquema en la Fig. 4.1, las sefiales en la Fig. 4.8 muestran que cuanto mds ancho es el
receptor, méas ecos son capturados y menor es el FBE.

La periodicidad de estos ecos produce un efecto de filtro peine que puede ser observado
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Figura 4.7: Campo ultrasénico en el plano x;x; (x3 = 80 mm) generado por un emisor
rectangular (/1 = 20 y I; = 40 mm) como la suma de todas las frecuencias de interés. La
figura superior (a) y la inferior (b) corresponden a los casos sin y con la presencia de la
placa de acero respectivamente.

en el dominio de las frecuencias como se mostrd en la seccién 2.4.1. Debido a esto, el
espectro transmitido como funcién del dngulo de rotacién se utiliza frecuentemente
para estudiar ondas guiadas y fendmenos de dispersiéon. Los espectros transmitidos
se simularon utilizando la Ec. 4.12 repitiendo las condiciones anteriores pero ademas
variando el dngulo de rotacién a entre 0° y 30°. Nuevamente, como se muestra en la Fig.

4.9 cuanto mayor es la dimensién /1, menor es el FBE.

4.3.5. Desplazamiento del receptor

Aunque hasta este punto se hizo aparente que el uso de receptores grandes se aproxi-
man mejor al MPFE, no se abord¢ la posicién del mismo. Reflejando la seccién 4.3.4, se usa
la Ec. 4.12 para estudiar la sefial recibida por un transductor cuadrado ( /; = I = 20 mm).
Aquli, las longitudes se mantienen fijas, pero su desplazamiento en la direccién x; se
incrementa desde 0 a 15 mm. Los resultados se muestran en la Fig. 4.10. Las sefales se
asemejan a las observaciones mostradas en [38] donde el campo transmitido se escanea
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Figura 4.8: Simulacién de las sefiales producidas por un receptor de largo variable /; en
un campo trasmitido a través de una placa de acero. A mayor largo, la sefial recibida se
aproxima mejor a la onda plana.

mediante el desplazamiento lateral de un transductor convencional. A medida que au-
menta el desplazamiento se adquieren més ecos hasta un punto en el que los primeros
ecos se empiezan a atenuar. Esto sugiere que hay un desplazamiento 6ptimo para reducir
el FBE.

4.3.6. Torcimiento del haz en medios anisétropos

La propagacién de ondas en medios is6tropos se caracteriza porque la direccién en
que fluye la energia es coincidente con la normal al frente de onda. Esto deja de suceder
para medios anisétropos fuera de ejes de simetria, donde se observa el torcimiento
de haz, que resulta en la discrepancia entre la velocidad de grupo y la velocidad de
fase, como se mencioné en la seccién 2.3.2. En medios muy anisétropos, como CFRP
unidireccional, pueden existir torcimientos de haz mayores a 50°. Esto se ejemplifica en la
Fig 4.11 repitiendo el procedimiento de la seccién 4.3.2 pero cambiando el coeficiente de
transmision por uno correspondiente a CFRP unidireccional y con una rotacién en o = 20°
y p = 60°. El tensor de rigidez se incluye en el apéndice H. Dado que el plano de incidencia
no constituye un plano de simetria, la energia se tuerce notoriamente de la direccién
esperada en x1 hacia la direccién x5, lo que implica que para esta direccién un receptor
elongado en la direccién x1 no seria ideal. Sin embargo, como el d&ngulo de torcimiento
depende fuertemente de la rotacién, la forma del detector que minimiza el error para todas
las rotaciones debe ser buscada. Por esto, el procedimiento de optimizacién de forma se

llev6 a cabo para distintos dngulos de rotacién y para distintos materiales.
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Figura 4.9: Simulacién del espectro de las sefiales producidas por un receptor de largo
variable /1 en un campo trasmitido a través de una placa de acero en un rango de dngulos
a. A mayor largo el espectro de la sefial recibida se aproxima mejor a la onda plana.
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Figura 4.10: Simulacién de las sefiales producidas por un receptor de desplazamiento
variable o f; en un campo trasmitido a través de una placa de acero.
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Figura 4.11: Simulacién de campo ultrasénico transmitido a través de una placa de CFRP
en el plano x1x; (x3 = 80 mm) generado por un emisor de 3 mm de radio como la suma
de todas las frecuencias de interés. Los angulos de rotacién (a = 20° and g = 60°) fueron
seleccionados para destacar el fendmeno de torcimiento de haz.
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4.4. Procedimiento de optimizacion

La naturaleza cualitativa de la dispersion del haz en experimentos de goniometria fue
cubierta en la seccién 4.3, que mostré que incrementar la longitud del receptor (/1) y el
desplazamiento (o f1) disminuye el FBE. El objetivo de esta seccién consiste en optimizar
su forma y posicién mientras se acota su superficie.

Para esto, se implement6é un procedimiento de optimizacién en el que la forma del
receptor se varia hasta que se minimiza el error entre el MHF y el MPF. Esto se llev6 a cabo
con el algoritmo Evolucién Diferencial, que es un proceso evolutivo, estocastico y paralelo
de buisqueda directa introducido por Storn and Price [52]. Este algoritmo ha mostrado ser
efectivo para optimizaciones globales, por lo que se lo eligi6 entre los distintos algoritmos
disponibles en la biblioteca de Python pymoo [53]. Una optimizacion tipica consiste en 40
individuos que evolucionan durante 500 generaciones. El procedimiento de optimizacién

puede resumirse en los pasos siguientes:

1. Se genera al azar una poblacién de 40 individuos.

2. Cada individuo consiste en 10 vértices que definen un poligono cerrado. Este
poligono se ajusta con una curva “spline” para suavizar los bordes del poligono. El

drea encerrada representa la superficie del receptor.

3. La superficie se transforma con la FFT de la Ec. 4.5. para obtener la funcién de
directividad ®"(—kq, —ky).

4. El modelo de haz finito se evaltia para cada individuo para una grilla de 9 a por
13 B rotaciones, 256 ki por 256 k; vectores de onda y 64 frecuencias w. Como la
directividad del emisor y los coeficientes de transmisién son independientes de
cada individuo, se calculan previamente y se los recupera de la memoria para cada
célculo de la Ec. 4.12, que consiste principalmente en multiplicacién y suma de estos

arreglos con la funcién de directividad de cada individuo.
5. El error entre modelos (FBE) se calcula de acuerdo a la Ec. 4.15.

6. El error es usado por el algoritmo de Evolucién Diferencial para introducir variacio-
nes en la forma y generar la poblacion subsecuente. A la vez impone una cota a la

superficie del poligono para que se mantenga por debajo de los 700 mm?.

7. Al final el individuo con menor error se almacena.

Debido a la gran dimensionalidad del modelo (a(9), f(13), k1(256), k2(256), w(64)), aco-
plado alhecho de que cada iteracién es similar a la siguiente, la inversién fue implementada
en arquitectura de unidades de procesamiento graficas (GPU) logrando una importante
reduccién en los tiempos de célculo, de forma similar a la descripcién de la seccién 3.5.

Para este propésito se utilizé la biblioteca CuPy [54].
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El procedimiento de optimizacion se llevo a cabo para tres materiales de interés: un
acero austenitico SAE-304 (55304), un monocristal de silicio (Si) y un CFRP unidireccional,
cuyas matrices de rigidez se incluyen en el apéndice H. Se fijé el espesor de las placas en
1 mm. Debido a la simetria del material, el &ngulo f se vari6 entre -90° y 90°, mientras que
el dngulo « se vari6 entre 0° y 45°, debido a que por encima de este dngulo se transmite
poca energia. El coeficiente de transmision T (k1, k2) fue pre-calculado como un arreglo de
a por f por ki por k» por w y recuperado para cada iteracion. La directividad del emisor
@ (kq, k) fue calculada para un pistén circular de 3 mm de radio con un espectro de tipo
gaussiana centrada en 10 MHz. El rango de frecuencias durante la optimizacion se fijé
entre 70 kHz y 20 MHz.

4.5. Resultados y discusiéon

4.5.1. resultados de la optimizacién

Las formas resultantes se muestran en la Fig. 4.12, donde se incluye el emisor como
referencia. Los resultados para el acero austenitico son consistentes con las simulaciones
de la seccién 4.3.2 ya que la forma es elongada en la direccién x; positiva y su centro
también estd desplazado en la direccién x1 positiva. El hecho que la forma no sea simétrica
con respecto a la direccién x; puede estar relacionado con el fenémeno de torcimiento de

haz.

- = 55304 —: CFRP = emisorL

Si - PVDF
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/ .
. : S
10 7 I \.\
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£ ~ L ‘ ‘\’
% 01 \l{\O - -
X (I IR o
\ \, - /.
—10' ¥ )7 .
N7 R
.\-——‘/

-10 0 10 20 30 40 50
x1 (mm)

Figura 4.12: Resultados del procedimiento de optimizacién. “ss304”, “si” y “CFRP”, son
las formas optimizadas para acero, silicio y compuesto, respectivamente. “PVDF” es la
forma rectangular del receptor construido, y “emisor” representa la forma y posicién del
transductor emisor.

La forma optimizada para silicio es similar a la del acero, ya que es elongada en la

direccién xi. Sin embargo, la longitud /; es menor, sugiriendo que los ecos decaen més
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rapidamente en funcién de la distancia. Esto puede explicarse por el hecho de que la
densidad del silicio es menor que la del acero, por lo que resulta mas préxima a la del
agua, lo que significa que la energia puede trasmitirse al fluido de manera més eficiente.

La forma optimizada para el CFRP presenta algunas diferencias notorias con respecto
a las anteriores: primero, la forma es més ancha en la direccién x, cerca del centro con
un mayor grado de simetria radial, debido a esto, la longitud en x; resulta menor. Estas
diferencias pueden explicarse por dos fenémenos. Nuevamente, la densidad del CFRP es
menor que las anteriores, por lo que se estima que la energia decae més rapido. A su vez,
el fenémeno de torcimiento de haz, producto de la anisotropia pronunciada, hace que la
energia resulte mas dispersa en el espacio, por lo que la simetria radial del receptor debe
ser mayor para adquirir este tipo de campo.

El error, o FBE, para las formas de receptor optimizadas, se incluyen en la Tabla 4.1.
Ademés, se calcul6 el FBE para un receptor con forma rectangular (/; = 50 mm, [ = 20 mm
y 0f1 = 15 mm) y para una forma circular con el mismo radio que el emisor (a = 3 mm). El
menor error se observa en todos los casos para las formas optimizadas, mientras que el
error mayor se observa para la forma circular. Las figuras de los espectros realizadas para

las distintas formas se incluyen en el apéndice B.

Tabla 4.1: FBE calculado para distintas formas de receptor.

Material
Forma de receptor SS CFRP SI
Optimizada 6,84E-10 4,09E-10 7,22E-10
Rectangular 4,04E-09 1,39E-09 4,65E-08
Circular 6,25E-07 8,08E-07 4,22E-07

4.5.2. Construccién y evaluacién del transductor fabricado

Dada la discrepancia entre las formas optimizadas, se eligié una forma rectangular
conly =50 mm, I, =20 mm y of; = 15 mm como una solucién de compromiso, la cual se
incluye en la Fig. 4.12. Mientras que esta forma es similar a algunas de las utilizadas en
la literatura, por ejemplo en [28, 40], su largo, ancho y desplazamiento son consecuencia
de los resultados de la optimizaciéon. Al compararla con el transductor de PVDF circular
desarrollado en [41], la superficie del transductor fabricado en este trabajo resulta 5 veces
menor, por lo que se estima que la sensibilidad es aproximadamente 14 dB mayor. Mas
detalles con respecto a esto se incluyen en el apéndice A. Una ventaja secundaria de limitar
el tamano del transductor, consiste en la reduccion del costo en materiales piezoeléctricos,
de sustrato (“backing”), y de carcasa. Ademas, los transductores pequefios son mas faciles
de acomodar dentro del arreglo experimental.

El receptor piezoeléctrico se construy6 utilizando una lamina de PVDF de 28 um
de espesor con electrodos de pintura de plata. Este sensor se coloc6 en una carcasa de
aluminio donde se verti6 resina epoxy que sirve como material de soporte. El electrodo
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delantero se extendi6 hasta la carcasa con pintura de plata para proporcionar contacto
eléctrico y apantallado a ondas de radiofrecuencia. El electrodo trasero fue conectado
con un cable y una pequefia gota de pintura de plata. Por tltimo, una fina capa de resina
epoxy se aplicé por sobre la cara delantera para proporcionar proteccion a la corrosion.

Un esquema de la construccion se muestra en la Fig. 4.13.

+\ - a

Epoxy

pintura
de plata

lamina de
PVDF

b

Figura 4.13: (a) Detalles de fabricacién del receptor de PVDEF (b) Receptor fabricado
(izquierda) junto a un emisor comercial (derecha).

Para evaluar el desempefio del transductor fabricado se realizaron mediciones para
tres materiales reales y se compararon con el modelo de onda plana. Se midieron sefiales
variando el &ngulo polar a a distintos dngulos azimutales . Se utiliz6 un emisor de 3 mm
de radio y la distancia entre emisor y receptor se fij6 en 80 mm. Mas detalles del sistema
experimental se incluyen en el capitulo 6. La primera muestra es una oblea monocristalina
de silicio con un espesor de 0.5 mm utilizada para la microfabricacién de semiconductores,
cuyas propiedades mecénicas son bien conocidas y se incluyen en el apéndice H. Los
resultados de las mediciones se comparan con la simulacién de onda plana en la Fig. 4.14
(a, d). La segunda muestra es un acero levemente anisétropo con un espesor de 0.8 mm,
y la tercera muestra es una placa de CFRP unidireccional con marcada anisotropia con
un espesor de 0.9 mm. Las propiedades de estos dos materiales fueron determinadas
por el método para determinacién de constantes eldsticas presentado en el capitulo 6. La
comparacién entre la medicién y la simulaciéon de onda plana se muestra en la Fig. 4.14
(b, ) para el acero y (c, f) para el compuesto, respectivamente.

La medicién de la muestra de silicio, siendo un material con propiedades conocidas,
sirve como prueba de que el comportamiento del sistema se aproxima suficientemente a

la propagacién de onda plana. Los otros materiales, de propiedades a priori desconocidas,
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muestran que el modelo de onda plana puede ser ajustado a la medicién, por lo que sugie-
ren que el arreglo instrumental es 1til para la inversién de constantes eldsticas. Aunque
la construccion de transductores con forma arbitraria puede ser realizada con laminas de
PVDEF, encontrar una forma 6ptima puede ser imposible si las propiedades del material son
desconocidas. Para estos casos, incrementar la longitud (/1) y el desplazamiento (0 f1) en la
direccién x1 son buenas reglas generales para la construccién de transductores receptores.
El procedimiento de optimizacién de forma presentado en este capitulo puede ser ttil
para los casos en los que las propiedades del material son conocidas y se busca determinar
su variacion frente a un agente de degradaciéon como, por ejemplo, la irradiaciéon en el
contexto de evaluacién de aptitud para el servicio y ensayos no destructivos [55, 56]. Para
el caso presente, la baja discrepancia observada entre el MPF y el MHF significa que se
puede asumir propagacién de onda plana, y que, por lo tanto, el tiempo de cdlculo se
reduce considerablemente. Debido a esto, los cdlculos de haz finito realizados para una
grilla de 2% por 28 vectores de onda, al asumir propagaciéon de onda plana, se reducen a
un solo vector de onda (kx = k, = 0).

4.6. Conclusion

En este capitulo se mostr6 el desarrollo teérico para simular campos ultrasénicos
transmitidos a través de placas anisétropas sumergidas. Se consideré tanto la finitud
espacial como temporal, de forma que este modelo es capaz de simular campos en el
dominio del tiempo, y de las frecuencias, asi como las sefiales generadas por un receptor
sometido a dichos campos. El sistema de referencia elegido, localizado en la cara del
emisor, permite el cilculo del campo para transductores planos con formas arbitrarias
a través de una simple FFT, evitando la necesidad de rotar el campo ultrasénico, lo que
conlleva ciertas dificultades matematicas.

El modelo desarrollado se utiliz6 para mostrar que los transductores infinitos tienden
a propagacion de onda plana; que cuando se considera una superficie total fija, un par de
transductores de dimensiones disimiles es preferido al caso de dimensiones similares; y
que por limitaciones practicas en el soporte de la probeta una configuracién de emisor
pequeiio receptor grande es preferible ante el caso opuesto. Se mostré que en esta confi-
guracion la longitud [; y el desplazamiento o f, ambos en la direccién de desplazamiento
del haz, son criticos y pueden manipularse para simular propagacion de onda plana.

Se implementé un método de optimizacién meta-heuristico para encontrar la forma
del transductor receptor que mejor se aproxima a la propagacién de onda plana con una
cota de superficie. Se optimizaron formas para tres materiales diferentes: un acero de
anisotropfa débil, un monocristal de silicio y un compuesto con anisotropia marcada. La
forma obtenida es elongada para el caso del metal y del cerdmico y casi circular para el caso
del compuesto. La diferencia puede deberse a la diferencia en densidad que determina
cuédn rapido la energia se fuga al fluido y al fenémeno de torcimiento de haz predominante

en la muestra del material compuesto.
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Figura 4.14: Evaluacién de desempefio del receptor de PVDFE. Comparacién de espectros de
transmision entre medicién (a, b, ¢) y simulacién de onda plana (d, e, f) para un monocristal
de silicio (a, d), acero inoxidable (b, e) y CFRP (c, f).

Por altimo, se construyé un receptor de PVDF teniendo en cuenta los hallazgos
obtenidos. Se realizaron mediciones en tres materiales que fueron comparadas con el
modelo de onda plana ajustado. Se observé excelente correspondencia, lo que indica que,
utilizando el receptor fabricado, la propagacion se asemeja al comportamiento de onda
plana, reduciendo significativamente la complejidad y el costo computacional para la

inversién de los campos.
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Medio heterogéneo
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5

TEXTURA CRISTALOGRAFICA Y METODOS DE

HOMOGENEIZACION

5.1. Introduccidon

La anisotropia en las propiedades fisicas refleja la estructura de la materia en la que
se observan dichas propiedades. En el caso de materiales cristalinos homogéneos, i.e.
monocristales, las transformaciones geométricas que dejan invariante a la red pueden ser
utilizadas para estudiar y clasificar las simetrias de las propiedades fisicas. Entre estas, la
elasticidad es de particular interés para este trabajo.

El material heterogéneo es aquel compuesto por constituyentes denominados fases.
En el caso de materiales policristalinos de un constituyente, i.e., cristales con la misma
composicion y simetria cristalina, cada orientacién cristalina en la que existe el cristal
se lo considera una fase distinta. En este se distinguen distintas escalas: la microescala
[, del tamafio més grande de la inhomogeneidad en la que las propiedades oscilan en
el espacio, una macroescala [); significativamente més grande que la microescala y una
escala intermedia o mesoescala /,;, en la que las propiedades parecen constantes o varian
lentamente en el espacio. Es decir que, en la microescala, las propiedades varian de grano
a grano de acuerdo a sus orientaciones relativas, pero son constantes (invariantes a la
traslacién) en la macroescala. Las propiedades macroscépicas, entonces, se denominan
propiedades efectivas, y surgen de la combinacién de las propiedades del cristal y la
informacioén estadistica de la microestructura. A la vez, surgen simetrias macroscépicas,

también denominadas simetrias estadisticas.

En el caso de la caracterizacién por ultrasonido, la propagacién de ondas estara de-
terminada por las propiedades del sélido en la escala de la longitud de onda. Es decir
que, si la longitud de onda A es significativamente mayor a /,,, entonces las propiedades
determinadas por ultrasonido serdn las propiedades efectivas. Si, en lugar de medir, se
desea estimar las propiedades efectivas, entonces es necesario aplicar técnicas de homoge-
neizacién cuyo objetivo es reemplazar el material heterogéneo por uno homogéneo cuyas

propiedades sean las mismas que se observan en la mesoescala. En general, no existen
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expresiones en forma cerrada para el sélido homogeneizado, pero es posible calcular cotas
y aproximaciones de las propiedades macroscépicas a partir de las propiedades de los
constituyentes y la textura cristalogréfica.

En este capitulo se aborda la relacién entre las propiedades elasticas macroscépicas y
la textura cristalografica. Para esto, en la seccién 5.2.1 se describe el grupo de orientaciones
SO(3) en el espacio tridimensional. En la seccién 5.2.2 se describen las redes de Bravais
y cOmo su estructura y la invariancia ante las transformaciones en SO(3) sirven para
describir y clasificar los grupos y las clases de simetrias elésticas. En la seccién 5.3 se
introduce el concepto de textura cristalografica, su descripcién como funcién de densidad
de probabilidad en SO(3) y sus expansiones en series de Fourier, tanto en bases de Wigner
como en bases tensoriales. En la seccién 5.4 se describen los métodos de homogeneizacién
a través del cdlculo de cotas elasticas de orden 0, 1 y 2. Ademas, se describe el proceso
de descomposicién arménica que posibilita el cdlculo del promedio en orientacién de
tensores como funcion de los coeficientes de textura cristalografica. Finalmente, se muestra
un ejemplo de homogeneizacién para un material con simetria ctibica, tanto en la escala

microscépica (cristalina) como en la macroscépica (estadistica).

5.1.1. Notacion

En este capitulo se utiliza notacién simbélica siguiendo el trabajo de Lobos Fernandez
[57] y se abandona la convencién de suma de Einstein. Los escalares se representan por
caracteres itdlicos, e.g. x, y, W. Tensores de primer orden se representan por caracteres
latinos en negrita mintscula, e.g. x, y. Tensores de segundo orden se representan por
caracteres latinos en negrita mayuscula, e.g. A, B, salvo por los tensores de tensién y
deformacién que se representan por letras griegas en negrita mintscula, i.e. g, . Tensores
de cuarto orden se designan por letras latinas en negrita de pizarra maytscula, e.g.
A, B. A su vez, tensores de un orden arbitrario r se representan por letras latinas en
negrita de pizarra maytscula como A). El producto tensorial se denota por ®. Una
base ortonormal {b1, by, b3} = {b;} se utiliza para representar los tensores en un espacio
euclidiano tridimensional como a = Z?ﬂ a;b;, A = Z?,j=1 Aijbij, A = Z?,j,k,l:l Ajjkibijki,
donde a;, A;jj y Ajjk representan los elementos tensoriales y donde se utiliza la abreviacién
b; ® bj = b;j. Un tensor de orden 4 con simetria menor cumple A;jx; = Ajixr = Aijik y

uno con simetria mayor cumple Aijkl = Aklij. Un tensor que no tiene traza, y cumple

’
(r)y
La aplicacién lineal de un tensor de orden 1 sobre uno de orden 2 se denota como

con ambas simetrias, se denomina arménico y se lo distingue por la comilla como A

Ax = Z?,j:l Ajjxjb;, mientras que aplicaciones lineales de 6rdenes mayores se escriben
como A[B] = Z?,j,k,l:l AijjkiBribij. La composicion de dos tensores de igual orden se
simboliza como AB = Z?’ ik AjjBjrbik. El producto escalar se representa como A,y - B,y =
2?1,...,1} Aj,..iBi,.. i,- La norma de Frobenius se define como [[A || = /Ay - Ay El
producto de Rayleigh se denota como Q * B(,, = 2?1,...,1; Bi,,..i,(Qb;) ® ... ® (Qb;,),
donde si Q es una rotacién, Q * B, representa la rotacién de B,y en Q. El tensor de
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permutacion es € = Z? i k=1 ¢ijkbijx donde ¢;jx es el simbolo de permutacién (simbolo de

Levi-Civita). La identidad vectorial es I = Zi,j:l 0ijbij, donde 6;; es la delta de Kronecker.

Los siguientes tensores de orden 4 (entendidos como aplicaciones lineales) representan: I =
3 . . 3

Zi,]-,k’lzl 0ik0;ibijr laidentidad para tensores de orden 2; IS = Zi,j,k,l:l %(&'kéﬂ +06i10k)bijki

la identidad en tensores de orden 2 simétricos; P1 = %I ® I la identidad en tensores de

orden 2 isétropos; P, = IS — P; la identidad en tensores de orden 2 simétricos y sin traza.

5.2. Rotaciones y grupos de simetria

5.2.1. Grupo de rotacion SO(3)

SO(3) es el grupo de tensores ortogonales de segundo orden (rotaciones propias)
en el espacio tridimensional de tensores de primer orden (vectores reales). El grupo de
orientaciones SO(3) se define como

SO(3) ={Q|Q € Orth Adet(Q) = +1}, (5.1)
donde Orth es el espacio de tensores de orden 2 ortogonales,
Orth ={R|(Rx)- (Ry)=x-yVx,yeV}, (5.2)

en donde V es el espacio euclidiano tridimensional de tensores de primer orden, cuya
base ortonormal se toma como {b1, by, b3}. Paratodo R € Orth R™! = RT y det(R) = +1.

La integracion invariante sobre SO(3) con variable de integracion Q se define como

1= / 1dQ(Q) = / dQ(R1QR»), VRi,R, € SO(Q). (5.3)

S0(3) SO(3)

donde dQ representa el volumen elemental que asegura integracién invariante sobre
SO(3) . A partir de aqui dQ(Q) se abrevia como dQ.
El producto escalar de funciones escalares en SO(3) se define como

i o) = / £(Q)f(Q)d0, (5.4)

SO(3)

donde el superindice (*) denota el conjugado complejo. Una funcién cuadrado integrable
se denota como f(Q) € L%(SO(3)).
De aqui en adelante Q € SO(3) representa una orientacién definida como el tensor
de segundo orden
3
Q= Z Qijbij, (5.5)
i,j=1

tal que un vector x puede reorientarse a partir de una orientacién Q como

3
Yy = Qx = Z Qi]-x]-bl-, (5.6)

i,j=1
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lo que representa una rotacion equivalente a la descrita para los vectores de onda en la
ecuacién 4.18. A su vez, un tensor de orden 4 se reorienta como

3
QxC= ) Ciixi(Qb)® (Qb)® (Qbi) ® (Qby), (57)
i,jk,1=1

que es equivalente a la rotacién del tensor de rigidez en la ecuacién 3.1.
En este trabajo una orientaciéon Q se parametriza con un angulo de rotacién ¢ € [0, rt]

en torno a un eje normalizado n como

Q:N0+N1+N2,

(5.8)
No =cos()I, N;j=-sin(y)e[n], Nz =(1-cos())n® n.
Como ejemplo, una rotacion de 1 en torno a bz se representa en la base {b;} como
cos(ip) —sin(yp) 0
3. .
Q(bs, ¥) = Z Qi bij, Q Yoy =| siny  cos(y) 0 (5.9)

ij=1 0 0 1

Esta parametrizaciéon también puede ser utilizada para aplicar una rotacién de Euler

con la convencién de Bunge (ZX’Z”) [58] como

3
Q¢1®¢2: Z 3(]52 1CD ?Zq)lb (510)
i,jk,1=1

Para un eje de rotacién parametrizado en coordenadas esféricas
n = sin(0) cos(¢)b1 + sin(0) sin(¢p)bz + cos(0)bs, (5.11)

con 0 € [0, ] y ¢ € [0,27), el volumen elemental se define como

dQ = dn s()dy, con s(i) = % y dn = sin(0)dpde. (5.12)
U
De forma que la integral en la esfera unitaria es
o 2n
/ 1dn = / / sin(0)d¢dO = 4, (5.13)
0=0 =0

a partir de la cual se constata la condicién de normalizacién 5.3

/ 1dQ = j / 1dn s(y)dy = 1. (5.14)

SO(3) Y=0 S,
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5.2.2. Estructuras cristalinas y simetria eldstica

Los soélidos cristalinos son aquellos en los que los atomos se ordenan de acuerdo
a una estructura que se repite en el espacio, y que se define a partir de una red mds
un motivo. Las redes en el espacio tridimensional pueden ser de 14 tipos diferentes,
descritas originalmente por Bravais, las cuales se agrupan en 7 sistemas de red, cada uno
caracterizado por una celda primitiva. Cada red o celda primitiva tiene la propiedad de
cubrir todo el espacio tridimensional por traslaciones correspondientes a la combinacién

lineal discreta de los tres vectores de su base a, b, ¢, como
u=pa+qb+rc,con p,q,reZz (5.15)

Los dngulos entre los vectores by ¢, cy a, a y b, se denominan «, 5, y ) respectivamente.
Aparte de la traslacién, cualquier tensor ortogonal que transforma una red en ella misma es
una transformacién de simetria, es decir, que la red puede ser invariante ante la inversion,
la reflexion, la rotacién y la rotoinversion, estas tltimas dos limitadas a ejes de orden 2,
3,4 y 6. Al combinar estas operaciones se determinan un total de 32 grupos puntuales
cristalograficos, que se agrupan en 7 sistemas cristalinos.

De acuerdo al principio de Neumann [59], las propiedades fisicas, generalmente
descritas por tensores, heredan las simetrias de la materia en donde se observan dichos
fenémenos. Sin embargo, es comtn que la propiedad presente mas simetrias que el
cristal, de forma que la correspondencia no es bidireccional. En el caso de la elasticidad,
representada por el tensor de rigidez monocristalino C, su simetria se puede estudiar a
partir de la invariancia ante la accién de los grupos puntuales subgrupo de SO(3) [60].
En este trabajo se definen los grupos de simetria rotacional S°*™ como la coleccién de
transformaciones Q para las cuales un tensor, por ejemplo el de rigidez C, permanece
invariante,

QxC=C VQeS¥"cOrth. (5.16)

Para que dicho tensor se mantenga invariante ante las transformaciones de un grupo de
simetria, en general, algunas de sus constantes se anulan, mientras que otras se expresan
como combinaciones lineales, reduciendo el ntimero de constantes elésticas independien-
tes. Por ejemplo, un material invariante ante el grupo puntual cristalografico 432, se lo

denomina ctibico y se lo describe por un tensor de rigidez, en notacién de Voigt, de la

forma i
c1 c2 c2 0 0 O
C11 C12 0 0 0
000 (5.17)
Cq4 0 0
sim cge O
Ca4

Si consideramos un material con rigidez Cy, al ser rotado, su tensor de rigidez se ve

modificado como C; = Q x Cy. Los tensores C; y C; describen, mediando una rotacién,
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al mismo material. Dado que a partir de la rotacién, los elementos de simetria no estan

alineados con la base, la reduccién de elementos cambia, como por ejemplo

204,6 137,7 137,7 0 0 0 206,5 135,8 1358 0,1 12,9 -0,5
204,6 137,7 0 0 0 206,5 1359 -129 -0,1 -0,5
Cy = 204,6 0 0 0 S C= Q4G = 208,3 129 -12,83 0,9 ]
126,2 0 0 124,4 0,9 -0,1
sim 126,2 0 sim 124,4 0,1
126,2 126,2
' ’ (5.18)

donde C; es la matriz de rigidez, con entradas en GPa, para un monocristal de acero
austenitico [61], y Q es una rotacién de i) = 0,1 rad entornoa b = (1,1, 0).

Entonces, dos tensores de rigidez C; y C; son denominados simétricamente equiva-
lentes si existe una rotaciéon Q € S € Orth / S(Cy) = S(Q * Cy), es decir, que mediante
una rotacién comparten el mismo grupo de simetria. Finalmente, los grupos de simetria
de materiales simétricamente equivalentes difieren en general S(C;) # S(C,), pero son
conjugados, i.e. iguales mediante una rotacién, S(C;) = QS(CL)QT. A partir de esto se
definen las clases de simetria eldstica como la colecciéon de grupos de simetria eldstica
conjugados [60]. Entonces, los grupos de simetria de C; y C, difieren, pero pertenecen a
la misma clase de simetria eldstica.

Dentro de los 32 grupos puntuales de las clases cristalinas, 11 pertenecen a SO(3),
en notacién de Hermann-Mauguin [62]: 1, 2, 222, 4, 422, 3, 32, 6, 622, 23, 432. Entre estas
se observé que los pares (6, 622) y (23, 432), resultan en las mismas restricciones a los
tensores de rigidez [63], reduciendo el nimero de clases de simetria eldstica en 9. Mas
tarde se observo que el par (32, 3) si bien no son parte del mismo grupo de simetria
elastica, un tensor C con simetria 32 mediante una rotacién Q se muestra con simetria
3. Lo mismo sucede para el par (422, 4) [64] reduciendo el niimero de clases de simetria
elastica a 7: triclinico, monoclinico, ortétropo, trigonal, tetragonal, hexagonal, ctibico e
isétropo en correspondencia con los 7 sistemas cristalinos. Este tiltimo descubrimiento
tard6 mas de 60 afios en realizarse porque el &ngulo de rotacién que transforma un grupo
en otro depende de las constantes del material, lo que dificulta su manifestacién. Forte
[60] demostré a partir de teoria de grupos que las clases de simetria eldstica para cualquier
tipo de material, aunque no sea cristalino, son 8 (sumando la simetria is6tropa). Dado que
las transformaciones de SO(3) guardan relacién con los planos de simetria, también es
posible llegar al mismo resultado por medio de estas operaciones [65], y por lo general

permiten una mejor representacién visual.

A partir de la parametrizacién de orientaciones definida en la Ec. 5.8, se pueden

definir grupos de simetria elastica S’ ¢ SO(3) C Orth con respecto a una base ortonormal
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{b1, by, b3} para cantidades tensoriales como

ST ={S|S =1}

SN —(6|S = Q(bs, i271/2),i € {0,1}}
Sot ={S|S = Q(b;, j21t/2),i € {1,2,3},j € {0,1}}
stet =(S|S = Q(bs, i2m/4),i € {0,1,2,3},}

_ (5.19)

§"& ={S|S = Q(b3,i21/3),i € {0,1,2},}

shex =(8|S = Q(bs, i21/6),i € {0,1, ..., 5}, }

S =(S]S = Q(ny, 1), (ni, ;) € S

S ={S|S € SO(3)}
con

SUb — {(b;, j2r/4),i € {1,2,3},j € {0,1,2,3}}
o o
U{((b; + (<1)*b)) /N2, m),i # j,i,j € {1,2,3}, k € {1,2}} (5.20)

U{((bi + (=1)!b; + (~1)"bx)/V3, n2m/3)j2m/4)i € {1,2,3},
i#i#kijke{1,2,3},1,mne{l,2}}

Los grupos de simetria son denominados, por orden de definicién, como triclinico, mo-
noclinico, ortétropo, tetragonal, trigonal, hexagonal, ctibico e isétropo, y en esta lista
representan los grupos puntuales 1, 2, 222, 4, 3, 6, 432 y cocom (isotropia). Notar que cada
grupo es representativo de una clase de simetria eldstica y que cualquier otro grupo
perteneciente a la clase sera conjugado del expresado.

En la Fig. 5.1 se muestran los sistemas cristalinos, las matrices de rigidez, los planos
de simetria, los sistemas de red y las redes primitivas de Bravais. Notar que no existe
una correspondencia directa entre los sistemas de red y los sistemas cristalinos. Esto se
debe a que los grupos puntuales del sistema trigonal se pueden asignar tanto a celdas
romboédricas como a hexagonales [66]. También es importante remarcar que la isotropia

elastica no se corresponde con ningtin sistema cristalino.

5.3. Textura cristalografica

Muchos de los materiales utilizados en ingenieria, y en particular los metélicos, estan
compuestos por arreglos de cristales que se diferencian entre sus vecinos por la orientacién
relativa de los ejes cristalinos. Si un cristal es un arreglo periédico de atomos, esta
periodicidad se interrumpe en la frontera entre dos cristales formando bordes de grano.
En la Fig. 5.2 se muestra una medicién de difraccién de electrones por retrodispersiéon
(EBSD) para una muestra de titanio obtenida de [68] y procesada con la biblioteca MTEX
[6] para MATLAB. En esta figura se puede observar la superficie de la muestra, donde cada
celda hexagonal identifica los distintos granos, y la orientacién de la celda representa la
orientacion del cristal en ese contorno. Como se explicé en la seccién 5.2.1, una orientacién

estd definida por tres dimensiones, por ejemplo en la parametrizacién de Euler en la
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Sistema cristalino/ Matriz de Planos de Sistema de Red
clase elastica rigidezC simetria red primitiva
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Figura 5.1: De izquierda a derecha, sistemas cristalinos o clases elasticas, matrices de
rigidez, planos de simetria, sistemas de red y redes primitivas de Bravais. En la matriz
de rigidez, los puntos negros son ceros, los azules son constantes independientes, y las
cruces son combinacion lineal de constantes. Las lineas unen constantes repetidas, los
opuestos (puntos blancos) o el doble (puntos circulados) [67].
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Figura 5.2: Representacion de las orientaciones cristalinas en granos, para una muestra de
titanio medida por EBSD.

convenciéon de Bunge, los dngulos ¢1, @, o que representan 3 rotaciones en torno a
ZX'Z"” descrita por 5.10. Si el material heterogéneo es aleatorio, entonces posee todas
las orientaciones cuya fraccién volumétrica relativa se describe estadisticamente con una
funcién de densidad de probabilidad (ODF). A esta descripcién se la denomina textura
cristalogréfica. Esta funcién al estar definida en SO(3) se puede representar en gréficos
tridimensionales como el que se muestra en la Fig. 5.3. Esta figura se obtuvo al ajustar una
ODF a la medicién de EBSD para titanio con MTEX.

0

Figura 5.3: Representaciéon tridimensional de la ODF de titanio como funcién de los
angulos de Euler en la convencién de Bunge.

Otra representacién posible, aunque no completa, se hace a partir de figuras de polos,

como se muestra nuevamente para titanio en la Fig. 5.4. Estas figuras muestran la densidad
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de probabilidad para una familia de planos como una funcién esférica SO(2) representada
en el plano por la proyecciéon de Schmidt de igual 4rea. Esta representacion es la elegida
en este trabajo, ya que guarda relacion con las mediciones de goniometria ultrasénica y

con la medicién de figura de polos por difraccién.

(0002 (1010

a

IS

N

w

N

=N

) )
T, T2
2.5
1.5
T1 Z1
. :
0.5

0

Figura 5.4: Reconstruccion de figuras de polos para la muestra de titanio.

5.3.1. Funcién de distribucién de orientaciones (ODF)

La funcién de distribuciéon de orientaciones (ODF), es una funcién de densidad de
probabilidad que describe el volumen de material que tiene una orientaciéon Q con respecto

al volumen total del policristal, y se define como

fQuQ =< G521)
Es siempre no negativa
f(Q)=0 VQeSOE), (5.22)
y sigue la normalizacién
/ f(Q)dQ = 1. (5.23)

S0(3)
El tensor de rigidez de un monocristal alineado con el sistema de referencia cristalino se
denota como C, mientras que la rigidez del mismo cristal rotado se denota como C = Q *C.
En un material macroscépico visto en la escala microscépica, la rigidez en cada posicién
x, en ejes de la muestra, se denota como C(x). Si el material es un policristal compuesto
por cristales de una sola composicién y simetria cristalina S;,icro, entonces la rigidez del
policristal serd C(Q(x)) = Q (x)xC, ya que en cada posicion el cristal tendrd una orientacién
Q. Larigidez del conjunto, vista en la escala macroscépica, denominada rigidez efectiva, se
denota como C y para el material estadisticamente homogéneo no depende de la posicién.
En general difiere de la rigidez calculada por métodos de homogeneizaciéon que se obtiene
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a partir de las propiedades del monocristal C y la distribucién de orientaciones f(Q).
Una primera aproximacion es el promedio en orientaciones (f(Q), C(Q)) = (C) como se

describe en la seccién 5.4, el cual se define como

(f,CQ)) = / £(Q)C(Q)dQ = / F(Q)(Q % B)dQ. (5.24)

50(3) 50(3)

El grupo de simetria microscépico (a partir de aqui micro-simetria) S;icro del material,
por ejemplo de la rigidez del monocristal C, se ve reflejado en la ODF como

S *@ = @ VSe Smicro = f(QS) = f(Q) VSe Smicro- (525)

De igual manera, la simetria macroscépica (a partir de aqui macro-simetria) S;,4cro del

material, por ejemplo de la rigidez efectiva del policristal C, se refleja en la ODF como
SxC=CVSE€Suro= f(SQ)=f(Q)YS € Spacro- (5.26)

La macro-simetria es, en general, independiente de la micro-simetria. Es decir que un
material con micro-simetria ctibica puede tener macro-simetria isétropa, o un material
con micro-simetria hexagonal puede tener macro-simetria triclinica. Para los materiales
estudiados en este trabajo, la micro-simetria depende del material, mientras que la macro-
simetria depende de la textura cristalografica. Por esta razén también se la denomina
simetria estadistica [58]. En la practica, la simetria cristalina determina los sistemas de
deslizamiento y maclado, por lo que también influye sobre el tipo de texturas se pueden

generar durante el conformado termomecénico [69].

5.3.2. Expansién en series de Fourier

Dado que la ODF es cuadrado-integrable, entonces puede ser expresada como una
expansion en serie de Fourier. La expansién mds utilizada de la ODF se realiza en términos

de las funciones complejas de Wigner-D T},,,(Q) como

o0 1
FQ=2] D, CrTn(Q), (527)

1=0 m,n=-1

donde C/,,, son los coeficientes de Fourier de la expansién. La normalizacién de las bases
de Wigner-D se muestra en el apéndice C, y mas detalles de la expansion se pueden ver en
[58, 70]. En este trabajo se utiliza, ademds, una expansién en bases con carécter tensorial,
ya que estas siguen las mismas reglas de transformacién que las propiedades fisicas y
por ende presentan ventajas para la descripcién de dichas propiedades en términos de la
textura cristalografica. Se siguen los desarrollos presentados en [57, 71].

Un tensor Hy ) de orden a, es armonico () si tiene simetria mayor, menor y no tiene traza,
es decir H) | [I] = O;_n); y en general tiene 1 + 2a componentes independientes. A partir

(@)

4N ’ ’ A - ~
de estos se construye una base ortonormal de tensores arménicos H (@) /H (@) H (f g
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conp =1,...,n;, < 1+2a. Estos tensores de referencia se utilizan para generar las funciones
tensoriales

Flop(Q) =QxH,, , |IF,,(QIl=1 (5.28)

que forman un sistema ortogonal con respecto a SO(3). La expansion tensorial de Fourier

de la ODF se define con estas funciones como

[e¢]

g
£Q) =Y A +2a)V,  F Q). (5.29)
a=0 =1
Los coeficientes tensoriales de textura V2a> g e obtienen como un promedio en orientacio-
nes (equivalente a la Ec. 5.24) de las funciones tensoriales

VZ&){S = <frF2a)ﬁ> = / f(Q)F2a>5(Q)dQ~ (5.30)

SO(3)

Parael orden O,Hz 0= FZ 0 (Q) = V20> = 1,yen ausencia de textura (isotropia cristalogréfica)

los coeficientes de orden mayor se anulan, f(Q) = 1. La norma de los coeficientes esta

’

(@)p
norma. Una descripcién mds detallada del espacio de coeficientes de textura se da en

acotada como ||V] | || € [0,1], y el estado monocristalino f(Q) = 5(0, Q) maximiza la
el apéndice G. El orden, /, de las bases de Wigner-D, se corresponde directamente con
el orden, «, de las bases tensoriales HZM Py por lo que, en el resto de la tesis, cuando se
menciona el orden, se refiere a ambas expansiones de forma simultdnea. Ademas, existen
relaciones que permiten calcular los coeficientes tensoriales a partir de los tradicionales, y
viceversa, las cuales se incluyen en el apéndice D.

Por la Ec. 5.25 los tensores de referencia reflejan la micro-simetria

H) .,=SxH

(a)p (a)B VSe Smicrm (5.31)

por la cual se acota el nimero de tensores de referencia 1, como se muestra en la Tabla
5.1. Aqui solo se muestran los tensores de orden 2 y 4, ya que son los que influyen en las
propiedades elésticas como se describe en la seccién 5.4.5.

Por la Ec.5.26 los coeficientes tensoriales reflejan la macro-simetria

=SxV

v ()

oy V'S € Spacros (5.32)

por la cual se acota el ntimero de elementos independientes de cada coeficiente de textura,
como se muestra en la Tabla 5.2.

Por ejemplo, una muestra con micro y macro-simetrias (Syicro Y Smacro) clibicas tendré
un coeficiente de textura tensorial de orden 4 (VE 4>1) con un solo elemento independiente
(V1111). Por otro lado, una muestra con micro y macro-simetrias ortétropas tendra 3

coeficientes de textura tensoriales de orden 4 (V/, ., V/ ), cada uno con tres

’
w1 Vi Vias
elementos independientes (V1111, V1122, V2222). El principal interés de este trabajo radica
en materiales con micro-simetrias ctibica y hexagonal, pero sin macro-simetrias, es decir,

Simacro triclinica, como se describe en el capitulo 7.
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Micro-simetria Cantidad de tensores de referencia

Suicro nj ny
isétropo 0 0
Cuabico 0 1
Hexagonal 1 1
Tetragonal 1 3
Trigonal 1 3
Ortétropo 2 3
Monoclinico 3 5
Triclinico 5 9

Tabla 5.1: Reduccién de tensores de referencia por micro-simetrias Sy icro-

La ODF expandida en funciones tensoriales es atractiva para la descripcién de cantida-
des fisicas, que también son representadas por tensores. De forma que las transformaciones
en SO(3) pueden aplicarse tanto a las propiedades fisicas como a las bases y coeficientes
tensoriales por las Ecs. 5.31 y 5.32.

Macro-simetria elementos independientes

Smacro Vij Vijki
isétropo 0 0
Cubico 0 1
Hexagonal 1 1
Tetragonal 1 3
Trigonal 1 3
Ortétropo 2 3
Monoclinico 3 5
Triclinico 5 9

Tabla 5.2: Reduccién de elementos independientes de textura por macro-simetrias S;acro-

5.4. Homogeneizacién eldastica

Dado un sélido elastico y lineal, la tensién de Cauchy ¢ = o(x) (2.1), la deformacién
infinitesimal € = &(x) (2.4) , la energia de deformacién elastica W = W(x) (2.9) , y el tensor
de rigidez C = C(x) (2.10) se relacionan a través de las expresiones

_ W _
=20 =

Un material heterogéneo aleatorio es aquel que surge de un proceso de fabricacién

o Cle], W= %e .Cle]. (5.33)

estocdstico en el que las propiedades entre muestra y muestra pueden variar con cierta
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probabilidad. Un material es estadisticamente homogéneo si las funciones estadisticas
que describen los procesos estocdsticos son invariantes a la traslacién. Es decir, que
todas las regiones del espacio son similares en cuanto a las propiedades estadisticas
de los procesos estocdsticos. Estas propiedades hacen que sea significativo el calculo
de promedios volumétricos bajo la hipétesis de ergodicidad, es decir que, el promedio
volumétrico de una cantidad fisica calculada sobre un elemento volumétrico representativo
del conjunto es equivalente al promedio volumétrico realizado en el volumen infinito.
Este se calcula como

£=(e) = 1/5010, 5 =(0) = 1/adv, W = (W) = 1/de= Le.Glal, (534

v Jy v Jy v Jy 2

A partir de estas definiciones se desprende que la rigidez efectiva no es equivalente a su
promedio volumétrico C # (C). Sin embargo, la rigidez efectiva se puede acotar a través

de la energia de deformacién como
E-C'[E]<E-C[E] < &-C'"'[E] VeE, (5.35)
que se representan de manera abreviada como
Cc'- < C<C, (5.36)

donde n hace referencia al orden de la cota, relacionada con el tipo de informacién
estadistica que se conoce de la muestra. Las funciones de probabilidad de n-puntual
reflejan la cantidad de veces relativa (probabilidad) de que suceda un evento especifico
en el conjunto. Por ejemplo, la autocorrelacion de dos-puntos de la fase i, Séi(xl, x2) refleja
la probabilidad de que la fase i se encuentre en x1 y en x». Si x1 = x, la autocorrelaciéon
se simplifica a la probabilidad de un-punto S i(xl) que refleja la fraccién volumétrica de
la fase i en x;. Es decir, que la textura cristalografica como se define en la seccién 5.3 es
una funcién estadistica de un-punto. Cuanto mayor es el orden de la cota, més estrecha
resulta. En este trabajo se utilizan cotas de orden 0, 1 y 2.

En la practica, ademads de delimitar la energia de deformacién, las cotas sirven para
calcular limites explicitos para cada constante eldstica [72], en notacién de Voigt para los

elementos diagonales
Coan<Cap<Cl, a=8, (5.37)

ao —

y para los elementos fuera de la diagonal

Zy<Cap<Zyy a#p, (5.38)

. L - -
con Z%; = E(caﬁ FChy \/(c;a ~ Caa)(Cjy — C) )

Si las Ecs. 5.37 y 5.38 se cumplen, entonces la energia de deformacién esta limitada por
las cotas C"*.
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5.4.1. Cotas de orden 0

Las cotas de orden 0 son independientes de la informacién microestructural, la fraccién
volumétrica, o la distribucién de orientaciones, y por consiguiente abarcan cualquier tipo de
microestructura que pudieran generar los componentes del material. Como consecuencia
de esto, las cotas de orden 0 son tensores isétropos que se pueden representar con la
proyeccion

CI = /\1P1 + Ang, (539)

donde C! es un tensor de rigidez isétropo, P; = 11 ® I y P, = IS — P;. La cota superior se
encuentra como un problema de optimizacién [73] de la forma

{)\O+, )\g+} = argAmin tr(/\1P1 + AP,), donde C(x) < MP1+ AP Vx=ev, (5.40)
es decir, buscando el tensor isétropo con menor traza que acota energéticamente el com-

portamiento eldstico del material en cualquier posicién de la forma
C < C¥%" =2A%P; + AJ'P;. (5.41)

La cota inferior se calcula a partir de la cota superior obtenida para el tensor de compliancia
como C%~ = (S%*)~1. Esto asegura que las cotas son estrictamente positivas, es decir, que su
energia de deformacion es siempre mayor a cero [72]. Para el caso de materiales con mas
de una fase, se calculan los autovalores /\?j—'2 para cada fase y se seleccionan los maximos
para las cotas superiores y los minimos para las cotas inferiores.

Una utilidad secundaria de las cotas de orden 0 es la definicién de un factor adimen-

sional de anisotropia (AF) [72] como

AF(C)= —32 € [1,+). (5.42)

Este factor estima cuan anisétropo es un material en una escala donde 1 representa
la isotropia. Es andlogo al factor de Zener definido para materiales ctibicos [74], pero
esta definicion es aplicable a cualquier tipo de simetria eldstica. Ademas, puede ser
utilizado tanto para materiales monocristalinos como policristalinos. Por ejemplo, para
un monocristal de acero 304 el AF = 3,18, mientras que si el mismo acero es policristalino

y su textura es aleatoria (isétropa), entonces el AF = 1.

5.4.2. Cotas de orden 1

Las cotas de primer orden se calculan a partir de informacién estadistica de un punto,
es decir, la ODF o la fraccidon volumétrica de las fases. Se obtienen a través de realizar el

promedio volumétrico definido por la Ec. 5.24 como
C1+ — CVoigt — <C>, Cl— — CReuss — <C_1>_1. (543)
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La cota inferior supone continuidad de tensién y la cota superior continuidad de deforma-
ciéon. Usualmente, se las denomina como cotas de Reuss [75] y Voigt [76] respectivamente.
El promedio entre ambas cotas da un valor ttil para realizar estimaciones denominado
promedio de Voigt-Reuss-Hill [77].

Si la rigidez local se define como la rigidez monocristalina transformada C(x) =
Q(x) % @, entonces el promedio volumétrico se puede calcular, a través de la ODF, como

el promedio en orientaciones definido en 5.24

© =1 [ =,e0 - [ f@c@de (544

SO(3)

Este promedio se calcula a partir de la expansién tensorial de Fourier de la textura 5.3.2 y
de la descomposicién arménica, como se describe en la seccién 5.4.5.
Si se trata de un material con més de una fase, entonces las cotas se definen como el

promedio pesado por la fraccién volumétrica

m

(Comati = Y, 2(Chy (545)

p=1
5.4.3. Cotas de orden 2

Hashin y Shtrikman (HS) introdujeron principios variacionales que involucran al
tensor de polarizacién [78], permitiendo la definiciéon de cotas de un orden mayor. La
tension local se puede redefinir a partir de un material constante de comparacién Cy y

una tensién de polarizaciéon 7 dependiente de la posicién como
0=Cle]=Cple]+T con 7T =(C(x)—Cp)le]. (5.46)

Suponiendo ausencia de orden de largo alcance, polarizacién de tensién constante, y

estadistica de dos puntos elipsoidal, la energia de deformacién efectiva se puede reformular
como

WHS = %g . Col] + %5 (1), donde (r)=((L);! - F;YIe]. (5.47)

Aqui Py es el tensor de polarizacién que, si se supone estadistica de 2 puntos isétropa

y se utiliza un material de comparacién Cy isétropo, se define de forma cerrada como

1 2 c1+ 3¢
Py = 1+ — 2,
c1+2c 5¢cy ¢1 +2¢»

(5.48)

donde c1 y ¢; son los autovalores asociados al material isétropo de comparacién (Cyp =
c1P1 + c2P2). Por otro lado, el operador L se define como

L(x) = [C(x) - Co +P;' ' = Q(x) xL, L=[C-Co+P,']". (5.49)

El promedio volumétrico de L nuevamente se calcula como el promedio en orientaciones

a través de la descomposicién armoénica que se muestra en la seccién 5.4.5. Las expresiones
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de Hashin-Shtrikman para la energia de deformacién y para la rigidez quedan entonces
definidas [57, 79] como

WHS = %g LCFS[], CHS = ¢y - B3 +(L). (5.50)

Finalmente, utilizando las cotas de orden 0 como material de comparacién isétropo, se

definen las cotas de Hashin-Shtrikman como

Cz_ = CHS_lcoz(Co—, C2+ = CHS+|C0:Co+. (551)

5.4.4. Aproximacion Autoconsistente de HS

En problemas de optimizacién, frecuentemente es titil contar con una aproximacién
puntual, en lugar de un dominio acotado. Con este fin se define la aproximacién de rigidez
efectiva basada en la solucién autoconsistente. Para esto, primero se calcula la solucién
autoconsistente buscando un tensor isétropo que sea igual a la expresiéon HS evaluada

con dicho tensor considerando isotropia cristalina (f(Q) = 1)
C(S)C = CHSlf(Q):l,CO:(CHS' (552)

Luego, el tensor autoconsistente Cgc se utiliza como material de comparaciéon en la
expresion de HS, e introduciendo informacién microestructural se llega a la aproximacién
efectiva basada en la solucién autoconsistente,

Ccis, = CHS|COZCgc. (5.53)

Esta solucién es andloga al promedio de Voigt-Reuss-Hill, pero considerando cotas de se-
gundo orden. Ademads, tiene la ventaja de que, una vez calculado el tensor de comparacion,
la Ec. 5.53 solo requiere un promedio volumétrico en L, mientras que la aproximacién de

Hill requiere dos promedios volumétricos (en Cy C™1).

5.4.5. Descomposicién arménica

Como se mostr6 en las Ecs. 5.44 y 5.50, tanto las cotas de primer orden como las
de segundo orden se calculan a partir del promedio volumétrico que, mediante la ODEF,
se expresa como un promedio en orientaciones. Para poder expresar el promedio en
orientaciones en funcién de la expansién en serie de Fourier descrita en la seccién 5.3.2,
es necesario introducir la descomposicién armoénica de tensores.

Un tensor, por ejemplo el tensor de rigidez C, se puede descomponer en tensores
irreducibles bajo la accién de elementos de SO(3)[60, 80] como

Nrg

.
¢ = Z Z Virva)y [ng] = hd(f,, ), (5.54)

a=0 y=1

80



5.4. HOMOGENEIZACION ELASTICA

donde r es el orden del tensor, en este caso 4, J(;4), son tensores isétropos y Hzaw son

tensores armonicos que surgen de la descomposicién de C [81]. Debido a la isotropia de
los tensores J (r+a)y, una rotaciéon Q se transmite solo a las partes armoénicas, como,

C=Q*C=hd(Q* H(d)y) (5.55)

Esta descomposicién también puede expresarse en términos de las bases arménicas H2a> P
utilizadas en la expansion de textura 5.28 a partir de las funciones ﬁaﬂ; como

C(Q) = Q*C=hd| > faypQ » HY 5 |- (5.56)

con
<a> Zhaﬁy (a)p°

Por consiguiente, retomando las funciones tensoriales sz 5(Q) QxH () definidas en
5.3.2, el promedio en orientaciones 5.24 también se transfiere a la parte armonica a través

de los coeficientes tensoriales V =(f,F <a> B =(f,Q*H/ () /3> como

/

(f,C)=hd Zhaw Q X H, )
(5.57)

De forma que el promedio en orientaciones del tensor C queda definido como una
combinacién lineal de las funciones fza), que reflejan las propiedades del monocristal,
y los coeficientes de textura V wp que describen la distribucién de los cristales. Para un
tensor con simetria menor y mayor de orden 4, como es el caso de C, el promedio en
orientaciones solo depende de coeficientes de textura de orden 2y 4 y se expresa de forma

explicita como

I/l’ Tl/ n/

(f,C) =hd|hn, hp, Z hz1ﬁV<2>ﬁ, Z hZZﬁVQ)ﬁ, Z h41ﬁV<4>ﬁ , (5.58)
p=1

Esta relacién no implica que coeficientes de orden 1 y 3 no existen, sino que, por la simetria
menor y mayor de C, no influyen en el promedio en orientaciones de esta cantidad. Ademas,
por ser un tensor de orden 4, los coeficientes de orden mayor (a > 4) tampoco influyen en
el promedio en orientaciones. El promedio en orientaciones para el tensor C~! necesario
para el célculo de la cota de Reuss, y el tensor L, necesario para las cotas HS, se calculan de
forma anéloga a la Ec. 5.58, ya que ambos presentan el mismo orden y las mismas simetrias

que C. A partir de esto se concluye que, considerando las aproximaciones descritas en
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la seccién 5.4.3, las cotas HS (de orden 2) se pueden expresar de forma explicita como
funcién de la informacién microestructural de 1-punto.

Estas expresiones compactas y cerradas permiten el cdlculo eficiente de las cotas
elasticas, lo que representa una ventaja al abordar problemas inversos como se muestra
en el capitulo 7. Mas detalles de esta metodologia, introducida por Lobos Fernandez et

al., se encuentran en [57, 81, 82].

5.4.6. Ejemplo

En la literatura es usual encontrar gréaficos de cotas de rigidez para materiales com-
puestos, como el ejemplo que se muestra en la Fig. 5.5 para un material con dos fases
isétropas, una base de carburo de tungsteno con distintas fracciones volumétricas de
cobalto, extraida de [83]. Se observa que cuando el material es puro, es decir, fracciones de
001, dado que el material es homogéneo, las cotas coinciden. Para cualquier otra fraccién,
las cotas difieren y se observa que los puntos experimentales se encuentran entre las cotas,
tanto de orden 1 como de orden 2.

En el marco teérico de Lobos Ferndndez et al. [84], cada orientacién puede considerarse
como una fase distinta, por lo que la representacién de las cotas en funcién de un niimero
infinito de fases no es trivial. Sin embargo, por la extensién de las simetrfas 5.31 y 5.32
la rigidez de un material con macro y micro simetrias ctibicas depende de un coeficiente
tensorial de textura de orden 4 (Vz 4>1) con un solo elemento independiente (Vi111), ver
tablas ??, por lo que este caso es util para visualizar las cotas como funcién de una
sola variable. Las cotas de orden 1 y 2, junto con la aproximacién efectiva de HS, se
calcularon para acero inoxidable, cuyo tensor de rigidez C se obtuvo de [85]. La constante
homogeneizada Cy4 como funcién de la variable V1111 se muestra en la Fig.5.6. Las cotas
representadas aqui para un policristal texturado son similares a las cotas calculadas para
materiales bifdsicos en funcién de la fraccion volumétrica. Por ende, la Fig.5.6 muestra
la transicién desde un estado homogéneo monocristalino (V1111 = 0,36) hacia materiales
heterogéneos pero con macro-simetria ctibica. El punto V111 = 0 representa la isotropia
macroscopica (f(Q) = 1) que es subgrupo de la simetria cabica.

82



5.4. HOMOGENEIZACION ELASTICA
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Figura 5.5: Cotas eldsticas para el médulo de Young E en un material compuesto por dos
fases isétropas de carburo de tungsteno con distintas fracciones volumétricas de cobalto,
extraida de [83]. Las cotas HS se distinguen por los nombre Ej y E}
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Figura 5.6: Superior: cotas elasticas para el componente C44 para un acero con macro y
micro simetrias ctibicas, como funcién del tnico componente de textura independiente
Vi1 para a < 4. La figura se asemeja a la representacion clasica de cotas HS. Inferior:
figuras de polos (001) hasta orden 4 generadas para distintos valores de V1111 que muestran
la macro-simetria ctbica y la transiciéon desde un estado monocristalino (V1111 = 0,36)
hacia un material heterogéneo.
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6

DETERMINACION DE CONSTANTES ELASTICAS

6.1. Introduccidon

Como se explico en el capitulo 2, el acoplamiento entre las propiedades mecanicas
y el fenémeno de propagaciéon de ondas permite la inferencia de constantes elasticas
a partir de campos ultrasénicos. Dado que las ondas pueden propagarse facilmente
en distintas direcciones, técnicas como la goniometria ultrasénica permiten recuperar
el tensor de constantes eldsticas completo, y, por consiguiente, permiten caracterizar la
anisotropia mecdnica. Esto constituye una gran ventaja frente a ensayos convencionales,
ya que, ademas de ser destructivos, requieren la fabricacién de distintas muestras cortadas

en diferentes direcciones.

De acuerdo con el contenido del capitulo 3 los experimentos de goniometria ultrasénica
se describen mejor por un modelo para medios finitos (MPF) que por un modelo para
medios infinitos (MPI), principalmente para productos f - d bajos para los cuales el medio
se comporta como una guia de onda. La desventaja del MPF es que es computacionalmente
mas costoso, particularmente cuando se consideran medios sin macro-simetrias. Tal vez
por esta razén, en la literatura se observa que los trabajos que utilizan este tipo de
modelos restringen la macro-simetria a ortétropa o mayor, como por ejemplo en [8, 28,
30]. Esto, ademas de limitar el rango de aplicacién, implica que se deben conocer a priori
las macro-simetrias de la muestra y que las mismas deben alinearse con el sistema de
medicion. En este trabajo, la implementacién en arquitectura para GPU del modelo directo
busca compensar el costo computacional del MPF, lo que permite evitar la imposicién de

macro-simetrias eldsticas.

Conforme con lo ilustrado en el capitulo 4, la refraccién y la apariciéon de ecos durante
los experimentos de goniometria ultrasénica generan el desplazamiento del haz, el cual no
puede ser adquirido completamente por transductores convencionales de dimensiones fi-
nitas. Modelos de haces finitos contemplan esta situacién, pero, o son computacionalmente
costosos, o realizan aproximaciones groseras para la inversién de las sefiales, como en [17,
86-88]. La utilizacién de transductores de mayor superficie puede suplir esta discrepancia
[29, 39, 41]. En este trabajo se utiliz6 un modelo de haz finito basado en el método de
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espectro angular para la optimizacién de forma y posiciéon de transductores ultrasénicos,
con el objetivo de que su comportamiento se aproxime a la propagacién de onda plana.

Otra limitacién, observada en la literatura, reside en los pardmetros utilizados durante
la inversion de las sefiales ultrasénicas. En general, se observa que la estimacién inicial
de las constantes elasticas surge de datos previos [21, 89], mientras que para las cotas del
espacio de busqueda se utilizan porcentajes por encima y por debajo de la estimacién
inicial [31]. Este espacio de buisqueda no es 6ptimo, ya que puede incluir resultados
inexistentes y excluir resultados posibles. Por otro lado, como se explicé en el capitulo 5,
el comportamiento macroscépico de los materiales heterogéneos estad determinado por
las propiedades y la informacién estadistica microestructural de los constituyentes. A
partir de métodos de homogeneizacién se pueden definir cotas elasticas que restringen los
valores posibles de las constantes elésticas. Las cotas de orden 0, en particular, delimitan
los valores que pueden tomar las constantes de un material, independientemente de la
informacién estadistica, y por esta razén son de gran utilidad para restringir el espacio de
btsqueda durante el proceso de optimizacién. Ademas, las aproximaciones a la rigidez
efectiva, como por ejemplo la aproximacién autoconsistente de HS 5.53, son ttiles como
estimaciones para iniciar la busqueda.

En este capitulo se muestra la integraciéon de los capitulos anteriores en una imple-
mentacion de goniometria ultrasénica que permite medir probetas en un amplio rango de
espesores y frecuencias sin suponer la macro-simetria eldstica de la muestra. Ademas, el
uso de transductores dedicados y la implementacién en GPU del modelo directo permiten
reducir la duracién del proceso de inversién de resultados. También se muestran los deta-
lles experimentales que, gracias a la automatizacién del procedimiento, permiten realizar
un ensayo de goniometria ultrasénica en menos de 2 minutos. Para probar el método, se
realizaron mediciones de goniometria ultrasénica en distintos materiales, para los cuales
se calcularon cotas y estimaciones iniciales que fueron empleadas durante la inversién
del tensor de rigidez. Los resultados fueron contrastados con mediciones de difraccién de
rayos X (XRD) y difraccién de neutrones (ND), que a través de los métodos desarrollados

en el capitulo 5, sirven para estimar las propiedades elasticas macroscépicas.

6.2. Método experimental

6.2.1. Dispositivo experimental

La goniometria ultrasénica, adoptada en este trabajo, se llevé a cabo en un dispositivo
disefiado y construido especialmente para este fin. El dispositivo se muestra en la Fig.
6.1 y consta de una estructura realizada en perfiles de aluminio, un goniémetro, dos
transductores ultrasénicos y una cuba de acrilico para contener agua, la cual tiene dos
aberturas laterales por las cuales ingresan las caras activas de los transductores. Estos
altimos se encuentran vinculados a la estructura a través de soportes cineméticos que

permiten el desplazamiento lineal en dos dimensiones y la rotacion en dos dimensiones,
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cuyo fin es alinear los transductores con los ejes de rotacién y con la normal a la probeta,
como se muestra en la Fig. 6.2. La cara frontal de los transductores estd en contacto con el

‘m |
Goniémetro

Sello
Transductor

Soporte

Figura 6.1: Dispositivo experimental para mediciones de goniometria ultrasénica.

Figura 6.2: Soportes cinemadticos para transductores ultrasénicos. Tienen 4 grados de
libertad, 2 lineales y 2 rotacionales.

agua, mientras que la parte posterior se encuentra sujeta a los soportes. Se fabricaron sellos
de latex para contener el agua sin restringir el movimiento de los transductores. Estos
ultimos también fueron disefiados y construidos especificamente para esta aplicacion,
como se explica en el capitulo 4.

El goniémetro, que se muestra en el centro de la Fig. 6.1 y se detalla en la Fig. 6.3,
se encarga de sostener la probeta y hacerla rotar en las direcciones polar y azimutal. La
rotacién polar la realiza el motor superior que, gracias a una reduccién arménica, tiene alta
resolucién (0.00072° /pulso) y bajo “backlash” (0.05 °). La rotacién azimutal se realiza con

un motor y un rodamiento asociados mediante un engranaje recto. La probeta se vincula
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al goniémetro a través del anillo interior del rodamiento. El control en la posicién de la
probeta debe ser muy preciso, pero a la vez el dispositivo debe sostener la probeta sin
interferir con el campo ultrasénico. Por la complejidad de esta tarea, el disefio de esta pieza
requiri6 un gran ntimero de iteraciones que se fabricaron en distintos materiales. Los
prototipos se realizaron con impresién 3D y el disefio final se llevé a cabo en aluminio por
mecanizado CNC por el grupo de mecénica de fractura del Centro Atémico Constituyentes,
CNEA. El rodamiento, al estar en contacto con el agua, es susceptible a la corrosién, por
lo que se opt6 por adquirir un rodamiento fabricado integramente en circonia.

Motor polar
Motor azimutal
Engranaje
Rodamiento
Soporte

1 |Probeta
ltiem Part Name
Parts List

|| s o e

Figura 6.3: Detalle de disefio del goniémetro ultrasénico.

El control del movimiento se realiza por medio de un microcontrolador programado
con el software GRBL [90] que se controla mediante c6digo-G. Esto dota al dispositivo
de la capacidad de realizar distintos recorridos de acuerdo al objetivo del experimento.
La generacion y amplificaciéon de los pulsos ultrasénicos se realiza con un equipo de
ultrasonido TecScan UTPR-50 que fue provisto por el OIEA para esta tesis en el marco
del Proyecto Nacional de Cooperaciéon Técnica con el Organismo Internacional de Energia
Atémica ARG/0/017 “Building General Capacity in Nuclear Science and Applications
in National Strategic Areas” [91]. La digitalizaciéon de la sefial se lleva a cabo con un
osciloscopio PicoScope 4227, que cuenta con un ancho de banda de 100 MHz y una
resolucion vertical de 12 bits. Este fue automatizado a través de su API para Python [92].
La integracion de todo el sistema hace que no se requiera intervencién humana y, por
lo tanto, permite realizar un experimento de goniometria ultrasénica en menos de dos
minutos, un tiempo significativamente menor que, por ejemplo, una medicién de XRD
para caracterizar la textura. La Fig. 6.4 muestra un diagrama en bloques del conexionado

de los equipos que permite la automatizaciéon del experimento.
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PC
Receptor GRBL
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Emisor \ 4
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Figura 6.4: Diagrama en bloques del equipo. La integracién de las partes permiti6 la
automatizacién de las mediciones.

6.2.2. Optimizacién meta-heuristica

Dado que las ecuaciones que relacionan los campos ultrasénicos transmitidos con
las constantes elasticas no son analiticamente invertibles, se requiere un ajuste mediante
el cual se varian las entradas (constantes eldsticas) de un modelo directo (MPF) hasta
minimizar la funcién objetivo (error entre el experimento y la simulacién). En la Fig. 6.5
se vuelve a mostrar el esquema de optimizacién que se describi6 en el capitulo 3, pero

esta vez se incluyen las cotas y la estimacién inicial que se describen en la seccién 6.2.6.2.

Las optimizaciones basadas en el gradiente son ttiles cuando la funcién objetivo es
diferenciable, por lo que las derivadas de la funcién guian los pasos de biisqueda hacia
el minimo. Cuando el problema es no lineal, no diferenciable o no continuo, existen
alternativas meta-heuristicas que implementan un grupo de reglas que intentan llevar
el objetivo hacia el minimo global. Mientras que estos métodos no garantizan dicho
minimo, no requieren informacién de la funcién objetivo mds alld de sus entradas y
salidas. Muchos de estos algoritmos estan basados en estrategias evolutivas en las que
se genera una poblaciéon donde cada individuo representa una solucién admisible. El
error de los individuos se utiliza para la generacién de la poblacién subsiguiente que,
agregando algtn grado de estocasticidad, resulta en una buena exploracién del espacio
de buisqueda y una mejor probabilidad de éxito. Entre estos, la estrategia evolutiva de
adaptacion de matriz de covarianza (CMA-ES) [93] es un algoritmo evolutivo que ha
demostrado ser efectivo para optimizaciones globales [94] por lo que fue elegido entre los
algoritmos disponibles en la biblioteca de optimizacién pymoo [53].

Si bien es comtun que el ajuste se realice con el espectro de las sefiales, como por
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Figura 6.5: Optimizacién de constantes eldsticas. El algoritmo de optimizacién evalta el
error entre la simulacién y el experimento para realizar modificaciones en el tensor de
rigidez.

ejemplo en [8, 28, 88], en este trabajo se decidi6 calcular el error con las sefiales temporales.
Esta decision, si bien trae aparejado el incremento del computo por la iFFT de la Ec. 3.21,
se basé en la observacion empirica de una mejor convergencia en este dominio. Entonces,
se eligié como funcién objetivo el error cuadrédtico medio (SME) de la forma

N
1 4
F(Cy) = 5 D (55" (Cip) =572, (6.1)
i=0
donde s°™ y s°*7 son las sefiales calculadas y las experimentales respectivamente, el

subindice i recorre todas las combinaciones de las variables ¢, 0,t, y N es el nimero
total de puntos adquiridos. Durante la inversion se ajusta un factor de proporcionalidad
7 para definir el comportamiento viscoeldstico. La parte imaginaria del tensor de rigidez
se aproxima con una fraccién de la parte real con la forma

C;}e = Cij + lél] =~ Ci]' + iTCij, (62)

donde C;; y éij son la parte real e imaginaria de la matriz de viscoelasticidad Cf.’].e,
respectivamente. Esta decision estd basada en la observacién de que la simulacién se
aproxima mejor al experimento introduciendo la parte imaginaria, pero que una vez
introducida, la simulacién es relativamente insensible a su magnitud [9] como se mencioné
en la seccién 2.3.3. Por lo tanto, ajustar cada componente de la parte imaginaria no es
critico para el objetivo de este trabajo. El factor 7 es un ntimero adimensional que se
permite variar entre le-3 y 5e-2, rango determinado de forma empfrica.

Dada la complejidad del modelo directo (MPF), no es posible calcular la propagacién
de errores, es decir, que no se puede estimar la influencia de los defectos de la medicién
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(incertidumbre en el muestreo, errores de posicion, ruido, entre otros) en la exactitud de
los resultados. Por esta razon, se opt6 por estimar los intervalos de confianza a partir del

método de comparacién con la matriz de covarianza descrito en el apéndice E.

6.2.3. Homogeneizacion y longitud de onda

El modelo ultrasénico de onda plana para medios finitos (MPF) descrito en la seccién
3.3 requiere que el medio pueda ser considerado homogéneo. Los métodos de homoge-
neizacién de la seccién 5.4 requieren la misma suposicion. Para que esto se cumpla, la
longitud de onda debe ser varias veces méas grande que la longitud mas grande de los
constituyentes.

Por ejemplo, en aceros inoxidables laminados la longitud de onda de una onda trans-
versal a 10 MHz es de alrededor de 300 um, mientras que el tamafio de grano promedio
en chapas laminadas es de 35 um [95], es decir que a esta frecuencia hay una relacién
cercana a 10, que resulta suficiente. En materiales compuestos unidireccionales el medio se
puede considerar homogéneo hasta una frecuencia de alrededor de 50 MHz [96], debido
a que el didmetro de la fibra es del orden del ym. Cuando se trata de compuestos de tipo
“cross-ply” (laminas unidireccionales apiladas en distintas direcciones) el tamafio de la
inhomogeneidad es del espesor de cada ldmina, por lo que la frecuencia para la cual el me-
dio deja de considerarse homogéneo es considerablemente més baja. Cuando el material
no resulta homogéneo para las condiciones experimentales, se requieren modelos més
sofisticados para la descripciéon del movimiento que abarquen la dispersién por granos
[97] en el caso cristalino o la aparicién de ondas de Floquet [98] en el caso de compuestos
multicapas.

Por otro lado, como se mostré en la seccién 3.2.2, la aproximacién de medio infinito
pierde validez para productos f -d bajos. Si, por ejemplo, se cuenta con una probeta delgada,
incrementar la frecuencia serviria para mantener la aproximacién de medio infinito, pero
se contrapondria con la aproximacién de medio homogéneo. Por esta razén, implementar
el MPF, desarrollado en la seccién 3.3, al ser vélido en productos f - d bajos, permite
mantener la condicién de homogeneidad para un rango mas amplio de condiciones.

Por otra parte, la divergencia del haz finito tiene dos componentes, uno relacionado
con la dispersion al interactuar con la placa sélida y otro relacionado con la difraccién
propia del transductor. Esta tiltima es inversamente proporcional a la frecuencia, es decir,
que a medida que baja la frecuencia, incrementa la difraccién del haz, que se expresa como
vectores de onda no perpendiculares a la cara del transductor, como describen las Ecs.
419y 4.20 en la seccién 4.2.5. Este fendmeno impone un limite de bajas frecuencias. Dado
que los transductores utilizados en este trabajo se disefiaron contemplando este fenémeno,
como se mostré en el capitulo 4, no hace falta profundizar el analisis.

Los transductores ultrasénicos en general poseen una respuesta en frecuencia de tipo
gaussiana que atentia las frecuencias por fuera de la banda de interés, evitando la pérdida

de homogeneizacién a altas frecuencias y la pérdida de onda plana por difracciéon a bajas
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frecuencias. La frecuencia central de los transductores utilizados es de 10 MHz. Ademas,
se utilizé un filtro pasa-bajo y uno pasa-alto, con frecuencias de corte en 25 y 1 MHz

respectivamente, para atenuar atn mas las frecuencias por fuera de la banda de interés.

6.2.4. Muestreo espacial

Tanto la rigidez como los campos ultrasénicos son propiedades direccionales, por lo
que deben ser muestreadas de manera coherente con su dependencia de la orientacién. El
goniémetro ultrasénico desarrollado en este trabajo permite la rotacion polar y azimutal
de una muestra inmersa ubicada entre un par de transductores ultrasénicos. La estrategia
de adquisicién elegida consiste en realizar escaneos polares a distintos dangulos azimutales,
lo que constituye una grilla esférica de puntos de muestreo. El paso de la grilla es critico
para limitar el tiempo experimental y de inversion, pero debe ser lo suficientemente chico
para muestrear correctamente el campo como funcién de la orientacién. Las ecuaciones de
Navier (2.19), son tres ecuaciones lineales acopladas, donde, para un sélido generalmente
anisétropo, el desplazamiento en una direccién depende de las otras y viceversa. Esto
hace que, por ejemplo, un haz incidente en el plano x1x3 genere desplazamiento en las
tres direcciones y que, por lo tanto, existan los tres modos de propagacién.

Si, por otro lado, el material presenta macro-simetrias elasticas, la reduccién de cons-
tantes elasticas puede significar el desacople de las ecuaciones de Navier para algunos
planos de incidencia. Por ejemplo, un material con macro-simetria ortétropa contiene
tres planos de simetria correspondientes a las direcciones principales. Para este caso, las

ecuaciones de Navier en el plano x1x3 resultan en

2%, 2%, %u; .
Cn P + Css o2 +(Ci3 + C55)8x18x3 = pily
(921/[2 821/{2
Ces + Cua = piip (6.3)
8x% 8x§
2%y 2%us *us .
(Ciz+ C55)8x18x3 + Css Ea Cs3 E

donde se observa que el movimiento en la direccién x; se desacopla de los movimientos en
las direcciones x1 y x3 por lo que el modo horizontal se vuelve puro. En este caso, si existe
un haz incidente en el plano x1x3 solo se refractardn los modos qL y qSV, mientras que el
modo SH, por tener polarizacién en la direccién x;, no sera excitado. Entonces, el campo
generado por un haz incidiendo en el plano x1x3 depende solo de las constantes elésticas
C11, C13, Cs5 y C33. De manera equivalente, el campo generado por un haz incidiendo en el
plano de simetria x,x3 depende solo de las constantes Cpy, C23, C44 y Ca3. Para otros planos,
las ecuaciones de Navier estan acopladas, el modo SH se vuelve qSH y el campo depende
de las 9 constantes eldsticas de un material ortétropo, es decir, de las ya mencionadas, més
C12 y Ces. Este fendmeno se ejemplifica en la Fig. 6.6, donde se muestra una simulacién
de escaneos polares en CFRP para 3 dngulos azimutales =0, 45 y 90°. Aqui se muestra
que el modo SH no aparece en los planos de simetria, mientras que el modo qSH si
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existe en un plano de no simetria. De esta forma se facilita la inversién en cada plano, ya
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Figura 6.6: Escaneos polares en CFRP para 3 angulos azimutales ¢=0, 45 y 90°. Las lineas
punteadas muestran los modos posibles, y se muestra que en los planos de simetria, el
movimiento horizontal no es excitado.

que se trata de un problema de dimensiones reducidas. De acuerdo a Aristegui [21], se
necesitan 3 planos para un material ortétropo, 4 planos para un material monoclinico y
8 planos para un material triclinico. Sin embargo, este procedimiento presenta una serie
de desventajas: requiere conocer a priori la macro-simetria eldstica del material; requiere
conocer dénde se ubican los planos de simetria; y requiere poder alinear de forma precisa
los planos de simetria con los ejes del experimento. Si, por otro lado, se considera que todos
los materiales estudiados presentan macro-simetria triclinica, entonces no es requisito
conocer y alinear las direcciones de simetria, en el caso de que existieran.

Un enfoque diferente fue propuesto por Lan et al. [99], en la cual las superficies de
velocidad proyectadas en el dominio de los arménicos esféricos sirven para determinar a
partir de qué orden se puede despreciar la energia remanente. Este orden determina la
frecuencia espacial de muestreo minima en analogia con el teorema de Nyquist-Shannon
para sefiales temporales. Siguiendo el trabajo de Lan, se tomo el corte en el orden 6, para
el cual se requiere muestrear en 12 planos azimutales.

La direccién polar requiere una mayor densidad de muestras, ya que el dngulo de
incidencia difiere del &ngulo de refraccién de acuerdo a la Ley de Snell. Dado que los
escaneos polares se hacen durante movimiento continuo, incrementar el ntimero de puntos
no incrementa el tiempo de medicién, aunque si el de inversién. Se eligié utilizar 300

puntos polares para cada plano azimutal.
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Ademés, se introdujo una rotacién azimutal inicial de aproximadamente 10° con
respecto a una direccién principal de la muestra (la direccién de laminacién o la direccién
de las fibras en el caso de compuestos) para cada experimento. Como las direcciones
principales dependen de un subgrupo de constantes elésticas, alinear estos ejes con los
ejes del experimento puede simplificar el proceso de inversién. Dado que en este trabajo
se busca caracterizar el material sin imponer restricciones de macro-simetria, esta rotaciéon

inicial impide explotar las simetrias de la muestra.

6.2.5. Unicidad y analisis de sensibilidad

Como se menciond en la seccién 3.2.3, la ecuacién de Christoffel es tinica para un
material dado, siempre y cuando se incluyan tanto los autovalores (velocidad de fase) como
los autovectores (polarizacién). Si la polarizacién no es contemplada, existe la posibilidad
de encontrar un compariero de polarizacién anémala. La optimizacién por simulacién,
descrita en la seccién 3.4, incluye esta informacién, por lo que esta indeterminacién no
ocurre. Por otro lado, si un material presenta una macro-simetria tal que todos los planos
de incidencia son planos de simetria, entonces nunca se puede estimular el modo SH 'y, por
lo tanto, se pierde la informacién que compete a las constantes elasticas relacionadas con
el movimiento horizontal. Esto sucede solo para materiales con macro-simetria hexagonal
cuyo eje de simetria estd alineado con la direccién x3. La ecuaciéon de Navier para este

material se desacopla en

2%, 2%, %us .
Cn o2 + Cyy o2 +(Ci3 + C44)m = piiy
C11 — C12 *uy *uy .
S-SRIy Cu T2 = pil 6.4
2 8x% 4 8x§ pHz (6:4)
% 2 %3 .
(Ciz + C44)8x18x3 + Cy o2 +C33 o2 = pil3

Por lo tanto, la constante C12 no puede ser determinada. Para determinar esta constante,
se requiere agregar una medicién que pueda generar movimiento SH, por ejemplo, con
un transductor de contacto transversal [21]. También, para materiales con macro-simetria
isétropa, al poseer solo planos de simetria, si no se supone isotropia durante la inversién,
C12 puede tomar valores erréneos y aparentar macro-simetria hexagonal. Para cualquier
otro caso, la goniometria ultrasénica posee unicidad con el tensor de rigidez y no requiere
mediciones suplementarias.

Se realiz6 una estimacién de la sensibilidad del método a partir de la variacién del error
absoluto medio que hay entre las sefiales temporales de la simulacién de un experimento
para un material dado y la simulacién repetida para el mismo material, pero aumentando
el valor de una constante elastica a la vez. Primero se efectud el proceso para una placa
de acero 304 con espesor de 1 mm partiendo de la isotropia y se varié cada constante en
pasos hasta llegar a 10 GPa. El error absoluto medio como funcién de variar cada constante

por separado se muestra en la Fig. 6.7a. En lineas generales se observa que el método
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es sensible a la variacion de todas las constantes, pero algunas influyen mds que otras.
En particular, se destaca la sensibilidad ante C3s5 y la poca sensibilidad a C1, y C2». Estos
resultados no deben tomarse como guias generales, ya que dependen de qué material se
parte para el analisis.

Abordando el caso particular del material con macro-simetria hexagonal alineada con
la direccién, x3 se repiti6 el mismo andlisis para un material 304 partiendo de la isotropia
pero imponiendo macro-simetria hexagonal en la variacién de las constantes. El resultado
del proceso se incluye en la Fig. 6.7b, y como se esperaba, el experimento no es sensible a
cambios en la constante Cqs.

Cambio en rigidez (GPA)
Cambio en rigidez (GPA)

Error absoluto medio le-5 Error absoluto medio le-5

(a) Sin imponer simetria. (b) Imponiendo macro-simetria hexagonal ali-
neada con la direccién x3.

Figura 6.7: Andlisis de sensibilidad para una placa de acero 304. Se muestra la variacién
generada al modificar una constante eléstica a la vez.

6.2.6. Muestras
6.2.6.1. Seleccién de muestras

El objetivo presentado en este capitulo consiste en invertir las constantes elésticas de
una variedad de materiales con distintas microestructuras y espesores, sin restringir la
macro-simetria de la muestra. Los materiales seleccionados se describen en la Tabla 6.1,
donde se detalla la densidad medida por picnometria de gases y balanza de precisién, las
cotas de orden 0, C*0, el factor de anisotropfa AF calculado por la Eq. 5.42, y las fuentes
bibliogréficas de donde se tomaron las propiedades elasticas de los constituyentes de cada
material. Las muestras de dichos materiales se describen en la Tabla 6.2, donde se detalla
el espesor medido con micrémetro digital y el método de comparacién de resultados.
Todas las muestras tienen una superficie capaz de incluir un circulo de al menos 40 mm
de didmetro.
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El primer material, que se considera de referencia, es silicio monocristalino utilizado
para la microfabricacién de semiconductores. La eleccion de este material se fundamenta en
que al ser monocristalino, es homogéneo, y, por lo tanto, no trae asociada la incertidumbre
propia de los métodos de homogeneizacién. Es decir, que las propiedades buscadas son
directamente contrastables con los datos de la literatura. Se seleccionaron dos probetas
para dos fines distintos. En primer lugar, se eligié una oblea con orientacién <100> y con
un espesor de 280 um. Este espesor implica que el medio es dispersivo para la frecuencia
de trabajo, y, dado que la aproximacién volumétrica no es aplicable, enfatiza la necesidad
de utilizar el MPF (3.3). En segundo lugar, se eligié una oblea con un espesor de 1 mm
pero con orientacién <111>. Como se explicé en la seccién 3.5.0.1, la direccién cristalina
<111> de la celda ctbica es normal a la cara de la oblea, lo que implica que el plano de la
probeta (x1x2) no es un plano de simetria de reflexién. Esto hace que la aproximacién de
macro-simetria monoclinica no sea aplicable y por ende enfatiza la necesidad de utilizar
el calculo sin simetrias, como se explicé en la seccién 3.5.

Como segundo material se eligieron chapas laminadas de Zircaloy-4 con dos espe-
sores, de 5 y 1,3 mm respectivamente. El objetivo de esta eleccién es medir un material
policristalino, pero de un constituyente, de uso en ingenieria. La justificacién de utilizar
dos espesores es para mostrar que el método es aplicable en un amplio rango de espesores,
es decir, que el MPF es ttil tanto para espesores delgados como gruesos.

Como tercer, y ultimo, material, se eligié una lamina de CFRP unidireccional. Este
material se destaca por dos caracteristicas: en primer lugar estd compuesto por dos consti-
tuyentes muy disimiles, lo que implica que el espacio de biisqueda es significativamente
mas grande que en los casos anteriores; en segundo lugar, todas las fibras son paralelas,
es decir, que tienen una orientacién tnica, lo que incrementa la anisotropia del conjunto.
En particular, se utiliz6 un pre-impregnado de fibras de alto médulo con matriz de resina
de éster de cianato. Este tipo de material es elegido en la industria aeroespacial por su
buena estabilidad térmica y alta rigidez.

Tabla 6.1: Detalles de los materiales caracterizados en este capitulo.

. Densidad C*0 (Gpa) AF
Material (g/cm?) A% AYY (monocristal) Fuentes
Silicio 233 {294,102} {294,159} 9.4 [100]
Zircaloy-4 6.50 {285,64}  {301,98} 8.8 [101]
Resina de éster de cianato HexPly 954-3 1.19 {14, 2} {14, 2} 1 [102]
Fibras de carbono Toray M55] 1.98 {25, 6} {577,355} 1456.7 [103, 104]
Resina + Fibras de carbono 1.45 {14,2} {577,355} 2844.5 -

6.2.6.2. Estrategia de cotas

La inversién de propiedades mecénicas a partir de mediciones ultrasénicas debe
llevarse a cabo restringiendo los valores posibles que pueden adoptar las constantes
elasticas. Esto, sumado a una estimacién inicial para la matriz de rigidez, ayuda a la
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Tabla 6.2: Detalles de las muestras caracterizados en este capitulo.

Espesor

Nombre de probeta Material Comparacién
(mm)
Si<100> Silicio <100> 0.28 Literatura
Si<111> Silicio <111> 1.00 Literatura
Zry-a Zircaloy-4 1.33 XRD
Zry-b Zircaloy-4 5.00 ND
CFRP Resina + Fibras de carbono 0.85 Fabricante

convergencia durante la optimizacién [89]. Un método comtin es buscar un material de
referencia en la literatura y establecer las cotas como una proporcién de dicho valor, por
ejemplo, 10 % por debajo y 10 % por arriba [96]. Este tipo de cotas no son 6ptimas, ya que
no aseguran que el material medido esté incluido en el intervalo, y tampoco aseguran que
no existan materiales irreales dentro del espacio de bisqueda. Las estrategias utilizadas
en este trabajo hacen uso de los métodos de homogeneizacién descritos en la seccién
5.4, principalmente las cotas de orden 0, las cuales resultan en el espacio de busqueda
completo, es decir, acotan energéticamente todas las expresiones posibles del material
como combinacién de los constituyentes. Las cotas de orden 0 estdn incluidas para los
materiales bajo estudio en la Tabla 6.1. El factor de anisotropia incluido aqui permite
estimar cudn grande es el espacio de biisqueda abarcado por las cotas de orden 0.

Un material policristalino de un constituyente puede pensarse como un agregado de
monocristales siguiendo una funcién de distribucién de orientaciones. Por lo tanto, la
rigidez efectiva, C, depende de las constantes eldsticas del monocristal, @, y de la ODFE.
Si no se supone informacién estadistica de la microestructura, las cotas de orden 0, C*°,
definen el espacio que puede tomar la rigidez efectiva ante cualquier textura cristalogréfica
real. La estimacion inicial se toma como la aproximacién autoconsistente is6tropa de HS
5.53, bajo la hipétesis de que el estado is6tropo se encuentra mas cerca de la solucién que
una estimacion inicial con una textura marcada.

Para los casos del monocristal de silicio, las cotas se calculan de forma idéntica que para
el caso policristalino. Un monocristal puede ser considerado como un policristal con una
textura particularmente marcada, en la que todos los granos tienen la misma orientacién.
Nuevamente, la estimacioén inicial se toma como la aproximacién autoconsistente isétropa
de HS 5.53. El motivo de esto es evaluar la robustez del método para converger a un estado
lejano de la estimacién inicial is6tropa.

Para la muestra de CFRP, por ser un material de dos constituyentes, se utilizan las
cotas de orden 0 inferiores del material con autovalores mas chicos (/\(1’/_2), es decir, la
resina, y las cotas de orden 0 superiores del material con autovalores mas grandes (/\(1’3), es
decir, las fibras. Debido a la gran disimilitud entre ambas, el espacio de biisqueda es muy
amplio y, quizés, por esto se observé que con la estimacién inicial isétropa no se logra la
convergencia durante la inversién. Por lo tanto, se requirié implementar una inversién en

dos pasos. Durante la primera, se restringe la macro-simetria a hexagonal, con la direccién
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de simetria alineada en el sentido de las fibras y se utiliza una estimacién inicial tomada
de la literatura [104]. En esta inversién, ademas, se ajusta un pardmetro que representa la
rotacién azimutal inicial. El resultado de la primera inversion se utiliza como estimacién
inicial de una segunda inversion. En esta, no se restringe la macro-simetria del material,

es decir, que se toman las cotas de orden 0 incluidas en la Tabla 6.1.

6.2.6.3. Métodos de comparacién

Los resultados de la muestra Zry-b se corroboraron a partir de mediciones de difraccién
de neutrones (ND) realizadas en el Centro Australiano de Dispersion de Neutrones
(ANSTO). Mientras que para la muestra Zry-a, por ser mds delgada y no llegar al volumen
minimo para la ND, se realiz6 por difraccién de rayos X (XRD) en el Laboratorio de
Materiales de la Fabricacién de Aleaciones Especiales, del Departamento de Tecnologia de
Aleaciones de Circonio, en el Centro Atémico Ezeiza de la Comisién Nacional de Energia
Atémica. Los detalles metodolégicos de las técnicas de difraccion se detallan en [105, 106].

Las figuras de polos medidas por XRD y ND fueron procesadas mediante la biblioteca
MTEX [6] para calcular las ODFs, a partir de las cuales se extrajeron los coeficientes
de Fourier tradicionales Cj,,,, hasta el orden 4. Estos coeficientes fueron transformados
a coeficientes tensoriales con la Ec. D.2 los cuales fueron utilizados junto al tensor de
referencia del monocristal C en la aproximacién efectiva Céﬁ, de la Ec. 5.53 para calcular
las propiedades homogeneizadas de estas muestras. La probeta de silicio fue comparada
directamente con los valores de la literatura, ya que al ser monocristalina es homogénea,
por lo que no requiere el procedimiento de homogeneizacién. Por tltimo, los resultados
para la probeta de CFRP solo fueron contrastados con los datos del fabricante, ya que al

no ser cristalinas, los métodos de difraccién no son aplicables directamente.

6.3. Resultados

6.3.1. Calidad de ajuste

El proceso de optimizacién ajusta el MPF a los datos experimentales, mediante la
variacion de las entradas al modelo, que son, en este caso, las constantes elasticas. La calidad
del ajuste se puede estimar, de forma cualitativa, observando las sefiales experimentales, las
sefales ajustadas y la diferencia entre ambas. Un experimento de goniometria ultrasénica
consta de escaneos polares a 12 dngulos azimutales distinos. En la Fig. 6.8 se muestra el
ajuste de un solo escaneo polar en la probeta de silicio de 280 um, que es la de menor
espesor. La Fig. 6.9 muestra el detalle de las sefiales para tres dngulos polares. Notar que
el origen de abscisas (f = 0 s) no tiene sentido fisico ni relacién con el tiempo de emisién
del pulso.

Las Figs. 6.10 y 6.11 muestran la misma comparacién, pero para el caso del Zircaloy
(Zry-b) que se trata de la probeta de mayor espesor. En general, se observa que el modelo
ajustado describe bien el experimento, ya que la diferencia es una sefial de baja amplitud.
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Se observa que parte de las diferencias, principalmente las lineas horizontales dispersas,
corresponden al ruido presente en la medicién, el cual no existe en la simulacién. Ademas,
se destaca que el ajuste resulta adecuado tanto para las muestras gruesas, para las cuales
los ecos son distinguibles, como para las muestras delgadas, donde los ecos se superponen,
imposibilitando la parametrizacion de la velocidad de fase.

0

10 A

20 1

Rotacién polar (°)

c)

10 + ‘j"‘; -

20 A

0.00 0.25 050 0.75 1.00 1.25 150 1.75 2.00

Tiempo (us)
-1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0

Amplitud normalizada

Figura 6.8: Detalle del ajuste para probeta de silicio. a) Medicién. b) Ajuste. c) Diferencia
entre medicién y ajuste.

6.3.2. Constantes elasticas

Dado que los intervalos de confianza se calculan a partir del ajuste del modelo a las
sefales experimentales, los mismos se obtienen en el sistema de referencia de la muestra,
en la orientacién en que fue medida. Y, si bien un tensor puede ser rotado en el espacio,
la rotacion de la matriz compuesta por los intervalos de confianza no tiene sentido fisico.
Por lo tanto, los resultados se muestran en la orientaciéon en la que se realizaron los
experimentos ultrasénicos. Es decir, que los resultados de comparacién se rotan para
coincidir con la medicién ultrasénica.

Los resultados para la probeta Si<100> se incluyen en la Tabla 6.3, y las sintesis de
las superficies de “slowness” para el modo qL se muestran en la Fig. 6.12. Se observa un
excelente acuerdo con los valores extraidos de la literatura. Este resultado es importante
por tres razones. Primero, muestra que el método es capaz de encontrar un material
cuya microestructura difiere considerablemente de la condiciéon de isotropia, que es la

estimacion inicial del ajuste. Por otro lado, al tratarse de un monocristal, es un material
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Figura 6.9: Detalle del ajuste para probeta de silicio a distintos angulos polares. a) 6=10°.
b) 6=20°. c) 6=30°. Por el espesor de la probeta (280 um) se destaca la superposiciéon de
ecos.

homogéneo, tanto en la micro como en la macroescala. Es decir, que al no requerir
homogeneizacion, el tensor de comparacion describe mejor la realidad que los resultados
obtenidos por medio de la difraccién. Por dltimo, el bajo espesor de esta muestra (d=0.28
mm), confirma que aun cuando los ecos no son distinguibles, el MPF y el ajuste por
simulacién siguen siendo aplicables, mientras que el MPF y el ajuste por parametrizaciéon

de velocidades resultarian inviables.

Los resultados para la probeta Si<111> se incluyen en la Tabla 6.4, y las sintesis de las
superficies de “slowness” para el modo qL se muestran en la Fig. 6.15. Estos resultados
confirman que, como el monocristal tiene orientacién <111>, el método es ttil aun cuando
el plano (x1x2) no es un plano de simetria de reflexién, es decir, sin limitar la anisotropia
a casos monoclinicos.

La Tabla 6.5 muestra los resultados obtenidos para la probeta de Zircaloy més delgada
(Zry-a), y las sintesis de las superficies de “slowness” para el modo qL se muestran en
la Fig. 6.14. Se observa que, en general, los resultados del ultrasonido son similares a
los obtenidos por XRD y la homogeneizacién de Hashin-Shtrikman. La excepcioén es la
constante Cs3 para la cual se observa un error de 4.4 GPa. El error total, definido como
la suma de los valores absolutos de las diferencias, y el error méximo, definido como el

valor méximo del valor absoluto de la diferencia, se incluyen en la Tabla 6.10.

Los resultados para la probeta de Zircaloy gruesa (Zry-b), se incluyen en la Tabla 6.6,

99



CAPITULO 6. DETERMINACION DE CONSTANTES ELASTICAS
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Figura 6.10: Detalle del ajuste para probeta de Zircaloy (Zry-b). A. Medicién. B. Ajuste. C.
Diferencia entre medicion y ajuste.

[191,6 38,8 642 0,3 -1,5 —9,2] [190,7 38,9 63,9 0,0 0,0 —9,5
190,6 64,0 0,3 —0,5 10,0 190,7 63,9 0,0 00 95
166,0 0,0 0,55 0,0 165,6 0,0 0,0 0,0
795 0,1 -0,1 795 0,0 0,0
sim 79,5 0,0 sim 79,5 0,0
54,9 54,4
(a) Ultrasonido. (b) Literatura.
(1,1 09 0,8 1,2 1,1 0,4] 09 -0,1 0,303 -1,5 0,3]
12 09 1,4 1,0 04 -0,2 0,003 -0,5 0,5
0,6 0,8 0,6 0,5 0300 05 00
0,4 0,3 0,5 00 0,1 -0,1
sim 0,3 0,4 sim 0,0 0,0
0,3 0,5
(c) Intervalo de confianza. (d) Diferencia.

Tabla 6.3: Resultados para la probeta Si<100> en GPa.

y las sintesis de las superficies de “slowness” para el modo qL se muestran en la Fig.
6.15. Esta vez, el método de comparacioén es la difracciéon de neutrones. Se observa un
mejor acuerdo entre las dos técnicas, ya que el error maximo es de 1.1 GPa. Esta puede
deberse a que la difraccién de neutrones es una técnica que, al ser de transmisién, es

mas comparable al ultrasonido que la difraccién de rayos X, al menos en lo que refiere
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Figura 6.11: Detalle del ajuste para probeta de Zircaloy (Zry-b) a distintos angulos polares.
a) 0=10°. b) 6=20°. c) =30°. Por el espesor de la probeta (5 mm) se destaca la separacién
de ecos.

Ultrasonido T2 Literatura Diferencia T2

el

(s/km) (s/km)
0.106 0.108 0.11 0.1120.114 0.116 0.108 0.11 0.112 0.114 0.116 6 4 2 0 2

x107

Figura 6.12: Sintesis de superficies de “slowness” para el modo qL de la probeta Si<100>.
Las direcciones x1, xp y x3 indican el sistema de referencia de la medicién ultrasénica.
Notar que la proyecciéon que muestra la diferencia tiene una escala diferente.

a propiedades elésticas. Esta técnica, al ser superficial, no provee informacién de todo el
espesor.

Por otro lado, al tratarse de un método geométrico, es importante destacar que la
exactitud del mismo depende de que la geometria de placa sea buena. En particular, se
observa que la probeta de Zry-b presenta una leve falta de paralelismo, mientras que la

probeta Zry-a presenta un leve radio de curvatura. La muestra de silicio, al tratarse de un
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193,6 54,2 452 -13,1 0,9 0,2] (194,3 54,4 448 -13,5 -1,2 —0,0]
1943 445 134 14 05 194,3 448 13,5 12 0,0
2032 09 05 04 2038 0,0 0,0 -0,0
60,0 02 1,2 604 0,0 1,2
sim 60,3 —13,4 sim 60,4 —13,5
69,5 70,0
(a) Ultrasonido. (b) Literatura.
[1,1 0,7 0,6 0,7 0,8 0,5 (0,7 =02 04 03 03 02]
1,0 0,6 0,8 0,8 0,5 -0,0 -0,3 -0,0 02 0,5
0,4 0,6 0,6 0,5 -06 09 05 04
0,2 0,2 0,3 -04 0,2 -0,0
sim 0,2 0,2 sim -0,1 0,0
0,2 -0,5
(c) Intervalo de confianza. (d) Diferencia.

Tabla 6.4: Resultados para la probeta Si<111> en GPa.

Ultrasonido Literatura 2 Diferencia

(s/km) (s/km)
0.108 0.11 0.112 0.114 0.116 0.118 0.108 0.11 0.112 0.114 0.116 -4 -2 0 2 4 6
x104

Figura 6.13: Sintesis de superficies de “slowness” para el modo qL de la probeta Si<111>.
las direcciones x1, x2 y x3 indican el sistema de referencia de la medicién ultrasénica.
Notar que la proyecciéon que muestra la diferencia tiene una escala diferente.

dispositivo para la microfabricacién, no presenta ninguno de estos defectos, por lo que se
aproxima mejor a los requisitos geométricos del modelo. Estas consideraciones pueden
servir para explicar por qué se observa un menor error para las probetas de silicio que
para las de Zircaloy, como se observa en la Tabla 6.10.

El resultado para la probeta de CFRP unidireccional se incluye en la Tabla 6.7 y las
sintesis de las superficies de “slowness” para los modos qL, qS1 y qS2 se muestran en la
Fig. 6.15. Como se menciond en la seccién 6.2.6, no es posible calcular el tensor de rigidez a
partir de mediciones de difraccién, por lo que no se cuenta con un tensor de comparacion.
Sin embargo, el fabricante de las fibras provee como especificacion técnica el médulo de
Young medido a partir de ensayos de tracciéon [107] y de flexién [108]. El valor reportado
por esta norma es comparable al médulo de Young calculado a partir del tensor de rigidez
obtenido por ultrasonido. Este calculo se realizé con el paquete MTEX [6] y el resultado se
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[142,1 70,5 70,6 -0,0 —0,3 0,1 (1441 71,6 69,7 -0,0 —0,0 —0,1]
1425 71,1 —-0,0 -0,2 0,4 143,2 70,6 —0,0 —0,0 —0,1
151,1 -0,0 =0,1 0,2 146,7 0,1 0,1 0,2
36,2 0,3 -0,1 354 0,2 -0,0
sim 35,1 -0,0 sim 34,7 -0,0
35,7 36,0
(a) Ultrasonido. (b) Difraccién de rayos X.
(0,8 0,6 0,4 0,4 0,4 0,2] [-19 -1,1 0,8 -0,0 -0,2 0,3]
04 02 04 04 0,2 -0,7 05 0,0 -0,2 05
0,2 0,4 0,3 0,2 44 -0,1 -0,2 0,0
0,0 0,0 0,2 0,7 0,1 —0,0
sim 0,1 0,2 sim 05 0,0
0,3 -0,3
(c) Intervalo de confianza. (d) Diferencia.

Tabla 6.5: Resultados para la probeta Zry-a en GPa.

Difraccién de L2 Tp Diferencia

Rayos-X

Ultrasonido _¥2 Tp

Ty
RD

Ty

(s/km) (s/km) (s/km)
ES e HE 2 e X e
0.208 0.21 0.212 0.214 0.211 0.212 0.213 -3 -2 -1 0 1

%1073

Figura 6.14: Sintesis de superficies de “slowness” para el modo qL de la probeta Zry-a. RD
y TD representan las direcciones de laminacién y tangencial, respectivamente, mientras
que las direcciones x1, x; y x3 indican el sistema de referencia de la medicién ultrasénica.
Notar que la proyeccién que muestra la diferencia tiene una escala diferente.

incluye en la Tabla 6.8. Para la direccién de las fibras, el médulo calculado por ultrasonido
se encuentra entre el tensil y el flexural reportado por el fabricante, siendo mds cercano
al altimo. Para la direccién perpendicular, el error es menor a la décima. Por lo tanto, se
observa un buen acuerdo con los valores provistos por el fabricante.

Por ultimo, en la Tabla 6.9, se incluye el factor de anisotropia calculado para las

propiedades macroscépicas a partir de las mediciones ultrasénicas y la Ec. 5.42.

6.4. Discusion

Se observé un buen acuerdo entre los resultados encontrados por la técnica ultrasénica

y los resultados obtenidos a través de las técnicas de difraccién y la homogeneizacién
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(1439 71,3 713 04 0,1 -0,2] [142,8 70,9 72,0 0,0 —0,0 —0,4]
1419 69,3 02 03 04 142,2 69,7 -0,1 -0,0 0,3
148,6 05 0,2 -0,1 147,7 0,2 0,0 —0,3
350 -0,4 —0,1 34,5 -0,4 —0,0
sim 38,1 -0,1 sim 375 0,1
34,9 34,8
(a) Ultrasonido. (b) Difraccién de rayos X.
(0,4 04 0,2 0,4 0,2 0,3] (1,1 04 -0,7 04 01 0,2
0,8 0,4 0,2 0,2 0,3 -0,3 -0,4 0,3 0,3 0,0
0,102 0,203 1,0 0,3 02 0,2
0,10,10.2 0,5 -0,0 —0,1
sim 0,1 0,1 sim 0,6 —0,1
0,2 0,1
(c) Intervalo de confianza. (d) Diferencia.

Tabla 6.6: Resultados para la probeta Zry-b en GPa.

Ultrasonido Difraccion de Diferencia

Neutrones

—_—

(s/km s/km (s/km)

021 0.211 0.212 0.213 0.214 0.21 0211 0212 0213 0214 -10 5 0
%10

Figura 6.15: Sintesis de superficies de “slowness” para el modo qL de la probeta Zry-b. RD
y TD representan las direcciones de laminacién y tangencial, respectivamente, mientras
que las direcciones x1, x y x3 indican el sistema de referencia de la medicién ultrasénica.
Notar que la proyecciéon que muestra la diferencia tiene una escala diferente.

[254,7 149 3,8 =029 0,6 —53,3] 13,7 50 1,0 1,3 1,0 4,3]
99 50 -0,1 00 -34 09 020,102 1,1
92 -0,1 0,0 02 0,10 0,1 0,1 0,4
2,1 -06 0,1 0,1 02 0,3
sim 46 -0,1 sim 0,1 0,2
16,3 14
(a) Ultrasonido. (b) Intervalo de confianza.

Tabla 6.7: Resultados para la probeta CFRP en GPa.

elastica. En general, el método demostré ser aplicable sin la restriccion y /o explotacion de
la macro-simetria de la muestra. Por ejemplo, en el caso de la oblea de silicio, considerar
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Qs2 L2

T

(s/km)

06 065 0.7 075 08 0.85

Figura 6.16: Sintesis de superficies de “slowness” de la probeta CFRP para los modos qL,
qS1y gS2 a partir de los resultados obtenidos por ultrasonido. D.F. representa la direccién
de las fibras, mientras que las direcciones x1, x> y x3 indican el sistema de referencia de la
medicién ultrasénica. Notar que la proyeccién que muestra la diferencia tiene una escala
diferente.

Tabla 6.8: Comparacién de médulo de Young entre los datos provistos por el fabricante y
las mediciones ultrasénicas.

Moédulo de Young (GPa)
Direccién Fabricante Ultrasonido
Tensil [107] 338

paralela a las fibras Flexural [108] 274 276.7
perpendicular a las fibras ~ Tensil [107] 6.2 6.2
perpendicular al plano - - 6.3

Tabla 6.9: Factor de anisotropia de las muestras macroscépicas.

Si<100>/Si<111> Zry-a Zry-b CFRP
Factor de anisotropia AF 1.61 120  1.18 1931.69

Tabla 6.10: Errores maximos y totales entre ultrasonido y método de comparacioén. El error
total comprende la suma de los valores absolutos de las diferencias.

Si<100> Si<111> Zry-a Zry-b

Error méaximo (GPa) 1.5 0.9 44 1.1
Error total (GPa) 6.4 6.8 125 74

que la muestra tiene macro-simetria triclinica, permite caracterizar al material indepen-
dientemente de su orientacién con respecto al sistema de referencia del experimento, es
decir, que no requiere conocer las direcciones de simetria. Ademads, suponer que el plano
de la muestra (x1x2) no es un plano de simetria, posibilita la medicién de materiales sin

estas caracteristicas, como es el caso de la oblea de silicio con orientacién <111>.Y, aunque
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el costo computacional sea significativamente mayor comparado con la aproximacién mo-
noclinica, la implementacién del modelo directo en GPU disminuye el tiempo de cémputo
compensando la penalidad.

A su vez, se mostré que el MPF es efectivo tanto para materiales “gruesos” como para
materiales “delgados”, cubriendo un rango de espesores de aproximadamente 20 veces
(4,95 mm/0,28 mm), es decir, que se ajusta a los experimentos, independientemente del
grado de dispersién. Sumado a esto, se observé que el comportamiento de los transductores,
desarrollados para esta tesis en el capitulo 4, se aproxima considerablemente al modelo de
onda plana, ya que el error entre los ajustes y los experimentos tiene poca energia, como se
mostro en la seccion 6.3.1. Un riesgo de la optimizacién indirecta consiste en que el ajuste
puede converger a un minimo local, pero no global, es decir, que puede no corresponder
con el resultado buscado. La utilizacién de las cotas de orden 0O tiene la ventaja de limitar
el espacio de biisqueda al dominio definido por todos los materiales posibles que pueden
surgir de la combinacién de constituyentes y, en el caso de los materiales policristalinos, la
aproximacion isétropa es una buena estimacion inicial, considerando que las texturas muy
marcadas son, en general, menos probables. Utilizando estas condiciones iniciales, los
ajustes realizados en este trabajo para los materiales cristalinos no presentan problemas
en la convergencia. Aun asfi, la convergencia no estd garantizada, y pueden existir casos
en los que el método no llegue al resultado correcto.

El caso particular de la muestra CFRP, por su gran grado de anisotropia (AF=1931.6),
mostré que la convergencia se dificulta para estos casos, por lo que result6 necesario un
ajuste en dos etapas, utilizando datos de la literatura y restricciones de la macro-simetria.
Aun asi, el método permite que durante la medicién no se requiera la alineacién precisa
de la probeta con el sistema de referencia experimental, y, durante la segunda etapa, se
volvieron a utilizar las cotas de orden 0, eliminando las restricciones de simetria.

Por altimo, el tnico caso de indeterminacién en la goniometria ultrasénica, materiales
en los que todos los planos azimutales son planos de simetria, no fue observado entre
las probetas estudiadas. La probeta Zry-a, siendo la més is6tropa (AF=1.18), tiene la

anisotropia suficiente como para no incurrir en dicha indeterminacién.

6.5. Conclusiones

Se desarroll6 un método para la caracterizacion eldstica de materiales. Se construyé
un equipo que permite el barrido de los dngulos de incidencia de pulsos ultrasénicos
propagandose a través de una probeta anisétropa de caras paralelas. La automatizacion
del procedimiento permite la medicién de un material en menos de 2 minutos. La
incidencia oblicua tiene como consecuencia la dispersion lateral de la energia, asociada al
fenémeno de onda guiada con fuga o "leaky guided waves". Se desarrollaron transductores
optimizados para este contexto, cuyo fin es asemejarse al comportamiento de onda plana.
La aproximacién de ondas volumétricas no describe de forma correcta el experimento
de goniometria ultrasénica, por lo que se opté por implementar un modelo de onda
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plana para medios finitos (MPF). Este modelo puede simular las sefiales experimentales,
independientemente de la dispersividad del medio, es decir, que es aplicable tanto en
medios delgados y bajas frecuencias como en medios gruesos y altas frecuencias.

Ademas, se evita la suposicién de macro-simetrias elésticas, por lo que se pueden carac-
terizar materiales triclinicos, pero ademads, en el caso de mayores simetrias, no se requiere
la alineacién de las direcciones de simetria con el sistema de referencia experimental,
evitando una posible fuente de errores. Esto trajo asociado un incremento en el costo
computacional que se compensé con la implementacién del modelo en arquitectura de
GPU. Este paso fue indispensable para la inversiéon de resultados que implica la evaluacién
del modelo directo en alrededor de 5000 veces.

Los métodos de homogeneizacion se emplearon para la definicién de cotas elésticas
de orden 0 y aproximaciones iniciales durante el proceso de optimizacién, las cuales son
necesarias para disminuir la probabilidad de converger a resultados erréneos. Se caracte-
rizaron materiales monocristalinos, policristalinos de un constituyente, y compuestos de
dos constituyentes. Se observé un buen ajuste durante la optimizacién y un buen acuerdo

de los resultados al compararlo con técnicas convencionales.
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7

DETERMINACION DE TEXTURA

CRISTALOGRAFICA

7.1. Introducciéon

La textura cristalogréfica, definida como la funcién de probabilidad de densidad de
orientaciones cristalograficas en un agregado cristalino, es un parametro critico para el di-
sefio, fabricacion y diagndstico de materiales de uso en ingenieria. Determina parcialmente
propiedades fundamentales de los materiales, como la rigidez, resistencia, plasticidad,
susceptibilidad magnética, reactividad quimica y conductividad térmica [58]; debido a
esto, durante la fabricacién, incide en la formabilidad, la estirabilidad, la soldabilidad,
entre otros [109]; y luego, durante la vida en servicio, controla mecanismos de degrada-
cién como el crecimiento por irradiacién, la corrosién nodular, la corrosién bajo tensiéon
y la probabilidad de precipitacién de hidruros [110]. La determinacién ultrasénica de
la textura ha sido ampliamente estudiada en las tltimas tres décadas debido a su gran
penetracién y bajo costo. A diferencia de técnicas tradicionales de laboratorio, como di-
fraccién de rayos-X (XRD) y difracciéon de electrones retrodispersados (EBSD), las ondas
ultrasénicas viajan a través del material proporcionando informacién microestructural
promediada en el volumen. Esto hace que los métodos ultrasénicos sean comparables
con técnicas exclusivas de grandes instalaciones como difraccién de neutrones (ND) y
difraccién de rayos-X en sincrotrén (SXRD), pero con mayor disponibilidad y menor costo.
Ademas, el método suele ser rdpido, no destructivo, no requiere la preparacién exhaustiva
de las muestras y, en algunas implementaciones, puede ser aplicado in situ en un contexto
industrial [99].

La base del método consiste en que la anisotropia mecéanica del monocristal, al ser
combinada con la distribucién de orientaciones de cristales, produce una rigidez de-
pendiente de la direccién, tnica para la muestra policristalina. La velocidad de ondas,
dependiente de la direccién, permite la inferencia del tensor de rigidez para el agregado
y, por consiguiente, provee informacién acerca de la textura cristalografica. Los primeros

trabajos se centraron en chapas de aceros laminadas, en las cuales, mediante el uso de
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transductores acusto-electro-magnéticos (EMAT), se propagaban modos guiados cuasi
no dispersivos en diferentes direcciones. Relaciones explicitas entre la velocidad de estos
modos con las constantes eldsticas y relaciones explicitas entre las constantes elasticas y
los coeficientes de textura a partir del promedio de orientacién permiten la inversién de
los coeficientes de textura. Sayers defini6 las relaciones textura-rigidez para materiales
con micro-simetria ctbica [111] y hexagonal [112] utilizando la cota de primer orden supe-
rior (Voigt); posteriormente, estas relaciones, pero para el promedio de Voigt-Reuss-Hill,
fueron implementadas para materiales con micro-simetria ctibica [113] y hexagonal [114].
La desventaja de estos métodos consiste en que se realizan muchas aproximaciones para
encontrar las relaciones explicitas, una de las méas destacadas es la suposicién de macro-
simetria ortétropa que reduce el niimero de constantes y coeficientes independientes.
Ademas, el uso de ondas guiadas restringe la aplicacién a placas delgadas que pueden
propagar estos modos. Posteriormente, Lan et al. [99, 115, 116] desarrollaron un método
en el cual las velocidades del monocristal y del policristal se descomponen en arménicos
esféricos y se relacionan a través de los coeficientes de textura, también definidos en este
dominio. La relacién entre velocidades y coeficientes de textura surge de un promedio
volumétrico, y aunque no definido explicitamente, dan resultados similares al promedio
de Voigt. Este método no restringe la macro-simetria, pero requiere la parametrizaciéon
de ondas volumétricas, por lo que no es aplicable en medios dispersivos. Recientemente,
Rossin etal. [117] desarrollaron un método para la inversion de coeficientes de textura para
espectroscopia resonante ultrasénica (RUS) mediante el uso de las cotas de segundo orden
de Hashin-Shtrikman en la forma tensorial implementada por Lobos et. al. [84]. Estas cotas
son mas estrechas que los promedios de primer orden. Sin embargo, los experimentos de
RUS requieren la preparacién meticulosa de una muestra paralelepipeda con dimensiones
especificas para la determinacion de las frecuencias de resonancia.

El objetivo presentado en este capitulo consiste en extender la aplicabilidad de la
determinacién ultrasénica de la textura cristalografica a partir del desarrollo de un mé-
todo que no imponga ni espesor ni macro-simetria, pero que ademads sea aplicable sin
preparaciones exhaustivas de probetas. Para esto se utilizé el ensayo de goniometria
ultrasénica desarrollado en el capitulo 6. El procedimiento de optimizacién se modificé
para incluir la aproximacién efectiva de Hashin-Shtrikman, de forma que los coeficientes
de textura se varfan hasta minimizar el error entre experimento y simulacién. Ademas,
como un subproducto del ajuste, se obtiene la rigidez efectiva. Se realizaron ensayos en
materiales con micro-simetria ctibica y hexagonal variando en espesores desde 0.5 a 5 mm.
Los resultados fueron comparados con XRD y ND, y se observé buen acuerdo entre las

técnicas, inclusive para muestras con anisotropia débil.

7.2. Marco tedrico

Retomando la descomposicién arménica de la seccién 5.4.5, el promedio en orienta-

ciones del tensor de rigidez, o promedio de Voigt, puede descomponerse a partir de los
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coeficientes tensoriales de textura como

n} n} n

2 2 4
CVoist = (f,C) = hd (i, hp, Z h21pV oy 60 Z h22g V50 Z harpVigyg), (7.1)
p=1 p=1 p=1

’

donde /14,5 depende de la rigidez del monocristal C y los coeficientes tensoriales de
textura V2a> P describen la informacién microestructural de orden 1. Esta descomposicién
muestra que, como la rigidez es un tensor de orden 4, el promedio es independiente
de coeficientes de orden mayor a 4; y que por la simetria mayor del tensor de rigidez,
el promedio es independiente de coeficientes de textura de orden 1 y 3. Si ademés el
material presenta micro-simetria, esta se extiende a los coeficientes de textura, reduciendo
el namero de coeficientes independientes de acuerdo a la Ec. 5.31 como se muestra en la
Tabla 5.1. Entonces, para un material con micro-simetria hexagonal con n;, = n; = 1, la
expresion 7.1 se reduce a

CYo8t = (f,C"*) = hd(fun1, Tz, o1 Vg, 21 Vi), R Vi), (7.2)

por lo que, para este caso, las sumatorias en  desaparecen. La Ec. 7.2 implica que si se
conoce el promedio volumétrico de un tensor de rigidez y se le aplica la descomposicién
armonica, entonces los coeficientes tensoriales de textura V)1 y V(4)1 se pueden invertir
simplemente con la division de las funciones ayp- Dado que la descomposicion arménica
es Unica para un tensor dado [60], entonces el promedio volumétrico para un material
con micro-simetria hexagonal es tinico para un conjunto de coeficientes V51 y Vg1, y
viceversa. Es decir, que se trata de una relacién inyectiva. Para un material con micro-
simetria ctibica con n}, = 0y n; = 1,1a Ec. 7.1, deja de depender de los coeficientes V)1 y
sigue siendo inyectiva. Para el resto de las micro-simetrfas, n), > 2 vV n; > 2 por lo que la

inyectividad se pierde. Lo mismo sucede si el material presenta méds de un constituyente.

4

Si no se supone macro-simetria, el tensor V (1

depende de 9 componentes indepen-

dientes, como )

Vim Vizze Viss Vi Vans Vi
Vo Vass Vo Vs Vaon

ro_ Visss Vass Vasis Vasio 73)
1 Vass Vasis Vioas|” '
sim Visis Vian
Vio12

donde V<’4>1 es VZ g &N notacién de Voigt, y los componentes (V) son combinacién lineal
de los otros. De igual manera V

l4

(o tiene 5 componentes independientes [84], como

Vit Vi2 Vi3
o = Vap Vasf. (7.4)
sim ‘733
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Por otro lado, la expresiéon de HS (5.50) depende de la misma informacién micro-
estructural que la Ec. 7.1, y para un material con micro-simetria hexagonal se expresa
como

CHS =Co - Pal + <L>_1/ <fl L> = hd(fl]], EIZI 5211V22>1/ ﬁ221V22>1/ ﬁ411V24>1)1 (75)

Aqui el promedio en orientaciones se hace sobre el tensor L donde /14,5 depende de la
rigidez del monocristal C, del material de comparacién Cy y el tensor de polarizacién Py

(5.48), todos independientes de la ODF. Nuevamente, si se conoce el tensor C*°

, entonces
se pueden obtener los coeficientes V 5y1 y V41, a través de la descomposicién arménica y
la divisién por /1 ayp- Por ende, la expresién de HS también cuenta con inyectividad para
materiales con micro-simetria hexagonal y ctibica, tanto para las cotas C5* (5.51) como
para la aproximacién basada en la solucién autoconsistente Cg,sp (5.53).

Como el objetivo de este capitulo consiste en invertir la textura cristalografica a partir
de la transmisién de ondas ultrasénicas, y considerando que la propagacién de las mismas
depende del tensor de rigidez efectivo C, que en general difiere del promedio en orientacién
C # (C),entonces es preferible utilizar la aproximacién efectiva Cg,sp, ya que es mas cercana
que las cotas de primer y segundo orden (|/C — Cg,spl <|C-C*| <|C-C™|).LaEc. 75,
entonces, permite invertir la textura cristalografica a partir de la caracterizacion elastica
por métodos ultrasénicos con mayor exactitud que las cotas de orden 1 ampliamente
utilizadas en la literatura.

Por tltimo, como se describi6 en la seccién 3.2.3, la ecuacion de Christoffel, si incluye
informacién de polarizacién, también es inyectiva. Sin embargo, como se mostré en
la seccién 6.2.5, la goniometria ultrasénica presenta incertidumbre para materiales con
macro-simetria hexagonal alineada con el eje x3. En estos casos no se pueden excitar modos
transversales horizontales (SH) y, por consiguiente, no se puede determinar la constante
C12. Sin embargo, al incluir la informacién de textura se observé empiricamente que esta
indeterminacién desaparece. Es decir, que para un material dado, no existirfan dos texturas
diferentes que resulten en tensores de rigidez, donde todas las constantes, salvo C1,, sean
idénticas. Por ende, incluir la informacién de textura eliminaria la incertidumbre para este

tipo de macro-simetrfa. Un anélisis mas profundo de esto se incluye en el apéndice F.

7.3. Método experimental

7.3.1. Optimizacién

Siguiendo el método utilizado en el capitulo 6, la textura cristalografica se invierte
a partir de los experimentos de goniometria ultrasénica utilizando un algoritmo de
optimizacién meta-heuristica. El diagrama de la optimizacién para textura se muestra en
la Fig. 7.1. El modelo directo ahora integra la aproximacién efectiva de HS (5.53) de forma
que la entrada son coeficientes de textura, mientras que la salida sigue siendo la simulacién

del experimento. Ademas de los pardmetros experimentales, también resulta necesario
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introducir el tensor de rigidez del monocristal, el cual se obtiene de la literatura. El modelo
de onda plana incluye los pasos detallados en la seccién 3.5 y su implementacién en GPU.
Las cotas, antes de rigidez, ahora son dadas por la envolvente convexa de coeficientes
de textura descrita en el apéndice G. La estimacién inicial en este caso es la ausencia de

textura (V(2y;j = Vigyijr1 = 0) correspondiente a la isotropia elastica.

La textura podria calcularse como un problema de dos pasos, primero optimizando
las constantes eldsticas, como se describi6 en el capitulo 6, para luego aplicar la inversién
de la Ec. 7.5, como se describi6 en la seccién 7.2. Sin embargo, acoplar ambos pasos,
incluyendo la homogeneizacién dentro del modelo de optimizacién, tiene como ventaja
que el espacio de buisqueda de las constantes elésticas se restringe atin mas. Esto se debe
a que el campo ultrasénico optimizado solo puede ser producto de un tensor de rigidez
que surge de la combinacién entre las propiedades monocristalinas C y la informacién
estadistica V(,yg. Esta relacion es mas estricta que las cotas de orden 0 empleadas en
el capitulo 6, ya que estas limitan el espacio que puede tomar cada constante de forma
independiente. En cambio, la homogeneizacién, tanto de orden 1 como de orden 2, impone,
ademas, relaciones entre ellas.

Coeficientes Rigidez del Parametros
de textura monocristal experimentales
Vigy, Vian C 0, ¢, w,
- "'l""“ p, d,T
' \ N

/ \

1

! Homogeneizacion 1

1 Hashin-Shtrikman :
1

Algoritmo de 1 :

optimizacién : (Clﬁ .

€ 1
1

} i , :
1

?ottas de 1 [ Modelo de onda !

exwray 1 Plana
Estimacion N /' Modelo
inicial Semmm e - == < directo
Simulacién
< s1mM
error SME - ) (Qoa 97 t)
Experimento
s (¢, 0,1)

Figura 7.1: Optimizacion de textura cristalografica. El modelo directo ahora incluye la
homogeneizacion eléstica.

La funcién objetivo queda definida, igual que en el capitulo 6, por la Ec. 6.1, y los
intervalos de confianza se obtienen por el método de la matriz de covarianza descrito en
el Apéndice E.
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7.3.2. Calculo de Homogeneizacién

La homogeneizacién de rigidez consiste en utilizar propiedades monocristalinas C ,
obtenidas de la literatura, y la informacién estadistica V) para encontrar una aproxi-
macién de las propiedades macroscépicas efectivas C. Primero se utiliza C para calcular
la solucién auto-consistente isétropa C(i)s“ (5.52). Esta solucién se utiliza como material

de comparacién en la Ec. 5.53 y al introducir coeficientes de textura Vs se genera la

HS
app:

La implementacién de este cdlculo se realiz6 modificando el repositorio de GitHub

aproximacioén efectiva C

de Rossin [118], el cual es una traduccién a Python del cédigo escrito para Wolfram
Mathematica por Lobos [84]. En este trabajo se introdujeron dos modificaciones. Primero se
agreg6 la micro-simetria cristalina hexagonal que no estaba implementada en el repositorio
de Python. En segundo lugar, como la aproximacién de HS 5.4.4 tiene pardmetros que solo
dependen de propiedades del monocristal, estos se calculan una sola vez y se guardan.
Luego, para cada nuevo individuo, el conjunto de coeficientes de textura se usa solo para
calcular el promedio en orientaciones de la Ec. 7.5. Esto ahorra una cantidad considerable
de tiempo, ya que se reduce el nimero de operaciones redundantes. El procedimiento de
homogeneizacién solo tarda 0.2 ms por individuo en una CPU de 6 nticleos y 3.5 GHz.

Un ajuste tipico requiere la evaluacién de alrededor de 5000 individuos.

7.3.3. Sensibilidad

La sensibilidad del método depende de cuédn anisétropa es la rigidez del monocristal,
la cual puede ser cuantificada por el factor de anisotropia AF (C) definido por la Ec. 5.42.
Se realiz6 un analisis de sensibilidad del modelo directo ante la variacién de cada uno
de los coeficientes de textura independientes para distintos materiales, partiendo de la
condicién de isotropia (V4)s=0). Para esto, la variacién del modelo se cuantific6 como el
error cuadrético medio entre dos conjuntos de sefiales simuladas: uno en la condiciéon de
referencia (isotropia) y otro después de variar un coeficiente de textura. En la Fig. 7.2a se
muestra el andlisis para un acero 304, cuyo factor de anisotropia es AF = 3,18. En general,
se observa que el experimento es sensible a la variacién de todos los coeficientes. Por otro
lado, el tungsteno, con un AF = 1,008, representa un caso particular cuya micro-simetria
ctibica es casi is6tropa [119], y por ende la rigidez macroscépica C es cuasi-isétropa para
cualquier textura. El analisis para ese material se muestra en la Fig. 7.2b. En primera
instancia se observa que la sensibilidad no es tan uniforme como el caso anterior, pero el
resultado mas significativo es que la escala del error absoluto medio estd dos 6érdenes de
magnitud por debajo del caso del acero. Se concluye que cuanto mayor sea la anisotropia
del monocristal mejor serd la sensibilidad del método para invertir la textura a partir de

la elasticidad.

Por altimo, se realiz6 el anélisis de sensibilidad para el caso del zinc, cuyo AF = 18,9.
Dado que su micro-simetria es hexagonal, el andlisis incluye ademas los coeficientes de

113



CAPITULO 7. DETERMINACION DE TEXTURA CRISTALOGRAFICA

orden 2. Los resultados se muestran en la Fig. 7.3 y se observa una sensibilidad cercana a

la del acero.
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(a) Acero 304. (b) Tungsteno.

Figura 7.2: Anélisis de sensibilidad ultrasénica para materiales con micro-simetria ctibica
frente a cambios individuales de los coeficientes de textura. La isotropia monocristalina
del tungsteno disminuye la sensibilidad del método.
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Figura 7.3: Andlisis de sensibilidad ultrasénica para zinc con micro-simetria hexagonal
frente a cambios individuales de los coeficientes de textura.

7.3.4. Muestras

Se eligieron muestras para estudiar distintos elementos, simetrias cristalinas y espeso-

res. Nuevamente, se eligi6é una oblea de silicio monocristalina con orientacién <111> como
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material sin simetria de reflexion en el plano x1x;. Esta oblea, diferente de las utilizadas
en el capitulo 6, se caracteriza por tener una desorientaciéon de la direccién <111> con
respecto a la normal de la muestra. El resto de los materiales son metales policristalinos,
con micro-simetria ctibica o hexagonal, de un solo constituyente y un par de caras para-
lelas como producto de laminacién. No se realizé ningtin tipo de pulido o preparacién
de muestra mas alld de un corte para que la probeta entre en el goniémetro ultrasénico.
Los detalles de los materiales se incluyen en la Tabla 7.1, mientras que los detalles de las
muestras se incluyen en la Tabla 7.2. Las muestras Zry-a y Zry-b si son las mismas que
se caracterizaron en el capitulo 6. La columna “Tensor monocristal (C)”, indica de dénde
se obtuvieron las constantes eldsticas del monocristal, utilizadas para el calculo del AF
y, mas adelante, para la inversion de la textura. Todas las muestras tienen una superficie
capaz de incluir un circulo de al menos 40 mm de didmetro. Nuevamente, la densidad se

determiné por picnometria de gases y el espesor se determiné con micrémetro digital.

Tabla 7.1: Detalles de los materiales caracterizados en este capitulo.

Material ~Micro-simetria Densidad (g/cm?®) AF (monocristal) Tensor monocristal ©)
Acero 304 ctibica 7.93 [85]
Zircaloy 4 hexagonal 6.50 [101]
Zinc hexagonal 7.18 [120]
Silicio cubica 2.33 [100]
Tabla 7.2: Detalles de las muestras caracterizadas en este capitulo.
Nombre de probeta  Material Espesor (mm) Técnica de comparacion
S$5304 Acero 304 4.94 ND
Zry-b Zircaloy 4 5.00 ND
Zry-a Zircaloy 4 1.33 XRD
Zn Zinc 0.82 XRD
Si<111>b Silicio 0.53 XRD

7.3.4.1. Técnicas de validacion

Los resultados obtenidos por ultrasonido fueron comparados con técnicas conven-
cionales. Al igual que en el capitulo 6 las muestras delgadas (d<5 mm) fueron medidas
por XRD en el Laboratorio de material de fabricacién de aleaciones especiales, del De-
partamento de Tecnologia de Aleaciones de Circonio, en el Centro Atémico Ezeiza de la
Comisiéon Nacional de Energia Atémica. Las muestras gruesas fueron medidas por ND en
el Centro Australiano de Dispersiéon de Neutrones (ANSTO). Esta decisién fue motivada
por el hecho de que el haz de neutrones requiere un espesor minimo que las muestras

115



CAPITULO 7. DETERMINACION DE TEXTURA CRISTALOGRAFICA

delgadas no cumplen. Las desventajas de la técnica de XRD son principalmente su poca
penetracion, del orden del micrén, por lo que la informacién solo es representativa de la
capa superficial. Ademads, por la misma razon, es sensible a la deformacién y rayas de pu-
lido, por lo que se requiere el ataque quimico de la superficie. Los detalles metodolégicos
de las técnicas de difraccion se detallan en [105, 106].

Las figuras de polos medidas por XRD y ND fueron procesadas mediante la biblioteca
MTEX [6] para calcular las ODFs, a partir de las cuales se extrajeron los coeficientes de
Fourier tradicionales Cjy,,, ( Ec. C.2) hasta el orden 4. Las figuras de polos truncadas
fueron reconstruidas a partir de estos coeficientes. El truncamiento se realiz6 para poder
comparar los resultados de difraccién con los resultados ultrasénicos que estdn limitados
hasta el orden 4. Mas detalles de esto se dan en la seccién 7.5.

Los coeficientes de textura tensoriales ng P obtenidos a partir del método ultrasénico
fueron traducidos a los coeficientes tradicionales Cj;,,, a partir de la Ec. D.1 del apéndice
G, y posteriormente fueron utilizados en MTEX para generar las mismas figuras de polos
que antes.

Para la muestra Si<111>b, al ser monocristalina, la caracterizacion de su orientacién no
serealiz6 porla medicion de textura convencional, sino que se llevaron a cabo experimentos
de DRX en configuracion de haz paralelo en el laboratorio de rayos X del Departamento
de Fisica de la Materia Condensada en el Centro Atémico Constituyentes de la Comision

Nacional de Energia Atémica. Los detalles del experimento se incluyen en el Apéndice I.

7.4. Resultados

7.4.1. Muestra monocristalina

El silicio monocristalino, en un principio, se incluyé como material de referencia para
validar el método, en analogia con el capitulo 6. Sin embargo, la medicién ultrasénica
mostré que en una oblea en particular, denominada Si<111>b, el monocristal se encuentra
desorientado con respecto a las direcciones principales, y por ende se la seleccioné para
evaluar la capacidad del método ultrasénico para determinar una desorientacién pequenia.
En la Fig. 7.4 se muestra la figura de polos (111), donde, partiendo de la orientacién de
referencia, la desorientacién se puede describir como una rotacién de 4.2 ° con respecto
a la direccién x; y una rotacién de -3.2 ° con respecto a x;. De esta manera la direccién
<111> se encuentra desorientada con respecto a la normal de la oblea, mientras que la
direccién <110> se encuentra desorientada con respecto al “flat” o corte que tendria que
indicar dicha direccién.

Esta desorientacion fue contrastada por un experimento de DRX en el cual se encontré
que la rotacién con respecto a x; es de 3.91 °, es decir, que el método ultrasénico determiné
la desorientacién con un error de 0.29°. En la Fig. 7.5 se muestra la figura de polos
obtenida por ultrasonido en comparacién con la recreada a partir de un monocristal ideal

y la rotacién medida por DRX. Notar que las mediciones ultrasénicas se realizaron con
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una rotacion azimutal adicional para evitar que las direcciones de simetria coincidan con
el sistema de referencia del experimento, como se explic6 en el capitulo 6. La Fig. 7.5
muestra los resultados en el sistema de referencia de medicién ultrasénica, es decir, con
la rotacién azimutal adicional.

Esta muestra, al estar desorientada, no tiene ninguna direccién de simetria alineada
con el sistema de referencia de la medicién. Su caracterizacién, entonces, solo es posible
presuponiendo que la muestra es triclinica, resaltando la utilidad del desarrollo mostrado
en el capitulo 3.

Figura 7.4: Desorientacién de la muestra Si<111>b observada por ultrasonido. Partiendo
de la orientacién de referencia (a), la desorientacién se puede describir como una rotacién
de 4.2 ° con respecto a la direccién x; (b) y una rotacién de -3.2 ° con respecto a x7 (c).
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Figura 7.5: Figuras de polos (111) para la probeta Si<111>b obtenida por ultrasonido (US)
y reconstruida a partir de la medicién de DRX.
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7.4.2. Muestras policristalinas

Los resultados obtenidos para las muestras policristalinas, SS304, Zry-b, Zry-a y Zn,
se muestran en las Figs. 7.6, 7.7, 7.8 y 7.9, respectivamente. Nuevamente, se evit6 alinear
las direcciones principales de las muestras con el sistema de referencia de la medicién
ultrasénica, buscando probar la flexibilidad del método. Por consiguiente, las mediciones
de comparacién se rotaron para coincidir con las mediciones ultrasénicas. Aun asi, las
direcciones principales, RD, TD, se sefialan en las figuras.
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En general, se observa un buen acuerdo entre el método ultrasénico y la medicién de
comparacién. En particular, las figuras de polos obtenidas por ND presentan una gran
similitud con sus contrapartes ultrasénicas. Por otro lado, las mediciones de la muestra
Zry-a muestran buena similitud en la distribucién, pero difieren considerablemente en
las intensidades, como se aprecia en la escala de colores. Por tltimo, para la muestra Zn
se observa un fendmeno similar. Los coeficientes de textura, y sus intervalos de confianza,
se incluyen en el Apéndice G.

s 55304 US
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Figura 7.6: Figuras de polos (200) y (111) para la probeta S$304 por método ultrasénico (US)
y por difraccién de neutrones (ND). RD y TD representan las direcciones de laminacién
y tangencial respectivamente, mientras que x1, X2, y x3 son el sistema de referencia de la
medicién.

7.4.3. Cuantificaciéon del error

Para cuantificar el error relativo (ER) entre dos funciones de textura se utiliz6 la funcién
“calcError” de MTEX. La misma define dicho error como

ERf = norm(f1 - f2)/norm(f2), (7.6)

donde la funcién norm se define para una ODF como

norm(f) = 1 / £(Q1dQ, 77)
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Figura 7.7: Figuras de polos (0002) y (1010) para la probeta Zry-b por método ultrasénico
(US) y por difracciéon de neutrones (ND). RD y TD representan las direcciones de lamina-
cién y tangencial respectivamente, mientras que x1, X2, y x3 son el sistema de referencia
de la medicién.

pero se calcula a partir de los coeficientes de textura, en este caso hasta orden 1=4, como

!
norm = Z Z cl,Ch.. (7.8)
n=-I

(o]
=0 m,n=—

En esta definicién, las bases de Wigner-D utilizadas para el cdlculo de los coeficientes
de textura siguen la normalizacién L, = 1, que difiere de la normalizacién utilizada en el
resto de la tesis. Esta decisién se tom¢é para mantener la convencién utilizada en MTEX,
facilitando la comparacién con otros trabajos. La normalizacién utilizada para estas bases
se discute con mayor detalle en el apéndice C.

La Tabla 7.3, muestra el error entre métodos para las distintas muestras. Nuevamente, y
en concordancia con las figuras de polos, se observa un menor error contra las mediciones
de ND que contra las de DRX. Para la probeta Si<111>b también se observa un bajo error,
el cual puede no ser preciso, ya que la textura no se midid, sino que solo se estimé a partir
de la desorientacién medida por DRX.

7.4.4. Factor de Kearns

La anisotropia en la expansién térmica, observada en materiales con micro-simetria

hexagonal, es de particular importancia para el caso del circonio y del hafnio en la industria
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Figura 7.8: Figuras de polos (0002) y (1010) para la probeta Zry-a por método ultrasénico
(US) y por difracciéon de neutrones (ND). RD y TD representan las direcciones de lamina-
cién y tangencial respectivamente, mientras que x1, X2, y x3 son el sistema de referencia
de la medicién.

Tabla 7.3: Error relativo entre las mediciones de textura por ultrasonido y las mediciones
de textura obtenidas por métodos de comparacién

Probeta  Error Método de comparaciéon

Zry-a 0.67 XRD
Zry-b 023 ND
Zn 0.48 XRD
§S304  0.03 ND
Si<111>b 0.04 XRD

nuclear, por lo que motivé el modelo de expansién térmica de Kearns y la definicién de
los factores de Kearns [121]. Estos tltimos definen las fracciones volumétricas de planos
basales orientados en tres direcciones ortogonales, y como dependen de coeficientes de
orden 2, pueden ser calculados a partir de métodos ultrasénicos [122]. Los factores de
Kearns calculados en MTEX para las probetas medidas se incluyen en la Tabla 7.4 y la
para la direccién de laminacién (RD), la direccién tangencial (TD) y la direccién normal.
Solo se observa un buen acuerdo para la probeta Zry-b, contrastada con ND. Sin embargo,
la medicién ultrasénica incluye un valor negativo, el cual no tiene significado fisico. Aun

asi, el error absoluto es menor a la décima en cualquier direccién. El factor de Kearns
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Figura 7.9: Figuras de polos (0002) y (1010) para la probeta Zn por método ultrasénico (US)
y por difracciéon de neutrones (ND). RD y TD representan las direcciones de laminacién
y tangencial respectivamente, mientras que x1, X2, y x3 son el sistema de referencia de la
medicion.

para las otras dos muestras presenta un acuerdo débil, coherente con la discrepancia en

intensidades observadas en las figuras de polos.

Tabla 7.4: Factores de Kearns. Notar que la suma de las tres direcciones debe ser 1,y en los
casos en que esto no sucede se debe a un error por redondeo.

Zry-a Zry-b Zn
Direccion US DRX US ND US DRX

RD 0.02 029 -0.01 0.07 031 0.35
TD 019 029 034 032 012 0.27
Normal 0.79 042 066 0.61 057 0.38

7.5. Discusion

Se observé un buen acuerdo entre los resultados obtenidos por ultrasonido y los
obtenidos por técnicas de difraccién, demostrando que el método desarrollado para la
determinacién ultrasénica de la textura cristalografica es efectivo. Al comparar la técnica
con trabajos de determinacién directa de la textura, como los de Sayers [112], Hirao [113],
Li [114], o Lan [99], la principal desventaja es que el método presentado aqui requiere la
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inversion indirecta de resultados, lo que resulta computacionalmente més costoso. Sin
embargo, dado que se utiliz6 un ajuste por simulacion, se evitan las desventajas asociadas
ala parametrizacién de velocidades, como se explic en el capitulo 3. Principalmente, al no
imponer modos de propagacion, el método permite la mediciéon de probetas en un amplio
rango de espesores y frecuencias sin importar la dispersividad del medio. Tampoco se
restringe la macro-simetria eldstica de la muestra, por lo que ademds de poder caracterizar
materiales generalmente anisétropos, tampoco requiere la alineacién precisa de probetas
con mayor simetria. Ademads, la utilizacién de la homogeneizacién eléstica, basada en
cotas de segundo orden, es més precisa que las cotas de primer orden utilizadas en estos
trabajos.

Al comparar la técnica con el trabajo de Rossin et al. [117], se observa que la principal
ventaja reside en que, para la goniometria ultrasénica, las probetas solo requieren un
par de caras paralelas, mientras que las utilizadas en los experimentos de RUS deben
ser paralelepipedos rectangulares cuya fabricacién es mucho més laboriosa. Por otro
lado, de acuerdo con el autor, el tiempo de ajuste de un resultado dura entre 24 y 48
horas en una CPU de 8 ntcleos, mientras que en este trabajo solo demora alrededor de
7 minutos. Esto se debe, en parte, al desarrollo de los transductores optimizados para
tener una respuesta que se aproxima al comportamiento de onda plana, como se mostré
en el capitulo 4. Esto simplifica el modelo directo cuya implementacién en GPU, ademas,
reduce considerablemente el tiempo de computo, como se mostré en el capitulo 3. Esto,
sumado al hecho de que un experimento tarda menos de 2 minutos, como se describié en
el capitulo 6, hace que la técnica sea competitiva con técnicas de laboratorio. Por ejemplo,
un experimento de textura por XRD demora alrededor de una hora.

La inclusién del método de homogeneizacion dentro del modelo directo reduce el
espacio de busqueda durante la optimizacién, por lo que se observé que, comparado con
la inversion de constantes eldsticas, la inversion de la textura requiere menos evaluaciones.
En el capitulo 6, las probetas Zry-a y Zry-b requirieron 5825 y 5960 evaluaciones del
modelo directo, mientras que en este capitulo el ntimero se redujo a 3466 y 4771 respecti-
vamente. Ademas, se observé que la inclusion de la homogeneizacion en el ajuste elimina
la indeterminacién de la goniometria ultrasénica para materiales con macro-simetria
hexagonal. Dado que el tensor de rigidez se calcula dentro del modelo directo, el ajuste
determina de manera simultdnea la textura y las propiedades eldsticas. Por las ventajas
mencionadas, incluir la homogeneizacién en el ajuste es recomendable, aun cuando el

objetivo tinico sea determinar las constantes eldsticas.

7.5.1. Error por truncamiento y 6rdenes impares

La simetria mayor del tensor de rigidez implica que la propiedad es centro-simétrica,
por lo que no depende de coeficientes de textura de orden impar y que, por ende, no
se pueden invertir. Esto también sucede en técnicas de difraccién (XRD, ND, etc.) que

presentan la misma simetria [123], lo cual puede generar la apariciéon de valores erréneos
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o “fantasmas” (“ghosts”) durante la reconstruccién de la ODF. En general, estos defectos
pueden ser mitigados con métodos de estimacién del orden impar [124]. Como las figuras
de polos son independientes de coeficientes de orden impar, son la representacién de
textura elegida en este trabajo.

Por otro lado, dado que la rigidez es un tensor de orden 4, los coeficientes recuperables
son aquellos de orden menor o igual a 4 (a < 4) como se observa en la descomposicién
armonica de la Ec. 7.5. En muchos casos, estos coeficientes son suficientes para describir
razonablemente bien la textura, sin embargo, existen casos particulares donde la energia
se concentra en 6rdenes mayores y las figuras generadas con los coeficientes truncados
a orden 4 difieren considerablemente de las figuras completas [99]. En general, el trunca-
miento genera el achatamiento o “suavizado” de los picos, pero también puede generar
la aparicién de errores en torno a texturas fuertes [116, 125]. En las Figs. 7.10 y 7.11 se
muestran los errores por truncamiento de las probetas SS304-b y Zry-b respectivamente.
En estas figuras, la potencia se calcula para cada orden como la suma del cuadrado de
todos los coeficientes tradicionales de Fourier con normalizacién L, = 1, mediante la
funcién “plotFourier” de MTEX. Se observa que para el caso de la primera, la textura es
suave (potencia = 0.015), y que esta principalmente centrada en el orden 6. Es decir, que
para este caso particular, la textura truncada al orden 4 difiere significativamente de la
completa. Para el caso de la probeta Zry-b, la potencia decrece exponencialmente con el
orden, por lo que la textura obtenida por ultrasonido es més parecida a la textura completa.
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Figura 7.10: Efecto de truncamiento a orden 4 en probeta SS304-b medida por ND.

Mas alla de la representacion visual y sus posibles defectos por truncamiento, los
coeficientes de textura obtenidos por ultrasonido son ttiles para el cdlculo de cantidades
fisicas que se describen con tensores de orden 2 o 4, como pueden ser, ademés de las
propiedades elésticas, la anisotropia magnetocristalina y el estado de saturacién magnética
[126, 127], pérdidas por histéresis [128], la susceptibilidad magnética, la conductividad

eléctrica, la conductividad térmica, y la expansion térmica [129].
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Figura 7.11: Efecto de truncamiento a orden 4 en probeta Zry-b medida por ND.

7.5.2. Tensiones residuales

Retomando la expansién de Taylor de la energia de deformacién (Ec. 2.8), la aproxi-
macién de pequenas deformaciones (aproximacion lineal) permite despreciar términos
de orden mayor a 2, por lo que la relacion constitutiva utilizada en este trabajo se define a
partir del tensor de constantes eldsticas de segundo orden (descritas por el tensor de orden
4 cjjx1). Si, por otro lado, las deformaciones son considerables, es posible contemplar un
orden mayor en la expansién mediante la inclusion del tensor de constantes elésticas de ter-
cer orden, descritas por el tensor de orden 6 ¢;jkimn. Este estd compuesto, para un material
macro-triclinico, por 56 elementos independientes [5], para un material macro-hexagonal
por 12 y para un material macro-ctbico por 6 [130]. Incluir constantes eldsticas de tercer
orden permite estudiar el efecto acusto-eldstico, es decir, la variacién de la velocidad y
polarizacién de ondas ante la presencia de tensiones estdticas. Una de sus principales
aplicaciones es la determinacién de tensiones residuales en el s6lido, como por ejemplo
[131-133].

Dado que el fenémeno acusto-elastico depende de un tensor de sexto orden, enton-
ces las expresiones de homogeneizacién, definidas a partir de la textura cristalogréfica
como las Ecs. 7.2 y 7.5, deben incluir coeficientes de textura de orden 6 [134]. Para un
material con micro-simetria ctibica se suma un coeficiente de textura con 13 elementos
independientes, mientras que para un material con micro-simetria hexagonal se suman
3 coeficientes de textura con 13 elementos independientes cada uno. Es decir que, en
teorfa, la dependencia de los campos ultrasénicos ante la presencia de tensiones estaticas,
o grandes deformaciones, puede ser utilizada para invertir la textura cristalogréfica hasta
un orden mayor. Sin embargo, en la préctica esto no es facilmente aplicable, ya que, si
la magnitud de las tensiones aplicadas es pequefa, entonces las constantes eldsticas de
tercer orden no influyen en la propagacion de ondas. Ademads, las constantes eldsticas de
tercer orden para monocristales no son tan féciles de encontrar en la literatura como las

de segundo orden. Por tltimo, dada la gran dimensionalidad del problema, la inversién
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de los resultados puede resultar desafiante.

Algunos trabajos estudiaron la determinacién ultrasénica de la textura cristalografica
y del estado de tensiones residuales, que bajo ciertas suposiciones pueden ser encontradas
de forma independiente. Por ejemplo, realizando aproximaciones sobre la macro-simetria
de la muestra, el tipo de tensiones y los modos de propagacién de las ondas, es posible
separar la anisotropia producida por la textura cristalina de la producida por tensiones
residuales [135-137]. Dado que la influencia de las tensiones residuales suele ser pequefia
(tipicamente menor al 0.1 % [138]), en este trabajo se desprecia el efecto de las mismas
en la propagacion de ondas. Es posible que en algunos materiales, por ejemplo, en
metales fabricados por manufactura aditiva, el efecto de las tensiones residuales no sea
despreciable [117]. Es posible, también, que el mejor acuerdo observado con la ND que
con la DRX se deba a que las placas gruesas se suelen laminar en caliente, mientras
que las placas delgadas se terminan de laminar en frio, y por ende presentan un mayor
estado de tensiones residuales. Estas tensiones, de ser suficientes, podrian empeorar la
precisiéon del método. La otra causa que puede explicar esta discrepancia es que, tanto
la ND como el ultrasonido son técnicas en transmisién, por lo que proveen informacién
representativa del volumen, mientras que la DRX, al ser una técnica superficial, solo sirve

para caracterizar el estado de la superficie.

7.6. Conclusion

Se desarroll6 un método para la caracterizacién de la textura cristalogréfica por méto-
dos ultrasénicos. La goniometria ultrasénica consiste en la transmisién de ondas actsticas
en distintas direcciones a través del s6lido. En general, esta técnica es utilizada para la
caracterizacion de la anisotropia eldstica. Sin embargo, el empleo de métodos de homo-
geneizacién permiti6 relacionar las propiedades eldsticas efectivas con la informacién
estadistica de la microestructura. Las aproximaciones y cotas eldsticas de segundo orden
posibilitan el calculo de las propiedades elasticas efectivas a través de funciones que
dependen del monocristal y coeficientes tensoriales de textura. Para el caso particular de
materiales policristalinos de un constituyente con micro-simetria hexagonal o ctbica, se
observo que las expresiones son inyectivas, por lo que al caracterizar las propiedades elésti-
cas efectivas, se determinan, de forma simultdnea, los coeficientes de textura involucrados
en el calculo.

La implementacién particular del método logré superar algunas de las limitaciones
observadas en la literatura: no se restringe la macro-simetria elastica, por lo que es posible
caracterizar texturas sin simetrias; no se requiere un modo de propagacién especifico, por
lo que se pueden caracterizar materiales en un amplio rango de espesores y frecuencias; y
no se requiere una preparacion exhaustiva de la muestra. Ademads, la automatizacién del
experimento, el desarrollo de transductores dedicados y la implementacién del modelo
directo en GPU permitieron obtener resultados en menos de 10 minutos, lo que resulta

competitivo frente a otras implementaciones de la técnica.

125



CAPITULO 7. DETERMINACION DE TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Se realizaron mediciones en materiales con micro-simetria ctibica y hexagonal y los
resultados fueron contrastados con técnicas convencionales de difraccién, de neutrones
para las probetas gruesas y de rayos X para las probetas delgadas. Se observé un buen
acuerdo de los resultados, demostrando que la técnica puede constituir una alternativa de
bajo costo para la determinacién de textura. Y, si bien la textura obtenida est4 limitada a
los coeficientes de orden 2 y 4, la técnica se destaca por obtener resultados representativos

del volumen.
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TRABAJO A FUTURO

La flexibilidad de los métodos ultrasénicos hace que sea comtin su aplicacién en lineas
de produccién, por lo que un objetivo futuro es desarrollar la técnica para que pueda ser
aplicado en este contexto, y no se limite al uso en laboratorio. Para esto se requieren una
serie de modificaciones. En primer lugar, la implementacién actual realiza los barridos
angulares moviendo la probeta, mientras que los transductores permanecen estaticos.
Si se desean medir componentes grandes, como por ejemplo chapas laminadas enteras,
entonces serfa mas conveniente dejar la muestra estatica y mover los transductores. En este
contexto, también serfa ttil desarrollar un método que no requiera acceso a ambos caras
de la muestra, ya que si la misma se encuentra apoyada, el acceso de una cara se dificulta.
Existen métodos que logran esto colocando los transductores en una misma cara de la
muestra, como por ejemplo la microscopia actstica de foco lineal [139], 0 el escaneo lineal de
transductores focalizados [88]. Si bien en estas técnicas la medicion se realiza en reflexion,
dado que las ondas reverberan dentro del material, las sefiales obtenidas siguen siendo
representativas del volumen de interés. Sin embargo, la dificultad de estas metodologias
estd asociada a que los transductores focalizados no se ajustan directamente al modelo
de onda plana, como el desarrollado en el capitulo 3, sino que requieren estrategias mas
sofisticadas como la desarrollada en el capitulo 4, por lo que el costo computacional del
modelo directo puede hacer que la optimizacién de los resultados demore més tiempo.
Existen otros métodos que, realizando algunas aproximaciones, pueden reducir este costo,
como por ejemplo el modelo puntual para transductores complejos [140] o el método
del haz gaussiano [141]. Por otro lado, los experimentos desarrollados en esta tesis se
realizaron bajo inmersién en medio liquido, lo cual puede dificultar la aplicaciéon en un
ambiente industrial. Una alternativa viable puede ser la de la inmersién localizada, la cual
genera un entorno de inmersién limitado a la zona cercana a los traductores, como por
ejemplo en [142]. En general, la inmersion liquida se utiliza porque el agua representa un
medio con una impedancia actstica cercana a la de los transductores y el sélido, mientras
que la impedancia del aire resulta tan distinta que la transmisién de energfa al medio aéreo
es pequena. Existen transductores disefiados para su uso con acoplamiento en aire que,

mediante el uso de capas adaptadoras de impedancia, logran disminuir la discrepancia,
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como los que se muestran en [17, 143, 144]. Ademads, seria til adaptar el modelo a otras
geometrias, como por ejemplo la cilindrica, lo que permitiria aplicar el método a tubos.
Esto es de particular interés en la industria nuclear, donde el pardmetro de la textura es
ampliamente estudiado durante la fabricacién de tubos de aleaciones base circonio.

Por otro lado, de acuerdo a lo explicado en la seccién 7.5.2, las tensiones residuales
tienen influencia en la propagacién de las ondas actsticas y por consiguiente, los métodos
ultrasénicos podrian ser utilizados para determinarlas, idealmente, de forma indepen-
diente de la textura cristalografica. Profundizar los conocimientos en esta drea serviria
para perfeccionar la técnica en investigaciones futuras.

En este trabajo, la inversién de los resultados se abord6 por métodos de optimizacién
meta-heuristicos, que en general requieren una gran cantidad de evaluaciones para llegar
al minimo global. El uso de cotas y estimaciones iniciales sirvié para limitar el espacio
de busqueda con el fin de facilitar la convergencia del ajuste. En este problema, como
trabajo a futuro, serfa interesante implementar técnicas de “machine learning” y redes
neuronales. En particular, la disciplina denominada “physics-informed machine learning”
es prometedora para problemas inversos que pueden ser definidos con leyes fisicas [145].
El reconocimiento de patrones en las sefiales experimentales podria acelerar el proceso de
inversion, reduciendo el ntimero total de evaluaciones del modelo directo. En la literatura
existen trabajos con este objetivo, pero en su mayoria son aplicados en experimentos de
RUS [146-148]. Seria til aplicar este tipo de técnicas a los experimentos de goniometria
ultrasénica o afines.
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ANALOGIA DE LINEAS DE TRANSMISION

El comportamiento electromecénico de los transductores ultrasénicos puede ser mo-
delado por la analogia de lineas de transmisién desarrollada por Leach en [149]. Para ello,
la parte piezoeléctrica se modela por fuentes controladas de tension y corriente, mientras
que la parte actstica se modela por lineas de transmisién. Este modelo puede incluir las
distintas capas de un transductor ultrasénico, como el sustrato (“backing”), los electrodos,
las capas adaptadoras de impedancia o las placas de proteccion (‘'wear plates’). Ademads,
dado que la linea de transmisién se describe con las ecuaciones del telegrafista, se puede
simular una onda unidimensional viajando por distintos medios. Se pueden implementar
modificaciones del modelo para incluir pérdidas del medio [150], o difraccién del haz en
medios isétropos [151], pero, para el objetivo de este trabajo, el modelo sin difraccién y
sin pérdidas resulta suficiente. El circuito andlogo para un transductor es representado en
la Fig. A.1. Aqui, E es el conector eléctrico, y B y F son las conexiones para la cara trasera
y delantera de la linea de transmisién que corresponde con la capa piezoeléctrica. En este
circuito de analogia de impedancias, la tensién es analoga a la fuerza y la corriente es
andaloga a la velocidad de particula. Por lo tanto, la linea de transmisién se caracteriza por
una inductancia serie por unidad de longitud L = pA, y por una capacidad paralelo por
unidad de longitud C = 1/(Apv?), donde p es la densidad, v es la velocidad de fase y A es
la superficie de la seccién transversal del haz actstico. Luego, la impedancia caracteristica
es Zo = (L/C)!/2, y el retardo de tiempo es Td = d/v, donde d es el espesor de la capa.
Para la parte eléctrica, la capacidad del piezoeléctrico es CO = €A, /d, y la constante de
piezoelectricidad es I = e33/€®, donde €° es la permitividad bajo deformacién constante,
A, es la superficie del piezoeléctrico que puede o no ser igual a A y e33 es el coeficien-
te piezoeléctrico de tension. Por dltimo, R1 y C1 son valores constantes de 1 kQ y 1 F
respectivamente, los cuales son independientes de las propiedades del piezoeléctrico.

Por consiguiente, un sistema ultrasénico puede ser modelado afiadiendo una fuente
eléctrica, capas traseras y delanteras al transductor y un medio de propagacién. Un
segundo transductor se puede emplear para recibir la onda viajera, que se observa como
una sefial de tensién en la resistencia de carga. Para simular un sistema de pulso-eco,

los pardmetros de ambos transductores se eligen con valores idénticos. Este sistema,
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{hco}

+4>E1
e !

Figura A.1: Modelo de transductor de Leach.

simulado en LTspice, se muestra en la Fig. A.2. El modelo del transductor se redujo a un
sub-circuito que solo muestra los puertos de conexién. La “netlist” necesaria para ejecutar
esta simulacién en LTspice se incluye en A.0.1, y las propiedades de los materiales se
muestran en la Tabla A.1.

Transductor emisor Medio de propagacion Transductor receptor

\ A \

( Emisor Y Y Receptor
< Sustrato_1 Electrodo_1 B F Electrodo_2 Agua Electrodo_3 F B Electrodo_4 Sustrato_2
S N S E E S N S
[ ] [ ] [ J

$ b

Figura A.2: Modelo de LTspice para un sistema de medicién ultrasénico.

|

Tabla A.1: Propiedades de los materiales utilizados para la simulacién.

densidad velocidad del sonido permitividad relativa coeficiente piezoeléctrico

Material (kg/m3) (m/s) e /el e33 (C/m2)
PVDF 1780 2200 11 -0.16
PZT 7500 4600 635 15.1
Epoxy 1170 2554 - -
Agua 998 1490 - -
Electrodos de pintura de plata 2500 1800 - -

Se simul6 en LTspice un transductor de PVDF de 3 mm de radio y 28 um de espesor
trabajando en pulso-eco. La sefial temporal y su espectro se muestran en la Fig. A.3. La
misma simulacién se repiti6 para un transductor cerdmico de titanato de circonio y plomo
(PZT) con un espesor de 260 um y con el mismo radio, cuyos resultados se muestran en la

Fig. A 4. El desacoplamiento de impedancias entre el PZT y el agua es mayor que entre el
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PVDFy el agua. Esto genera en un efecto de resonancia para el transductor de PZT, que
resulta en un ancho de banda reducido en comparacién con el traductor de PVDEF. Cargar
el sustrato de epoxy con polvos de metales pesados, como tungsteno, y utilizar capas de
adaptacion de impedancia pueden reducir parcialmente este efecto, pero requieren de
procesos de fabricacién con mayor complejidad [152]. La disminucién del ancho de banda
deviene en la pérdida de informacién durante la adquisicién de espectros de transmisién
o reflexién, y en la pérdida de exactitud de la determinacién de tiempos de vuelo. Por

estas razones, PVDF es el material preferido para el objetivo de este trabajo.

Amplitud normalizada
s oo
[ F=) !
w8
Amplitud normalizada

—0.50 4

—0.75 4

_1.00 { 0.0 4

T T T T T T T T T T T
10 15 2.0 25 30 0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (s} le-6 Frecuencia (MHz)

(a) Sefial temporal. (b) Espectro.

Figura A.3: Transductor de PVDF en una configuracién de pulso-eco.

Amplitud normalizada
|
S o
) 1=} !
o 8
Amplitud normalizada

—0.50

—0.75 1

~1.00 | 0.0 4

0 1 2 3 4 5 0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (s) le-6 Frecuencia (MHz)

(a) Sefial temporal (b) Espectro.

Figura A.4: Transductor de PZT en una configuracién de pulso-eco.

Una limitacién conocida de los transductores de PVDF es que, debido a su bajo
acoplamiento piezoeléctrico, la pérdida por inserciéon de un transductor de PVDF es
mayor a la de su equivalente ceramico. Ademas, la impedancia de la capacidad domina
sobre la resistencia de radiacién vista por la fuente [42-44], y, dado que la capacidad es
directamente proporcional a la superficie, este pardmetro influye de manera relevante
sobre la respuesta del transductor. Para un transductor de PVDF en una configuracion de
pulso-eco, existe una superficie 6ptima que resulta de la interaccién entre la impedancia

de la fuente y la impedancia del transductor [44]. Se realiz6 una simulacién para un
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transductor de PVDF de 28 um de espesor en configuracién pulso-eco, con una capacidad
de pulsador de Cp= 1 nF, una resistencia de amortiguamiento de Rp= 500 €2, y una
resistencia de carga de R1=50 (), mientras que en simultdneo se varié la superficie del
transductor. Los resultados se muestran en la Fig. A.5, donde se ve que la transferencia

maéxima coincide con una superficie de aproximadamente 7e-5 m?.

Superficie de haz (m?) 1.0 g
10e-06 L @
2.3e-05 0.8 %
45e-05 | E

— 6.7e-05 0.6 5
mm 8.9e-05 =
1104 I 0.4 'g
e 13204 =
. 1 Ge-04 r 0.2 E‘
. 1 8e-04 =

004 |
= -—_______________r___4__é__-————-J 0.0

0 10 20 3p
- 40
Frecuencia (MHz) 0

Figura A.5: Respuesta de un transductor de PVDF en pulso-eco para superficies entre 1le-6
y 2e-4 m?.

Por otro lado, en una configuracién de transmisién, donde la superficie del emisor
es menor que la superficie del receptor, el drea del haz A es igual al drea del emisor A,.
Luego, el receptor solo es insonificado por el haz en una porcién de su superficie. La
porcién remanente, como no interactta actisticamente con el sistema, se la considera como
una capacidad en paralelo, la cual se denomina como C2 en la Fig. A.2. Se realizé una
simulacién para un sistema en transmisién con un emisor de PVDF con radio fijo en 3
mm, pero para un receptor de PVDF con superficie variable. Los resultados se muestran
en la Fig. A.6, donde se observa que para esta configuracion, la transferencia del sistema
decrece de manera monoétona con la superficie del receptor. Por lo tanto, mientras que
el PVDF tiene varias ventajas sobre los transductores cerdmicos en técnicas ultrasénicas
de inmersion, la superficie del transductor debe ser tomada en cuenta para limitar la
penalidad de sensibilidad.

Finalmente, se construy6 un transductor receptor con una superficie de le-3 m?. Al
compararlo con el transductor desarrollado en [41], con una superficie de 5e-3 m?, la

restriccion elegida aqui tiene una ventaja en ganancia de aproximadamente 5 veces o
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o 10 T
-g Superficie de receptar (m?)
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E 0.4 . 5704
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Figura A.6: Respuesta en configuracion de transmisiéon para receptores de PVDF con
superficies entre 3e-5 y le-3 m?.

14 dB. Esto se muestra en la Fig. A.7, donde la simulacién se realiza para superficies de
recepcion, variando entre le-3 y 5e-3 mZ2.

A.0.1. Netlist para LTspice

V5 N009 0 PULSE (200 0 0 5e-9 0e-9 100e-56)
Rp NO10 0 500

Cp NO10 NOO9 1n

TSBacking 1 0 0 NOO1l 0 Td=Tde Z0=Ze

TSWater N0O04 O NOO5 O Td=Tdw Z0=Zw
TSElectrode_4 N0O08 0 NOO7 0 Td=Tds Z0=Zs

C2 NO11 0 O

TSElectrode_1 NOO1l 0 NOO2 0 Td=Tds z0=Zs
TSElectrode_2 NOO3 0 NO04 0 Td=Tds 7z0=Zs
TSElectrode_3 NO0O5 0 NOO6 0 Td=Tds Z0=Zs
TSBacking_2 N008 0 0 0 Td=Tde Z0=Ze
XEmitter NO10 NOO2 NOO3 transducer params:
+Transducer h=h C0=C0 hC0=hCO0 Tdp=Tdp Zp=Zp
XReceiver NO11 NOO7 NOO6 transducer params:
+Transducer h=h C0=C0 hC0=hCO0 Tdp=Tdp Zp=Zp
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@ y
L 1.0
1]
N 0.8 Superficie de receptor (mé)
E 10e-03
:5 0.6 1 14e-03
= 1503
h= 4 23203
0.4
43 . 25e-03
=1 |  32e-03
th 0.2 3703
| . 4103
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Figura A.7: Respuesta en configuracién de transmisiéon para receptores de PVDF con
superficies entre 1e-3 y 5e-3 m2.

RL NO11 0O 50

* block symbol definitions
.subckt transducer E B F
CO NOO4 0 {CO}

Cl NOO3 0 1

R1 NOO3 0 1k

F1 0 NOO4 Vv1 {hCO0}

E1 NOO2 0 NOO3 0 1

F2 0 NOO3 Vv2 {h}

V1l NOO2 NOO1 O

V2 N004 E O

TSpiezo B NOOl F NOO1l Td={Tdp} Z0={Zp}

.ends transducer

.tran 0 30e-6 25e-6

.param h=-1.6e9 C0=3.47e-10 hC0=-0.57 Zp=391 Ze=242

+Zw=149 Zs=414 Tdp=1.27e-8 Tde=2.27e-5 Tdw=2.7e-5 Tds=8.88e-9
.backanno

.end
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SIMULACION DE DISTINTOS RECEPTORES

Se realiz6 la simulacién del MHF para receptores con formas circular pequefia, rectan-
gular, y optimizadas, y su comparacién con respecto al MPF se incluyen en las Figs. B.1,
B.2 y B.3, Para las muestras de acero, CFRP y silicio, respectivamente. Mientras que el error
es diferente para cada forma, la respuesta para la forma rectangular, la forma optimizada

y el MPF son casi indistinguibles a simple vista.
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c) optimizada

Rotacion en a (°)

d) Onda plana
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Figura B.1: Simulacién del MHF en acero para las distintas formas de receptor comparadas
con el MPF.
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—

“&! c) optimizada

Rotacion en a (°)

. \
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Frecuencia (MHz)

B 2 .
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0.25 0.50 0.75 1.00
Amplitud normalizada

Figura B.2: Simulacién del MHF en CFRP para las distintas formas de receptor comparadas
con el MPF.
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a) circular
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Figura B.3: Simulacién del MHF ensilicio para las distintas formas de receptor comparadas
con el MPF.
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FuncioNEs DE WIGNER-D

La expansién de la ODF en series de Fourier tradicional se realiza a partir de bases de
Wigner-D, T},,,(Q), como

o0 l
Q=) D, CuTin(Q). (1)
1=0 m,n=—

La normalizacién utilizada para estas bases en esta tesis, que es coincidente con el trabajo
de Lobos [84] y con MTEX hasta la versién 5.8 es

T,im(Q(a, B,7)) = exp(—in)/)tinn(cos(ﬁ)) exp(—ima), (C2)

de forma que la norma euclidiana de las bases es L, = V2I + 1. Aqui, a, f y y son los
angulos de rotacion en la convencién de Matthies (ZYZ") [153]. A partir de la versién 5.9
de MTEX, y en la funcién “calcError” de todas las versiones, las bases tienen norma L, = 1,
de forma que

Thu(Q(a, B,7)) = V2L + Lexp(=iny)thy,(cos(B)) exp(~ima), C3)
donde,
1/2
tfn (x) = (_1)l—m+min{0,n}+min{0,m}ll (I +m)!
n ' i ' . '
20\ (1 + n)i(I = n)!(I — m)! ca
n-m am dl—m

1-x)71-x)""7 (1= )" + x)*").

dx!-m

Maés detalles de las funciones Wigner-D se dan en [84, 154].
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TRANSFORMACION DE COEFICIENTES

Dado que los coeficientes C},,, son ampliamente utilizados para la descripcién de la
textura cristalografica, es importante contar con relaciones que permitan traducir los unos
a los otros. Los coeficientes C!,,, se definen a partir de los coeficientes tensoriales V/
como

(DB
CL =1 +20)f, Ty = (1+20) Z Vs (Fliygr T (D.1)

y de forma inversa

<0¢>,3 <f’ )ﬁ>: Z Crin{Tnns <>‘3> (D.2)

mmn=—a
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INTERVALOS DE CONFIANZA

Dada la funcién objetivo a minimizar durante las inversiones de resultados,

Np Np
F(e) = ) f(e7m) = 3 (77 = s (")), (E.1)
n=1 n=1

donde N, es el nimero de puntos de medicién, s°*7 es la sefial experimental y 55" es la
sefial simulada para optimizar el vector de constantes ¢/ tde longitud N.. Este tltimo
puede considerarse como la suma de un vector de constantes verdaderas ¢ y un vector de

errores de optimizacion r, como (c°P! = ¢ + r). Es decir que para ¢, el error es nulo

f(c,n)=0. (E.2)
El error en la optimizacién se puede linealizar a primer orden como
d
en = f(c',n) = fe,n) + (—f) 7, (E.3)
dc ),

y, considerando e como el vector de errores e;, entonces r se puede aproximar como

- )

A partir de esto, asumiendo que las variables aleatorias e, siguen una distribucién normal
de media nula y de igual varianza, se puede estimar la matriz de covarianza de las

constantes optimizadas [155] como

eT e af T af -1
Q=——(=]| ‘[=]] - E.
donde los cocientes (Cl(.)p g C;)/VQi; son variables aleatorias que se considera que
siguen una distribucién ¢ de Student [156]. A partir de esta, se define la cantidad t para la

cual la probabilidad de que la variable optimizada C; se encuentre acotada por el intervalo

de confianza sea de 1 — & como
¢ —I(er) < i< P +1(c)) donde I(c;) = tVQy;. (E.6)
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Este intervalo de confianza, aunque no toma en cuenta la influencia de errores sis-
tematicos en el experimento, constituyen una buena estimacién de la calidad del ajuste.
La matriz de covarianza sirve para analizar cudn rdpido empeora el error al modificar
las variables optimizadas; a menor variacién, més confiable es el resultado. La inclusién
de errores sistematicos no se puede realizar de forma sencilla en las ecuaciones, ya que,
debido a la complejidad del modelo, la propagacién de los mismos resulta impracticable
[156]. Los errores sistematicos incluyen incertidumbre en la posicién durante los barridos,
“jitter” temporal en la digitalizacién de las muestras, errores de paralelismo en las muestras

gruesas y curvaturas en las muestras delgadas, entre otros.
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INCERTIDUMBRE EN MATERIALES CON

MACRO-SIMETRIA HEXAGONAL

Como se menciono en el capitulo 6, la ecuacién de Christoffel es inyectiva, es decir,
que si se conoce las velocidades y polarizaciones de onda para un ntiimero suficiente de
direcciones, es posible invertir el tensor de constantes elasticas de manera inequivoca.
Sin embargo, en experimentos de incidencia oblicua en inmersién, como la goniometria
ultrasénica, cuando el plano de incidencia coincide con un plano de simetria del material,
no se pueden propagar modos con polarizacién horizontal (SH). En general, existen otros
planos que no son de simetria y sirven para suplir esta falta de informacién. Sin embargo,
existe un caso en particular, el del material con macro-simetria hexagonal con el eje de
simetria alineado con la direccién normal a la placa (x3), para el cual todos los planos de
incidencia son planos de simetria. En estos casos se pueden determinar las constantes Cy1,
C13, C33 y Cy4, pero no la constante Cyy.

Por otro lado, al incluir el modelo de homogeneizacién en el ajuste, como se mostré en
el capitulo 7, introduce restricciones que limitan el espacio de btiisqueda y, en principio,
eliminan la incertidumbre para esta macro-simetria.

Retomando la Ec. 7.2, si el material posee micro-simetria hexagonal, el promedio
en orientaciones se calcula a partir de la descomposicién arménica y los coeficientes
tensoriales de textura como

CYoi8t = (f,C"*) = hd(hp1, hpa, ﬁzuvzm, flzzlvzzﬂ, f1411V24>1)- (F1)
Si ademds, el material cuenta con macro-simetria hexagonal, entonces los coeficientes
de textura V(o)1 y V(41 solo poseen un elemento independiente cada uno: V11 y V1111
respectivamente. En estos casos, las constantes elasticas macroscépicas (CV0i8t) se pueden
expresar como combinacién lineal de las constantes eldsticas microscépicas (C) y los
elementos independientes de textura. Se observa que todas las constantes describen una
ecuacion de un plano de la forma

CnVOigt =a,Vi1 + b, V11 + cn, (F.2)
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HEXAGONAL

donde a, b y ¢ son combinacién lineal de las constantes microscépicas C, y n recorre
L. . . . Voigt

las 5 constantes macroscopicas independientes con n = 5 correspondiente a C,, & Esta

expresion permite realizar el sistema de ecuaciones relacionando dos constantes (1 y n + 1)

como
Ay bn Vll _ Cn (F 3)
Aps1 bpsr| [Viin Cntl

A partir de esto se desprende que si el sistema de ecuaciones es compatible determinado,
entonces dos constantes eldsticas macroscopicas alcanzan para determinar Vi1 y Vii11,
y dado que las relaciones son inyectivas, se determinan todas las constantes elasticas
L. incl d CVoigt
macroscépicas incluyendo C,,

ten la conformacién de 6 sistemas de ecuaciones. La compatibilidad se establece con el

. Las cuatro constantes determinables n = [1 — 4] permi-

determinante de la matriz de la izquierda en el sistema de ecuaciones. Si el determinante
es nulo, entonces el sistema no es compatible determinado. La combinacién de los 6 deter-
minantes muestra que existen dos casos en los que todos los sistemas no son compatibles
determinados simultdneamente, cuando se cumplen las siguientes relaciones entre las

constantes microscopicas:

5, =Cu G, Ca
Cu==7 -7 +7
v (F.4)
= = = = = Cn _ 3C =
Cz=Cn1+Cpp—-Ciz A Cy=5—-52+Cp.
Es decir, que si las constantes microscépicas no cumplen con esa relacién, solo bastan

dos constantes macroscépicas para determinar Vi1 y Vi111, y por ende el resultado es
Voigt
12 -
Sin embargo, la mayoria de los resultados obtenidos en la tesis se basaron en la

independiente de C

homogeneizaciéon HS por lo que las propiedades efectivas se optimizaron a partir de la

descomposicién arménica expresada en la Ec. 7.5 y repetida aqui como

CHS = Co—Py' +(L)™", (f, L)y =hd(hn, i, ho11 V), o1 V' fl411V2 (E.5)

@1 @17 1)

Dado que se utiliza el inverso del promedio en orientaciones ((L)_l), las ecuaciones
dejan de ser lineales y el andlisis anterior no es aplicable. Se utilizé un abordaje empirico
para determinar la independencia de los resultados de la constante macroscépica Cgs.
Partiendo de un material caracterizado por su tensor de rigidez (C), se realizé un proceso
de optimizacién sin incluir los campos ultrasénicos. En este se buscé determinar los
coeficientes V11 y V1111 sin utilizar la constante Cgs. Si la optimizacién llega al resultado
deseado (determinado por los coeficientes de referencia), entonces se asume que no existen
dos texturas hexagonales que generen dos materiales con todas las constantes iguales,
salvo en Cgs. Si esto se cumple, entonces la incertidumbre mencionada no afecta los
resultados. Un esquema de la optimizacién se muestra en la Fig. F.1. Dado que no se
simulan los campos ultrasénicos, el ajuste es rdpido y por consiguiente se pudieron realizar
10 millones de combinaciones Vi1 y V1111 por material para abarcar una gran cantidad de

texturas. No se encontré ninguna ambigiiedad para los materiales utilizados en esta tesis.
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Coeficientes
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Figura F.1: Proceso para determinar la existencia de ambigiiedad en C {{25. Sila optimizacién

no converge al valor de los coeficientes de referencia, entonces la incertidumbre en Cgs
podria entorpecer los resultados.

Para materiales con micro-simetria ctibica se puede realizar un andlisis similar tanto
con las ecuaciones lineales dela Ec. 7.2 como la optimizacién necesaria para la Ec. 7.5. Dado
que en este caso la homogeneizacién solo depende de un coeficiente de textura (V1111),
entonces es mds facil demostrar que la incertidumbre tampoco existe para materiales con

micro-simetria ctibica cuando se incluye la homogeneizacién elastica en la optimizacion.
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CON]UNTO DE COEFICIENTES DE TEXTURA

El conjunto de todos los coeficientes de textura se puede expresar con la notacién

[[Vzam]] (Verypr oo Vigy 1740)- (G.1)
Una primera aproximacién para delimitar dicho conjunto se realiza a través de la cota en
la norma de Frobenius como

N = (I 11V

(wpll 1V a, B}. (G.2)

Sin embargo, existe un conjunto mas acotado que surge de la proyeccién de 5.30

V= {1Vl Vi = (f Flas) G3)

pero que no es ttil para delimitar los valores que pueden tomar los coeficientes. Sin em-
bargo, este conjunto es formalmente equivalente a la envolvente convexa donde cualquier
microestructura existente puede ser representada como una combinacién lineal de estados

monocristalinos como

oo

P = {[[Vgam Vi = Z 0 F|y5(Q)), @, 2 0 Vy,Z w, = 1}. (G.4)

y=1

Esta tultima definicién, si bien requiere una sumatoria infinita, puede ser aproximada a
partir del cdlculo de un nimero grande de monocristales orientados al azar, que contenga
una gran porcién del volumen descrito por V. Es decir, que se calculan los coeficientes de,
por ejemplo, 10000 monocristales, cada cual orientado al azar. Luego, dada una textura
cristalogréfica, se analiza si estd o no estd incluida en el conjunto a través de un problema de
programacion lineal que permite determinar si dicha textura se puede expresar como una
combinacioén lineal de estados monocristalinos que forman la envolvente convexa. A esta
aproximaci6n se la denomina como V. De esta forma los conjuntos se ordenan de menor a
mayor volumen como V ¢ V =V ¢ N. Dado que analizar si cada textura cristalogréfica
estd incluida en la envolvente convexa es relativamente costoso computacionalmente,
en este trabajo se utilizé un método alternativo. Una vez calculados los 10000 estados

monocristalinos se buscé el minimo y el méximo de cada elemento de textura. Estos
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APENDICE G. CONJUNTO DE COEFICIENTES DE TEXTURA

Tabla G.1: Cotas de coeficientes de textura calculados a partir de la envolvente convexa.

Elementos Micro-simetria
independientes ctbica hexagonal
de textura . -
min max min max
Vi -0.2434 0.3651 -0.2049 0.4777
Vii12 -0.2557 0.2554 -0.3145 0.3151
Vi3 -0.2550 0.2548 -0.3153 0.3151
Vi -0.1826 0.2738 -0.2390 0.2838
V1123 -0.2278 0.2257 -0.1920 0.1920
Viooo -0.2554 0.2544 -0.3155 0.3150
V1223 -0.2270 0.2271 -0.1918 0.1920
%553 -0.2434 0.3651 -0.2049 0.4777
Vooos -0.2537 0.2555 -0.3151 0.3154
Vi1 - - -0.8163 0.4082
Vi - - -0.6123 0.6122
Vi3 - - -0.6123 0.6123
\%%3 - - -0.8163 0.4082
Va3 - - -0.6122  0.6122

definen dos cotas que se pueden utilizar en los problemas de optimizacién, como el
mostrado en la seccién 7.3.1. Estas cotas se incluyen en la Tabla G.1.

Por otro lado, es posible introducir la operacién de simetrizacion,

im (Y 1 (o ™ im
g™ (D) = — > Qu*Dy), Ques™Va, (G5)
a=1

a partir de la cual es posible transformar un tensor D,y en otro nuevo con simetrfa S5™.

Con esta operacion es posible imponer macro-simetria a la envolvente convexa de la forma

psim = {[[Vzam]] | V&X)ﬁ = Z a)ygsSim(an)ﬂ(Qy)), wy, 20V y,Z wy = 1}. (G.6)

r=1 r=1
Si bien en este trabajo los resultados no asumen simetrias macroscépicas, y se considera
que las muestras son triclinicas, este resultado se utiliza en casos particulares, como en
el ejemplo de la seccién 5.4.6, o durante el andlisis de la indeterminacién para la macro-
simetria hexagonal del apéndice F. Méas detalles sobre los conjuntos de textura se pueden

encontrar en [57, 84].
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TENSORES DE RIGIDEZ OBTENIDOS DE LA

LITERATURA

En esta seccion se incluyen los tensores de rigidez obtenidos de la literatura utilizados
durante la tesis para realizar simulaciones de experimentos. Todos se dan en notacién de
Voigt y con unidades en GPa. Acero inoxidable 304, p = 7,81 g/ cm?. [157]

259,0 107,0 112,8 O

0 0
269,1 1016 O 0 0
261,3 0 0 0
. (H.1)
sim 708 0 0
81,4 0
74,5
Fibra de carbono unidireccional, p = 1,6 g/cm? [1].
155,43 3,72 3,72 0 0 0
16,34 496 0 0 0
16,34 0 0 0
. (H.2)
sim 337 0 0
748 0
7,48

Monocristal de silicio con la micro y macro simetria ctibica alineada con el sistema de

referencia, p = 2,23 g/ cm?® [100].

165,7 64 64 0 0 0
165,7 64 0 0 0
' 165,7 0 0 0 (H.3)
sim 79,6 0 0
796 0
79,6
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Fibra de carbono unidireccional seguida por su compafiero anémalo, p = 1,528 g/cm?

[96].

122,72 6,56

sim

13,47

sim

Aluminio policristalino isétropo, p =

110,5 58,50
110,5

sim

122,72 -19,07 6,56 0

149

656 0 0
1347 655 0 0
1347 0 0
340 0
5,86
0
~1335 0 0
1347 0 0O
340 0
5,8

2,7 [96]
58,50 0 0
58,50 0 0
1105 0 0
26,00 0
26,00

S
N
Q1

&
e

o O O O

0

26,00

o O O O O

oo oo o |

(H.4)

(HL5)

(H.6)



MEDICION DE DESORIENTACION EN SILICIO

En el capitulo 7 las mediciones ultrasénicas de la oblea de silicio con orientaciéon
<111> mostraron que el monocristal se encuentra desorientado con respecto al sistema
de referencia de la oblea, es decir, con respecto a la normal, que debiera corresponder
con la direccién <111>, y con respecto al corte o “flat” que debiera corresponder con la
direccién <110>. Para corroborar la desorientacién observada con el método ultrasénico,
se realiz6 una medicién por difraccion de rayos-X. La medicién de textura convencional,
con pasos discretos de alrededor 5°, no resulta ttil para muestras monocristalinas, ya que
al realizar pasos discretos, es muy probable que el cristal no se encuentre en condicién
de difraccién para estos puntos. Por esta razon, se realizé una medicién manual con la
configuracién de haz paralelo como se esquematiza en la Fig. I.1. En esta configuracién,
si se fija el angulo 20 para que difracten los planos de interés, en este caso los (111), se
puede barrer el &ngulo w hasta encontrar el mdximo de cuentas. La diferencia de dngulos
(“offset”), w,f = 0 — w, corresponde con la desorientacién de la familia de planos con
respecto a la direccién x;.

Para la muestra Si<111>b, primero se aline6 la direccién <110> con la direccién
x2, siguiendo la desorientacién azimutal obtenida por ultrasonido. Luego se realizaron
una serie de barridos en 20 y en w en aproximaciones sucesivas buscando maximizar la
cantidad de cuentas. Finalmente, se observé que esto ocurrié para un “offset” w, = 3,909°,
es decir, que el cristal se encuentra desorientado por una rotacién de esa magnitud en torno
aladireccién <110>. Esta rotacién, polar, es cercana a la encontrada por ultrasonido de 4,2°.
Por otro lado, dado que la difraccién en el monocristal es muy selectiva a la orientacion,
se deduce que al haber observado difraccién, entonces el dangulo azimutal medido por
ultrasonido es suficientemente preciso. Idealmente, este procedimiento debiera realizarse
con una cuna de Euler, pudiendo barrer ambos dngulos de forma simultdnea. En la Fig.
1.2, se muestra el difractograma obtenido para el w,f encontrado. La gran cantidad de

cuentas corresponde a que la muestra es monocristalina.

150
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Muestra

Muestra T —

Figura I.1: Configuracién experimental para caracterizar la desorientacién Si<111>b por
difraccion de rayos-X.

16000000 —
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9000000

4000000
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2Theta-Omega (°)

Figura 1.2: Difractograma de rayos-X para silicio monocristalino, luego de encontrar de
forma manual y en aproximaciones sucesivas el “offset” en w.
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RESULTADOS DE MEDICION DE TEXTURA

Tabla J.1: Coeficientes de textura para la probeta SS304

Elementos de textura ND Uus Confianza Error
Vi —45 x10°3 —6.4 x103 2.1 x103 ~1.9 x103
Vi112 29 x10°3 47 x1073 2.4 x1073 1.8 x10°3
Vi3 2.0 x10°¢4 9,0 x10°¢4 22 x103 ~7.0 x1074
Vi1 33 x1073 49 x103 2.6 x103 1.7 x1073
Vi3 2.0 x10°#4 50 x104 2.2 x1073 3.0 x10°¢
Viom ~3.0 x10°3 —5.2 x103 2.3 x103 22 x1073
Vioos 4.0 x10°* 9.0 x104 2.4 x103 5.0 x104
Voo - 5.8 x10°3 ~95 x103 1.9 x10°3 ~3.7 x103
Vaoons 1.0 x10* 5.0 x10*4 2.7 x1073 —6.0 x10*

Tabla J.2: Coeficientes de textura para la probeta Si<111>b

Elementos de textura XRD us Confianza Error
Vi ~33 x102 2.8 x10°? 3.7 x1073 53 x103
Vii12 ~1.7 x102 ~1.6 x102 1.5 x103 1.5 x1073
Vi3 2.3 x10°1 2.3 x10°1 43 x103 ~1.7 x103
Vi1 5.6 x102 6.7 x102 1.4 x10°3 ~1.2 %102
V1123 75 x102 ~79 x102 47 x10°3 34 x1073
Viom 9.7 x103 8.7 x1073 1.8 x10°3 ~9.6 x10~4
Vioos ~19 x10! ~1.8 x10! 25 x103 6.6 x1073
Voom ~9.4 x102 ~ 8.6 x10 2 2.7 x1073 76 x1073
Voons 7.1 x102 6.9 x102 48 x10°3 ~1.8 x10°3
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APENDICE J. RESULTADOS DE MEDICION DE TEXTURA

Tabla J.3: Coeficientes de textura para la probeta Zry-a

Elementos de textura XRD USs Confianza Error
Vi 7.7 x102 54 x10 2 3.7 x10°3 ~23 x10°2
Vi —6.3 x1073 —6.1 x1073 3.8 x1073 25 x10*
Viiis 2.3 x1073 ~3.6 x1073 49 x10°3 ~5.9 x1073
Vi1 1.5 x102 6.6 x1073 34 x1073 —8.6 x1073
Vii23 1.1 x1073 1.3 x1073 5.2 x1073 2.6 x107*
Viom —47 x1073 ~2.8 x10°* 3.6 x10°3 44 x10°3
Vions 6.1 x10~4 —4.0 x10~* 49 x1073 —1.0 x10°3
Voo 25 x10°2 2.1 x1072 35 x1072 —4.3 x10°3
V223 2.8 x1073 8.7 x10* 59 x10 3 ~19 x10°3
Vi 5.2 x1072 3.7 x10°! 6.5 x1073 3.1 x107!
Viz 2.2 x107* —4.7 x10°2 6.9 x1073 —4.8 x1072
Vi3 2.3 x1073 1.3 x10~2 6.1 x1072 1.1 x1072
Vo 54 x1072 1.9 x107! 9.4 x103 13 x10°!
Va3 4.0 x1073 1.9 x10 2 5.0 x10 2 1.5 x1072

Tabla J.4: Coeficientes de textura para la probeta Zry-b

Elementos de textura ND USs Confianza Error
Vi —1.7 x102 —1.0 x103 2.4 x103 1.6 x102
Vi —~1.3 x10°2 —6.5 x1073 2.6 x10°3 6.0 x10°3
Vi3 ~8.8 x107° ~29 x1073 1.6 x1073 ~—2.8 x1073
Vit 2.4 x1072 —1.3 x102 24 x10°3 1.2 x102
Viios 1.3 x1073 —2.0 x1073 2.0 x1073 ~3.3 x1073
Viom 3.3 x10°2 2.0 x10°2 2.6 x1073 —1.3 x10°2
Vioos —74 x10°4 2.2 x1073 1.8 x10°3 29 x1073
Voo 1.2 x10°1! 8.9 x102 2.9 x1073 —29 x1072
Vaons —~8.0 x1073 —47 x1073 2.2 x10°3 33 x10°3
Vi 2.1 x10°2 —25 x1073 9.3 x1073 —2.4 x1072
Viz 48 x102 54 x10 2 6.3 x10°3 5.7 x10°3
Viz 22 x1073 1.5 x102 1.5 x102 1.2 x102
Voo 32 x10°1! 41 x10°1! 54 x103 9.1 x102
Va3 —1.3 x1072 —3.0 x1072 2.1 x1072 —1.8 x1072
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APENDICE J. RESULTADOS DE MEDICION DE TEXTURA

Tabla ]J.5: Coeficientes de textura para la probeta Zn

Elementos de textura XRD Us Confianza Error
Vi —4.1 x102 —5.8 x102 34 x10°3 —1.8 x10°2
Vi 2.0 x102 1.1 x102 3.0 x10°3 —8.8 x1073
Vi3 1.8 x1073 3.7 x1073 52 x1073 ~55 x1073
Vi 1.6 x102 45 x10°3 3.2 x10°3 —1.2 x10°2
Vi —8.2 x1074 1.9 x10* 45 x1073 1.0 x103
Vi22o —25 x1073 1.1 x102 3.1 x10°3 1.3 x1072
Vions —3.1 x10°* ~1.9 x10~* 40 x10°3 1.2 x104
Voo 49 x102 6.4 x10 2 34 x1073 1.5 x1072
Vaons 7.8 x10°3 1.5 x104 42 x10°3 7.7 x1073
Vi ~1.9 x10°2 3.5 x102 1.1 x10°3 54 x102
Viz 1.5 x102 39 x10 2 1.0 x103 24 x10°2
Viz ~3.1 x10°2 —1.3 x10°2 49 x1073 1.9 x10 2
Vay 79 x102 25 x10°1 1.2 x10°3 1.8 x101
Vas 1.4 x102 44 x10°3 44 x1073 —1.0 x10°2
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