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RESUMEN

La microscopia de orientacion de imagen (OIM) ha probado ser una herramienta valiosa para avanzar en el
conocimiento de las estructuras de solidificacién. En este trabajo se usa para caracterizar dendritas de dos
latones de colada: uno monofésico (Cu-30 % Zn) y otro bifasico (Cu-38.76% Zn), buscando encontrar
parametros que puedan servir para explicar el aporte de las dendritas al aumento de resistencia tensil, desde el
punto de vista de la orientacién de la estructura. Se expone la relacion entre dendritas y propiedades
mecanicas, y la importancia de las interfaces en las propiedades, se describe la preparacion de las muestras
para someterlas al OIM. Los datos de patrones de difraccion obtenidos fueron analizados para encontrar
diferencias de orientacion en los planos de crecimiento. En las dendritas del laton monofasico se observd una
misma orientacién y bajos angulos. Para las de laton bifasico se obtuvieron las diferencias de orientacién de las
dendritas, de los espacios interdendriticos Ay las relaciones de orientacion K-Sy N-W en diferentes partes de
los bordes de interfase a/f. La mayor parte del borde fue de alto angulo. Se localizaron bordes especiales 23 de
maclado de o y 5 como una expresion de las relaciones N-W entre o/, medidos a mayor tolerancia.

Topico: Topico 2: Materiales Metalicos
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1. INTRODUCCION

Los latones colados presentan una estructura de solidificacién dendritica. La importancia de esta estructura se
debe a que se ha desarrollado el concepto de que el espaciamiento de los brazos dendriticos secundarios (EDS)
influencia las propiedades del material. Esta afirmacion se relaciona con la ecuacién de Hall Petch, la cual indica
gue el tamafio de grano es inversamente proporcional a algunas propiedades mecanicas. Con las estructuras
dendriticas, se establece que, a menor EDS, en general, habra mayor resistencia mecanica y tenacidad. En este
resultado no se ha considerado si existe una verdadera estructura de borde alrededor de las dendritas ni el aporte
de otros parametros, como la diferencia de orientaciéon cristalografica o textura entre las dendritas que
contribuyan, ademas del espaciamiento, a la afectacién de las propiedades. Ademas de los otros factores que
intervienen en las piezas coladas y que pueden modificarlas como la segregacién, porosidad, inclusiones, etc.

En este trabajo, se seleccionaron dos latones de colada, uno monofasico (a) y otro bifasico (a/p) para caracterizar
sus dendritas con la técnica EBSD. El objetivo es conocer los parametros microestructurales de orientacion y
utilizar los conocimientos sobre la estructura del borde de grano en las dendritas y los espacios interdendriticos
de estos materiales. Este seria un primer paso para que, en un estudio posterior, se puedan estudiar diferentes
latones de colada con un rango amplio de propiedades y poder asi conocer la influencia de la orientacion y borde
de las dendritas en ellas.
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2. ANTECEDENTES
2.1 Dendritas

J. Campbell [1] afirma que durante la solidificacién existen ciertas fallas de crecimiento que causan que las
dendritas se desorienten entre si y resulten bordes de grano de bajo angulo entre los brazos; mientras mayor sea
el grado de desorientacion, mayor seré la resistencia para el paso de los planos de deslizamiento, ocasionando un
endurecimiento, tipo Hall Petch. El considera que esta contribucion a las propiedades seguramente es pequefia,
sin embargo no se han encontrado estudios experimentales que apoyen o rechacen estas afirmaciones. Estévez-
Alcazar et al. [2], en un estudio experimental metalogréfico y de textura de dendritas mediante figuras de polos
con difraccién de rayos X, en aleaciones de aluminio de colada, encontraron que la aleacién con mejores
propiedades mecanicas tenia la menor textura, o sea mayor diferencia de orientacion entre las dendritas. Esto
sugiere que la falta de textura entre las dendritas puede ser un mecanismo de endurecimiento.

Existe un amplio campo de investigacién para poder contribuir al conocimiento del efecto microestructural de
las dendritas en las propiedades de aleaciones coladas. La técnica Electron Backscattered Diffraction (EBSD),
conocida como de Orientacion de Imagenes (OIM) ofrece una herramienta valiosa para obtener informacién
especifica de la microestructura dendritica [3]. Existen reportes de estudios de bordes de dendritas que utilizan
esta técnica, en alguno se encuentran bajos angulos en los brazos dendriticos [4], en otro altos angulos [5] y en
uno se reportan bordes especiales X [6].

2.2 Bordes de grano y relaciones de orientacién.

Usualmente se distingue entre “bordes de grano” (los que existen entre la misma fase) y “bordes de interfase”
(cuando existen entre fases diferentes). En este trabajo se estudiaran ambos. En cuanto al caracter, éstos pueden
ser, de acuerdo a su orientacion: de bajo angulo (angulo de desajuste menor a 11° —n/12 rad-) y de alto angulo,
cuando tienen un angulo de desorientacion grande que va de 15° en adelante. Una manera para describir los
bordes de grano de alto angulo es el modelo de sitios coincidentes en la red o Coincidence Site Lattice (CSL) que
se define como el reciproco de la densidad de puntos coincidentes en la red por medio de planos, direcciones y
rotaciones de angulos de las redes. A esta densidad reciproca se le denomina (X). Los bordes de bajo X vy los de
bajo angulo generalmente tienen baja energia; los de alta energia son débiles mecanicamente y son los preferidos
para la nucleacion.

Los bordes de grano controlan las propiedades mecanicas de los materiales policristalinos. T. Watanabe et al. [7]
han demostrado la dependencia de la fractura de materiales con lo que se llama la estructura de borde de grano
(bajo angulo, alto angulo, X y conectividad entre ellos) y la influencia que ejerce en las pendientes de la ecuacion
Hall Petch [8]. El indica que los bordes més resistentes a la fractura son los de bajos X y de baja energia. Con
respecto a las propiedades tensiles hay muy poca informacidn en la literatura. R.K. Bandari et al., encontraron
que el incremento en el porcentaje de elongacion es aumentado por la presencia de los bordes X3 [9].

Los bordes entre cristales de fase diferentes o de diferente composicione se suelen clasificar como coherentes
(coincidencia en el plano de la intercara), semicoherentes (menos de 25% de diferencia entre reticulas) e
incoherentes (mas de 25%). Existen ademas los que se clasifican como semicoherentes complejos, esto se refiere
a que el ajuste o apareamiento entre los atomos de las redes seria normalmente pobre; se considera de
aproximadamente 8% de los atomos interfaciales; si hay grandes areas de intercara se considerarian
incoherentes. Sin embargo la coherencia se ve aumentada si se considera la existencia de escalonamientos
monoatémicos en la intercara debido a dislocaciones. Esta semicoherencia compleja existe en las relaciones de
orientacion BCC-FCC como las que ocurren en el laton a-3.

Una parte sustancial de la investigacion en materiales policristalinos, es acerca de la determinacién de la relacion
de orientacion entre cristales adyacentes. Su aplicacién practica es importante para el estudio de anisotropia y
textura asi como la evaluacion de varias propiedades mecanicas. La existencia de relaciones de orientacion
podria determinar la presencia de baja energia en las interfases.

En el caso de redes FCC y BCC que tienen pardmetros de red similares, como es el caso de éstas aleaciones Cu-
Zn, la relacion de orientacion entre las fases se encuentra en un rango bien definido, este es el caso de los planos
{111}rcc que son cercanamente paralelos a los planos {011}gcc. Dentro de estos planos puede haber una
variacion significativa en la orientacion. Con la direccion < 1 0 1 >¢c¢ paralela a < 111 >pcc, forma la relacion



Kurdjumov-Sachs (K-S) y con la <101>¢c¢ aproximadamente 5.3° desde <111>gcc (hacia <111>gcc) , la relacion
Nishiyama—Wasserman (N-W). Estas orientaciones pueden ser expresadas por un par de eje y angulo especifico
o0 por planos y direcciones correspondientes a la red del cristal principal y el cristal producto.

En la tabla 1 se muestra las direcciones y planos correspondientes, asi como la relacion de orientacion para K-S
y N-W.

Tabla 1. Relacion de orientaciones FCC-BCC
Direcciones correspondientes | Planos correspondientes | Relacion de orientacion
K-S [101]a || [111]B (11D)a || (110)B <112> 90°
N-W [211]a | [011]P (11D)a || (110)B <362> 95.3°

2.3 Latécnica EBSD y su uso en este trabajo.

Las imagenes dadas por el OIM miden de forma local las redes cristalinas de una manera facil por medio de
Difraccion Retrodispersada de Kikuchi. Estos patrones de difraccion son caracteristicos de la estructura cristalina
y de la orientacion de la region de la muestra donde se gener6 dicho patron. Por lo que se puede medir la
orientacion del cristal, las orientaciones de los bordes de grano y, en general, la informacion cristalina de la
muestra.

La parte del software que més se utilizd en el presente trabajo, fue la correspondiente a el apartado “Axis and
Angle” donde se obtuvieron las relaciones de orientacién K-S, N-W y de macla, ademas, el apartado de
propiedades de mapa o “Map Properties”, donde se seleccion6 en “Type CSL” y se agregaron los tipos de
sigmas que se estudiaron en el barrido. Otra parte utilizada del software, es la correspondiente a “Mapas de
Figura Inversa de Polos” (IPF), que muestra la posicion de una direccion de la muestra en relacion con el marco
de referencia de cristal. Asi, una figura inversa de polos muestra cual direccion del cristal en la red es alineada
con la direccion normal de la muestra.

La técnica OIM solo realiza el analisis CSL sobre materiales con la simetria clbica. Para especificar si un limite
es un borde de grano CSL, se utiliza una tolerancia de desviacion, ya que si se utilizara la forma teérica de CSL,
esta seria muy limitada. Esta tolerancia de desviacion es dada por

AG=K /X"

Donde K son los grados para evaluar la tolerancia, n es una constante, X es el CSL y A0 es la tolerancia de
desviacion calculada. Los valores del criterio de Brandon son 15 grados para la K y % para la n. Hay a menudo
multiples orientaciones que pueden alcanzar un valor de X. Por ejemplo X33 puede ser alcanzado por una
rotacion de 20.05 grados en el eje [110], 33.56 grados en rotacion del eje [311] y 58.99 en [110]. Estas tres
descripciones pueden ser combinadas en la distribucion.

En este trabajo se utilizaron latones a (70% Cu-30% Zn) y latones a —f’, con 61.24%Cu-38.76%2Zn. Ambos
obtenidos en moldes cilindricos metalicos en el laboratorio. Los prototipos de las fases o, B y B’ que son Cu, Wy
CsCl, son los usados para la caracterizacion.

La preparacion de las muestras para EBSD es muy compleja y puede llevar mucho tiempo encontrar un buen
método de preparacién, puesto que las muestras deben tener un excelente pulido para que la difraccion sea
Optima y asi ser analizadas, es por eso que la preparacion necesita ser reportada al detalle.

3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
3.1 Preparacion metalografica.

Se cortaron varias secciones de ambas muestras y se pulieron para analisis metalogréafico, que consistio de un
pulido con las lijas de agua del numero 240 al 1200; terminado este proceso se pulieron con alimina de 1.0y 0.3
um. Las muestras a espejo fueron atacadas quimicamente con los reactivos 1:1:1 de hidroxido de amonio,
peroxido de hidrogeno y agua destilada; el segundo reactivo fue una solucién de dicromato de potasio (1 g),
acido sulfurico (4 ml), acido clorhidrico (2 gotas) y agua destilada (50 ml). Ambos reactivos de ataque fueron



aplicados inmediatamente después de su elaboracion. Se alternd el ataque en periodos de 3 minutos para poder
revelar la microestructura.

3.2 Preparacion para EBSD.

Las muestras se pulieron nuevamente con lijas 240 a 1200; posteriormente se pulieron con queroseno con los
tres grados de pafios marca Struers. Se utilizd primero la suspension de diamante de 1 micrometro y
posteriormente silice coloidal OP-S y OP-U.

Para el pulido electroquimico se utiliz6 el microprocesador automatico ElectroPol-5 y el electrolito D2, al que se
agrego nitrégeno liquido con el objeto de bajar la temperatura y asi bajar la cinética de reaccion en la superficie
de la muestra, ya que una temperatura alta produce demasiada porosidad en las muestras.

Las muestras fueron trabajadas por la técnica de EBSD en el microscopio electronico de barrido (ESEM) XL30
con un voltaje de aceleracion de 25 kV. Las distancias de trabajo en los barridos fueron entre 18 a 20 mm. La
coleccidn de datos obtenidos se procesé con el software TSL OIM data.

4, RESULTADOS Y DISCUSION.
4.1 Caracterizacion metalografica.

Las mediciones promedio de los EDS en las muestras finales fueron de 100.35 um para el laton o, monofasico y
28.89um para el bifasico La Figura 1 muestra la microestructura de la muestra donde se observan las dendritas
monofésicas definidas. La Figura 2 muestra dendritas de laton o rodeadas de [, engrosadas durante el
enfriamiento.

Figura 1. Dendritas del latdn monoféasico Figura 2. Dendritas del latdn bifésico

4.2 Caracterizacion con EBSD.
4.2.1 Muestra Monofasica.

En la Figura 3 se muestra el mapa de escala de grises de la muestra donde se observa que no hay limites de
grano, ni se definen las dendritas, como en el microscopio dptico. Por tanto la técnica del EBSD tal como se usé
en esta experimentacion, no identifica las dendritas en una muestra de laton monofésico.

Este hecho imposibilita saber en qué posicion se encuentran las dendritas. Se realiz6 un mapa de figura inversa
de polos (IPF), Figura 4 donde se observa también la homogeneidad de la orientacion del barrido.

La Figura 5 indica también que la mayor parte de la orientacion en la estructura de la muestra es de bajo angulo,
un 70% por de bajo de los 10 grados de orientacion, atribuible al crecimiento; las fracciones que aparecen con
altos angulos podrian pertenecer a poros e imperfecciones del pulido en la muestra. De acuerdo a estos
resultados, siguiendo a T. Watanabe, podriamos decir que el laton muestra bordes resistentes a la fractura
intergranular. En estas muestras monofasicas, los bordes de bajo angulo son los que se manifiestan en los
espacios interdendriticos, como lo anotaba J. Campbell [1] y otros investigadores.
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Figura 5. Orientacion de la estructura
de la muestra monofésica

Figura 4. Mapa de figura inversa
de polos de la muestra monofasica

Figura 3. Mapa de escala de
grises de la muestra monofasica.

4.2.2 Muestra Bifasica

En la Figura 4 a), mapa de escala de grises del laton bifasico, se aprecian las dos fases o y B. Las dendritas estan
bien definidas, el mayor relieve de o resulta del electropulido. En la figura 4b) se observa la figura inversa de
polos, donde se evidencian las varias direcciones cristalograficas de las dendritas, denotando alta anisotropia en
las direcciones como corresponde a una muestra no direccional. En la figura 4c) se encuentra ya el mapa de de
las 2 fases obtenido en el OIM.
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Figura 4. Muestra bifésica: a) mapa de escala de grises; b) mapa de figura inversa de polos y c) mapa de fases.

Inicialmente se obtuvieron los mapas de altos y bajos angulos, como se muestra en la Figura 5a). El color negro
delinea los altos angulos y el blanco, los bajos. El porcentaje de bajo angulo es de 4.9% y de alto angulo 95.1%.
Los altos angulos existen entre las fases a y B y entre a y a. Esto se marca en la figura con un circulo.
Considerando que se tienen dos fases cubicas con diferente parametro de red, se uso el software para obtener los
bordes sigmas en la fase o, Figura 5a), y en la fase B, Figura 5b). Se considero la tolerancia maxima posible
conforme al criterio de Brandon. Los X5 se delinean en blanco, los X3 se delinean en amarillo. Este ultimo se
observa en a, correspondiendo a una macla. Los X5 se encuentran entre las fases oy B tanto en la Figura 5b),
obtenida para a, como en la Figura 5c), obtenida en . Estos se indican con flechas en ambas figuras.
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Figura 5. a) mapa con contornos de altos y bajos angulos; b) caracterizacion de X en fase a y
c) caracterizacion de ¥ en fase [3.

Se realizo el calculo de los bordes X encontrados con respecto a los de alto angulo, los aleatorios, y el resultado
fue de 37% de bordes X, de éstos, 10.9% son de bajos X (X5 y X3), 58.1% de bordes aleatorios y 4.9% de bordes
de bajo angulo, resultando que la suma de los de baja energia (bordes X bajo y de bajo angulo) es de 15.8 %.
Considerando que los X5 observados son una manifestacién de relaciones de orientacion entre 2 fases se
emprendio la determinacion de estas Ultimas. La Figura 6 exhibe los resultados encontrados. Se observan las
orientaciones especificas entre la fase a y la fase p (K-S 0 N-W) y la del borde de macla (twin).
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Figura 6. Mapa de fases mostrando las orientaciones entre a y § (K-S, N-W y de macla).

La tolerancia que se utiliz6 fue de 2.5° para evitar un traslape de datos K-Sy N-W; en el caso del borde de macla
se utilizo una tolerancia de 5°. La relacion de orientacion K-S (en el eje <112> y rotacion de 90°) se encuentra
delineado en color azul, la relacion N-W (en el eje <362> y rotacion de 95.3°) en color amarillo y el borde de
macla (en el eje <111> y rotacion de 60°) en color blanco. Los porcentajes de las relaciones de orientacién
indican la preponderancia de la relacion K-S con un 7.2%, posteriormente la relacion N-W con 5.1% y el borde
de macla con 2.15%. Sin embargo, la mayor parte de los bordes no esta definido con exactitud (85.55%).



Para investigar el significado de los X5 se realizo el célculo de las relaciones de orientacion N-W, variando los
grados de tolerancia [9]. El limite de grados de tolerancia que se aplico a las relaciones de orientacion es dado
por el criterio de Brandon para los sitios coincidentes, siendo siete la tolerancia maxima aplicada para el caso del
¥5. Los resultados nos indican que al tener mayores grados de tolerancia, las relaciones de orientacion aumentan
y van coincidiendo con los 5 encontrados. En la Figura 7a) se muestra como los X5, que aparecen en negro,
pueden considerarse resultado de la relaciones de orientacion N-W con 10 grados de tolerancia. En la Figura 7e)
estos bordes se marcan en azul. Las relaciones N-W con 2.5, 5, 7, y 10 grados de tolerancia, todos en color azul,
van aumentando conforme se aumenta el angulo en las Figuras 7b), 7c), 7d), hasta llegar a la 7¢).

by Seak Gray Gcale b Gray Stale Ma
CoonCan Color Coder Calor Goded b
e Phas Fhase
— B co B Cope
- e I cesi I cesiur
Bautsanc Boundaries Boundaries: A
sy Plane Plane |
) (KK — 02
3 — 12
t 362
§ “For statistics
" exceeding
—
- *Far slatistic
—1 exceedin
Tor skbsh:
vy
I
17.50 pm = 70 steps o0 e 17.50 pum = 70 steps 0l e 17.50 pm = 70 steps | ]¥ | Eegend £
Gray Scale M Gray Scale Ma
Color Coded Color Goded b
Phast Phase
I copp Hl Coppe
N cesiu I cesiur
Boundaries: s Boundaries: A
Plane Plane |
— 352 — 352
*For statistics “For statistics
exceeding exceeding
I I
17.50 pm = 70 steps B N 17.50 pm = 70 steps [ Legend £

Figura 7. Muestra bifasica: a) los borde £5 se muestran en negro; la orientacion N-W (en azul) a
b) 2.5;¢) 5° d) 7°; y e) 10°.

Estos analisis se efectuaron en dos regiones de la muestra, coincidiendo con los que se ejemplifican. La
coincidencia encontrada entre relaciones de orientacion N-W y bordes X5 en una formacion dendritica de laton
a/B es, desde el punto de vista tedrico cristalografico, algo posible. A este respecto J.K. Chen y D. Farkas [11]
demostraron tedricamente la existencia de sitios coincidentes FCC/BCC con relacion K-S. La explicacion
cristalogréafica esta fuera de lugar de este trabajo.



Con respecto al tipo de bordes, la evidencia plasma que siendo los bordes en su mayoria de alto &ngulo, la
muestra de laton seria propensa a fractura intergranular. El significado de estas caracterizaciones para las
propiedades mecanicas se obtendra cuando se comparen aleaciones de latén de colada dendriticas de diversos
tamafios de dendrita y por tanto de diversas resistencias mecanicas en futuros trabajos.

5. CONCLUSIONES

1.- La caracterizacion de dendritas del latdn monofésico evidencio la presencia de bordes de bajo angulo en la
formacion dendritica. Estos son considerados de baja energia y, por tanto, ductiles.

2. La caracterizacion de dendritas del laton bifasico mostro:

a) La existencia mayoritaria de bordes de alto angulo y dentro de ellos algunos de bajo X (10.9%).

b) Trabajando con la tolerancia permitida, las relaciones de orientacion K-S y N-W no fueron encontradas en
todos los bordes a/p. Fue necesario aumentar la tolerancia mas alla de lo permisible para caracterizar la
orientacion de todos los bordes. El abrir la tolerancia permiti6 explicar la presencia de £5 como manifestaciones
de relaciones de orientacion.

La existencia de bordes de alto angulo permitiria predecir baja tenacidad y buena capacidad de endurecimiento
de este laton o/f dendritico, de colada.

3. En general, la anisotropia de orientaciones de dendrita encontrada es un elemento que ayudaria a explicar los
comportamientos mecanicos. Se necesita mayor experimentacion y datos para conocer la influencia real de esos
pardmetros microestructurales en la resistencia mecanica de las dendritas.

Los autores agradecen a la Universidad de Gante, Bélgica, las facilidades para el uso del microscopio electrénico
de barrido con EBSD y también al Instituto de Investigacion en Materiales UNAM, México, por permitirnos usar
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