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RESMEN

El incremento en la demanda de materiales ligeros, de alta resistencia y ductilidad en
sectores como la industria diehnsporte, de construccion, aeroespacial, de deportes y
sector militar, hacen que las aleaciones base aluminio principalmente de la serie 6xxx y
7xxX, sean aplicadas y ampliamente utilizadas en estos sectores, por lo que nuevas
técnicas de procesamientoomo la deformacion plastica severa (SPD) son de gran
interés debido a que promueven materiales nanoestructurados capaces de satisfacer

requerimientos estructurales y funcionales de alto desempefio.

La presente investigacion estudia una aleacion de alomG®60 procesada por
distintas técnicas de SPD como: PregAmanalangular onstante (ECAP), Presion e
doble canal angularonstante (DECAP) y Presiém canal angularanstante en forma

de "T" (TSECAP) y el efecto en las propiedades mecanicas caelacion en la
microestructura tomando como refencia el material sin procesar. En esta
investigaciontambién se realiza unacomparaciéndetallada entre las técnicas de
deformacion antes mencionadas. Se realizo un tratamiento térmico de homogenizado
previo al deformado y un tratamiento de envejecido después del procesamiento, las
propiedades mecanicas se caracterizaron mediante mapas y promedios de
microdureza, ademas de ensayos de tensidon, la microestructura fue analizada
extensivamente mediante microsciap Optica, microscopia electronica de barrido
(SEM) y microscopia electrénica de trasmisién (TEM), asi como también analisis térmico

mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC).

Los resultados indicaron propiedades mecanicas superiores, que &gdas por la
aleacioén sin procesar por SPD, también se observo una tendencia a mejorar la relacion
resistenciaductilidad en esta aleacién con el tratamiento térmico de envejecido
despuésde ser procesado por ldaécnicasde SPD, resultando ser ECAPélnica que

promovié mejor refinamiento de la microestructura y mejor resistencia mecanica.



INTRODUCQOND

El desarrollo de propiedadesecéanicasen materiales nanoestructurados producidos
por deformacion plastica severdSPD del acronimo en ingEe Severe Plastic
Deformation) y la determinacion de los mecanismos de deformacion en estos
materiales es un campo relativamente nuevo de conocimientoagqués ultimos afios

ha sido de gran interés para la comunidad cientjfisa ha encontradoque los
mecanismos establecidos para materiales policristalinos convencionales no aplican en
todos los casos materiales deformados por SPD presentamiopiedadesunicas y

especialesl ser procesado por estas técnicas.

Investigaciones dentro de da propiedades y produccion de materiales
nanoestructurados en masa, fue iniciado hace 20 afidRusiay ha continuado hasta

el presente dig1).

El interés por el procesamiento de materiales con tamafio de grano ultrafino (UFG)
utilizando técnicas d&PDha incrementado significativamente end#tima década. El

mecanismo de formacién de estas microestructuras se basa principalmente en la
desomposicion de los granos por la acumulacién de dislocaciones para después

reorganizarlos (poligonizacién).

Dos métodos han sido desarrtddos para sintetizar soélidos maestructurados en
masa. En el primero la masa solida del material es ensamblada desde &tomos
individuales o desde bloques a nanoescala como nanoparticHlasel segundo,
materiales de grano grueso son procesados para producir un sustancial refinamiento
de grano y por cosiguiente unananoestructura. Este Ultimo, ehas «itoso, envuelve

la aplicacion de deformacion plastica severa (SPZ)) De los procesos para
nanoestructurar materiales en masa, logtodosefectivos actuales incluyen, sintesis

de polve, fundicién amorfa geformacién plastica seve(@).
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Dentro de estosmétodos, la SPDes el mas facil y con mas cofteneficio como
procesq utilizando unaestructura de dado simpl€3). Es apropiado definir dos de los
términos usados ampliamente dentro del campBeformacion plastica severa

materiales de grano ultrafino y materiales nanoestructurados en masa.

Proceso por SPD: Es cualquier método en el forntedmaterialesbajo una intesiva
presion hidrostatica que pude ser usada para imponer una alta deformacién sobre una
masa solida sin la introduccién de cualquier cambio significativo en las dimensiones
globales de la probetatienenla habilidad de producir un egpcional refinamieto de

grano(4).

Materiales en masa de grano ultrafino (UFG): Materiales que tienen microestructuras
SlidzAF EAlIfSa & K2Y23SySta 02y dzy Gl Yl 32

textura de angulo elevado en haayoria de los lines de grand4).

Estosmateriales de grano ultrafino se sittan dentro de los rangos submicrometrico
(1001000 nm) y nanometrico (menor a 100 nm).Los materiales ti#@®n ademas

altos angulos de desorientacién ennteyoriade los limites de grano, estéisnitesde

grano de angulo elevado, son importantes de manera que se alcancen propiedades
mecanicasavanzadas y Unican comparacion con materiales que no son procesados

por estas téncnicagl).

Materialesnanoestructurados en masa (BNpbr sus siglas en ingleson definidos
formalmente comosélidos que tienen caracteristicasicroestructuralesen la escala
de 100 nm cuando menos en una direcc{@h Enestosmateriales lamicroestructura
es homogénea con la mayoria de limites de gratw elevados &angulos de

desorientacion(1).

EL procesadode aleaciones metélicapor SPD, se refiere a procedimientos
experimentales del formado de metglue pude ser usado para imponer muy alta

deformacion para un refinamiento de grano excepcioeal funcion del niumero de

.
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pases de extrusigra alta deformacion impuesta sin ningin cambio significativo en las

dimensiones globales delaterial de trabajo ppcesado

Los dados de extrusién con geometria espepiavienen el flujo libre de materigjue
produce una significante presion hidrostatiesta presion hidrostatica es esencial para
alcanzar un alto nivel de deformacion e introducir gran densidadediectos en la red,

necesario para el refinamientde la microestructurg4).



JUSTIFICACION

Los materiales nanoestructurados producidos por SPD, son 100% densos, libres de
contaminacion, suficientemente larggera un uso real en aplicaciones estructurales
comerciales. Estos materiales tienen alta resistencia, buena ductilidad, superplasticidad
superior, un coeficiente de friccion bajo, elevada resistencia al desgaste, mejora en la
vida a & fatiga en alto cios y resistencia ala corrosion (2). Los materiales
nanoestructurados en masa, apareceen cada sector de productos, donde
propiedades mecénicas superiores, en particular, elevada resistencia, buena relacién
resistenciapeso, yexcelente vida a la fatiga son criticAsalisis de mercados formales,

han identificado un amplio rango de aplicaciones potenciales para nanometales en
varias industrias incluyendo la aeroespacial, transportacion, dispositivos mecanicos,
productos deportvos, procesos quimicoslectronicosde alimentos y sector militail
procesamiento mediante SPD se excluye de operaciones convencionales de formado,
como tensidon uniaxial y compresion, extrusion unidirecciolaahinado o estampado,

aun si estos proceso incluyen la imposicion de una deformaniheradasevera Los

discos relativamente pequefios usados en un proceso convencional de torsién a alta
presion (HPT) es atractivo para productos como nanomagnetos meprauaves y
duras propiedades magnéticas, arterias y dispositivos para aplicaciones de sistemas
micro electromecéanico@). Lacombinaciorde elevada resistencia y elevada ductilidad,

fue observada por primera vez en materialesmo el cobre y el titani@e grano
ultrafino, mas tarddue demostrado para un rango mas ampliordetales y aleaciones
procesadas por SPD. Al mismo tiempo, estos estudios revelaron que la combinacién
Unica de elevada resistencia y ductilidad, es condai@ por lamicroestructura
caracteristica de los materiales UFG, como el estado de no equilibrio en los limites de
grano, la distribucion de granos, o la presencia de nanoparticulas y segundas fases.
Estos resultadosson consecuencia de la generacidle ruevos mecanismogie
deslizamientodel limite de grano a bajas temperatures solidosnanoestructurados

la generacion déimites de grany elmaclaje La deformacion plastica severa también
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se asocia comrl mejoramiento marcadale la resistencia a la fatigatgnacidad a la
fractura en los materiales. Otra extraordinaria propiedad de los materiales con grano
ultrafino es la habilidad de exhibir ductilidad superplastica, excepcionalmente a
elevadas velocidades de deformacignbajas temperaturas lo cual es inusual en
materiales convencionaleksta caracteristicarovee una oportunidad para el formado
superplastico rapido de partes con formas complejas usadas emdisstria de la
transportacion.Una observaciéngeneral es que ehcremento en area del limite de
grano producida por SPD puede dirigir a mejoraarias propiedades afticas de
materiales metalicos(cinética de precipitacién)Se enconttd que la cinética del
nitrurado por plasma de varios aceros fue acelerado popretratamiento hecho por

HPT. Be mostrado que la cinética de absorcion y desabsorcién del hidrogera en
aleacion del magnesio ZK@Qg acelerada por el procesamiento mediante ECAP y por
la combinacién de ECAP y Molienda Mecanica de alta endrggadesubrimientos
sugieren nuevos caminos interesantes para aplicaciones mediante SPD apuntando al
desarrollo de nuevos materiales funcionalé$). Materiales procesados por SPD
resultan en propiedademultifuncionales. Por ejemplaanoestruturas de aleaciones

de TiNi demuestran una extraordinaria combinacion de elevadas propiedades
mecanicas y funcionales, incluyendo superplasticidad y efecto de memoria de forma,
todo esto en contraste con el convencional tamafio de grano que teeatehcion TiNi.
Losmateriales procesados por SPD comeJee donde no solamente tienen tamafio de
grano nanometrico que induce propiedades mecanicas avanzadas, sino también
mejores propiedades magnéticas debido a la interaccion de momentos magnéticos a

través de limites de grano en estos materig®s

Los materiales procesados por SPD promueven beneficios en propiedades mecanicas,
magnéticas, térmicas como se menciono. La aleacion de Al6060 deformada mediante
técnicas de SPEBxhibe propiedades mecanicasiperiores(dureza, resistencia a la
tension y ductilidad) con una microestructura ultrafirgue la aleacion sin deformar,

esta aleacién es de gran utilidddnde serequieren de materiales mas ligeros con alta

resistenciay ductilidad.



OBJETIVO

"Determinar el cambio en las propiedades mecanicas en la aleacién de AI6060 por
efecto del procesamiento paeformacion plastica severa, comparar entre técnicas de

deformaciony estableceta relacién entremicroestructuray propiedades

Objetivos Particulares:

U Disefiar y fabricar un atlo funcional para extrusion pbtener probetas
deformadas de un Al@GD.

U Obtener una microestructura ultrafina en la aleacion de aluminio g60esada

por técnicas de SPD.

U Determinar ekefecto dediferentestécnicas de deformacién plastica sevemmo:
Presiénen canal angular constant¢ECAR) Doble presion en canal angular
constante (DECAPY Presion en canal angular constante en forma dg€TS"™

ECAPR)sobrela microestructura yropiedades mecénicate un Al6060

HIPOTESIS

“"Mediante el procesamiento por deformacion plastica severa es posible obtener
materiales con tamafio de grano ultrafinmynpropiedades mecanicasiperiores a las

de una aleacion de Aluminio 60pfbcesada pométodos convencional€s
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CAPITULO |

Antecedentes

1.1 Aleaciones de lminio de la serie 6xxx (AVg-Si)
1.1.1Caracteristicas generales plicaciones estructurales

i Introduccion
El aluminio tiene un densidad de 2.70 g/cm3, es la tercera parte de la densidad del
acero,conun s Rdzf 2 RS St | & (ipsi.OMpeshrile qReéSlas mleacidhes dean bl
aluminio tienen propiedades a la tensidn inferiores a las del acero, su resistencia
especifica (relacion resistenef@eso) es excelente. El aluminio se puede conformar con
facilidad, tiene una elevada conductividad eléctrica y térmica, a bajas temperaturas no
presenta transicion de ductil a fragil. No es toxico y se puede reciclar mediaotel 5
% de la energia que fue necesaria para su fabricacion a partir de la alimina. Las
propiedades fisicas benéficas del aluminio incluyen un comportamiento no magnético y
su resistencia a la oxidacién y a la corrosion. Sin embargo, el aluminio ibe exh
limite de resistencia a la fatiga verdadero, por lo que en algin momento, incluso a
esfuerzos reducidos, puede ocurrir la falla debido a la fatiga. Debido a su bajo punto de

fusidn, el aluminigresenta limitantesa altas temperaturab).

1  Aleaciones de la serie &x y aplicaciones estructurales
Las aleaciones de serie 6x»Qn un grupo que contiene magnesio y silicio en
proporcion que forma Mgfi. Estas aleaciones tienen buen balance en resistencia a la
corrosion y restencia mecanica. La aleacion 6061 es una de las mas populares de
todas las aleaciones de aluminio y tiene una resistenciacandenciacomparable con

la de un acero al carbono. Las aleaciones de la serie 6xx{é&admente extruidas,
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constituyen lamayor produccion de aleaciones extruidas y son usadas extensivamente
en edificaciones, construccién y muchagas aplicaciones estructuralés). (Tabla 1.1)

Las figuras 1.1 a 1.5 muestran algunos ejemplos de aplicaciones atgonés base
aluminio.

Tabla 1.1 Comparaciéon de formas estructurales comunes y grados de aluminio, acero al
carbono y acero inoxidab(®).

Aluminum Carbon steel Stainless steel 304,
Property 6061-T6 A36 cold-finished
extrudability (see very good not practical very limited

Section 3.1)

weldability fair, but reduces  good, no strength  good
strength reduction
corrosion resistance good fair very good
tensile yield strength 35 ksi 36 to 50 ksi 45 ksi
modulus of elasticity 10,000 ksi 29,000 ksi 27,000 ksi
elongation 8% to 10% 20% 30%
density 0.098 1b/in.? 0.283 Ib/in.? 0.284 Ib/in.?
fatigue strength (plain  10.2 ksi 24 ksi
metal, 5 million
cycles)
relative yield strength- 2.8 1.0to 1.4 1.2
to-weight ratio
cost by weight $1.20/1b $0.30/1b $1.40/1b
cost by volume $0.12/in? $0.084/in.? $0.42/in?
cost index (see text) 20 1.0 4.7

-

Fig. 1.1 Estructura de aluminio extruido, soportapadoedes de vidrid6).
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Fig. 1.2 Tanque criogénico de doble pared, almacenando gas natural licti&g@5@. El
interior de los tanques ede aluminio(6).

@ 0

(d)

Fig. 1.Distintos dispositivos estructurales de aluminio: (a) Ring para automdévil, (b) Escalera,
(c) Arnés, (d) Articulo deportivo.
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Fig. 1.5Pistones fabricados de la aleacién de aluminio 1420 nanoestructi@do
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1.1.2Proceso convencional de extrusion en aleaciones de aluminio de la serie 6xxx

LaFig.1.6 muestralas etapaglel proceso paraalproduccion de perfiles extruidos de
aluminio, como vigag tubos. El esquema muestra que después de la cdtadeeacion

de aluminio es homogenizadDurante este proceso de homogenizacion los perfiles de
aluminio sonintroducidosen un horno por unas pocas hara temperatura entra 530 y
600°C. Subsecuentemente los perfiles son enfriados y transportados al proceso de
extrusion; los perfiles son reeadtados y extruidos. Durante este proceso los perfiles
de aluminio son prensados a través de un dado con forma abiertéiguea 1.6 Como

paso final (opcional) los perfiles extruidos son artificialmente endurecidos por
envejecido. Entrestas etapasle procesamiento, la homogenizacion de los pesfde
aluminio AIMg-Si, es una de los mésnportantes, porque promueve cambios
significativos en la microestructura de la aleacién, conduciendo a una mejora en
maquinabilidad del material y mejora en las piedades finales del producto.
Histéricamente, etratamiento térmico dehomogenizacion se afiadié muy reciente al

ciclo del proceso. Esto fue introducido a la industria alrededor del afio (8360

Owven

[
_|___,a—f

~660°C Homogenisation

Casting

Temperature

~6 hours at 585°

Aging
!-5 hours at 180“[3"

>

Time

Fig. 16 Ruta de temperatur@squematica del calentamiento de aluminio durante la
produccion de perfiles extruidd8s).
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1.1.3Fases presems en Aluminio de la serie 6xxx

En las aleaciones de aluminio la serie 6xxx también llamadas seriesMipSAllos
elementos principales de @eacion son Mg (0-3.2 wt. %) y Si (0-2.3 wt.%), lo cual
permite la precipitacionpor envejecidadediente coherencia o semioherencia de los
precipitados MgSi. No obstanteademas deMg y Si otros elementopueden esta

presentescomo Fe (6.8 wt.%) y Mn (0.8 wt. %)8).

H Fetiene muy baja solubilidad en la matriz de alunoincasi todo el Fe presente en
estas aleacionede aluminio se enlazaran con el exceso dg & abundante Al para
formar un porcentaje en volumen de intermetalicos con contenido dereante la
solidificacion, estos interntélicos se forman en los bordes de las dendritag de
aluminio por una reaccion eutéctica, la cual explica su forma lamihachos de estos
intemetalicosformanlas ¥ I & Bl&eSi mientras que una pequefia fraccion de esta fase
LJdzZSRS & S NJAI(RetmD)Si, 04 cudl es llamada tipo escrituran@hpor su
morfologia. Estos intenetalicos con contenido de Fe son llamados constituyentes
debido a queno se disuelven y permanecen con unadgaeparada en la matriz de Al
aun después de largos tiempo de homogenizac@iemasesta fase puede cambiar en

composicion y morfologigB).

La tabla 12 muestra las caracteristicas deslmtermetalicos predominantes en las

£ 8FOA2YSE RS FtdZYAyA2 RS Jf(CS{SNR & he EEERY =

l £t CS{ A @& cAM(FeMr(sjg &hdstl (P 0 f | 3 esfdivididdeh teS tipos: la
Tl a®2y CSzI @Fly TISa$® ha yxondn. da/dsteqliometBa de
cada fase es diferentelLos volimenes molares de los intermetalicos son
aproximadamente los mismague para el aluminio (V& 10 cm?mol), indicando que
las distancias atdbmicas de los intermetalicosm @proximadamente las mismas que
para el aluminio. La densidad de las fases intermetalicas es un poco mas dkadque

aluminio debido a elementos pesados como el Fe y e(@)In
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Tabla 12 Varianza estructural de las fases metélicas prevalentes en aluminio de la serie

6xxX(8).

Notation  stoichiometry Bravais Lattice parameters Density (3)
attice/ Space  and space group kg/m’
group

B Al sFeSi[14], Monoclinic a=6.12A 3300-3350

AlsFeSi [12] b=6.12A
c=415A
B=91°

o (e Al:Fe.Si Hexagonal/ a=b=123A 3580
P6; c=262A

174 (Fe containing) Cubic a=1256A 3640

Al Fe;Si [19], [Im;
Al]:.]_&FC;Si;.;pS]
(Fe+Mn containing) Cubic a=1256-12.68 A 3640-3630
'\lx:(FC\(ﬂ);Sl [24}, 1m3- Pm;
Al s(FeMn),Si; [12]
(Mn containing) Cubic a=1268 A 3630
Al,:Mn;Si [24}, Pm;
Al;sMn,Si; [12],
AkMn,Si [22]
1 CrasS Y2y20f NYyAOI 1Y
[ I F-AlReSi tiene una estructura cristalina monoclinica. Esta es una fase importante

de colada en aledones de aluminio de la serie 6xxx, donde esta tiene una morfologia
tipo ldmina con una longitud de 20 um y un espesor de-D.[im, la estequiometria

aproximada de estafase es@IS{ A ® 9y 02y ( Nél Mniirn® pudde Estaf |

presente en la f&8 (8).

13

T b

A\



Capitulo I. Antecedentes 14

T crasS KSkl32ylf n

T YOASY RSy20GFy 9.3 (estequidnhetti& de OBty Fase he® ®
aproximadamente AFeSi conconcentraciones de Fe en el rangd8033 wt. % Fe y
concentracionesle Sien el rango dedH ¢ 0 272 ddelds aldatiches dehla serie

6xxx con Mn, V o Cr tienen concentraciodesestos elementosnenoresal 0.01 wt %.
Elevada®©2 Yy OSY (i N OA2ySa RS Saitz2za StSySyikza 02y
la cual eSS & G NHzO (G dzNJ f YSY S N&SDuraid 12 fomdgénizadiénytle f | F
aleaciones de colada de alta purezaFaiSi,se haSy O2 y (i NI R2 -ApfSisef || F I 2
GNF yaTF2NYI | nfAlFeStladdyoris delas deactones tienen pequedias
adicimes de Mn o Cr, esta transformacion es raramente observado en la practica

Ay Rdza G NR I € & dzZABES Y By S fGINT FAABNMI- | f1
Ah2(FeMn}Si(8).

T clas$ QgoAOl

En aleaciones tipicas de extrusi-e Si con pequefias adiciones de V, Cr y/o Mn, son
NBIlj dZSNARI & cREZNI YFSNIF NK2Y23ISYAT | Eparecg® 9y
sertermodinamicamente establegsto se haobservado después de largos tiengute
homogenizacionSe haencontrado queaproximadamente 1.5 wt. % Mn tiene que
Saidl N LINBaSyisS Sy I Tl asS bl6 atboodlde FSsorii | 6 A f
intercambiables con V, Cr y/o atomos de Mn causando un cambio en el espacio del
grupo cristalografico y una pequefia alteracgmel parametro de red. El contenido de

CS Sy ¢tiene @itoxintadamente la estequiomesriMhFesSiy elMn en la fase

h @proximadamenteAl2MnsSi. Qras estequiometidscon el contenido de Fe y Mn en

f | Fchah Sido'veportadas en literaturale las cuales algunas presentan en la

tabla 12. Como unaaproximacion de la estequiometri RS fclen gehetalSestd
desplegada por Ad(FeMn1x)3Si(8).
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A diferenciadd I Tl &S Y2y 2 Qhdeyhib®fhcetasstiene tina terface b

difusa con la matriz.

DAFSNBYy(GSa AyidSNYSpuddénieSiar Ppresenfes dn laleadidnes e h
aluminio de la serie 6xxx: (a) formadas durante la colada, (b) formadas como
dispersoides, (c) formadas pordaNJ y & F 2 NJY | Qa estylctuRaSle los clistalesd
de estos tipos son cubicog prominentes diferencias en morfologia, tamafio y
distribucion(8):

@[ FHFRSEBNHT R RdzNF yiS fI O2flF RI'Y dJes Y2 NJF:
frecuentemente llamadamorfologia de escritura chinaEsta morfologia es
definida ytiene grandesvariaciones en longitud y espesor, las particulas tienen
un tamafo de 5 pnaproximadamente.lL Y| & 2 NNI &feScofidicién T &S 3

de colada, tienen altproporcién Fe/Mn.

(b)[ I Fdcand dispersoides: los dispersoides son formados en la matriz de
aluminio durante la homogenizacion. Aleaciones con alto contenido de Mn
F2NXI N Y R §uel8eNd tAmaRoS de 5200 nm, los cuales son

uniformemente dstribuidos. Los dispersoides comunmente tienen baja

LINE L2 NDAsYy CSkay & ¢f1I SaidSldzAa 2 ¥SGiNXI
Al12MnsSi.
@[ FTtaSBSNMWIRI RS&LJzSa RS I GNIyafFz2Nx¥Yl

0 NI y a F 2 NigrerR un&amafo aproximado de 1 pm y estan presentes
O02Y2 OF RSyl &4 R®calidhddslieN @ grévio fugaRde la particula
2NAIAYLFE | ® adzOKlI & RS Sadl a LI NGNOdz I &
puesto que el Mn difunde dentro de las paN Odzf | caduraRt& la h

homogenizacion.
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i Otras fases:

9y I RAOAsyYy | flFa FlasSa O2FawiSienlaseree 660 2 0 N
KFy aAR2 RSAONRUGI & Sy Njtomboétridain g Nvteatdml ¥ a2
2 NI 2 NNApgedtraday 2y 2 Ot Ny ¥ O 2 ORNNY 202 O@BNY A O h

’ o 4 :, 3 )
/. .
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Fig. 17 Microestructura de la Aleacion de aluminio 6061 en condicion de colada, no
homogenizada, atacada con 0.5 % HF. Seccién tomada del centro del liRgetpitados
FesSiAl2, segregados en los espacios interdendriticos (grises). La matriz contiene largos
precipitados de MgSi(9).
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Fig. 18 Aleacion de aluminio extruida 6061 con tratamiento térmico T6, atacadoreactivo
Keller. La microestructura consiste en fasesSHd>, largas particulas rodeadas de 48gy una
fina distribucion de MgBi en la matrig9).
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1.2 Métodospara nanoestructurar materiales

1.2.1Metalurgia de polvos

Es una ruta de procesamiento en la cual los polvos metélicos se prensan y sinterizan
formando componentes densos y mdiios. Usando esta técnicae produce una
granvariedad de materiales, como carburo de tungstedalto paraherramientas e

corte, superaleaciones, etcGuando las particulas son mas finas, muchos atomos o
iones estan en la superficie; para ellas no se satisfacen los enlaces atomicos o iénicos.
El resultado es que un conjunto de particulas finas de determinzaksa tiene mayor
energia que cuando forman un material cohesivocoynpactode la misma masa. En
consecuencia, la fuerza impulsora del sinterizado de metales y ceramicos en estado
sélido es la reduccion de la superficie total de las particulas de pohamdGuwin
material pulverizado se compacta en una forma, las particulas de polvo estan en
contacto mutuo en muchos sitios, y entre ellas hay un espacio apreciable de poros.
Para reducir la energia total del material, los &tomos se difunden hacia los plentos
contacto y permiten que las particulas se adhieran entre si, y al final hacen que los
poros se contraigar(5). La figura 1.9 muestra el proceso eionde los polvos se

vuelven particulas mas finas mediante la molientgecanica

Bolas de Acero
Endurecido

Fig. 19 Dibujo esquematicael proceso denolienda departiculasen metalurgia de polvos
(10)
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1.2.2 Deformacion plastica severa (SPD) como método alternativo para
nanoestructurar aleaciones metalicas en estado solido.

Lasprimeraspublicaciones sobre la produccion de materiales de grano ultrafino (UFG),
por el proceso de deformacion plastica severa (SPD) aparecieron en la literatura
occidentaly en Rusiaerca de 990, donde se empezé a trabajar con este modo de

deformacion(4).

LaGSNXY2t 23Nl  dzal R SN} & RSd@e3pNdsklQGérmmind LI + a
G RS T 2 NIMi 104 & ¥ Odprecioén@saxticuto, describiendo la deformacion de la
aleacion A1% Ce0.5% Zr, usandimrsion de alta presion (HPT3).

Las muestras producidger estemétodo, fueron definidas comonaterialesen masa

debido a quetenian 10000 mas granos en cualquier direccion. Una importante
consideracion fue también la creacion de microestructuras homogéneas con grano
completamente ultrafino, equiaxiales separadosegominantemente por limitesle

angulo elevado. Inicialmente, estas estrdtt & FdzSNRyYy RSaA3Iyl RI &
INI y2a adzo Y dediNRa@leNtantdBoidé grano fue tipicamente en el

orden de unos pocos cientos de nandémetros, pero mas tarde estudios de-Xayo
revelaron tamafios en el orden de-80 nm asociados con umlistorsion localizada en

la estructurag@ & dz0 S& G NHzOG dzNF © 9aiGt2 O2yRdz2 | I ]
Y6Iy2SaiNdzO0G dzN>F R@a Sy Yl alé o.babo

Los principios del proceso de SPDbasan en los experimentos clasicdg Brigman
en los Estados Unidos (195@n donde presidon hidrostética elevadse combina

efectivamentecon un concurrente deformado en diferentes materialés

Un importante desarrollo adicional fue la invencion en 19%2gal) del proceso
conocido como ECAPresion en canal angular constantd)primer reporte en idioma
inglés sobre este desarrollo aparecio en 198t embargo todos estos estudios fueron
primariamente desarrollados con aspectos de ingenieria de deformagiéstica

severa, y fue 40 mas tarde queempezaron con investigacionen la universidad
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técnica estatal de aviacion de Rusia 1987 La primera contribucionle relevancian
el area de SPD fue la publicacion de Valiev y colaboradores que aparecio &n 198
(1).Una excepcional combinaciéon de alta resistencia y alta ductilidad fue observada
primero en cobre y titanio gracias a los traggmde Valiev (Valiev, 2002extendida a

algunosotros metales puros y aleaciongkl).
1.2.3 Caracteristicas microestructurales derivadas el procesamiento por SPD

El promedio en el tamafio de grano en metales puros usando varias técnicas de
deformacién plastica severasualmente se colocan en el rango de -BED nm sin
embargq en algunasaleaciones el refinamiento de grano puede ser significativamente
mayor. Por ejemplo usando HPT con un intermetéliceANiproduce un tamafio de
grano de 60 nm, en las aleaciones de TiNi, procesadas por HPT conducen a una
estructuraamorfa. Al mismo tiempo las caracteristicas estructurales del proS&»

en metales, son muy complejay no solamentsoncaracterizados por la formacion de
granos ultrafinos si no también, por la presencia de limites de grano en no equilibrio,
con una &k densidad de dislocaciones y vacancias extrinsecas, altas distorsiones en la

red, y posiblementecambios en la composicion de la fase |¢4al

El origen de estructuras con grano ultrafino producidas por técnicas de defnma
plastica severa todavia no es completamente entendido. Mientras que algunos autores
lo relacionan con recristalizacion-situ, otros toman el origen ela fragmentacion de

una célulaestructural de dislocacionegn las cuales el tamafio decrece cuandl
esfuerzo se incrementa durante el proceso de SPD. La acumulacién de la
desorientacion entre células de dislocaciones vecinas, ocurre en paralelo con el
decremento en el tamafio promedio de la célula y conduce a una transformacién

gradual de la célulastructural (4).

Sin embargo algunos estudios han demostrado que es posible obtener una
microestructura con granogjue son generalmente mas pequefios a 100 nm.
Tipicamente estos materiales exhiben propiedades mecarsopsriores comaopor

ejemplo,una excelente superplasticidad, elevada resistemetiacombinacién con una
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buenao excelente ductilidadLas propiedadede estos materiales nanoestructurados
son derivadas de su Unica microestructura con un control en los mwunes de
deformacion Los nateriales nanoestructuradogue se obtienerpor SPDusualmente
tienen elevada densidad de dislocaciones, limites de grano en no equilibrio, y otras
caracteristicas estructurales asociadas con la intensa deformacion pld&dtwaceso

de deformacion plastica severa refina granos por la introducciogrde cantidad de
dislocaciones formando un arreglo pgimismas erconfiguracionesle baja energia en
limites de grano de angulo bajgue posteriormente evoluciona con deformagn
adicional,en arreglos de gramultrafinos homogéneos conriites de &ngulosaltos de

desorientacion2).
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1.2.4 Propiedades que exhiben los materiales (metales), prsados mediante
técnicas de SPD

a Resistencia y Ductilidad

El tamafio pequefio de los granodas elevadas densidades de defectten alos
materiales nanoestructurados elevada resistensmcomparacion cotos materiales

de grano grueso. Por otro lado estas caracteristicas estructutatebién pueden
conducir a bajas ductilidadekos nateriales que tienen alta resistencia usualmente
exhiben baja ductilidad sin tomar en cuenta que su esfuerzo sea alcanzado a traves de
composiciones diferentes, procesos termomecanicos, transformaciontsdeu otros
métodos. La resistencia y ductilidad de un nimero de metales comunes caen dentro

del rango de alta resistencia baja ductilidad, como se observa en la sigfigemtel.10

).

800
Nano Ti
O
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£ Nano Cu
§ 400 1Ry ]
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0 ’ .AI
0 50 60

Elongation to Failure {Ductility)(%)

Fig.1.10 Resistencia y ductilidad de numerosos metales comunes siguiendo la tendencia de alta
resistencia acompafiada de baja ductilidad. La extraordinaria combinacion de resistencia

mecanica y alta ductilidad alcanzada en cobre y titanio nanoestructarpdicesalos por SPD
claramente situados en otra parte de los materiales con tamafio de grano ¢f2pd®).
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Hay algunos experimentos sobre cobre y titanio con estructuras de grano ultrafino
procesadas por deformacion plastica severa que demuestran extraordinaria
combinacion de elevada resistencia y elevada ductilitlacejemplo es del cobre puro
procesado por ECAP hasta 16 pasesmesion reciproca (bagbressure) estetiene

una ductilidad cercana al bee estandar con grano grueso, mientras que al mismo
tiempo el esfuerzo a la cedencia es varias veces mayfin de poder entender estas
tendencias, es importante notar que el procesamiento mediante SPD, reduce la
ductiidad a wuna magnitud mas pequefia equtécnicas de procesamiento

convencionales como laminadiefiladoy extrusion(2).

Por consiguiente mejorar la ductilidad de estos materiales es una importante y

desafiante tarea.

La ductilidad de los materiales esntroladaprincipalmentepor dos parametros del

material (2):
1 La velocidad de endurecimiento por trabajo.
1 La sensibilidad a la velocidad de deformadit).

Bajo esfuerzos de tension, la falla de un material deformado plasticamente es
usualmente iniciada por IBormaciénde un cuello macroscépico. La asistencia de una
elevada velocidad de endurecimiento por trabajo, extardar el comienzo de la

formacion delkuello y consecuentemente mejorar la ductilid@l

El proceso mecanico dehdurecimiento por trabajces la acumulacién adicional de
defectos cristalinos, como dislocaciones, las cuales hacen mas dificil la deforr&acion.

los materiales nanoestruturados procesados por SPD, la densidad de dislocaciones esta
usualmente my cerca del nivel de saturaciépor esta razén tratamient®térmicos
cortos a bajas temperaturas pude mejorar la ductilidad de estos materiales sin afectar

significativamente su resistenqia).

Una razon adicional para la baja velocidad del endurecimiento por trabajo, es que las

dislocaciones acumuladas en los interiores del grano, cuando el tamafio de grano esta
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por debajo del &lor critico, estas son emitidas de los limites de grano y desaparecen en

los limites de grano sin ninguna acumuladi@y

La saturacion en la densidad de dislocaciones esta determinada pquiébrio entre

la creacion delislocacionegor deformacion plastica, ka pérdida de dislocaciones a
través de recuperacién dinamica (o aun a través de la recristalizacion dinamica si la
temperatura de deformacion essuficientd. Los materiales nanoestructurados
producidos por el procesamiento de SPD deformados a b&gasperaturas,
velocidadesde deformacion elevadaslesarrollanuna gran saturacion en la densidad

de dislocaciones, existe un endurecimiento por trabajo y recuperguidoial, dando
consecuentemente una elevada ductilidaliste efectose ha observaden cobre,
hierro y titanio procesados por SPD, doralasductilidades fueron alcanzadas a bajas

temperaturas y elevadas velocidades de deforma¢i)n

Cuando el tamafio de grano de materiales nanoestructurados procesados por SPD
llegan a ser muy pequefios (menor a 100 nm), nuewesanismos de deformacion

pueden ser iniciados y juegan importante papel en el comportamiento mecani¢a).

Smulacionescon dinAmica moleculay observaciones experimentaleban revelado
gue materiales naoestructurados se deforman por mecanismos no accesibles para sus

homélogos con tamafio de grano grug&y

La emision de dislocaciones parciales de los limites de grano IkEgaia mecanismo
mejor dedeformacion cuando el tamafio de grano es menor a 100 nm. Esta emision
dirige también a la formacién y deformaciéon deaclas como es observado

experimentalmente en cobre y aluminio naestructurado(2).
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2 nm

Fig. 1.1WMicrografia de microscoaien transmision de alta resolucion de cobre procesado por

torsién a alta presion. Region |y Il forman maclas. Fallas de agilamnostradas en la regién

I, fueron generadas por una dislocacién parcial emitida de un limite de grano de angulo bajo al
cualse detuvo en eterior de un grand2).

En adicion, materiales naestructurados por técnicas de SPD frecuentemente tiene
limites de grano de no equilibrio caracterizado por un exceso de dislocaciones no
geométricas necesariggdgunas de estas dislocaciones pueden desasociarse dentro de
pares parciales de Shocklgye podrian moverse fuera de los limites de grano bajo la

accion de un esfuerz@).

Varios metales y aleaciones han sido procesados por SPD para aplicaciones
estructurales incluyendo titanio, aleaciones de titanio, aleacionealdinio y acero.
Titanio comercialmente puro procesado por ECAP mas laminado en frio, tiene un
esfuerzo de cedencia de 940 MPa y un esfuerzo ultimo a la tension de 1040 MPa
mientras que retiene una buena ductilidad de 12.5%. En comparacidtitateéb con
tamafio de grano gruesel cualtiene un esfuerzo de cedencia de 380 MPa y un altimo
esfuerzo a la tensién de 460 MPa. La elevada resistencia y buena ductilidad del titanio
nanoestructuado crea un material de atraccion especial para muchas aplicaciones

induyendo dispositivos e implantes médiq@y.
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La elevadaeasistencia de las aleaciones nanoestructuradas de alum@sa;oloca con
potencial considerable para aplicaciones en la industria automddstadiosrecientes

en aleaciones de aluminio series (1100, 2024, 3004, 5083,6061 y 7tath)
demostrando que procesandolas por medio de ECAP pueden incrementar la resistencia
de estas aleaciones en proporcion de 135% al 430% dependoinda akacion. La
aleacion de aluminio 100 tiene un bajo contenido de aleacidén y un resistencia a la
cedencia de solamente 36 MPa en tamafio de grano grueso pero es incrementado
hasta un 400% (190 MPa) después de ECAP. En comparacion con la aleacién 7075 que
tiene una resistencia a la cedencia 200 MPa en tamafio de grano grueso y 470 MPa
después de ser procesagmmr ECAPel cual esfectivo en mejorar la resistencia de
aleacion con un bajo elemento de aleacion y con una baja resistencia en su estado de
estructura de grano gruesd.odasestas #&aciones exhiben buenas ductilidades de un
10-25% después de ECHR).

El grano gruesalel Cu con un tamafio de 30 pm, tiene un comportamiento tipico
(figura 1.12 curva 1) asociado con un bajomite elastico, un considerate
endurecimiento por trabajo en frig unabuena elongacién. Con el laminado en frio la
resistencia mecanica del Cu se incrementa significativamente pero su plasticidad cae
considerablemente Kig. 1.12, curva 2).Esta tendencia aparentemente continla,
cuando el Cu es sometido a dos pases de EQABituacion cambia completamente
para el Cu sometido a 1@ases por dicha técniogig.1.12, curva 4)se observa un
incremento en la resistencidel Cuy también un notable incremento en la plasticidad.
Tadas las pruebas fueron desarrolladas a temperatura ambieBtdi sometido a
deformactn plastica severa por torsion am pase en HPT (cuando la deformacion
logaritmica verdadera esta cerca a la unidad), seguida pardeformacioén de tension

a 250C, sepresento endurecimiento, is embargo en este caso, la plasticidad
disminuyo (figura 1.12, curva 6) cuando se compatastado cristalino inicial con un
tamafo promedio de 20 unfigura 1.12, curva 5), en 5 pasegrmite el logro de una
resistenciamuy amplia del Tif{gura 1.12 curva 7),con una resistencia a la tensiéon

alrededor de 1000 GRanostrando también un incremento en su plasticidad



Capitulo I. Antecedentes 26

El compuesto intermetélico Bl con un tamafio de grano de 5 um, obtenido por
extrusion en calientefigura 1.12 curva 8)al ser procesda esta aleacion por torsion a
alta presion sencremento la resistencigero la plasticidad permanece simildigura
1.12 curva 9)Después dé pases por HPEl materialpresentauna alta resistencia y

una alta plasticidad con una elongaciéa lafalla del 300% ver figura 1.12, curva 10
(14).

Flow stress, MPa
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Fig. 1.12 Cwas esfuerzo deformacion verdadera de Cu, TeAINdajo investigacion por
técnicas de SP(14).
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Hay que notar que las propiedades mecanicas alcanzadas dependeran de tanto los
parametros de ECAP como también el tiempo y temperatura del subsecuente

tratamiento térmico(15).
1 Superplasticidad

Superplasticidad es uproceso de flujo en el cual materiales policristalinos exhiben
elevadas elongaciones y esencialmente libre de la formacion del cuello antes de llegar a
la falla. Este tipo de flujo destaca la caracteristica deindustria en el formado
superplatico en elcual componentes complejqaeroespacial, arquitectura, industrias

del deporte) tienen mudltiples caras curvadagie son formadas de metales
superpldticos en forma de hojasLos requerimientospara alcanzar eformado
superplastico son granos de tamafiequefio, menor a 10 um y altas temperaturas de

formado por encima de 0.5 Tm, donde Tm es el punto de fusién absoluto del material

).

Esta bien establecido que las velocidades de flujo dentroréggmenesde la
deformacion suprplastica varia inversamente con ekécimiento del tamafio de grano,

un decremento en el tamafio de grano conducird en un im@eto 6ptimo de la
velocidad de formado superplastico dg@roximadamente dos érdenes de magnitud.
De este modauna reduccion en letamafio de grano d@um a 200 nm reducira el
tiempo total de formado de 230 min a 230 s.H decremento en el tamafio de grano
conducird a la llegada de una capacidad de formado suplerplastico a bajas
temperaturas que aquellos asociados con flujo spfastico convencional. Esta
reduccién en temperatura de operacion es una caracteristica atractiva para la industria

del formado superplastico debido a los problemas con el desgaste en herramigntas
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Fig. 1.1Fjemplos de flujo superplastico en aleacién de aluminio 7034 procesado po{ECAP
(16)

Hay reportes de elongaciones en tensién, mayor al 2000 % avetaridad de
RS T 2 NI OAlsey aleRcthes ZrAla \e el acontecimiento de superplasticidad a
temperaturas homologas bajas como 0.36 Tm para un Ni electrodepositzaio
evidencia de algunos experimentos preliminares sugirieq® una pre hidratacion o
un prefundido en los limites de grano pueglgyar un rol significativo eadquirir una

elevada velocidad deaformacion en superplasticidg@).
i Resistencia a la fatiga

Es otra propiedad mecanica importante pero los estudios reportados actualmente son
muy limitados. Preliminarmente las investigaciones sugieren que muchos metales
procesados por SPD tiene una mejora en vida a la fatiga en ciclos elevados, pero una
corta vica en ciclos de fatiga bajos. Estas observaciones pueden ser explicadas debido
la vida a la fatiga de ciclo alto correlaciona fuertemente con resistencia, mientras que la
vida a la fatiga en ciclos bajos correlaciona fuertemente con la ductdjdadomoya

esta documentado, metales naestructurados usualmente tienen elevada resistencia

y baja ductilidad que sus homologos con tamafio de grano grueso.
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Un moderado tratamiento térmico de envejecidespués del procesamiento mediante
SPD puede mejorar la dulidad sin reducir significantemente la resistencia y asi
mejorar la vida a la fatiga en bajo cicen adicion, materiales naestructurados

tienen coeficientes de friccion muy baj(.
i Estabilidad térmica

Los materiales narestructurados tienerconfiguracionesde alta energia que puede
producir inestabilidad térmicaEn la practica, no obstante, que muchos metales
nanoestructurados exhiben relativamente buena estabilidad térmica. Por ejemplo,
experimentos muestran que procesamiento mediante HPT en cobre puro 99.99%

reteniendo granos mas pequefios que 10 nm aun a tempesismbiente.

Otro ejemplo el titanio nanoestructurado comerera@nte puro pocesado por ECAP y
laminacion en frio donde ha mostrado que no hay un decremémuortante en la
resistencia cuando hay un recocido a temperaturas por debajo de 673 K. Esta
establidad térmica demuestra que elitanio puro nanoestructurado puede ser
utilizado exitosamente por muchas aplicaciones potenciales incluyendo el uso en
implantes médicosSe ha mostrado que un recociddbajas temperaturas es benéfico

en estos materiales dedo a que significativamente mejora la ductilidad sin afectar

marcadamente la resistencia mecan{@a
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1.2.5 Métodos de deformacion plasticaevera
Introduccion

Diversagécnicas parda deformacion plastica seveestandispaibles, los principales

métodosestablecidos para la fabricacion de materiales de grano ultrafind4da7).

1 Presion en canal angulaonstante (ECAPY también conocido comdextrusidn
en canal angularanstante (ECAE)).
{1 Torsién de alta gsién (HPT)
Extrusion orsional (TE)
Forjamultidireccional (MDF) o Forjauttiaxial (MAF)
Union por laminacion@mulada(ARB)

Extrusion y compresioridica (CEC)

= =2 =2 A =4

Doblado y enderezadepetitivo (RCS)

Todos estosmétodos de deformacion proporcionan una deformacion efectiva
alrededor de 1 mm/mm(4) (17). Hay muchos factorels cuales afectan el flujo del
material, la distorsion yla distribucion de la deformacién, estos factores comao
friccion, el tipo de material,los canales de extrusioma velocidad de deformacion y

fendbmenos térmicog3).

Los procesos a temperatura ambiente permiten un mejor control en la precipitacién
dando un efecto de endurecimiento mas pronunciado comparado con la precipitacion
dinamicaque tienelugar a elevadas temperaturague frecuentementeusadaspara
prevenir la factura (15) ECAP es una de las técnicas mas desarroliemasn gran
potencial para la incorporacion de aplicaciones industriales futuras. Otra técnica de
SPD, la cual tiene la capacidad de producir el tamafio de granomoasdnora 30nm

y frecuentemente es utilizado para producir pequefias muestras en forma de dgsco,

HTP y fundamentalmentees empleadgara estudiar materiales nanoestructurados

).
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i PRESION EN CANAL ANGULAR CONSEOWHS

ECAP es la técnica de deformacion pléastica severa mas desarrollada
actualmente. El material es presionado a tradésun dado dentro un canal el cual es
doblado a un angulo abruptoLa deformacion angular emtroducida cuandoel
material solido pasa aravés del punto de interse@n de las dos partes del canal
(figura 1.14)Como las dimensiones de la seccion transversal del material permanecen
sin cambio, el proceso puede ser repetido para lograr una excepcional deformacion. La
deformacion equivalenteintroducida por ECAP es determinada por la relacion
AYyGS3aINIRF RSt ty3dzZ2 SyiNB flFa R2a LI NISa
I NO2 SEGSNYy2 RS OdzNBI (dzNF  Odzl y R2en figlraa R2 &
1.14 este angulo es 0, debidoque el canal no presenta radie curvaturala relacion

esta dada po(4):.

BT ObKKOOWHO2U9O0UKHOBOAKHOYBbAO24S096UKHU

Fig.1.14 Dibujo esquemaético de la técnica pl@cesamiento presion en canal angular
constante(4).
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Donde N es el miero de pases a través del dadarante un proceso repetitivo, la
deformaciones acumulada en el materialando origerfinalmente a una estructura de

grano ultrafino (UFG)). La ecuaciérl permite calcularla deformacion en cualquier
combinacion de estos dos angulos, pero en una primera aproximacias,
deformacion de 1 es introducida enR& LJ aS | GNI @#Sa RS 24 R
SaisS grft2N Sa NBfIGAGIYSY(dS @8 RSkeMYRASY (S
analitica desarrollada para estimar la deformacion ha sido confirmada en modelos
experimentales ysobre aluminio puro usando marcadores internos. Los experimentos
revelan la posibilidad de desviaciones del comportamiento en los bordes de la muestra
debido a los efectos de friccion entre la muestra y las paredes del dadaso

repetitivo en el procesdo de ECAP provee una oportunidad para desarrollar diferentes

microestructuras mediante la rotacién dehaterial entre pases consecutivos a fin

cambiarlos sistemas de deslizamiento activados en qaae deprensado(18).

En la préactica, diferentes sistemas de deslizamiento pueden ser introducidos rogando
material en su eje longitudinal entre cada pase. Existen cuatro rutas bésicas de
procesadq4). (Fig. 1.15)

Sin rotacion de la barra, rufa

Rotaciones de 90c¢bn la misma direccion entre cada pase, ruta B

)l
)l
1 Rotaciones de 90dlternadas entre cada pase, ruta B
1 Rotaciones de 180¢h la ruta C.

/ dzZ yYR2 &S dzaS St RI R2 CpafrutdH esigeficaafere RSt Ol
maneramas rapida para desarrollar microestructuras de grano ultrafino, que consisten

en granos homogéneos, equiaxiales y limites de grano de angulo elékragdd..16)
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Fig. 1.15 Las cuatro rutas pgeocesamiento para ECARS8)(19)(20)

Fig.1.16 Microestructura de aluminio puro después de 4 pases@sadgor ECAP usando
rutas de procesamiento A, Ba, BEy(12)(18)



