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RESUMEN

El incremento en la demanda de materiales ligeros, de alta resistencia y ductilidad en
sectores como la industria del transporte, de construccidn, 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 procesamiento como la deformacién plastica severa (SPD) son de gran
interés debido a que promueven materiales nanoestructurados capaces de satisfacer

requerimientos estructurales y funcionales de alto desempenio.

La presente investigacion estudia una aleacion de aluminio 6060 procesada por
distintas técnicas de SPD como: Presidn en canal angular constante (ECAP), Presion en
doble canal angular constante (DECAP) y Presidn en canal angular constante en forma
de “T" (TS-ECAP) y el efecto en las propiedades mecanicas con su relacién en la
microestructura tomando como referencia el material sin procesar. En esta
investigacion también se realiza una comparacién detallada entre las técnicas de
deformacién antes mencionadas. Se realizo un tratamiento térmico de homogenizado
previo al deformado y un tratamiento de envejecido después del procesamiento, las
propiedades mecdnicas se caracterizaron mediante mapas y promedios de
microdureza, ademas de ensayos de tension, la microestructura fue analizada
extensivamente mediante microscopia Optica, microscopia electrénica 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 las mostradas por la
aleacidn sin procesar por SPD, también se observo una tendencia a mejorar la relacion
resistencia-ductilidad en esta aleacidon con el tratamiento térmico de envejecido
después de ser procesado por las técnicas de SPD, resultando ser ECAP la técnica que

promovié mejor refinamiento de la microestructura y mejor resistencia mecanica.



INTRODUCCION

El desarrollo de propiedades mecanicas en materiales nanoestructurados producidos
por deformacién plastica severa (SPD del acrénimo en inglés Severe Plastic
Deformation) y la determinacion de los mecanismos de deformacidn en estos
materiales es un campo relativamente nuevo de conocimiento que en los ultimos afios
ha sido de gran interés para la comunidad cientifica, se ha encontrado que los
mecanismos establecidos para materiales policristalinos convencionales no aplican en
todos los casos a materiales deformados por SPD presentando propiedades Unicas y

especiales al ser procesado por estas técnicas.

Investigaciones dentro de las propiedades vy produccién de materiales
nanoestructurados en masa, fue iniciado hace 20 afios en Rusia, y ha continuado hasta

el presente dia (1).

El interés por el procesamiento de materiales con tamafio de grano ultrafino (UFG)
utilizando técnicas de SPD ha incrementado significativamente en la ultima década. El
mecanismo de formacidon de estas microestructuras se basa principalmente en la
descomposicion de los granos por la acumulacién de dislocaciones para después

reorganizarlos (poligonizacion).

Dos métodos han sido desarrollados para sintetizar sélidos nanoestructurados en
masa. En el primero la masa solida del material es ensamblada desde atomos
individuales o desde bloques a nanoescala como nanoparticulas. En el segundo,
materiales de grano grueso son procesados para producir un sustancial refinamiento
de grano y por consiguiente una nanoestructura. Este ultimo, el mas exitoso, envuelve
la aplicacion de deformaciéon plastica severa (SPD) (2). De los procesos para
nanoestructurar materiales en masa, los métodos efectivos actuales incluyen, sintesis

de polvos, fundicién amorfa y deformacidn plastica severa (3).



Dentro de estos métodos, la SPD es el mas facil y con mas costo-beneficio como
proceso, utilizando una estructura de dado simple (3). Es apropiado definir dos de los
términos usados ampliamente dentro del campo: Deformacién plastica severa

materiales de grano ultrafino y materiales nanoestructurados en masa.

Proceso por SPD: Es cualquier método en el formado de materiales bajo una intensiva
presion hidrostatica que pude ser usada para imponer una alta deformacién sobre una
masa sélida sin la introduccién de cualquier cambio significativo en las dimensiones
globales de la probeta y tienen la habilidad de producir un excepcional refinamiento de

grano (4).

Materiales en masa de grano ultrafino (UFG): Materiales que tienen microestructuras
equiaxiales y homogéneas con un tamaifio de grano promedio menor a 1 um, con

textura de angulo elevado en la mayoria de los limites de grano (4).

Estos materiales de grano ultrafino se sitian dentro de los rangos submicrometrico
(100-1000 nm) y nanometrico (menor a 100 nm).Los materiales UFG tienen ademas
altos dngulos de desorientacién en la mayoria de los limites de grano, estos limites de
grano de angulo elevado, son importantes de manera que se alcancen propiedades
mecanicas avanzadas y Unicas en comparacidon con materiales que no son procesados

por estas téncnicas (4).

Materiales nanoestructurados en masa (BNM por sus siglas en ingles): son definidos
formalmente como sdlidos que tienen caracteristicas microestructurales, en la escala
de 100 nm cuando menos en una direccion (2). En estos materiales la microestructura
es homogénea con la mayoria de limites de grano de elevados angulos de

desorientacion (1).

EL procesado de aleaciones metdlicas por SPD, se refiere a procedimientos
experimentales del formado de metal que pude ser usado para imponer muy alta

deformaciéon para un refinamiento de grano excepcional en funcion del niumero de



pases de extrusion, la alta deformacion impuesta sin ningun cambio significativo en las

dimensiones globales del material de trabajo procesado.

Los dados de extrusion con geometria especial previenen el flujo libre de material que
produce una significante presidn hidrostatica, esta presion hidrostatica es esencial para
alcanzar un alto nivel de deformacion e introducir gran densidad de defectos en la red,

necesario para el refinamiento de la microestructura (4).



JUSTIFICACION

Los materiales nanoestructurados producidos por SPD, son 100% densos, libres de
contaminacidn, suficientemente largos para un uso real en aplicaciones estructurales
comerciales. Estos materiales tienen alta resistencia, buena ductilidad, superplasticidad
superior, un coeficiente de friccién bajo, elevada resistencia al desgaste, mejora en la
vida a la fatiga en alto ciclos y resistencia a la corrosién (2). Los materiales
nanoestructurados en masa, aparecen en cada sector de productos, donde
propiedades mecanicas superiores, en particular, elevada resistencia, buena relacién
resistencia-peso, y excelente vida a la fatiga son criticas. Andlisis de mercados formales,
han identificado un amplio rango de aplicaciones potenciales para nanometales en
varias industrias incluyendo la aeroespacial, transportacién, dispositivos mecdnicos,
productos deportivos, procesos quimicos, electrénicos, de alimentos y sector militar. El
procesamiento mediante SPD se excluye de operaciones convencionales de formado,
como tensiéon uniaxial y compresion, extrusién unidireccional, laminado o estampado,
aun si estos proceso incluyen la imposiciéon de una deformacién moderada severa. Los
discos relativamente pequefios usados en un proceso convencional de torsién a alta
presién (HPT) es atractivo para productos como nanomagnetos mejorando suaves y
duras propiedades magnéticas, arterias y dispositivos para aplicaciones de sistemas
micro electromecanicos (4). La combinacion de elevada resistencia y elevada ductilidad,
fue observada por primera vez en materiales como el cobre y el titanio de grano
ultrafino, mas tarde fue demostrado para un rango mds amplio de metales y aleaciones
procesadas por SPD. Al mismo tiempo, estos estudios revelaron que la combinacién
Unica de elevada resistencia y ductilidad, es condicionada por la microestructura
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 resultados son consecuencia de la generacion de nuevos mecanismos de
deslizamiento del limite de grano a bajas temperaturas en sélidos nanoestructurados,

la generacién de limites de grano y el maclaje. La deformacion plastica severa también



se asocia con el mejoramiento marcado de la resistencia a la fatiga y tenacidad a la
fractura en los materiales. Otra extraordinaria propiedad de los materiales con grano
ultrafino es la habilidad de exhibir ductilidad superpldstica, excepcionalmente a
elevadas velocidades de deformacion y bajas temperaturas, lo cual es inusual en
materiales convencionales. Esta caracteristica provee una oportunidad para el formado
superplastico rdpido de partes con formas complejas usadas en la industria de la
transportacién. Una observacion general es que el incremento en area del limite de
grano producida por SPD puede dirigir a mejorar varias propiedades cinéticas de
materiales metalicos (cinética de precipitacién). Se encontré que la cinética del
nitrurado por plasma de varios aceros fue acelerado por un pretratamiento hecho por
HPT. Fue mostrado que la cinética de absorcidon y desabsorcidon del hidrogeno en la
aleacidon del magnesio ZK60, fue acelerada por el procesamiento mediante ECAP y por
la combinacién de ECAP y Molienda Mecdnica de alta energia. Los descubrimientos
sugieren nuevos caminos interesantes para aplicaciones mediante SPD apuntando al
desarrollo de nuevos materiales funcionales (4). Materiales procesados por SPD
resultan en propiedades multifuncionales. Por ejemplo nanoestruturas de aleaciones
de TiNi demuestran una extraordinaria combinacién de elevadas propiedades
mecanicas y funcionales, incluyendo superplasticidad y efecto de memoria de forma,
todo esto en contraste con el convencional tamaino de grano que tiene la aleacién TiNi.
Los materiales procesados por SPD como Fe-Co, donde no solamente tienen tamano 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 materiales (4).

Los materiales procesados por SPD promueven beneficios en propiedades mecanicas,
magnéticas, térmicas como se menciond. La aleacién de Al6060 deformada mediante
técnicas de SPD exhibe propiedades mecdnicas superiores (dureza, resistencia a la
tension y ductilidad) con una microestructura ultrafina, que la aleacion sin deformar,
esta aleacidn es de gran utilidad donde se requieren de materiales mas ligeros con alta

resistencia y ductilidad.



OBIJETIVO

“Determinar el cambio en las propiedades mecdnicas en la aleacion de Al6060 por
efecto del procesamiento por deformacion pldstica severa, comparar entre técnicas de

deformacion y establecer la relacion entre microestructura y propiedades.”

Objetivos Particulares:

» Disenar y fabricar un dado funcional para extrusion y obtener probetas

deformadas de un Al6060.

» Obtener una microestructura ultrafina en la aleacion de aluminio 6060 procesada

por técnicas de SPD.

» Determinar el efecto de diferentes técnicas de deformacidn plastica severa como:
Presion en canal angular constante (ECAP), Doble presion en canal angular
constante (DECAP) y Presion en canal angular constante en forma de "T'(TS-

ECAP), sobre la microestructura y propiedades mecanicas de un Al6060.

HIPOTESIS

“"Mediante el procesamiento por deformacion pldstica severa es posible obtener
materiales con tamafio de grano ultrafino, con propiedades mecdnicas superiores a las

de una aleacion de Aluminio 6060 procesada por métodos convencionales.”
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CAPITULO |

Antecedentes

1.1 Aleaciones de aluminio de la serie 6xxx (Al-Mg-Si)
1.1.1 Caracteristicas generales y aplicaciones estructurales

° Introduccion
El aluminio tiene un densidad de 2.70 g/cm?3, es la tercera parte de la densidad del
acero, con un modulo de elasticidad de 10 x 10° psi. A pesar de que las aleaciones de
aluminio tienen propiedades a la tensidn inferiores a las del acero, su resistencia
especifica (relacidn resistencia-peso) 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 tdxico y se puede reciclar mediante sélo el 5
% de la energia que fue necesaria para su fabricacién a partir de la alimina. Las
propiedades fisicas benéficas del aluminio incluyen un comportamiento no magnéticoy
su resistencia a la oxidacidén y a la corrosién. Sin embargo, el aluminio no exhibe un
limite de resistencia a la fatiga verdadero, por lo que en algin momento, incluso a
esfuerzos reducidos, puede ocurrir |a falla debido a la fatiga. Debido a su bajo punto de

fusidn, el aluminio presenta limitantes a altas temperaturas (5).

° Aleaciones de la serie 6xxx y aplicaciones estructurales
Las aleaciones de serie 6xxx, son un grupo que contiene magnesio y silicio en
proporcidn que forma MgaSi. Estas aleaciones tienen buen balance en resistencia a la
corrosion y resistencia mecdnica. La aleacion 6061 es una de las mas populares de
todas las aleaciones de aluminio y tiene una resistencia a la cendencia comparable con

la de un acero al carbono. Las aleaciones de la serie 6xxx son facilmente extruidas,
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constituyen la mayor produccién de aleaciones extruidas y son usadas extensivamente
en edificaciones, construccién y muchas otras aplicaciones estructurales (6). (Tabla 1.1)
Las figuras 1.1 a 1.5 muestran algunos ejemplos de aplicaciones de aleaciones base
aluminio.

Tabla 1.1 Comparacion de formas estructurales comunes y grados de aluminio, acero al
carbono y acero inoxidable (6).

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 Ib/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

e

Fig. 1.1 Estructura de aluminio extruido, soportando paredes de vidrio (6).
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Fig. 1.2 Tanque criogénico de doble pared, almacenando gas natural licuado a -160°C. El
interior de los tanques es de aluminio (6).

(a) (b)

(d)

Fig. 1.3 Distintos dispositivos estructurales de aluminio: (a) Ring para automovil, (b) Escalera,
(c) Arnés, (d) Articulo deportivo.
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Fig. 1.5 Pistones fabricados de la aleacién de aluminio 1420 nanoestructurado (7).
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1.1.2 Proceso convencional de extrusion en aleaciones de aluminio de la serie 6xxx

La Fig. 1.6 muestra las etapas del proceso para la produccién de perfiles extruidos de
aluminio, como vigas y tubos. El esquema muestra que después de la colada la aleacidn
de aluminio es homogenizada. Durante este proceso de homogenizacion los perfiles de
aluminio son introducidos en un horno por unas pocas horas a temperatura entra 530y
600°C. Subsecuentemente los perfiles son enfriados y transportados al proceso de
extrusion; los perfiles son recalentados y extruidos. Durante este proceso los perfiles
de aluminio son prensados a través de un dado con forma abierta, ver figura 1.6. Como
paso final (opcional), los perfiles extruidos son artificialmente endurecidos por
envejecido. Entre estas etapas de procesamiento, la homogenizacién de los perfiles de
aluminio Al-Mg-Si, es una de los mas importantes, porque promueve cambios
significativos en la microestructura de la aleacién, conduciendo a una mejora en
maquinabilidad del material y mejora en las propiedades finales del producto.
Histéricamente, el tratamiento térmico de homogenizacion se afiadié muy reciente al

ciclo del proceso. Esto fue introducido a la industria alrededor del afio 1960 (8).

Owven

[
Eille ta\%

\ -
Casting —|_

~660°C Homogenisation

Temperature

~6 hours at 585°

Aging
!-5 hours at 180“[3"

>

Time

Fig. 1.6 Ruta de temperatura esquematica del calentamiento de aluminio durante la
produccién de perfiles extruidos (8).



Capitulo I. Antecedentes 12

1.1.3 Fases presentes en Aluminio de la serie 6xxx

En las aleaciones de aluminio la serie 6xxx también llamadas series de Al-Mg-Si, los
elementos principales de la aleacion son Mg (0.3-1.2 wt. %) y Si (0.4-1.3 wt.%), lo cual
permite la precipitacién por envejecido dediente coherencia o semi-coherencia de los
precipitados Mg-Si. No obstante ademas del Mg y Si otros elementos pueden estar

presentes como Fe (0-0.8 wt.%) y Mn (0-0.8 wt. %) (8).

El Fe tiene muy baja solubilidad en la matriz de aluminio, casi todo el Fe presente en
estas aleaciones de aluminio se enlazaran con el exceso de Si y el abundante Al para
formar un porcentaje en volumen de intermetalicos con contenido de Fe. Durante la
solidificacion, estos intermetdlicos se forman en los bordes de las dendritas del
aluminio por una reaccién eutéctica, la cual explica su forma laminar. Muchos de estos
intemetalicos forman las fases B-AlFeSi mientras que una pequefia fraccion de esta fase
puede ser cubica ac-Al(FeMn)Si, la cual es llamada tipo escritura china por su
morfologia. Estos intermetalicos con contenido de Fe son llamados constituyentes
debido a que no se disuelven y permanecen con una fase separada en la matriz de Al
aun después de largos tiempo de homogenizacion, ademas esta fase puede cambiar en

composicion y morfologia (8).

La tabla 1.2 muestra las caracteristicas de los intermetalicos predominantes en las
aleaciones de aluminio de la serie 6xxx: la fase monoclinica B-AlFeSi, la hexagonal an-
AlFeSi y la cubica ac-Al(FeMn)Si. En esta tabla, la fase ac, es dividida en tres tipos: la
fase ac con Fe, una fase ac con Fe y Mn, y una fase ac con Mn. La estequiometria de
cada fase es diferente. Los voliumenes molares de los intermetdlicos son
aproximadamente los mismos que para el aluminio (Vm= 10 cm3/mol), indicando que
las distancias atémicas de los intermetalicos son aproximadamente las mismas que
para el aluminio. La densidad de las fases intermetalicas es un poco mas alta que la de

aluminio debido a elementos pesados como el Fe y el Mn (8).
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Tabla 1.2 Varianza estructural de las fases metalicas prevalentes en aluminio de la serie

6XXX (8).

Notation  stoichiometry Bravais Lattice parameters  Density (9)
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 (¢ AlFe Si Hexagonal/ a=bh=123A 3580
P6; c=262A

o (Fe containing) Cubic a=1256A 3640

Alj Fe;Si[19], [Im;

Al|;.|5FC3Si1.;[23]

(Fe+Mn containing) Cubic/ a=1256-12.68 A 3640-3630
Al;:(FC\‘n);Sl [241, Im;,- Pm;

Al s(FeMn),Si; [12]

(Mn containing) Cubic a=1268 A 3630
Alu.\"ﬂ;Si [24], Pm;

Al;sMn,Si; [12],

AkMn,Si [22]

e Fase monoclinica B:

La fase B-AlFeSi tiene una estructura cristalina monoclinica. Esta es una fase importante
de colada en aleaciones de aluminio de la serie 6xxx, donde esta tiene una morfologia
tipo laminar con una longitud de 20 um y un espesor de 0.1-1 um, la estequiometria
aproximada de esta fase es AlsFeSi. En contraste con la fase ac, el Mn no puede estar

presente en la fase 3 (8).
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e Fase hexagonal an:

También denotan a esta fase como a’. La estequiometria de esta fase es
aproximadamente AlsFe2Si con concentraciones de Fe en el rango e 30-33 wt. % Fe y
concentraciones de Si en el rango de 5-12 wt %. La fase an de las aleaciones de la serie
6xxx con Mn, V o Cr tienen concentraciones de estos elementos menores al 0.01 wt %.
Elevadas concentraciones de estos elementos conducen a la estabilizacién de la fase o,
la cual es estructuralmente relacionada con la fase an. Durante la homogenizacién de
aleaciones de colada de alta pureza Al-Fe-Si, se ha encontrado que la fase B-AlsFeSi se
transforma a la fase estable an- AlsFezSi. La mayoria de las aleaciones tienen pequefas
adiciones de Mn o Cr, esta transformacién es raramente observado en la practica
industrial y usualmente la fase [-AlsFeSi se transforma a la fase estable ac-

Al12(FeMn)sSi (8).

) Fase cubica oc:

En aleaciones tipicas de extrusion Al-Fe-Si con pequefias adiciones de V, Cr y/o Mn, son
requeridas para formar ac durante la homogenizacién. En este caso, la fase ac parece
ser termodinamicamente estable, esto se ha observado después de largos tiempos de
homogenizacidon. Se ha encontrado que aproximadamente 1.5 wt. % Mn tiene que
estar presente en la fase ac para estabilizar la fase. En la fase ac los atomos de Fe son
intercambiables con V, Cr y/o atomos de Mn causando un cambio en el espacio del
grupo cristalografico y una pequefia alteracion en el parametro de red. El contenido de
Fe en la fase ac tiene aproximadamente la estequiometria Ali2FesSi y el Mn en la fase
oc aproximadamente Ali12MnsSi. Otras estequiometrias con el contenido de Fe y Mn en
la fase ac han sido reportadas en literatura, de las cuales algunas se presentan en la
tabla 1.2. Como una aproximacién de la estequiometria de la fase ac, en general estd

desplegada por Ali2(FexMnix)3Si (8).
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A diferencia de la fase monoclinica B, la fase ac no exhibe facetas y tiene una interface

difusa con la matriz.

Diferentes intermetalicos de la fase ac pueden estar presentes en aleaciones de

aluminio de la serie 6xxx: (a) formadas durante la colada, (b) formadas como

dispersoides, (c) formadas por la transformacion de B a a. La estructura de los cristales

de estos tipos son cubicos y prominentes diferencias en morfologia, tamafio y

distribucion (8):

(a) La fase ac formada durante la colada: La morfologia de estas particulas de ac, es

frecuentemente llamada morfologia de escritura china. Esta morfologia es
definida y tiene grandes variaciones en longitud y espesor, las particulas tienen
un tamafio de 5 um aproximadamente. La mayoria de las fases ac en condicién

de colada, tienen alta proporcion Fe/Mn.

(b) La fase ac como dispersoides: los dispersoides son formados en la matriz de

(c)

aluminio durante la homogenizacién. Aleaciones con alto contenido de Mn
formaran dispersoides ac que tiene tamafios de 50-200 nm, los cuales son
uniformemente distribuidos. Los dispersoides comuiUnmente tienen baja
proporcion Fe/Mn y la estequiometria es aproximadamente igual a oac-

Al12Mn3Si.

La fase ac formada después de la transformacién B a a: Las particulas
transformadas ac tienen un tamano aproximado de 1 um y estdn presentes
como cadenas de particulas de ac localizadas en el previo lugar de la particula
original B. Muchas de estas particulas tienen una proporcién intermedia Fe/Mn,
puesto que el Mn difunde dentro de las particulas de oac durante la

homogenizacion.
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° Otras fases:

En adicién a las fases comunes a y B, otros intermetdlicos Al-Fe-Mn-Si en la serie 6xxx
han sido descritas en la literatura: Monoclinica B, romboédrica ar, c-centrada

ortorrémbica a”, c-centrada monoclinica ar, monoclinica a” y monoclinica av (8).
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Fig. 1.7 Microestructura de la Aleacién de aluminio 6061 en condicién de colada, no
homogenizada, atacada con 0.5 % HF. Seccién tomada del centro del lingote. Precipitados
FesSiAl12, segregados en los espacios interdendriticos (grises). La matriz contiene largos
precipitados de Mg2Si (9).
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Fig. 1.8 Aleacién de aluminio extruida 6061 con tratamiento térmico T6, atacado con reactivo
Keller. La microestructura consiste en fases FesSiAli2, largas particulas rodeadas de Mg2Si y una
fina distribucién de Mga2Si en la matriz (9).
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1.2 Métodos para nanoestructurar materiales

1.2.1 Metalurgia de polvos

Es una ruta de procesamiento en la cual los polvos metdlicos se prensan y sinterizan
formando componentes densos y monoliticos. Usando esta técnica se produce una
gran variedad de materiales, como carburo de tungsteno-cobalto para herramientas de
corte, superaleaciones, etc., Cuando las particulas son mas finas, muchos atomos o
iones estan en la superficie; para ellas no se satisfacen los enlaces atémicos o idnicos.
El resultado es que un conjunto de particulas finas de determinada masa tiene mayor
energia que cuando forman un material cohesivo y compacto de la misma masa. En
consecuencia, la fuerza impulsora del sinterizado de metales y cerdmicos en estado
solido es la reduccién de la superficie total de las particulas de polvo. Cuando un
material pulverizado se compacta en una forma, las particulas de polvo estdn en
contacto mutuo en muchos sitios, y entre ellas hay un espacio apreciable de poros.
Para reducir la energia total del material, los 4tomos se difunden hacia los puntos de
contacto y permiten que las particulas se adhieran entre si, y al final hacen que los
poros se contraigan (5). La figura 1.9 muestra el proceso en donde los polvos se

vuelven particulas mas finas mediante la molienda mecanica.

Bolas de Acero
Endurecido

Fig. 1.9 Dibujo esquematico del proceso de molienda de particulas en metalurgia de polvos
(20).
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1.2.2 Deformaciéon plastica severa (SPD) como método alternativo para
nanoestructurar aleaciones metalicas en estado sélido.

Las primeras publicaciones sobre la produccidon de materiales de grano ultrafino (UFG),
por el proceso de deformacién plastica severa (SPD) aparecieron en la literatura
occidental y en Rusia cerca de 1990, donde se empezd a trabajar con este modo de

deformacion (4).

La termologia usada era “deformacidon pldstica intensiva”, después el término
“deformacién plastica severa” aprecié en un articulo, describiendo la deformacién de la

aleacion Al-4% Cu-0.5% Zr, usando torsién de alta presion (HPT) (4).

Las muestras producidas por este método, fueron definidas como materiales en masa
debido a que tenian 1000 o mds granos en cualquier direccién. Una importante
consideracion fue también la creacién de microestructuras homogéneas con grano
completamente ultrafino, equiaxiales separados predominantemente por limites de
angulo elevado. Inicialmente, estas estructuras fueron designadas “estructuras de
granos submicrométricos” debido a que el tamano de grano fue tipicamente en el
orden de unos pocos cientos de nandmetros, pero mas tarde estudios de rayos-X,
revelaron tamanos en el orden de 40-50 nm asociados con una distorsion localizada en
la estructura y subestructura. Esto condujo a la introduccion del término “materiales

nanoestructurados en masa” (BNM) (4).

Los principios del proceso de SPD, se basan en los experimentos cldsicos de Brigman
en los Estados Unidos (1950), en donde presién hidrostatica elevada se combina

efectivamente con un concurrente deformado en diferentes materiales (4).

Un importante desarrollo adicional fue la invencién en 1972 (Segal), del proceso
conocido como ECAP (Presidn en canal angular constante): el primer reporte en idioma
inglés sobre este desarrollo aparecié en 1981, sin embargo todos estos estudios fueron
primariamente desarrollados con aspectos de ingenieria de deformacién plastica

severa, y fue sdlo mas tarde que empezaron con investigaciones en la universidad
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técnica estatal de aviacion de Rusia en 1987. La primera contribucién de relevancia en
el drea de SPD fue la publicacién de Valiev y colaboradores que aparecié en 1988
(1).Una excepcional combinacién de alta resistencia y alta ductilidad fue observada
primero en cobre y titanio gracias a los trabajos de Valiev (Valiev, 2002) y extendida a

algunos otros metales puros y aleaciones (11).
1.2.3 Caracteristicas microestructurales derivadas el procesamiento por SPD

El promedio en el tamafo de grano en metales puros usando varias técnicas de
deformacion pldstica severa usualmente se colocan en el rango de 150-300 nm, sin
embargo, en algunas aleaciones el refinamiento de grano puede ser significativamente
mayor. Por ejemplo usando HPT con un intermetdlico NisAl, produce un tamafio de
grano de 60 nm, en las aleaciones de TiNi, procesadas por HPT conducen a una
estructura amorfa. Al mismo tiempo las caracteristicas estructurales del proceso SPD
en metales, son muy complejas y no solamente son caracterizados por la formacién de
granos ultrafinos si no también, por la presencia de limites de grano en no equilibrio,
con una alta densidad de dislocaciones y vacancias extrinsecas, altas distorsiones en la

red, y posiblemente, cambios en la composicién de la fase local (4).

El origen de estructuras con grano ultrafino producidas por técnicas de deformacion
plastica severa todavia no es completamente entendido. Mientras que algunos autores
lo relacionan con recristalizacidn in-situ, otros toman el origen en la fragmentacién de
una célula estructural de dislocaciones, en las cuales el tamano decrece cuando el
esfuerzo se incrementa durante el proceso de SPD. La acumulacion de la
desorientacidn entre células de dislocaciones vecinas, ocurre en paralelo con el
decremento en el tamafio promedio de la célula y conduce a una transformacion

gradual de la célula estructural (4).

Sin embargo algunos estudios han demostrado que es posible obtener una
microestructura con granos que son generalmente mds pequeifos a 100 nm.
Tipicamente estos materiales exhiben propiedades mecanicas superiores como por

ejemplo, una excelente superplasticidad, elevada resistencia en combinaciéon con una
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buena 6 excelente ductilidad. Las propiedades de estos materiales nanoestructurados
son derivadas de su Unica microestructura con un control en los mecanismos de
deformacion. Los materiales nanoestructurados que se obtienen por SPD usualmente
tienen elevada densidad de dislocaciones, limites de grano en no equilibrio, y otras
caracteristicas estructurales asociadas con la intensa deformacion plastica. El proceso
de deformacion plastica severa refina granos por la introduccién de gran cantidad de
dislocaciones formando un arreglo por si mismas en configuraciones de baja energia en
limites de grano de angulo bajo, que posteriormente evoluciona con deformacion
adicional, en arreglos de granos ultrafinos homogéneos con limites de dngulos altos de

desorientacion (2).
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1.2.4 Propiedades que exhiben los materiales (metales), procesados mediante

técnicas de SPD

> Resistencia y Ductilidad

El tamafo pequefio de los granos y las elevadas densidades de defectos dan a los

materiales nanoestructurados elevada resistencia en comparacién con los materiales

de grano grueso. Por otro lado estas caracteristicas estructurales también pueden

conducir a bajas ductilidades. Los materiales que tienen alta resistencia usualmente

exhiben baja ductilidad sin tomar en cuenta que su esfuerzo sea alcanzado a través de

composiciones diferentes, procesos termomecdnicos, transformaciones de fase, u 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 siguiente figura 1.10

(2).
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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 nanoestructurados procesados por SPD
claramente situados en otra parte de los materiales con tamafio de grano grueso (2) (12).
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Hay algunos experimentos sobre cobre y titanio con estructuras de grano ultrafino
procesadas por deformacion pldstica severa que demuestran extraordinaria
combinacidn de elevada resistencia y elevada ductilidad. Un ejemplo es del cobre puro
procesado por ECAP hasta 16 pases con presion reciproca (back-pressure), este tiene
una ductilidad cercana al cobre estdndar con grano grueso, mientras que al mismo
tiempo el esfuerzo a la cedencia es varias veces mayor. A fin de poder entender estas
tendencias, es importante notar que el procesamiento mediante SPD, reduce la
ductilidad a wuna magnitud mas pequefia que técnicas de procesamiento

convencionales como laminado, trefilado y extrusion (2).

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

desafiante tarea.

La ductilidad de los materiales es controlada principalmente por dos pardmetros del

material (2):
. La velocidad de endurecimiento por trabajo.
° La sensibilidad a la velocidad de deformacion (13).

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

formacién del cuello y consecuentemente mejorar la ductilidad (2).

El proceso mecdanico del endurecimiento por trabajo es la acumulacién adicional de
defectos cristalinos, como dislocaciones, las cuales hacen mas dificil la deformacién. En
los materiales nanoestruturados procesados por SPD, la densidad de dislocaciones esta
usualmente muy cerca del nivel de saturacién, por esta razén tratamientos térmicos
cortos a bajas temperaturas pude mejorar la ductilidad de estos materiales sin afectar

significativamente su resistencia (2).

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

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

los limites de grano sin ninguna acumulacién (2).

La saturacién en la densidad de dislocaciones esta determinada por el equilibrio entre
la creacién de dislocaciones por deformacion plastica, y la pérdida de dislocaciones a
través de recuperacién dinamica (o aun a través de la recristalizaciéon dinamica si la
temperatura de deformacion es suficiente). Los materiales nanoestructurados
producidos por el procesamiento de SPD deformados a bajas temperaturas,
velocidades de deformacién elevadas, desarrollan una gran saturacion en la densidad
de dislocaciones, existe un endurecimiento por trabajo y recuperacion parcial, dando
consecuentemente una elevada ductilidad. Este efecto se ha observado en cobre,
hierro y titanio procesados por SPD, donde altas ductilidades fueron alcanzadas a bajas

temperaturas y elevadas velocidades de deformacién (2).

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

pueden ser iniciados y juegan un importante papel en el comportamiento mecanico (2).

Simulaciones con dindmica molecular y observaciones experimentales, han revelado
gue materiales nanoestructurados se deforman por mecanismos no accesibles para sus

homodlogos con tamafio de grano grueso (2).

La emision de dislocaciones parciales de los limites de grano llega a ser un mecanismo
mejor de deformacion cuando el tamafio de grano es menor a 100 nm. Esta emisién
dirige también a la formacién y deformacién de maclas, como es observado

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

Fig. 1.11 Micrografia de microscopia en transmision de alta resolucién de cobre procesado por

torsidn a alta presidn. Region | y Il forman maclas. Fallas de apilamiento mostradas en la regién

I, fueron generadas por una dislocacidn parcial emitida de un limite de grano de dangulo bajo al
cual se detuvo en el interior de un grano (2).

En adicién, materiales nanoestructurados por técnicas de SPD frecuentemente tiene
limites de grano de no equilibrio caracterizado por un exceso de dislocaciones no
geomeétricas necesarias, algunas de estas dislocaciones pueden desasociarse dentro de
pares parciales de Shockley que podrian moverse fuera de los limites de grano bajo la

accion de un esfuerzo (2).

Varios metales y aleaciones han sido procesados por SPD para aplicaciones
estructurales incluyendo titanio, aleaciones de titanio, aleaciones de aluminio 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 tensién de 1040 MPa
mientras que retiene una buena ductilidad de 12.5%. En comparacién del titanio con
tamafio de grano grueso el cual tiene un esfuerzo de cedencia de 380 MPa y un ultimo
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

incluyendo dispositivos e implantes médicos (2).
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La elevada resistencia de las aleaciones nanoestructuradas de aluminio, las coloca con
potencial considerable para aplicaciones en la industria automotriz. Estudios recientes
en aleaciones de aluminio series (1100, 2024, 3004, 5083,6061 y 7075) han
demostrando que procesandolas por medio de ECAP pueden incrementar la resistencia
de estas aleaciones en proporciéon de 135% al 430% dependiendo de la aleacidn. La
aleacion de aluminio 1100 tiene un bajo contenido de aleacién y un resistencia a la
cedencia de solamente 36 MPa en tamano de grano grueso pero es incrementado
hasta un 400% (190 MPa) después de ECAP. En comparacién con la aleaciéon 7075 que
tiene una resistencia a la cedencia de 200 MPa en tamaio de grano grueso y 470 MPa
después de ser procesada por ECAP, el cual es efectivo en mejorar la resistencia de
aleacion con un bajo elemento de aleacion y con una baja resistencia en su estado de
estructura de grano grueso. Todas estas aleaciones exhiben buenas ductilidades de un

10-25% después de ECAP (14).

El grano grueso del Cu con un tamafio de 30 um, tiene un comportamiento tipico
(figura 1.12, curva 1) asociado con un bajo limite elastico, un considerable
endurecimiento por trabajo en frio y una buena elongacién. Con el laminado en frio la
resistencia mecdanica del Cu se incrementa significativamente pero su plasticidad cae
considerablemente (Fig. 1.12, curva 2). Esta tendencia aparentemente continua,
cuando el Cu es sometido a dos pases de ECAP, la situacidon cambia completamente
para el Cu sometido a 16 pases por dicha técnica (Fig. 1.12, curva 4), se observa un
incremento en la resistencia del Cuy también un notable incremento en la plasticidad.
Todas las pruebas fueron desarrolladas a temperatura ambiente. El Ti sometido a
deformacion plastica severa por torsidon en un pase en HPT (cuando la deformacion
logaritmica verdadera esta cerca a la unidad), seguida por una deformacion de tension
a 250°C, se presento endurecimiento, sin embargo en este caso, la plasticidad
disminuyo (figura 1.12, curva 6) cuando se compara el estado cristalino inicial con un
tamafio promedio de 20 um (figura 1.12, curva 5), en 5 pases, permite el logro de una
resistencia muy amplia del Ti (figura 1.12, curva 7), con una resistencia a la tension

alrededor de 1000 GPa, mostrando también un incremento en su plasticidad.
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El compuesto intermetdlico NisAl con un tamafio de grano de 5 um, obtenido por
extrusion en caliente (figura 1.12, curva 8) al ser procesada esta aleacién por torsién a
alta presion se incrementé la resistencia, pero la plasticidad permanece similar (figura
1.12, curva 9). Después de 5 pases por HPT, el material presenta una alta resistencia y
una alta plasticidad con una elongacién a la falla del 300%, ver figura 1.12, curva 10
(14).

Flow stress, MPa
600 -

L i L AL i L

0 02 04 06 08 10 1.2 14 16 LB

i ]

Strain

Fig. 1.12 Curvas esfuerzo deformacidén verdadera de Cu, Ti y NisAl, bajo investigacién por
técnicas de SPD (14).



Capitulo I. Antecedentes 27

Hay que notar que las propiedades mecanicas alcanzadas dependeran de tanto los
pardmetros de ECAP como también el tiempo y temperatura del subsecuente

tratamiento térmico (15).

° Superplasticidad

Superplasticidad es un proceso de flujo en el cual materiales policristalinos exhiben
elevadas elongaciones y esencialmente libre de la formacién del cuello antes de llegar a
la falla. Este tipo de flujo destaca la caracteristica de la industria en el formado
superplastico en el cual componentes complejos (aeroespacial, arquitectura, industrias
del deporte) tienen multiples caras curvadas que son formadas de metales
superplasticos en forma de hojas. Los requerimientos para alcanzar el formado
superpldstico son granos de tamafo pequefio, 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

(2).

Estd bien establecido que las velocidades de flujo dentro los regimenes de la
deformacién superplastica varia inversamente con el crecimiento del tamafio de grano,
un decremento en el tamafio de grano conducird en un incremento 6ptimo de la
velocidad de formado superplastico de aproximadamente dos érdenes de magnitud.
De este modo una reduccién en el tamafio de grano de 2um a 200 nm reducird el
tiempo total de formado de 20-30 min a 20-30 s. El decremento en el tamano de grano
conducird a la llegada de una capacidad de formado suplerpldstico a bajas
temperaturas que aquellos asociados con flujo superplastico convencional. Esta
reduccion en temperatura de operacidon es una caracteristica atractiva para la industria

del formado superplastico debido a los problemas con el desgaste en herramientas (2).
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2cm

Fig. 1.13 Ejemplos de flujo superplastico en aleacién de aluminio 7034 procesado por ECAP (2)
(16).

Hay reportes de elongaciones en tensién, mayor al 2000 % a una velocidad de
deformacion de 1s™' en aleaciones Zn-Al, y el acontecimiento de superplasticidad a
temperaturas homologas bajas como 0.36 Tm para un Ni electrodepositado. La
evidencia de algunos experimentos preliminares sugiriendo que una pre hidratacién o
un pre fundido en los limites de grano puede jugar un rol significativo en adquirir una

elevada velocidad de deformacién en superplasticidad (2).
° Resistencia a la fatiga

Es otra propiedad mecdanica 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 vida 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 ductilidad que como ya
estd documentado, metales nanoestructurados usualmente tienen elevada resistencia

y baja ductilidad que sus homodlogos con tamafio de grano grueso.
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Un moderado tratamiento térmico de envejecido después del procesamiento mediante
SPD puede mejorar la ductilidad sin reducir significantemente la resistencia y asi
mejorar la vida a la fatiga en bajo ciclo. En adicidn, materiales nanoestructurados

tienen coeficientes de friccion muy bajos (2).
. Estabilidad térmica

Los materiales nanoestructurados tienen configuraciones de alta energia que puede
producir inestabilidad térmica. En 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 temperatura ambiente.

Otro ejemplo el titanio nanoestructurado comercialmente puro procesado por ECAP y
laminacion en frio donde ha mostrado que no hay un decremento importante en la
resistencia cuando hay un recocido a temperaturas por debajo de 673 K. Esta
estabilidad térmica demuestra que el titanio puro nanoestructurado puede ser
utilizado exitosamente por muchas aplicaciones potenciales incluyendo el uso en
implantes médicos. Se ha mostrado que un recocido a bajas temperaturas es benéfico
en estos materiales debido a que significativamente mejora la ductilidad sin afectar

marcadamente la resistencia mecanica (2).
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1.2.5 Métodos de deformacion plastica severa
Introduccion

Diversas técnicas para la deformacién plastica severa estan disponibles, los principales

métodos establecidos para la fabricacidon de materiales de grano ultrafino son (4) (17):

e Presidén en canal angular constante (ECAP), o también conocido como Extrusiéon
en canal angular constante (ECAE), (3).

e Torsién de alta presion (HPT)

e Extrusion torsional (TE)

e Forja multidireccional (MDF) o Forja multiaxial (MAF)

e Uniodn por laminacién acumulada (ARB)

e Extrusién y compresion ciclica (CEC)

e Doblado y enderezado repetitivo (RCS)

Todos estos métodos de deformacion proporcionan una deformacién efectiva
alrededor de 1 mm/mm (4) (17). Hay muchos factores los cuales afectan el flujo del
material, la distorsién y la distribucién de la deformacién, estos factores como la
friccidon, el tipo de material, los canales de extrusidn, la velocidad de deformacion y

fendmenos térmicos (3).

Los procesos a temperatura ambiente permiten un mejor control en la precipitacion
dando un efecto de endurecimiento mas pronunciado comparado con la precipitacion
dindmica que tiene lugar a elevadas temperaturas que frecuentemente usadas para
prevenir la fractura (15). ECAP es una de las técnicas mas desarrolladas con un gran
potencial para la incorporacién de aplicaciones industriales futuras. Otra técnica de
SPD, la cual tiene la capacidad de producir el tamafio de grano mas fino menor a 30nm
y frecuentemente es utilizado para producir pequefias muestras en forma de disco, es

HTP y fundamentalmente es empleada para estudiar materiales nanoestructurados

(2).
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> PRESION EN CANAL ANGULAR CONSTANTE (ECAP)

ECAP es la técnica de deformacién plastica severa mas desarrollada
actualmente. El material es presionado a través de un dado, dentro un canal el cual es
doblado a un angulo abrupto. La deformacién angular es introducida cuando el
material sélido pasa a través del punto de interseccién de las dos partes del canal
(figura 1.14). Como las dimensiones de la seccidn transversal del material permanecen
sin cambio, el proceso puede ser repetido para lograr una excepcional deformacion. La
deformacién equivalente introducida por ECAP es determinada por la relaciéon
integrada del angulo entre las dos partes del canal (D) y el angulo representado por el
arco externo de curvatura cuando las dos partes del canal intersectan (W), en figura
1.14 este dngulo es 0, debido a que el canal no presenta radio de curvatura. La relacién

esta dada por (4):

€ =(N/V3)[2cot{(D/2)+(W/2)}+Wcosec{(D/2)+(W/2)H.ormriveeeeerrrirenenn 1

Matriz Dado

Fig. 1.14 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento presion en canal angular
constante (4).
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Donde N es el nUmero de pases a través del dado durante un proceso repetitivo, la
deformaciéon es acumulada en el material, dando origen finalmente a una estructura de
grano ultrafino (UFG) (4). La ecuacion 1 permite calcular la deformacién en cualquier
combinacion de estos dos dangulos, pero en una primera aproximaciéon, una
deformaciéon de 1 es introducida en cada pase a través de los dados cuando @ = 90°,
este valor es relativamente independiente del valor preciso de ¢ (18). La relacién
analitica desarrollada para estimar la deformacion ha sido confirmada en modelos
experimentales y sobre 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 friccién entre la muestra y las paredes del dado. El uso
repetitivo en el procesado de ECAP provee una oportunidad para desarrollar diferentes
microestructuras mediante la rotacion del material entre pases consecutivos a fin

cambiar los sistemas de deslizamiento activados en cada pase de prensado (18).

En la practica, diferentes sistemas de deslizamiento pueden ser introducidos rotando el
material en su eje longitudinal entre cada pase. Existen cuatro rutas bdsicas de

procesado (4): (Fig. 1.15)

e Sin rotacion de la barra, ruta A.

e Rotaciones de 90 ° con la misma direccidn entre cada pase, ruta Ba.

e Rotaciones de 90 ° alternadas entre cada pase, ruta Bc.

e Rotaciones de 180 ° en la ruta C.

Cuando se use el dado con el angulo del canal (D) a 90 °, la ruta Bc, es generalmente la
manera mas rapida para desarrollar microestructuras de grano ultrafino, que consisten

en granos homogéneos, equiaxiales y limites de grano de angulo elevado. (Fig. 1.16)
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Fig. 1.15 Las cuatro rutas de procesamiento para ECAP. (18) (19) (20)

Route B,
o

\. ; o “, =

, SRS ——

Fig. 1.16 Microestructura de aluminio puro después de 4 pases procesada por ECAP usando
rutas de procesamiento A, Ba, Bcy C. (12) (18)
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La microestuctura introducida por ECAP, depende de un numero de factores
experimentales, incluyendo la naturaleza de los sistemas de deslizamiento durante la
operacion de prensado y el total de la deformacidén impuesta en el material. Una gran
cantidad de deformacion es impuesta sobre la muestra en el plano transversal de corte
dentro del canal, y por ultimo la muestra emerge del dado sin cambio en sus
dimensiones de seccion transversal. La técnica también provee la oportunidad de
presionar la misma muestra repetidamente a través del dado para alcanzar una elevada
deformacion total. En la practica ECAP es un método de procesamiento atractivo para
escalar la técnica en aplicaciones industriales. Las caracteristicas del cizallamiento por
estas rutas de procesado han sido analizadas en planos ortogonales(X, Y, y Z) dentro de
una muestra donde “X" es plano perpendicular a la direccidon del prensado y ademas,
perpendicular al eje longitudinal de la muestra, y los planos “Y" y “Z" son paralelos
tanto al lado de la cara como a la cara superior de la muestra en el punto a la salida del
dado, respectivamente. No hay cambio en la configuracion del grano en el plano Z en
las rutas A y C; mientras que la configuracién del grano cambia en los tres planos en
rutas Ba y Bc, en las rutas A y Ba conducen a un aumento en la distorsidon cuando se
incrementa la deformacién. Se ha reportado que los granos después de cuatro pases en
ruta Bc son esencialmente equiaxiales, y la microestructura es homogénea; mientras
que, los granos tienen a ser alargados cuando se procesan utilizando las otras tres
rutas. Todas estas observaciones confirman que la ruta Bc, representa el proceso
Optimo para lograr mas rdpidamente una microestructura homogénea vy

equidimensional (18).
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Fig. 1.17 Microestructura en aluminio puro después de ECAP, usando ruta de procesamiento
Bc. (a) un pases con deformacidn efectiva de 1, (b) dos pases con deformacién efectiva de 2, (c)
tres pases con deformacion efectiva de 3 y (d) cuatro pases con deformacidn efectiva de 4 (18).

La microestructura después de un solo pase en la Fig. 1.17(a) a través del dado, divide
los granos grandes en arreglos de subgranos que son bien delineados, en donde
basados en los patrones SAED (Difraccion de electrones en area seleccionada), los
limites de grano tienen bajos dangulos de desorientacidn. Estos subgranos son alargados
y vyacen en estructuras agrupadas, con las bandas de subgranos orientadas
esencialmente paralelas a las superficies superior e inferior del espécimen visto en el
plano X, cerca de la direccion de la cizalladura a 45°.En un segundo pase a través del
dado, siguiendo la rotacién de 90° entre pases conduce a una microestructura en la Fig.
1.17 (b), donde la estructura de subgranos se ha modificado en arreglos de granos
ultrafinos. Inspecciones de patrones de SAED muestran que hay un esparcimiento de la

difraccion del haz, asi que, la desorientacién a través del los limites de grano se ha
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incrementado con el aumento de la deformacion. Para el tercer pase, corresponde una
deformaciéon de 3, no hay mucha evidencia de la formaciéon inicial de bandas de
subgranos. En cambio, la microestructura consiste esencialmente en arreglos de granos
equiaxiales, algunos granos tienen altos angulos de desorientacién. En el cuarto pase
con un total de 4, hay arreglos de granos equiaxiales lo cual es visible en los tres planos
ortogonales de las secciones. No hay evidencia de la formacion cercana de bandas de
subgranos y los limites de granos contienen un dngulo elevado de desorientacién,
tendiendo un promedio de 1.3 um (18). Han existido modificaciones sobre el ECAP
convencional, que son disefiados para producir un refinamiento de grano mas eficiente
incluyendo la incorporacidn de otro esfuerzo, resultando como una restriccion al flujo
natural del material (back-pressure) (4) (21). Durante la ultima década, la técnica de
ECAP se ha desarrollado y actualmente es considerado como la tecnologia mas
prometedora para lograr microestructuras homogéneas con tamafio de grano ultrafino
en materiales metalicos en masa (15). La Fig. 1.18 presenta distintos radios de
curvatura en la interseccién del canal, el escenario "C” se observa una mayor carga
debido a la dificultad del flujo de material por el cambio abrupto de canal y por

consecuencia genera mayor deformacioén en la muestra (3).

(b) EscenarioB (c) Escenario C

(a) Escenario A (b) Escenario B (c) Escenario C
Fig. 1.18 Influencia de los radios de curvatura en la técnica de procesamiento ECAP (3).
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e TORSION A ALTA PRESION (HPT)

Torsién a alta presion se refiere al procedimiento en el cual la muestra, generalmente
en forma de un disco delgado, es sometida a deformacidn de torsién, bajo una presion
hidrostatica. El disco es localizado dentro de una cavidad a una presion hidrostatica
aplicada, la deformacion de torsidn plastica es alcanzada por la rotacion del sistema. De
tal manera que se alcanzan presiones tal altas como 2 GPa, es generalmente preferible,
usar una geometria modificada con las cavidades colocadas en cada uno de los dos
soportes, como se muestra en la Fig. 1.19. Si no hay flujo de material hacia el exterior,
el grosor del disco permanece constante y la deformacion verdadera de torsién (y) esta

dada por:

Donde r, es la distancia desde el centro del disco, ¢ es el angulo de torsidn en radianes,
y h, es el grosor de la muestra. Una relacion alternativa si algo de material sale de entre

los dos yunques que corresponda a una reduccién en el valor de h.

\\‘_':7 Carga
%% Vastago

Vastago Superior

Muestra

Soporte
inferior

< S) Torsion

Fig. 1.19 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento torsidn a alta presién (4).

Muestra

Soporte



Capitulo I. Antecedentes 38

e UNION POR LAMINACION ACUMULADA (ARB)

La técnica de unién por laminacion acumulada crea el uso de un complejo laminado
convencional. Una hoja es laminada a fin de que grosor sea reducido de uno a la mitad
del grosor en una condiciéon de pre laminado. La hoja laminada es cortada en dos
partes para ser apiladas. Para alcanzar una buena unidn durante la operacién de
laminado, las dos caras en contacto son desengrasadas y cepilladas con alambre antes
de colocarlas en contacto y las hojas apiladas son laminadas otra vez hasta la mitad de
su grosor. Asi una serie de operaciones como: laminado, cortado, cepillado, y apilado

son repetidas hasta que finalmente una larga deformacién es acumulada en la hoja.

Es posible calentar la hoja cuando sea laminada a una temperatura donde no hay
recristalizacion. Para el proceso ARB, la deformacién equivalente después de N ciclos

esta dado por (4).
EN=0.80N...ooiiieiee et e 3

En la practica la estructura UFG producida por ARB, no es tri-dimensionalmente
equiaxial pero mas bien hay un panqueque con estructura el cual es estirado en la
direccidn lateral. Esta caracteristica microestructural es la misma sin tomar en cuenta
los tipos de metales y aleaciones. El proceso de wunidn por laminacion acumulada
puede ser aplicada para la produccién de compositos metal-matriz por el revestimiento

de mezclado de polvos y sometiendo el composito a al proceso de unién por laminado

(4).
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Tratamiento
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Desengrasado y I
Cepillado

Laminacion-Unidn

Apilado

Calentamiento

Fig. 1.20 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento unién por laminacion acumulada
(4).

e FORJA MULTIDIRECCIONAL (MDF)

La forja multidireccional, fue aplicada por primera vez en la primera mitad del afno 1990
para la formacién de estructuras UFG en barras de materiales sdlidos. El proceso de
MDF esta usualmente asociado con recristalizacion dindmica particularmente en
metales y aleaciones. El principio de MDF, asume multiples repeticiones de
operaciones en forja libre incluyendo colocacién y traccidon con cambios en los ejes de
la carga aplicada. La homogeneidad en la deformacién producida por MDF, es baja en
comparacion con ECAP y HPT. De cualquier forma el método puede ser usado para
obtener un estado nanoestructurado preferiblemente en materiales fragiles, debido a
que el proceso empieza a elevadas temperaturas y cargas especificas sobre un
mecanizado relativamente bajo. La opcidn de un apropiado rango de temperatura-
deformacion, en regimenes de deformacién conduce a un deseado refinamiento de
grano. La operacién es usualmente realizada sobre el intervalo de temperatura 0.1-0.5
Tm, donde Tm es la temperatura absoluta del punto de fusidn, y es muy util para

producir largas barras de material sélido con estructura nano cristalina (4).
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Fig. 1.21 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento forja multiaxial (4).

e COMPRESION Y EXTRUSION CICLICA (CEC)

Compresidn y extrusion ciclica también llamado algunas veces “reloj de arena opresor”,
se desarrolla presionando el material en una camara cilindrica de didmetro do hacia
otra con las mismas dimensiones a través del dado con didmetro dm el cual es mas
pequeiio que “do”. De esta manera el proceso induce extrusidn y las camaras proveen
compresion, a fin de que durante un ciclo el material sea presionando para

experimentar compresion, luego extrusion, y finalmente compresion. (4).
La deformacién verdadera producida en un ciclo es calculada como:
A=4IN(d0/AM)eveeieecreeerieeee e 4

En el segundo ciclo, la direccidén de la extrusion invertida, dirigiendo la misma secuencia
en los modos de deformacion. El proceso puede ser repetido N nimero de veces

presionando la muestra de regreso (proceso revertido) y nuevamente hacia adelante,
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para dar una deformacion verdadera acumulada (NAg). Con una relacién tipica dm/do=
0.9, la deformacién impuesta sobre el material en un ciclo es Ae = 0.4. Se ha reportado
una deformacién verdadera arriba de 90, en un espécimen de 25 mm en longitud y 10
mm en diametro. La velocidad de deformacién baja 0.2 mm/s a fin de limitar el
calentamiento de la muestra (menor a5 kelvin). A pesar de las deformaciones que se
alcanzan con este método son mds grandes que cualquier técnica unidireccional de
SPD, la microestructura y las propiedades mecdnicas son similares debido a la

aniquilacion de dislocaciones ocasionada por el caracter ciclico del deformado (4).

Ly
™

( Extrusion

QF////,

Compresion

-

Fig. 1.22 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento compresién y extrusion ciclica (4).

e DOBLADO Y ENDEREZADO REPETITIVO (RCS)

En el proceso repetitivo de dos pasos, la pieza de trabajo inicialmente deformada a
una forma doblado y luego enderezada entre dos platinas planas usando un proceso
ciclico que puede ser repetido muchas veces. El RCS somete a la pieza de trabajo a un
doblado y un cizallado, el cual promueve el refinamiento de grano. RCS fue usado para
producir nanoestructuras un una muestra de cobre con un promedio en el tamafio de
grano inicial de 760 um. Un proceso similar fue usado mas tarde para refinamiento de

grano en aluminio. Una ventaja de RCS es, que puede ser adaptado facilmente a un
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proceso actual de laminado. RCS tiene el potencial para producir materiales
nanoestructurados en una forma continua y econdmica. Un punto critico es la
necesidad de disefiar equipos y procesos programados para mejorar la homogeneidad

microestructura (4).

Carga Carga

\/\/)flprobaml |
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JAVAVAN | |

Doblado Estirado

Fig. 1.23 Dibujo esquematico de la técnica de procesamiento doblado y enderezado repetitivo
(112).

. EXTRUSION TORSIONAL (TE)

El uso de TE para el refinamiento de grano fue introducido en el 2004. Durante la
extrusion torsional la pieza de trabajo es presionada a través de un dado de extrusion
cuya seccion transversal mantiene su forma y tamano mientras es torcido a través de
un angulo designado alrededor de su eje longitudinal. Como resultado la pieza de
trabajo recobra su forma y tamano después de cada pase. Es posible repetir el proceso
sobre la muestra para un excelente refinamiento de grano. Una variedad en formas de
seccion trasversal, pero geometrias circulares con esta técnica no son posibles. En
practica y en analogia con torsidn a alta presion (HPT), la deformacidn plastica no es
uniforme a través de la seccién transversal pero la deformacién plastica se incrementa
con la distancia de los ejes, a fin de que mas regiones distantes tengan un tamaio de
grano fino. Esta heterogeneidad microestructural da como resultado propiedades

mecanicas no homogéneas teniendo en el centro de la seccién transversal una baja
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resistencia. Anticipadamente la homogeneidad de la microestructura puede ser

mejorada con el incremento de numero de pases en el proceso (4) (22).

Muestra de Entrada
¥

Extrusion-Torsion

¥

Muestra Deformada
Seccion transversal sin - —Y
cambios

Fig. 1.24 Dibujo esquemético de la técnica de procesamiento extrusion torsional (4).

1.2.6 Investigaciones actuales y tendencias

El proceso de nanoestructurar estd enfocado a obtener mejores propiedades en los
materiales permaneciendo como una tarea basica de SPD. Nuevas oportunidades son
explotadas por investigaciones recientes en el area de nano SPD, como Induccién de
transformaciéon de fases mediante SPD y la generacion de vacancias, las cuales pueden
ser dirigidas a la formacion de novedosas nanoestructuras y propiedades. Actualmente,
las técnicas de SPD estan empezando a emerger de la escala laboratorio a ganar
entendimiento para potenciales aplicaciones comerciales para materiales UFG. Primero
metales puros y aleaciones comerciales estan actualmente bajo una extensiva
investigacidn y con gran potencial para aplicaciones especiales. Segundo, una creciente
atencidén estd dirigida al desarrollo de métodos para la produccidon continua vy
econdmicamente factible para el proceso de metales y aleaciones con tamaiio de grano
ultrafino (4). La técnica ECAP fue usada recientemente para la fabricacidn sistematica

de barras largas de materiales nanoestructurados como el titanio, para aplicaciones
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medicas. Especialmente usando una combinacion de ECAP y tratamientos termo
mecanicos con titanio puro comercial, lo cual fue posible alcanzar esfuerzos de 1100
MPa y una resistencia ultima a la tensién de 1230 MPa juntamente con una elongacidn
a la falla razonable de 14%. Usando este procedimiento las barras de titanio fueron
fabricadas con didmetros de 6.5 mm y longitudes de 800 mm y con variaciones en
propiedades mecanicas a lo largo de su longitud no mas de +5%. Una consideracion
adicional importante fue la utilizacion de material en mdas del 65%. Estos resultados
proveen una clara demostracién del gran potencial inherente usando la combinacién
de procesos como SPD y tratamientos termo mecdnicos para la produccién comercial
de semi-productos como el titanio para aplicaciones médicas. Similares acercamientos
que pueden ser usados también para fabricar materiales con tamafio de grano ultrafino
para un rango de otras aplicaciones como por ejemplo, productos sensibles al peso

como bicicletas de montaiia de alto desempefio y componentes automotrices (4).

Otras investigaciones recientes, evaluaron el efecto de escalar sobre las propiedades
mecanicas, microestructura, y trabajado en caliente de una aleacién de Al-6061 de una
escala a laboratorio de 12.5 mm de didmetro a una escala industrial con didmetro de
100 mm. Esta ultima investigacion y todos los estudios mas resientes confirman la
viabilidad de escalar a nivel industrial ECAP para la fabricacién de componentes a gran
escala. Alternadamente técnicas de procesos en SPD a baja escala puede abrir
interesantes direcciones en la fabricacién de dispositivos micromecanicos. Un reporte
reciente describe los primeros resultados del proceso ECAP usando dados a escala
milimétrica y otro proceso propuesto de SPD llamado infiltraciéon en estado sélido,
consto en la penetracién de aluminio sélido en una preforma de acero poroso bajo una
alta presion impuesta. Estas técnicas esta en una etapa muy temprana, generalmente
la filosofia basica de proceso mediante SPD son también claramente aplicables a este

dominio (4).
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CAPITULO Il

Procedimiento Experimental

2.1 Introduccion

En el presente capitulo se detallard el procedimiento experimental que se llevo a cabo,
tomando en cuenta el procesamiento, la preparacion de las probetas para la
caracterizacion mecdnica, microscdpica y de analisis térmico, estas provenientes de
Deformacién Plastica Severa (SPD) en tres técnicas: ECAP (Presién en canal angular
constante), DECAP (Presidn angular en doble canal constante) y TS-ECAP (Presién en
canal angular constante en forma de "t”), asi mismo, el material estandar AlI6060 y

material de inicio AI6060 con tratamiento térmico de homogenizado.

En el siguiente diagrama se muestra el programa experimental global de este trabajo.
Se tiene una aleacion de aluminio en la cual, los principales componentes quimicos son:
Al-Mg-Si, obtenida por un proceso convencional de extrusién como material estandar.
Posteriormente a esta aleacion se realizd un tratamiento térmico de homogenizado a
una temperatura de 530 °C por 2 horas y temple en agua (23), en seguida, las probetas
con el tratamiento térmico son deformadas por las técnicas de SPD ya mencionadas,
realizando después un tratamiento de envejecido a un grupo de muestras "b” (ver fig.
2.9, 2.12 y 2.15) posteriormente se realizaron ensayos de tensién, microdureza para
observar el efecto de SPD vy del pos tratamiento térmico de envejecido sobre sus
propiedades mecdanicas, mientras que el otro grupo de probetas “a” (ver fig. 2.9, 2.12 y
2.15), es caracterizado mecdnica, microestructural y térmicamente, analizando el
efecto de SPD sobre su microestructura, propiedades mecanicas y la precipitacion

mediante un analisis térmico (DSC).



Capitulo Il. Desarrollo Experimental 46

El disefio experimental fue propuesto con el objetivo de relacionar la microestructura
del material procesado por SPD, con el desempefio del mismo utilizando las técnicas

ECAP, DECAP, TS-ECAP.

Aluminio 6060 y l
J. Caracterizacion:
Tratamiento
Térmico *Mecanica:
Homogenizado —_
-Ensayos de
Tension
Muestras deformadas -Microdureza
. >
*Microestructural:
Muestras deformadas
> »] -Microscopia
) Optica, SEMY
TEM.
»] Anélisis
Muestras deformadas ~ Térmico(DSC)

Fig. 2.1 Programa general de experimentacién para la caracterizacion de Al 6060 procesado
por SPD.

Tabla 2.1 Caracterizacidn de probetas en la aleacién de aluminio 6060.

Al6060 ECAP (1-6 pases) DECAP (1-2 Pases) TS-ECAP (1-2 Pases)
Caraterizacion Probeta Probeta (Ruta Bc) Probeta (Ruta C) Probeta (Ruta C)
A B A B A B A B
T.T. Homogenizado (Pre deformado) * * * * * * *
Muestra Deformada * * * * * *
Microdureza matriz * * *
T.T. Envejecido (muestra deformada) * * *
Microdureza promedio * * * * *
Ensayo de Tension * * * * * * * *
Microscopia dptica * * *(1 pase) *(1 pase) *(1 pase)
TEM *(3,6 pases) *(2 pases) *(2 pases)
SEM * * *(1,2, 6 pases) * *
DSC * *
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2.2 Diseiio, fabricacion del dado y condiciones del material de inicio

> Diseiio y fabricacion del dado para SPD

El disefio del dado se baso en la idea de tener un sistema de facil manejo dentro del
laboratorio tomando en cuenta la forma y tamafio del mismo, que fuera versatil para
utilizar diferentes técnicas de Deformacién Plastica Severa como: ECAP, DECAP, TS-
ECAP y MDF, con sélo elegir el sub ensamble del método requerido, ademas que nos
permitiera deformar muestras sin comprometer la resistencia del dado, asi como
también obtener una probeta con las dimensiones adecuadas para poder
caracterizarla. En la Fig. 2.2 se presenta, el ensamble del dado, con esto fue posible
obtener un disefio ergondmico, que ademds permite adecuar un sistema de
calentamiento. El disefio tipo sandwich es requerido para desarmar el dado y liberar la
muestra ya deformada con mayor facilidad, ademds de poder preparar el canal

adecuadamente entre cada experimento (limpieza del canal).

Tomando en cuenta lo anterior el dado se disefio con las siguientes caracteristicas

técnicas:

e Longitud de 10 cm, y un didmetro de 9 cm.
e Pernos huecos de 4.76 mm para fijar los sub ensambles.
e Tornillos de 6.35 mm para armar y cerrar el dado.

e El dado ensamblado con forma cilindrica nos permiten adecuar un sistema de
resistencias, las cuales calentaran el dado para pruebas a alta temperatura
(trabajo futuro).

e Se fabricd con un acero H13 con tratamiento superficial de carburizado y
nitrurado, para minimizar el desgaste del dado.

e Acabado superficial en area de canal, para minimizar la friccién.

Este disefio de dado, nos permitié obtener muestras deformadas entre cada pase sin

cambios significativos en las dimensiones finales del material.
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Vastago

Plantilla

Tapa

Sub Ensamble

Fig. 2.2 Prototipo del dado ensamblado para SDP. (Vista isométrica)

Como se presenta en la figura 2.3, el dado consta de cuatro partes principales: la tapa
base o plantilla, el sub ensamble (técnica SPD), tapa frontal y el vastago. El dado podra
ensamblarse y desarmarse entre cada pase de extrusiéon, ademas de poder utilizar

P . N . . . (T™)
otras técnicas ya mencionadas. El disefio de estos sistemas se realizo en Solid Works.

Fig. 2.3 Configuraciones en dado cilindrico para diversas técnicas de SPD, 1. TS-ECAP, 2. DECAP,
3. ECAP, 4. FMD.
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La figura 2.4 presenta la fotografia del dado. (a) Vista de dado abierto, (b) dado

ensamblado.

(b)

Fig. 2.4 Dado fabricado para' SPD.

> Condiciones de material de inicio.

El material sometido a SPD fue una aleacién de la serie 6xxx, (Al-Mg-Si), la cual
proviene de un proceso de extrusidon convencional como el diagrama mostrado en el
capitulo 1(fig. 1.6). Se adquirieron barras de esta aleacién con un drea de 12.7 x 12. 7
mm en su seccién transversal, por un metro de longitud, estas barras de Al 6060
fueron cortadas a cada 35 mm de longitud sin modificar su seccidn transversal. Durante

el proceso de corte se enfrié con agua evitando su calentamiento.
> Tratamiento térmico de homogenizado

Una vez dimensionadas las muestras, se realizd un tratamiento térmico de
homogenizado monitoreando la temperatura con un termopar tipo k conectado a un
termometro digital marca Fluke modelo 54 Il. Las probetas se llevaron a una
temperatura de 530 °C, se mantuvo la temperatura por 2 horas y luego se enfriaron en

agua a temperatura ambiente. (23) (24).
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0.75 hrs. 2.75 hrs.

Fig. 2.5 Diagrama del Tratamiento térmico de homogenizado.

Para este tratamiento se utilizé un horno Barnstead Thermolyne, modelo FB1415M,
como se presenta en la figura 2.5. Después del tratamiento térmico de homogenizado
cada probeta fue pulida con lija no. 800 y 1200 obteniendo una superficie mas liza
como se muestra en la figura 2.6, contribuyendo a disminuir el coeficiente de friccion
durante el proceso de SPD. Con las probetas ya seccionadas y pulidas el siguiente paso

fue procesarlas por SPD.

Fig. 2.6 Probetas rectangulares Al 6060 (12.7mm x 35 mm) utilizadas en SPD.

v
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2.3 Procesamiento por SPD

Las técnicas usadas para deformar las probetas que provienen del tratamiento térmico
de homogenizado fueron: ECAP, DECAP Y TS-ECAP. Como se menciond anteriormente
se ocupd el dado con sus diferentes configuraciones para procesar por duplicado cada
muestra. Aunado a esto se realizdé una simulacién previa en el software de elemento
finito Deform 3I§,Mc)on el cual se obtuvieron estimaciones de los niveles de deformacion
en las probetas deformadas por un pase, permitiendo observar la homogeneidad en
dichos métodos, asi como también visualizar el flujo de material en cada proceso de

extrusion, ademas de ver la geometria final de la muestra (Fig. 2.8 y 2.11).

En la Fig. 2.7 se presenta la secuencia en un sdélo pase para cualquiera de las técnicas
de SPD utilizadas en este trabajo. Se empieza limpiando los componentes del dado
(Tapa base, subensamble, tapa frontal y vdstago), principalmente en el drea del canal
por donde fluird el material, en seguida aplica una capa de grafito sobre el area del
canal y una capa de aceite lubricante, posteriormente se coloca la muestra en el dado,
se ensambla y se ajusta con tornillos asegurdandose de que el dado quede bien cerrado,
se coloca el vastago y se lleva a la prensa para extruir el material, finalmente se

desarma el dado para liberar el material y repetir nuevamente el proceso en cada pase.
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Fig. 2.7 Secuencia de Procesamiento por Deformacién Plastica Severa.

2.3.1 Presion en canal angular constante (ECAP)

Como se observo en el plan experimental se deformaron probetas de 1 hasta 6
pases por duplicado, en cada pase la muestra fue rotada 90° en un mismo sentido, ruta
Bc para ECAP y se roto 180° en las técnicas DECAP y TS-ECAP.

En la figura 2.8 se muestra principalmente una aproximacién de la deformacién
producida por ECAP mediante el software de simulacién Deform 3I()T,M<)en esta ilustraciéon
se observa el origen de la formacidn de la banda de corte por los esfuerzos cortantes,
también se observa como el material fluye a través del canal sin tener cambios
considerables en la forma final de la muestra, que es lo que se esperaria en una

aproximacion a las probetas obtenidas en el proceso real por este método. El principal

objetivo de esta figura (fig. 2.8), es ilustrar el proceso de extrusion.
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0400

Fig. 2.8 Simulacién de ECAP 1 pases mediante software de elemento finito (Deform 3D).

A continuacién se muestran diferentes fotografias del proceso real, donde se puede
observar que conforme va aumentando el nimero de pases y debido a la ruta Bc del
proceso, se va generando un pico caracteristico mediante la técnica de ECAP, se
muestra también la repetitividad en cada uno de las muestras por su similitud con su
duplicado. En la figura 2.9 se observa que las muestras “a” son muy similares a las
probetas “b”, viendo que en cada pase crece el pico caracteristico asi como también
van apareciendo grietas en la superficie del material, por lo cual se decidié solo dar 6

pases por muestra.

Otra caracteristica que es posible observar es la banda de corte, que es generada al

pasar por el cambio abrupto en el canal, en este caso es de 90 °.
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Fi g. 2.9 Probetas (a) y (b) deformadas mediante la técnica ECAP de 1-6 pases (vista superior).

Banda de Corte

Fig. 2.10 Banda de corte en probetas ECAP 1-6 pases (vista longitudinal).

En la tabla 2.2 se exhiben los parametros de procesamiento, registrados en cada pase y
muestra deformada. La velocidad promedio de extrusién en las muestras procesadas

por ECAP fue de 25.5 mm/min, se observa que la carga necesaria para deformar cada
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muestra va aumentando en funcién del numero de pases. El rango de esfuerzos en

todos los experimentos realizados en ECAP fue de 368.28 MPa a775 MPa.

Tabla 2.2 Pardmetros de Procesamiento Mediante ECAP.

No. De Pases

Promedio por probeta
Probeta 1 2 3 4 5 6

(Mpa)| (KN) | {mm/min) | (Mpa) | (KN) | (mm/min) | (Mpa){ (KN) | (mm/min) { (Mpa)| (KN) | (mm/min] | (Mpa)| (KN) | (mm/min) | (Mpa)| (KN) | (mm/min) | (Mpa] | (KN) | (mm/min)

1A 368,28 5940| 26,72 368,28) 594 | 2672
1B 640,46{10330] 25,00 640,46/ 033 25
2A 372,001 60,00 2692 |481,74{77,70| 2692 426,87|68,85| 2692
2B 504,68) 81,40 2482 |504,68(8140] 2536 504,68| 81,40 25,09
3A 476,16) 76,80 | 2893 |48L74|77,70 26,32 |775,00/125,00 2593 577,63/ 93,17| 27,06
3B 471,20 76,00 | 26,32 |524,52|84,60| 28,00 |613,80] 99,00 | 25,00 536,51| 86,53 26,44
4-A 495,381 7990 2536 |533,0(86,00[ 2632 |55,76 89,80 | 25,00 [640,46/103,30] 25,00 556,45( 89,75 2542
4B 417260 67,30 27,78 |458,80| 74,00 29,66 {525,76] 84,80 | 28,00 520,80 84,00 26,32 480,66/ 77,53| 21,94
5A 535,68) 86,40 | 2448 |505,30(81,50] 2846 |55056( 88,80 | 2482 55490 8950 2632 (59334 9570| 2333 547,96 88,38| 25,48
5B 521,42/ 8410 2593 (530728560 3017 [58094( 93,70 27,34 (58032) 93,60 2500 571,02 92,10 2632 556,89 89,82 26,95
6-A 49476) 7980 | 26,32 14712017600 26,32 |524,52| 84,60 | 26,32 |558,00) 90,00 [ 2333 |642,94(103,70( 2632 |[561,10{90,50{ 22,15 |(542,09|8743| 2512
6-B 43400] 70,00 2500 |525,76|84,80] 26,32 |512,74) 82,70 | 2574 |569,78) 91,90 | 22,88 |580,94( 93,70( 24,48 (590,24{9520{ 24,14 (535,58(86,38| 24,76

Promedio por pase (477,61) 77,03 | 26,13 [501,77(80,93| 27,38 (580,01( 9355 | 26,02 |570,71( 92,05| 24,81 |597,06) 96,30( 2511 |(575,67(92,85 23,14

*Velocidad de extrusién en mm/min.

2.3.1 Presidn en doble canal angular constante (DECAP)

Esta técnica es un método propuesto en este trabajo para deformacion pldstica severa.

El método que mas tiene similitud es TS-ECAP el cual se publicé en el 2009 (25). Sin

embargo con la inquietud de estudiar el efecto producido por las restricciones a ambos

lados del canal sobre la probeta al deformarse, se realizé una simulacion del proceso

con la motivacién de explorar este método esperando obtener resultados semejantes a

ECAP y TS-ECAP, pero con mayor homogeneidad en el material procesado. En este

método solo se llego a dar dos pases debido a que en el segundo pases se observd

agrietamiento. Como parte de las simulaciones realizadas para estudiar estas técnicas
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en la siguiente figura (2.11) se observa el comportamiento del material durante la
extrusion. Teniendo como similitud el cambio abrupto de canal a 90°, DECAP a
diferencia de ECAP, es un método donde se encuentra que el material fluye a ambos
lados del canal generando dos bandas de corte, también un patrén de flujo distinto, se
observa ademas que el material choca contra las restricciones reacomodandose en la

camara. En este método la pieza fue rotada 180 ° entre cada pase.

Fig. 2.11 Simulacion de DECAP 1 pase mediante software de elemento finito (Deform 3D).

En el procesamiento por DECAP se obtiene lo siguiente, tanto en las piezas (a) y (b) del
primer pase se observa que los bordes laterales, asi como el superior e inferior tienden
a adoptar la forma de cuadrada de la cdmara en dicho método, se presenta también

una grieta en la base inferior de la probeta. (Fig. 2.12)

En el segundo pase se rota la pieza 180 °, se observa que permanece la grieta en la
base inferior, la parte lateral del lado derecho tiende a adoptar un dngulo de 90 °
entre la base y el borde lateral, mientras que en el otro extremo se forma un pico
similar a los formados por ECAP. Por otro lado en la pieza (a) del segundo pase se
muestra con un poco mas de claridad el patrén de flujo que sigue este proceso de
extrusion observando una especie de arco hacia abajo que crece desde el centro en el
borde superior, lo cual se puede interpretar como dos lineas de corte una hacia el lado

derecho y la otra al lado izquierdo como la que se forma en ECAP.
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Fi g. 2.12 Probetas (a) y (b) deformadas mediante la técnica DECAP de 1-2 pases.

Fig. 2.13 Probetas (a) y (b) deformadas mediante la técnica DECAP de 1-2 pases (vista desde la
parte inferior).

En la Fig. 2.13 se muestra la que la grieta mostrada en la parte frontal, cruza la seccién
transversal. Esto es mas pronunciado en las muestras del primer pase, sin embargo, se
aprecian de forma mas tenue un las muestras de los segundos pases. Las muestras (a) y
(b) con ambos pases producidas por DECAP, muestran la reproducibilidad del
experimento por su similitud en geometria final, flujo de material y tipo de grietas

observadas.
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En este proceso de extrusidn se presentaron pequeiias cavidades en las esquinas del
canal, que no fueron ocupadas por el material, esto debido a que hay una diferencia en
volumen entre el material y la cdmara interna del dado. Como se observa en la figura
2.14, el material choca contra las restricciones del dado, formado una geometria casi
cuadrada en tanto el material fluye dirigiéndose a los lados del canal como lo que
predice la simulacién. Al igual que en ECAP, también se muestran los parametros de

procesamiento obtenidos en cada experimento. (Tabla 2.3)

Fig. 2.14 Probetas de 1 pase (lado izquierdo) y 2 pases (lado derecho), procesadas por DECAP.

De acuerdo a la tabla 2.1, la velocidad promedio de extrusion fue de 24.59 mm/min y
los rangos de carga ocupada en los experimentos fue de 98.5 KN a 122.3 KN. Al igual
gue en ECAP, la carga necesaria para extruir el material va aumentando en funcion del

numero de pases.
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Tabla 2.3 Pardametros de Procesamiento Mediante DECAP.
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No. De Pases Promedio por probeta
Probeta 1 2

(Mpa) [ (KN) [ vimm/min) | (Mpa)| (KN) | V(mm/min) [ (Mpa)| (KN) | V(mm/min)

1-A 638,60/ 103,00| 26,32 638,60(103,00( 26,32

1-B 657,20( 106,00 23,33 657,20(106,00( 23,33

2-A 610,70| 98,50 | 25,93 |758,26(122,30( 23,33 (684,48/110,40| 24,63

2-B 629,30/ 101,50| 24,82 |740,28(119,40( 24,82 |(684,79/110,45| 24,82

Promedio por pase |633,95|102,25( 25,10 |749,27|120,85( 24,08

2.3.2 Presion en Canal Angular Constante en forma de “T™ (TS-ECAP).

En este tercer método asi como en DECAP, se deformaron muestras por duplicado

Unicamente hasta dos pases. Observando la siguiente figura se tiene que desde el

primer pase se crean grietas en el material muy parecidas a las que se generaron en

DECAP, pero de una manera mds pronunciada. La probeta se roto 180 ° entre pase, el

patron de flujo es muy similar a DECAP asi como el proceso de extrusion en casi su

totalidad. También se observa que los bordes laterales son redondeados debido a que

en este método el material fluye a ambos lados del canal encontrar ninguna restriccion.

(Figura 2.15y 2.16)

Fig. 2.15 Probetas (a) y (b) deformadas mediante la técnica TS-ECAP de 1-2 pases.
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Fig. 2.16 Probetas (a) y (b) deformadas mediante la técnica DECAP de 1-2 pases (vista desde la
parte inferior).

Las siguientes fotografias (figura 2.17) muestran las probetas deformadas de uno y dos
pases en TS-ECAP, de la misma manera que los métodos anteriores se procesaron
muestras por duplicado para ver la reproducibilidad del experimento y someter un

grupo de muestras a un tratamiento térmico de envejecido.

Fig. 2.17 Probetas de 1 pase (lado izquierdo) y 2 pases (lado derecho), procesadas por TS-ECAP.
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En los datos de procesamiento por TS-ECAP, se tiene una velocidad de extrusién de

24.64 mm/min y un rango de 70.1 KN a 90 KN en la carga requerida para deformar las

muestras por este método. Al igual que los otros dos métodos la carga ocupada para

deformar el aluminio aumenta en funcién del nimero de pases (ver tabla 2.4).

Tabla 2.4 Parametros de Procesamiento Mediante TS-ECAP.

No. De Pases

2.4 Preparacion de muestras procesadas por SPD

2.4.1 Tratamiento térmico de envejecido y corte de muestras deformadas

Probeta 7 5 Promedio por probeta

(Mpa) | (KN) [ vimm/min) | (Mpa)] (KN) | vimm/min) [ (Mpa) [ (KN) | v(imm/min)

1-A 434,62| 70,10 | 25,74 434,62| 70,10| 25,74

1-B 434,62| 70,10 | 25,74 434,62| 70,10| 25,74

2-A 448,26( 72,30 | 24,82 |499,10/80,50| 25,00 (473,68|76,40| 24,91

2-B 558,00/ 90,00 | 22,88 [543,12|87,60( 23,97 |550,56| 88,80| 23,42
Promedio por pase |468,88( 75,63 24,79 |521,11|84,05|( 24,49

Previo a la caracterizacion mecdnica, las probetas "b” deformadas por los distintos

métodos de SPD (ver tabla 2.1), se le realiz6 un tratamiento térmico de envejecido a

170 °C por 20 minutos, se dejo enfriar dentro del horno (15).

170°C "~

0.33 hrs.

0.66 hrs.

1.76 hrs. t

Fig. 2.18 Diagrama del Tratamiento térmico de Envejecido.

[
»
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Tanto las muestras (a) y (b) de los tres métodos fueron marcadas para cortarse en
diferentes secciones, distribuyéndolas hacia los diferentes tipos de caracterizacién. Se
uso una cortadora semiautomatica Struers modelo Accuom-5, con disco de alimina de
un espesor de 0.5 mm, se corto a 2,600 revoluciones por minuto y se programé un

avance de 0.3 mm/min enfriando con agua.

Como se menciond previamente la caracterizacion se dividi6 en mecanica y
microestructural y se realizé selectivamente a cada uno los métodos de deformacion
plastica severa (ECAP, DECAP y TS-ECAP). Por la parte mecdnica se realizaron
mediciones de microdureza (matrices y promedios) y ensayos de tension. La parte
microestructural se caracterizd mediante microscopia dptica, SEM y TEM, ademds de
analisis térmico mediante DSC. Cabe mencionar que la caracterizacion tanto mecdnica
como microestructural, se concentro en analizar la zona central de la muestra en su

seccion longitudinal.

En la figura 2.19 se explica de manera esquematica los cortes realizados en las
probetas deformadas y también de material de inicio sin deformacion pldstica severa.
De acuerdo al diagrama, la muestra se marco en tres partes A (A1, A2y A3),By Censu

seccién longitudinal.

La seccién A: se obtuvieron tres piezas, la secciéon Al se corto una laminilla de entre
0.3-0.7 mm de espesor por 32-35 mm de longitud, esta laminilla fue utilizada para
caracterizarla mediante TEM, la seccién A2 se corto de igual manera que la seccién Al,
otra laminilla de entre 0.3-0.7 mm de espesor por 32-35 mm de longitud, esta seccion
fue empleada para hacer analisis térmico (DSC). La seccion sobrante A3, con un espesor
de 4 mm aproximadamente y de igual longitud a las anteriores, fue preparada para la

caracterizacion mediante SEM.
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La seccion B: Es la parte central de la muestra fue seleccionada para maquinar una
probeta para ensayos de tension, el corte fue de 4-5 mm de espesor por 32-35 mm de

largo.

La seccién C: Con un espesor aproximado de 2.5-3 mm y un largo de 32-35 mm, se

destino para mediciones de microdureza.

También se hicieron cortes longitudinales del aluminio estandar y con el tratamiento
térmico de homogenizado. Cabe mencionar que sdélo se analizaron las caras internas de

dichas muestras en todas las técnicas de caracterizacién.

(a) (b) (c) ®°

C

Fig. 2.19 Corte en secciones de muestras procesadas por SPD.
2.4.2 Preparacion de muestras para caracterizacion mecanica.
> Microdureza

A las probetas procesadas por las tres técnicas de SPD, el aluminio estandar, asi como
también al aluminio proveniente del tratamiento térmico de envejecido se realizaron
mediciones de microdureza (ver tabla 2.1). Todas las muestras fueron montadas con
resina epoxica en frio para no ver afectadas las propiedades mecanicas por efecto de la

temperatura, ademds de nivelar la muestra, para poder obtener una huella bien
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definida para una medicidon correcta. Una vez montadas las muestras se pulid la

superficie con lijas no. 500, 800, 1200 y 2400. (Ver figura 2.20)

En las muestras deformadas sin el tratamiento térmico de envejecido se realizdé una
matriz de identaciones para obtener mapas de microdureza, mientras que a las
muestras deformadas, con el tratamiento térmico de envejecido, aluminio estandar y
al aluminio con el tratamiento térmico de homogenizado, solo se hizo un promedio de
microdureza del material (ver tabla 2.1). La carga utilizada para el aluminio fue de
200grf por 15 segundos de acuerdo a la norma ASTM E384 (26). El equipo utilizado fue

un microdurometro Shimadzu Tipo: M No. 89187

Los mapas de microdureza se realizaron de la siguiente manera. Teniendo un ancho de
12.7 mm, un largo de entre 32-35 mm y un espesor de 2.5 a 3 mm, se decidié crear un
aproximado de 5 filas por 14 a 17 columnas, formando mapas de entre 70 a 81
identaciones por muestra, se dejo un espaciamiento aproximadode 2 mmalolargoya

lo ancho entre cada identacion.

Para el promedio de microdureza sélo se hicieron 2 filas por 14 identaciones cada una,

sobre la zona centro en la seccion longitudinal de la muestra.

Fig. 2.20 Corte Ioéitudihal de muestra deformada por ECAP, montada en resina epdxica y
pulida hasta lija 2400.
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Matriz

(a)

(c) [ ©0000000006000
COOOOCOOOOOOOOD
127mm S5O0 O0000OOOOOO0

SOOOCOO OO OOOCO
SOOOOOOOOOOOOO

32-35mm

Promedio

COOOQOOOOOOOOO

32-35mm

=

Microdurometro

.
i,
k'
’.
"
-.—

COOCOCOCC OO0

Fig. 2.21 Secuencia experimental para Mapas de microdureza

»  Preparacion de muestras para ensayo de tension.

Para los ensayos de tension, se tomo la seccion central de las muestras deformadas
por las técnicas SPD con y sin el tratamiento térmico de envejecido, asi como también
el aluminio estandar y el aluminio con el tratamiento térmico de homogenizado (Ver
tabla 2.1). En la figura 2.22 se muestra el disefio de la probeta y sus medidas en
milimetros, una longitud de 35 mm, los hombros de 12.7mm por 8.5 mm, un radio de
3mm, una longitud calibrada de 12 mm y su seccién transversal de 3 mm de espesor

por 4 mm de ancho.

Los ensayos fueron realizados en la maquina Universal Instron modelo 8502 de 10
toneladas, los parametros para el ensayo de tension fueron de 7.2 mm/min, en la

velocidad del cabezal (26).

No existe una norma para que especifique dimensiones de probetas tan pequenas, por
lo que se realizo el experimento bajo las condiciones anteriores. Se tuvo el cuidado con
el maquinado de la probeta enfriando con Ilubricante para no afectar la

microestructura.
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Fig. 2.22 Disefio de probeta para ensayo de tensién (acotaciones en mm).

2.4.3 Preparacion de muestras para Caracterizacion Microestructural

La caracterizacion microestructural se llevo a cabo utilizando selectivamente
microscopia Optica, SEM y TEM. Mediante la microscopia Optica se obtuvieron
micrografias del aluminio estandar y el aluminio con el tratamiento térmico de
homogenizado. SEM para observar fases presentes y microscopia en transmision para
observar microestructura en probetas deformadas por SPD sin el tratamiento térmico

de envejecido (ver tabla 2.1).
> Preparacion para microscopia dptica y SEM

En este caso la preparacién para estas técnicas de caracterizacién fue muy similar. Las
muestras que se prepararon para observarlas en el microscopio éptico fueron el
aluminio estandar, el aluminio con el tratamiento de homogenizado y las muestras

procesadas con un pase de extrusién mediante ECAP, DECAP y TS-ECAP.
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Para analizar mediante SEM, se prepararon probetas con 1, 2 y 6 pases de ECAP,
probeta de 2 pases DECAP, probeta 2 pases TS-ECAP, aluminio 6060 estandar y

aluminio 6060 con tratamiento de homogenizado (ver tabla 2.1).

En el siguiente diagrama (Figura 2.23) se muestra la secuencia de preparacion de
muestras, para ambas técnicas se requieren de muestras con acabado espejo en su
superficie. Para observar en el microscopio éptico se pulieron muestras con lijas no.
500, 800, 1,200, 2,400, paiio con alumina de 0.3 micras y silica coloidal. Posteriormente
se preparo un reactivo para atacar la muestra con acabado espejo y revelar su
microestructura, el reactivo que se utilizé es llamado Keller, consta de 1 ml de HF, 2.5
ml de HNOs y 1.5 de HCI, en 95 ml de agua destilada. Se atacd por inmersién de la
muestra en el reactivo, sumergiendo al aluminio por un tiempo aproximado de 3a 5.5
min. Para la preparacion de la muestra a observarse en el SEM (JEOL, JSM-6510LV), solo
se pulié hasta llegar al acabado espejo con la secuencia ya mencionada anteriormente,

sin atacar la muestra.

32-35mm

Fig. 2.23 Secuencia experimental de preparacidon de muestras para microscopia dptica y SEM.
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> Preparacion de muestras para microscopia electrénica de transmision (TEM)

Las probetas seleccionadas para observar microestructura en transmision fueron:
Probetas con SPD, sin el tratamiento térmico de envejecido con 1,2 y 6 pases
procesadas por ECAP, muestra con 2 pases por DECAP y probeta con 2 pases por TS-

ECAP (ver tabla 2.1).

Las laminillas (seccidn A1, Fig. 2.19) con un espesor de 0.3-0.7 mm, fueron empleadas
para preparar muestras y poder ser observadas en TEM. A continuacion se describe la

metodologia empleada en su preparacion.

Observando el diagrama de la figura 2.24, se empieza cortando la muestra con el
grosor minimo posible, ya que la muestra debe estar lo suficientemente delgada para

ser observada por TEM.

Una vez cortada la muestra se empezd a adelgazar mecdnicamente con lija no. 500,
hasta lograr un espesor minimo de 0.15 a 0.2 mm, posteriormente se utilizaron lijas no.
800, 1,200 y 2,400 para mejorar el acabado de la superficie, después, se troquelo la
laminilla con unas pinzas dejando una rodaja circular de 3.15 mm de didmetro, para
adelgazar aun mas esta muestra se utilizd una celda electrolitica con un electrolito
compuesto de 75 % de metanol y 25% de acido nitrico a temperatura ambiente, el
rango del voltaje de operacion en el electropulido fue de 2 a 6 Volts por un tiempo
aproximado de 5 a 10 min. Se colocdé una mica sobre el electrolito con un orificio en su
centro con didametro de 1.51 mm, se coloca la muestra sobre este pequefio orificio
para que preferencialmente se adelgace en esta seccion y asegurarse que la muestra
este lo suficientemente delgada (menor a 70 um) para observarla por TEM (JEOL

Modelo JEM 1020)
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(a) (b) [

15

12.7mm ‘
0.3-0.7mm

(d)

Fig. 2.24 Secuencia experimental de preparacién de muestras para microscopia electrdnica en
transmision.

2.5 Calorimetria Diferencial De Barrido (DSC).

> Preparacion de muestras para DSC.

Las muestras preparadas para esta técnica fueron todas las procesadas por los
diferentes métodos de SPD, con sus respectivos nimero de pases, sin el tratamiento
térmico de envejecido (ver tabla 2.1), esto con el objetivo de ver el efecto de la
deformacion sobre la precipitacidon, también se prepararon muestras del aluminio
estandar y el aluminio con el tratamiento térmico de homogenizado para compararlas

entre si.

Los parametros establecidos para el experimento en el DSC marca Perkin Elmer, fue
calentar a 30 °C/min hasta una temperatura de 530 °C, los crisoles para colocar la
muestra asi como para la referencia fueron de aluminio puro, el gas utilizado fue

nitrégeno con un flujo de 20 ml/min, el peso de las muestras a analizar fue de 10 mg y
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la referencia fue aluminio puro. Se corrié una prueba con aluminio puro para generar la
linea base y poder observar las reacciones exotérmicas y endotérmicas que se
presentaron durante el experimento con respecto al Al6060 procesados por SDP, los
pardmetros de experimentacion para esta linea base fueron iguales a los ya

mencionados anteriormente.

En cuanto a la preparacién de la muestra se tomd como referencia la metodologia de
preparacién de muestras para TEM, considerando que la laminilla cortada ya con el
desbaste quedara en un espesor de 0.3- 0.4 mm para obtener un peso de 17.19-22.92
mg de acuerdo a su volumen dado al troquelar la laminilla con un didmetro 6 mm para
luego ser ajustada a un peso de 10 mg mediante electropulido. El didmetro de la
muestra es aproximadamente igual al didmetro maximo de los crisoles en el DSC, para
esta técnica no se ocupa que la muestra sea delgada, si no que esté dentro del peso
requerido. En el electropulido se sumergid la rodaja en su totalidad dentro del
electrolito. Después de todo este proceso las muestras se encapsulan en aluminio puro
para (Figura 2.25 (f)) poner la muestra y la referencia en sus respectivos crisoles dentro
de la cdmara del DSC.

(a) (b) (c)

0.3-0.7mm

32-35mm

Fig. 2.25 Secuencia experimental de preparacidon de muestras para DSC
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CAPITULO Il

Analisis de Resultados y Discusion

3.1 Introduccion

Este capitulo presenta todos los resultados de la caracterizacion mecdnica
(microdureza, ensayos de tension), microestructural (microscopia éptica, SEM, TEM) y
de analisis térmico (DSC). Las muestras sometidas a las diferentes técnicas de

caracterizacion fueron:

a) Al6060 estandar (procede de extrusidon convencional).

b) Al6060 con tratamiento térmico de homogenizado.

c) Al6060 con tratamiento térmico de homogenizado procesado por SPD (ECAP,
DECAP, TS-ECAP).

d) AlI6060 con tratamiento térmico de homogenizado procesado las diversas técnicas.
de SPD mads un tratamiento de envejecido.
El Al6060 presenta los siguientes componentes de aleacion (%): 0.36Si, 0.28Fe,
0.039Cu, 0.45Mg, 0.018 Mn, 0.01Cr y 0.026Zn.
Se muestran los resultados de cada condicidon, haciendo comparacion
principalmente entre las técnicas de SPD y a su vez con referencia al AlI6060 sin
procesar. La seccion del material analizada en cada experimento fue la longitudinal

enfocandose en la parte central de la misma. (Ver Fig. 3.1)

Plano longitudinal, analisis en
/ zona central de la muestra

¥,

My ‘;f-th": ;
R L TR e i
Fig. 3.1 Probeta 4 pases procesada por ECAP
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3.2 Mapas de Microdureza, Deformacion Efectiva y sentido de flujo en
Al6060.

> ECAP

Los mapas de microdureza se realizaron sobre las muestras deformadas por los tres
métodos con sus diferentes pases y solamente promedios de microdureza a las
muestras deformadas con el tratamiento térmico de envejecido. Se presentan los
resultados por la técnica de ECAP y posteriormente se hace un analisis comparando
resultados entre los diferentes métodos tomando como referencia el material sin

procesar con tratamiento de homogenizado.

En la figuras 3.2 y 3.3, se presenta la matriz de dureza Vickers en los primeros dos pases
de ECAP. En el primer pase se observo un rango de dureza entre 65-95 HV, como se
puede apreciar, los valores son mas bajos en la parte lateral del material y aumentan
hacia la parte central del mismo. En la grafica de un pase se observan las bandas de
corte originadas por esfuerzo cortante simple el canal de 90°, se puede decir que la
deformacion es mas efectiva en la parte central del material generando por
consecuencia una mayor cantidad de dislocaciones, lo cual favorece el refinamiento de
grano y posiblemente mayor dispersion de precipitados, produciendo valores de

dureza mas altos.

Bandas de Corte

ECAP1 Pase )

(HV)
W 50,00-55,00
W 25,00-30,00
20/00-85,00
H 75,00-20,00
= 70,00-75,00

W 55,00-70,00

1 2 3 4 5 B 7 3 g o 11 12 13 14
Fig. 3.2 Mapas de micrudureza Vickers en ECAP 1 pase (vista corte longitudinal).
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En el pase dos, se tiene un efecto muy parecido al pase uno, de igual manera los
valores de microdureza aumentaron hacia el centro del material donde se concentré
mayor deformacién, sin embargo en el segundo pase incremento la dureza en el rango

de 75a 119 HV.

En los pases 3 y 4 de ECAP que se presentan en la Fig. 3.4 se observa la continuacién
de la evolucidn de la microdureza, con valores mads altos que el material sin procesar
por SPD. En estos pases los rangos de dureza se incrementan (64-112 HV en pase 3y
74-122 HV en pase 4) debido a la acumulacién de la deformacién a través de cada pase.
Se estima que el nivel de deformacién efectiva por pase en ECAP es aproximadamente

de 1(3)(11) (18).

El nivel de dureza en el material se incrementa en las regiones del centro y los valores
mas bajos se presentan en los extremos laterales tanto derecho como izquierdo. (Ver

Figuras 3.3y 3.4)

(HV)

ECAP 2 Pases

W 115,00-118,00

H110,00-115,00

W 105,00-110,00

N 100,00-105,00

W 95,00-100,00

90,00-95,00

= 85,00-90,00

® 80,00-85,00

W 75,00-80,00

1 2 3 4 3 6 7 8 El 10 11 12 13 14

Fig. 3.3 Mapas de microdureza Vickers en ECAP 2 pases (vista corte longitudinal).
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ECAP 3 Pases (HV)

W 109,00-112,00
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W 64,00-69,00

(HV)
ECAP 4 Pases 119,00-122,00

m114,00-118,00
m109,00-114,00
m104,00-109,00
=99,00-104,00
94,00-99,00
=89,00-94,00

W 84,00-83,00

W 79,00-84,00
B 74,00-79,00

Fig. 3.4 Mapas de microdureza Vickers en ECAP 3y 4 pases (vista corte longitudinal).

Conforme incrementa el numero de pases, se delimitan claramente diversas zonas
presentandose una tendencia a homogenizar una mayor drea de la muestra. Los
colores van desde azules con valores de dureza mas bajos, hasta los colores mas célidos
simbolizando mayor deformacién efectiva y por consiguiente aumento en la dureza del

Al6060.

En los pases 5 y 6 de ECAP se presentan patrones semejantes a los anteriores, valores
de dureza bajos circundan a valores de dureza mas altos hacia el centro del material,

fendmeno que se presentd en todos los pases.

En estos ultimos pases los rangos de dureza estuvieron en el orden de 86 a 125 HV para
el pases 5 y de 74 a 132 HV para el pase 6. En estas muestras se presenté un

agrietamiento visible en la parte superior de la muestra cercana a la zona donde se
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empieza a formar el pico como lo observado en la Fig. 2.9 en el capitulo 2. En la Fig. 3.5,
ambas matrices presentan mayor acumulacién de deformacion efectiva en el centro, y
se observa la tendencia es a ser homogénea a lo largo de la seccién longitudinal del
material, a través de los pases la deformacidn va acumuldndose, de acuerdo a la
literatura y la ecuacién 1 (capitulo 1) la deformacién efectiva aproximada es 5y 6

respectivamente (3) (11) (18) (27).

ECAP 5 Pases (HV)

W121,00-125,00
m116,00-121,00
W111,00-116,00
m106,00-111,00

W101,00-106,00

96,00-101,00
W 91,00-96,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 o0
(HV)
m129,00-132,00

ECAP 6 Pases

m124,00-129,00
| m119,00-124,00
w114,00-119,00
m109,00-114,00
m104,00-108,00
m99,00-104,00

34,00-39,00

1 89,00-94,00

1 84,00-89,00
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W 79,00-84,00

W 74,00-79,00

Fig. 3.5 Mapas de microdureza Vickers en ECAP 5y 6 pases (vista corte longitudinal).
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> DECAP

DECAP presenté durante la extrusidon patrones de flujo distintos a los de ECAP, la
fotografia de la Fig. 2.12 y la descripcidn de la direccidn de flujo descrita en el capitulo
2, se valida con los mapas de microdureza realizados en el presente método. En esta
técnica la direccion del flujo de extrusion es hacia ambos lados del canal, generando
mayor deformacion hacia estos y hacia la parte inferior extendiéndose hacia una mayor
area (Fig. 3.6). Las areas de menor deformacién estan en los bordes laterales del corte
longitudinal (derecho e izquierdo), asi como en la parte superior, también se observo
un efecto de repliegue del material al chocar con los extremos del canal, lo cual tiene
consecuencia en sus propiedades mecanicas y en la homogeneidad de la mustra. Se
observaron patrones de dos lineas de corte una en direccion hacia el lado izquierdo y
otra hacia el lado derecho (Figuras 2.12, 3.6 y 3.10.). En este caso los rangos de dureza
para un pase van de 67 HV a 110 HV y en el segundo de 77 HV a 115 HV. Una de las
principales caracteristicas es el efecto de las restricciones en el canal de extrusion
actuando como una fuerza inversa, sobre la homogeneidad del material procesado, en
el pase dos se presenta mayor uniformidad en los valores de dureza de la seccién

superior de acuerdo al plano longitudinal (Ver Fig. 3.1).

DECAP 1 Pase Bar;}as de Corte (doble canal) (HV)
107,00-110,00
¥ 102,00-107,00
M 97,00-102,00
¥92,00-97,00
87,00-92,00
82,00-87,00

H77,00-82,00
m72,00-77,00

M 67,00-72,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17

Fig. 3.6 Mapas de microdureza Vickers en DECAP 1 pase (vista corte longitudinal).
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En el primer pase la zona central presenta menor deformacién por consiguiente
menores valores de dureza. De acuerdo a la simulacién en Deform 36TM)(Ver Fig.3.9), se
esperaria que fuera muy baja, no se logré debido a que hubo una diferencia en
volumen del canal con respecto al volumen de la muestra antes de ser deformada, lo
que provoco que el material no chocara de manera efectiva contra las restricciones

para llenar completamente la cdmara del canal y que la homogeneidad fuera mayor.

A pesar de la zona de baja deformacion en el primer pase, se observan dos zonas de
mayor uniformidad en la parte inferior del material del plano longitudinal
extendiéndose hacia los lados. Esta zona de mayor uniformidad crece en el segundo

pase, disminuyendo la zona de baja deformacién como se muestra en la Fig. 3.7.

El nivel de menor dureza en los extremos (izquierdo y derecho) puede asociarse a una

distribucién no homogénea de la deformacién por efecto de la friccidn.

Mayor homogeneidad en la muestra

(HV)
¥ 112,00-115,00

DECAP 2 Pases

m107,00-112,00

H102,00-107,00

M 97,00-102,00

W92,00-67,00
87,00-92,00

W 82,00-87,00

m77,00-82,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9 0 11 12 13 14 15 16 17
Fig. 3.7 Mapas de microdureza Vickers en DECAP 2 pases (vista corte longitudinal).
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> TS-ECAP

En esta tercera técnica los valores de dureza que se obtuvieron para un pase estan en
el rango de 65 a 105 HV y para dos pases de 80-112 HV. TS-ECAP presenta menor
deformacién en los laterales y en la parte central superior del plano longitudinal,
repitiéndose este patrén en el segundo pase de una manera mas suavizada. En la Fig.

3.8 se presenta la matriz de microdureza de ambos pases.

Menor homogeneidad con Respecto

TS-ECAP 1 Pase /

a DECAP 1 pase (HV)

m 100,00-105,00

W 95,00-100,00

< ¥ 90,00-95,00

¥ 85,00-90,00
80,00-85,00

u 75,00-80,00

¥ 70,00-75,00

W 65,00-70,00

TS-ECAP 2 Pases/ Bandas de Corte (doble canal)
(HV)

® 110,00-112,00

V4

W 105,00-110,00
= 100,00-105,00
 95,00-100,00
90,00-95,00
 85,00-90,00

™ 80,00-85,00

1 2 3 4 5 6 7 8 9 0 11 12 13 14 15 16 17 18
Fig. 3.8 Mapas de microdureza Vickers en TS-ECAP 1Y 2 pases (vista corte longitudinal).
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> Comparacion entre técnicas de SPD y su relacion con deformacion efectiva

Se compara la distribucién de microdurezas en los pases 1 en los tres métodos (figuras
3.2, 3.6 y 3.8), haciendo referencia a los resultados de deformacién efectiva realizados
en el software de simulacién Deform 3D en la figura 3.9 (Simulacidon de ECAP y DECAP a
1 pase). Como se describid en la experimentacién la distancia entre las identaciones es
de 2 mm aproximadamente, dejando alrededor de 1.5-2 mm de margen con respecto

al borde para empezar la primer identacion.

Segun los resultados de la simulacidn (Figura. 3.9), en ambos métodos se alcanza una
deformacion efectiva maxima alrededor de 1.5 mm/mm, para un coeficiente de friccién
de 0.5. Como se puede observar, la distribucién de la deformacién tiene relacion
directa con la distribucion de las microdurezas, tanto ECAP como DECAP muestran una
distribucién muy similar a los resultados de la simulacién. En ECAP, la simulacidon
muestra menor deformaciéon en los extremos laterales y mayor deformacién en el
centro, esto se traduce en mediciones de dureza en mayor dureza en zonas con mayor
deformaciéon y menor dureza en zonas de menor deformaciéon. Lo mencionado
anteriormente es efectivamente lo que se observo en dichas mediciones, como se
presentd en la simulacién, los niveles de dureza mas grandes se distribuyen en la parte

central del material.

La simulacion de DECAP, muestra patrones de deformacién distintos, teniendo menor
deformacion en cierta zona en la parte del centro y ligeramente en los lados, la
simulacion de la distribucion de deformacién en este método, presenta mucha
similitud con la distribucién de los mapas de dureza. En el caso de TS-ECAP se puede
esperar un patrén semejante al de DECAP, sélo que en TS-ECAP, se tiene una zona de
menor deformacién en el centro y en los laterales debido a que el material fluye

libremente a ambos lados del canal sin tener ninguna restriccidn.

Estas zonas de baja y alta deformacidon encontradas a lo largo de la zona longitudinal

del aluminio contribuyen de manera directa en las propiedades mecdnicas. La
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distribucién de la deformacién posiblemente es consecuencia de varios elementos
como el coeficiente de friccion, la naturaleza de la técnica (geometria del canal y
sentido de flujo), el nUmero de pases y ruta de procesamiento, debido a estos factores
pueden existen diferencias en los resultados de microdureza, en este casos durante el
proceso de ECAP, la muestra fue rotada 90 ° en el mismo sentido (ruta Bc), mientras
que las probetas de DECAP Y TS-ECAP fueron rotadas 180 ° para el segundo pase (ruta
C).

DECAP a un pase es el método que presenta mayor nivel de dureza que las otras
técnicas del mismo pase. Sin embargo es un método que desde el punto de vista
experimental resulta ser altamente sensible a la relacidon del volumen del canal de
extrusion y el volumen de la muestra, debido a que si hay un cambio en la relacion de

volumen el experimento no se completara de manera eficiente.

En los siguientes graficos (Fig. 3.10), se analiza los segundos pases de los tres métodos
de SPD. En estos segundos pases la evolucion microestructural y el sentido de flujo

tiene efecto en la distribucidon de microdurezas y en los valores de los mismos.
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Fig. 3.9 Simulacién en Deform 3D, resultados de deformacién efectiva (a) ECAP 1 pase y (b) DECAP 1 pase.
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En los siguientes graficos (Fig. 3.10), se analiza los segundos pases de los tres métodos
de SPD. En estos segundos pases el sentido de flujo tiene efecto en la distribucion de

microdurezas y la evoluciéon microestructural.

ECAP 2 Pases

M 115,00-115.00

110,00-115,00

™ 105,00-110,00

100,00-105,00

95,00-100,00
90,00-95,00

= 85,00-90,00

= 80,00-85,00

75,00-80,00

H102,00-107,00

W 97,00-102,00
92,00-97,00
87,00-92,00
82,00-87,00
77,00-82,00

TS-ECAP 2 Pases
' Yy ‘

105,00-110,00
¥ 100,00-105,00

3 95,00-10000
90,00-95,00

1 85,00-90,00

1 580,00-85,00

12 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18

Fig. 3.10 Mapas de microdureza Vickers en ECAP, DECAP, TS-ECAP 2 pases y su relacidn con el sentido de flujo.
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Es de interés observar el sentido de flujo ya que también tiene que ver con la
orientacién de la microestructura (granos, fases presentes) y esto se relaciona con

propiedades mecanicas del material como la resistencia a la tensién.

ECAP Y DECAP, son los métodos que presentaron mayor dureza en el material. ECAP
concentra su mayor deformacién en el centro mientras que, DECAP y TS-ECAP, en dos
planos adyacentes al centro, la parte central en estos ultimos dos métodos conduce a

una menor dureza debido a una menor concentracion en la deformacion.

3.3 Efecto del tratamiento térmico de envejecido en las técnicas de SPD
sobre la dureza.

A continuacidn se presentan los resultados de los promedios de microdureza en el
Al6060 después de procesarse por SPD con un tratamiento térmico de envejecido.
Estos resultados se muestran en funcion del nimero de pases, y de la técnica de

procesamiento haciendo referencia al material sin ser procesado.

Las graficas de la Fig. 3.11 presentan los resultados de microdureza en las diferentes
técnicas con tratamiento de envejecido en las cuales se aprecia una dureza muy similar
con respecto a los que no tienen el tratamiento térmico, en funcién del nimero de
pases. Con este tratamiento de envejecido a una temperatura de 170 °C, por 20 min
(15), las propiedades mecanicas, se mantienen e incluso se observa que sobrepasa por
algunas cuantas unidades la dureza de las muestras que no fueron sometidas a este
tratamiento térmico. Este fendmeno se puede asociar con el efecto de la precipitacién
provocada por el tratamiento térmico, por otra parte la estabilidad de Ia

microestructura parece mantenerse (15).
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Fig. 3.11 Promedios de microdureza Vickers en ECAP, DECAP, TS-ECAP y efecto del tratamiento térmico de
envejecido.
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Entre técnicas se observa que los valores promedios de microdureza del primer pase
son cercanos entre si, teniendo el valor mdas grande DECAP con 92.68 HV siguiendo TS-
ECAP con un valor de 88.01 HV y por ultimo ECAP con 82.74, para el segundo pase de
cada uno de los métodos la diferencia en los valores de microdureza son aun mas
cercanos que el primero, todos los métodos estan en un rango de 97-99 HV, lo cual

hace que se considere practicamente la misma dureza.

En referencia al material estandar (procede de extrusién convencional) y de inicio
(Al6060 + T.T. Homogenizado, antes de procesarse) con respecto al segundo pase en
cada técnica, el Al6060 estandar presentd una dureza 53.74 HV y con el tratamiento
térmico de homogenizado se redujo a 50.1 HV (material de inicio), esto significa que
procesando el material por las cualquiera de las técnicas de Deformacion Plastica

Severa estudiadas, se tiene un incremento de hasta un 98.86 % en su dureza.

La tabla 3.1 presenta los resultados globales de los promedios de microdureza en ECAP,
DECAP y TS-ECAP, con y sin el tratamiento térmico de envejecido, asi como las

condiciones de inicio en el Al6060.

La tabla 3.2, presenta el incremento de la dureza en porciento de cada técnica con y sin
el tratamiento térmico de envejecido, con respecto al AlI6060 mds el tratamiento

térmico de homogenizado.

Se observd que el incremento de dureza en los primeros dos pases de las tres técnicas
tiene un incremento minimo del 65.15 % en ECAP 1 pase sin tratamiento y un maximo
de 120.42 % perteneciente a TS-ECAP 2 pases con el tratamiento térmico de

envejecido.

También es posible observar una ligera tendencia en el incremento de dureza con el
envejecido en todas las técnicas. En cuanto a ECAP el cual fue el método que permitiod
mayor numero de pases, se observa que después del pase 2 ya no existe un incremento

considerable como la que se muestra en el material de inicio al primer pase.
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Del pase 1 al 6 de ECAP sin T.T. hay un incremento del 46.59 %, mientras que con el
envejecido es del 26.75 % y para la misma técnica en los pases 1 al 2 se tiene un
incremento del 30.68 % sin T.T. y un 585 % con el tratamiento térmico
respectivamente. Para DECAP el incremento entre el pase 1 y dos sin T.T. existe un
incremento del 8.9 % y un 8.54 % con el pos tratamiento térmico. Por ultimo para TS-
ECAP del pase 1 al 2 sin T.T. hay un incremento del 23.19 % vy con el tratamiento de
envejecido del 33.09 %.

Tabla 3.1 Promedios globales de Microdureza HV en Técnicas de SDP y Material de
Referencia

ECAP DECAP TS-ECAP

No. De Pases Al6060 Estandar Al6060 * T.T. Homogenizado | Sin T.T.{Con T.T.| Sin T.T.{Con T.T.| Sin T.T.{Con T.T.

0 53,74 50,1

1 82,74 | 91,82 | 92,68 | 9317 [ 88,01 | 9364
2 98,11 | 94,75 | 97,14 | 97,45 [ 99,63 | 110,43
3 100,06 | 98,84

4 100,3 | 105,78

5 102,44 | 106,8

6

106,08 | 105,22

Tabla 3.2 Incremento en Porcentaje de Dureza por Técnicas de SPD con respecto al
Material de Inicio

ECAP(%) DECAP(%) TS-ECAP(%)

No. De Pases Al6060 * 7.T. Homogenizado | SiIn T.T.|Con T.T.| SinT.T.[Con T.T.| Sin T.T.|Con T.T.

0 50,1 (HV)

65,15 83,27 84,99 85,97 75,67 86,91

95,83 89,12 93,89 94,51 98,86 | 120,42

99,72 97,29
100,20 | 111,14

104,47 | 113,17

(o> [0 N FSOR § NS |

111,74 | 110,02
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3.4 Ensayos de Tension

En esta seccidn se presentan las curvas esfuerzo-deformacion ingenieril de los ensayos
de tensidn realizados en el AI6060 con tratamiento de homogenizado procesado por las

distintas técnicas de SPD.
> ECAP

La Fig. 3.12 exhibe los graficos de los ensayos de tensidn con y sin el tratamiento
térmico de envejecido. Como se puede observar la resistencia mecanica, en general,
incrementa en funcion del nimero de pases. Esto es debido principalmente al aumento
en la densidad de dislocaciones en el material, a un refinamiento del tamano de grano

y una posible redistribucion en los precitados.

La deformacion a la fractura para los distintos pases sin el tratamiento térmico se
encuentra en un rango de 0.23-0.31 mm/mm, mientras que el rango de deformacion a
la fractura en las probetas con tratamiento de envejecido después de ser deformadas,
es de 0.30-0.35 mm/mm, estos resultados revelan que hay un aumento en ductilidad

de un 13 % a un 30 % por efecto del tratamiento.

Es importante mencionar que la resistencia no disminuye con el tratamiento térmico,
esta se mantiene y en algunos casos se mejora, como se menciono en el punto 3.3 este
fenédmeno puede asociarse con la precipitacién de particulas finas por efecto del
tratamiento (15). Sin embargo en los pases mas altos (5 y 6), debido al agrietamiento
causado por la acumulacién de deformacién, dichas graficas no muestran la curva
caracteristica esfuerzo-deformacién. Aun asi en la mayoria de los experimentos se

observa el incremento en propiedades mecdnicas.
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Fig. 3.12 Ensayos de tensi
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La Fig. 3.13 presenta los esfuerzos maximos alcanzados en el ensayo de tensiéon en
funcién del nimero de pases, para el pase uno sin el tratamiento térmico se tiene un
omax de 229.01 MPa, mientras que para el tercer pase de la misma serie es de 293.55
MPa, existe un incremento del 28.18 % entre la misma técnica solo variando el niUmero
de pases y se compara el sexto pase con el primero, se tiene un incremento de 41.95 %,

equivalente a 325.09 MPa.

Con el tratamiento térmico, se observa que la resistencia en algunos pases esta por
encima que los que no tienen tratamiento, lo importante es que la resistencia
mecanica en general se mantiene y en algunos casos se presenta una ligera mejora en
la dicha propiedad. Es posible que haya mas presencia de precipitados por efecto de la
temperatura del tratamiento, lo que pudiera intervenir en mantener la resistencia
mecanica e inclusive aumentar. Este tipo de tratamiento de envejecido ha sido

reportado que es efectivo en mejorar ligeramente la resistencia (15) (28).

Analizando la deformacion al esfuerzo maximo sin tratamiento térmico se tiene un
valor de 0.1853 en el primer pase, y este aumenta para el segundo pase a un valor de
0.1903, para los pases 3 y 4 se estabiliza sin cambio significativo y nuevamente vuelve
aumentar para el pases nimero 6 hasta un valor de 0.295, del primer al tercer pase hay
un incremente del 5.3 %, en tanto que para el pases 6 ya se tienen un incremento del

59.25 %. (Fig. 3.14)

Con los resultados de los ensayos de tensién también se puede observa también que la
ductilidad aumenta con el tratamiento térmico. Tomando nuevamente el pase nimero
tres, sin tratamiento, este tiene una elongacion al esfuerzo maximo de 0.1952 y con el

tratamiento térmico es de 0.2597 esto es un 33 % mas ductil.

En general se esperaba que la tendencia de todas las series fuera el incremento de la
ductilidad conforme se pasa a pases mas altos, sin embargo la elongacién del material

con los tratamientos térmicos presenta una caida mas pronunciada en los pases 5y 6
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este comportamiento se relaciond con un efecto combinado de la formacién de grietas

por efecto de la acumulacidn de deformacién y la friccion en el canal de extrusion.

(edN) xew o

No. de Pases

Fig. 3.13 Esfuerzo maximo producido por ECAP en funcién del no de pases y efecto del

tratamiento térmico de envejecido.

gomax + T.T.

=—&— £0 max

(ww /ww) uonesuo|3

No. de Pases

Fig. 3.14 Ductilidad en funcién del numero de pases y efecto del tratamiento

térmico de envejecido en ECAP.
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Fig. 3.15 Ensayos de tensién DECAP 1-2 pases con y sin tratamiento de envejecido.

En la Fig. 3.15 se presentan los resultados de los ensayos de tensidon del método
DECAP. En la figura anterior se tienen las curvas de los pases 1 y 2 con y sin el
tratamiento térmico de envejecido, esta técnica genera una deformacién en el rango
de 0.18 a 0.21 mm/mm, cabe mencionar que solo se llego a dar un segundo pase en
este método debido a la aparicidn de grietas, la cuales se pueden asociar con la gran
deformacion impuesta por este método (esfuerzos cortantes) y el coeficiente de
friccion. DECAP dos pases, esta por debajo al de un pase, cuando se esperaria que
sobrepasara este valor, como se muestra en la curva de DECAP 2 pases mas el
tratamiento térmico que presenta un valor mas alto en resistencia sin embargo poca

deformacién, posiblemente debido al agrietamiento.
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Los ensayos que no se vieron afectados por este fenédmeno fueron ambas cuervas de

DECAP 1 pase.

En el primer pase sin el tratamiento se alcanza un esfuerzo maximo de 187.68 MPa y
aumenta ligeramente a 214.51 MPa equivalente un 14.29 %. Del primer pase con
tratamiento al segundo pase con la misma condicién existe un incremento del 24.85 %
equivalente 267.82 MPa cuyo valor es el mas alto producido por esta técnica de
deformacién, aunque como ya se menciono se vio afectado por la presencia de grietas.
Para el segundo pase sin tratamiento cae la resistencia lo cual también se asocié con la
formacién de grietas en el material, causa principal de solo dar dos pases en esta

técnica.

El rango de deformacion esta entre 0.074 a 0.21 mm/mm. Analizando el pase nimero
1, cuyos resultados en la curva esfuerzo-deformacidon no fueron afectados por la
formacién de grietas, la deformacidn a la fractura en el material sin el tratamiento
térmico es de 0.188 y aumenta con el tratamiento de envejecido a 0.2159 equivalente
a un 14.84 %, también se observa en el pase 1y 2 con tratamiento térmico que la

ductilidad disminuye drasticamente.

Tabla. 3.3 Valores de esfuerzo y deformacién en DECAP 1-2 pases.

Omax (Mpa) Deformaci6n al Omax (mm/mm) Deformacion a la Fractura (mm/mm)
No.Depases| SnT.T. | ConT.T. € omax Eomax + T.T. For E+TT.
1 187,684 | 214,512 0,074 0,091 0,189 0216
2 151,603 | 267,826 0,100 0,094 0,191 0,104
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Fig. 3.16 Ensayos de tensién TS-ECAP 1-2 pases con y sin tratamiento de envejecido.

En este método al igual que en DECAP, el segundo pase fue afectado por la formacién
de grietas en el material, como ya se ha mencionando anteriormente. En la Fig. 3.16
también se observa en el pase nimero dos disminuyen las propiedades mecanicas.
Para ambas condiciones del primer pase se tiene un rango en deformacién de 0.176 a
0.191 mm/mm. La curva del primer pase con el tratamiento aumenta la resistencia a la
tension sin embargo disminuye la ductilidad, caso contrario a la tendencia que se

presento con el tratamiento térmico en las técnicas anteriores.

En la técnica de TS-ECAP para un pase, se alcanzé un esfuerzo maximo de 212.28 MPa
en el material tratado térmicamente, el cual es un 15.32 %, mayor que la resistencia del

material sin tratamiento de envejecido. En cuanto a la elongacion a la fractura (&f),
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presentd una caida considerada minima con el tratamiento (0.19 a 0.17 mm/mm), por

lo que se puede decir que esta se mantiene estable al igual que los valores en la

elongacion al esfuerzo maximo (€omax =0.065 mm/m)

Tabla. 3.4 Valores de esfuerzo y deformacién en TS-ECAP 1-2 pases.

Omax (Mpa) Deformacion al Omax (mm/mm) | Deformacion a la Fractura (mm/mm)
No.Depases| SinT.T. | ConT.T. € omax Eomax + T.T. & E+TT.
1 184,047 212,284 0,066 0,068 0,192 0,176
2 198,957 120,916 0,041 0,044 0,081 0,056

3.4.1 Comparacion de propiedades mecdnicas en técnicas de SPD, con referencia al
AL6060 con tratamiento de Homogenizado.

300 - e e e :
TS-ECAP 1 +T.T.
ECAP 1 !
‘ ‘ i = AI6060 Estandar
1 : ‘ e :
250 p---oooe- DECAP 1+T.T. |~ ™ 1 “‘-. Al6060 * T.T. Homogenizado.
] ‘ ‘ d ‘ e ECAPL4TT.
200 ! i S R— S DECAP1 +TT.

Esfuerzo (MPa)

150 - of-mm it L

PR

Al6060

1 ! ‘ : bt
100 +Jif oo doo oo Rt SR R R S

¥ T 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 04

Deformaciéon (mm/mm)

Fig. 3.17 Grafica comparativa entre técnicas de SPD con tratamiento de envejecido con
respecto al AI6060 homogenizado sin procesar.
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En la Fig. 3.17 se aprecia notablemente el efecto de la técnica de deformacion plastica

severa en la relaciéon esfuerzo-deformacion.

Como se observa el aluminio estdndar (procedente de extrusién convencional)
sometido al tratamiento de homogenizado, reduce su resistencia maxima y también su
elongacion a la fractura, el primer pase por TS-ECAP hay un amplio rango de diferencia
en su resistencia maxima y una pérdida de ductilidad en esta técnica, un efecto similar
sucede con DECAP 1 pase sin embargo tiene menor pérdida de elongacidn, que
probablemente se asocia al efecto de restriccion en el dado, la muestra de un pase
procesada por ECAP, presenta mayor diferencia de su resistencia maxima en
comparacion del Al6060 sin procesar y también superior entre técnicas de deformacion

(DECAP, TS-ECAP), sin perder tanta ductilidad.

El AI6060 estandar y AI6060 con el tratamiento térmico de homogenizado presentan
una resistencia maxima aproximada de 154.86 MPa. La resistencia del primer pase en
DECAP y TS-ECAP es similar, para ambas técnicas se presenta un incremento de 38.5 %,
que equivale a 214.51 MPa con referencia al material sin procesar. La técnica de ECAP 1
presenta un aumento del 69.85 %, equivalente a 263.04 MPa, estd técnica presenta la
mejor relacidén esfuerzo-deformacidn, seguida por DECAP con respecto al aluminio con

el homogenizado antes de ser procesado.

La elongacion a la fractura para las diferentes condiciones, se aprecia que tanto el
aluminio estandar y el homogenizado presentan mayor deformacién, sin embargo
como se observé en la Fig. 3.17, tiene menor resistencia. Tomando como referencia el
aluminio con el homogenizado se tiene un valor de elongacién de 0.3679 mm/mm,
comparando TS-ECAP que fue el método que obtuvo menor deformacién en el
material presentando una reduccion equivalente a 0.1761 mm/mm, DECAP presento
una disminucion equivalente a 0.2159 mm/mm, siendo ECAP el método obtuvo la

menor pérdida de ductilidad con una reduccion del 17.01 %.
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Fig. 3.18 Curvas con mejor relacién esfuerzo-deformacion por técnicas de SDP, en comparacién
con el AI6060 homogenizado.

En la Fig. 3.18, el pase cinco de ECAP desarrollo a un esfuerzo maximo de tensién en el
material de 322.823 MPa, lo cual es un 108.45 % mayor al esfuerzo del aluminio
homogenizado antes de ser procesado y una deformacion de 0.3548 mm/mm, lo cual
equivale a una reduccién en la elongacién a la fractura del 3.56 % con respecto al
material sin procesar. ECAP es superior en un 50.49 % en su resistencia maxima y un

64.33 % en su ductilidad con respecto a DECAP y TS-ECAP 1 pase.
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Tabla 3.5 Incremento del esfuerzo maximo en técnicas de SPD, con referencia al Al6060
homogenizado sin procesar.

ECAP(%) DECAP(%) TS-ECAP(%)
No. De Pases | AI6060 + T.T. Homogenizado | Sin T.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T.

0 154,866 (Mpa)

1 47,88 69,86 21,19 38,51 18,84 37,08
2 78,10 70,68 -2,11 72,94 28,47 -21,92
3 89,55 94,91

4 104,88 92,07

5 99,03 108,45

6 109,92 81,47

(+) Incremento del Esfuerzo Maximo

(-) Disminucién del Esfuerzo Maximo

Tabla 3.6 Ductilidad en el esfuerzo maximo en técnicas de SPD, con referencia al AI6060
homogenizado sin procesar.

ECAP(%) DECAP(%) TS-ECAP(%)
No. De Pases [ AI6060 + T.T. Homogenizado|[ Sin T.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T.
0 0,243 (mm/mm)
1 -23,73 -20,39 -69,43 -62,75 -72,87 -72,20
2 -21,66 -11,19 -58,75 -61,25 -83,07 -81,95
3 -19,66 6,89
4 -18,72 0,32
5 -6,77 -0,66
6 21,46 -32,73

(+) Incremento de la Ductilidad
(-) Disminucién de la Ductilidad

Tabla 3.7 Ductilidad en la fractura en técnicas de SPD, con referencia al AI6060
homogenizado sin procesar.

ECAP(%) DECAP(%) TS-ECAP(%)
No. De Pases [ AI6060 + T.T. Homogenizado [ Sin T.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T. SinT.T. ConT.T.

0 0,368(mm/mm)

1 -26,85 -17,02 -48,65 -41,31 -47,85 -52,14
2 -24,26 -11,52 -48,19 -71,66 -78,03 -84,65
3 -22,32 -4,98

4 -34,41 -3,71

5 -37,36 -3,56

6 -13,47 -49,66

(+) Incremento de la Ductilidad

(-) Disminucién de la Ductilidad

De acuerdo a las Tablas 3.5-3.7, la técnica ECAP en los pases 4 y 5 muestran mejor
relacion resistencia-ductilidad, la técnica TS-ECAP 2 pases presenta disminucién en

resistencia y ductilidad en comparacidén con el AI6060 homogenizado sin procesar.
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3.5 Microscopia dptica (analisis microestructural)

3.5.1 Al6060 estandar y Al6060 con tratamiento térmico de homogenizado

Fig. 3.19 Micrografica Al6060 estandar (microestructura original).

En la micrografia de la Fig. 3.19 se observa la microestructura del aluminio 6060
extruido por métodos convencionales, se aprecian los limites de grano considerando
estos como tamafio de grano grueso, también se aprecian los precipitados alineados en
el sentido de la extrusién, los principales componentes de esta aleacién son los

elementos Al-Mg-Si y sus fases presentes mas relevantes son a y 3.

El tamafo de grano promedio antes de someterse a deformacion plastica severa fue

estimado mediante un analizador de imagenes dando como resultado un tamafo
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promedio de 47.87 um, el cual servira de base para ver el grado de refinamiento al ser

procesado por las diversas técnicas de deformacién.

La Fig. 3.20 presenta la microestructura del Al6060, después de un tratamiento térmico
de homogenizado (530 °C, 2 hrs). Al observar la microestructura aparentemente no se
aprecia con cambios significativos, tanto los limites de grano como las fases presentes
son muy similares a la micrografia de la Fig. 3.19. Sin embargo el tamafio de grano
estimado tiene un promedio de 60 um este tamafio es mas grande con respecto al
aluminio sin el homogenizado, ademas su dureza bajo como se presento en los

resultados de microdureza.

Fig. 3.20 Micrografica Al6060, T.T. 530 °C, 2 hrs. Enfriado en agua (microestructura inicial antes
del procesamiento por técnicas de SPD).

Las micrografias anteriores (fig. 3.19 y 3.20) serviran de referencia para comparar el
efecto de las técnicas de deformacion plastica severa en la microestructura del Al6060

la cual propician un efecto directo en las propiedades mecanicas (dureza, resistencia a



Capitulo Ill. Analisis de Resultados y Discusién 100

la tensién), ademas de comparar la microestructura en cuanto al grado de refinamiento

en tamafio de grano debido a los pases de extrusion en cada técnica.

3.5.2 Inicio de la evolucién microestructural por técnicas de SPD (ECAP, DECAP, TS-
ECAP).

A continuacidn se exhiben imdgenes de las microestructuras en cada técnica estudiada
(ECAP, DECAP y TS-ECAP) en relacidn al sentido de flujo producido por la naturaleza de
cada técnica, el nivel de deformacion y la orientacidon de los granos en diferentes

regiones de la probeta.

La microestructura del aluminio antes de ser deformada, cambia al primer pase por las
técnicas de SPD, empezando asi etapas de cambios microestructurales por efecto de

la deformacién en cada pase.

Para el primer pase por ECAP, las micrografias presentadas en la Fig. 3.21, se
observaron arreglos de granos largos con posibles subgranos. Estos granos son
alargados y yacen en estructuras agrupadas, con las bandas de subgranos orientadas
esencialmente paralelas a las superficies superior e inferior sobre el plano en el corte
longitudinal. Cada pase a través del dado introduce al material una deformacion
plastica muy intensa, con un incremento en la deformacién verdadera de 1 como se

menciono previamente (18).

La microestructura de la seccion (a) en la Figura 3.21, presenta una microestructura
semejante a la original con poca deformacién y por tanto un tamafio de grano sin gran
refinamiento, conforme se avanza hacia la banda de corte se obtuvo el arreglo de
granos largos como se exhibe en la micrografia (b), se observa también que la
apariencia de los granos cambid conforme se analiza el sentido de flujo, se tiene

relativamente una buena homogeneidad en este método.

Esta microestructura en ECAP un pase, se relaciona con el aumento del 65 % en las

propiedades mecanicas (dureza, resistencia a la tension).
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Fig. 3.21 Microestructura de Al6060 (homogenizado), procesado por ECAP 1 pase y
su relaciéon con el sentido de flujo de extrusion.
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Figura 3.22 Microestructura de Al6060 (homogenizado), procesado por DECAP 1 pase y su
relacién con el sentido de flujo de extrusién.
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(e)

Continuacion de Fig.3.22 Microestructura de Al6060 (homogenizado), procesado por DECAP 1
pase y su relacién con el sentido de flujo de extrusion.

En DECAP 1 pase se tienen diferentes tipos de orientacién a los que se presentan en
ECAP, esta cambia por el efecto de las bandas de corte, en esta técnica también se
obtuvieron arreglos de granos alargados con posibles subgranos, los cuales se pueden

apreciar en las micrografias (g) y (h).

En la distribuciéon de los mapas de dureza, DECAP tiene buena homogeneidad pero
distribuida en distinta forma que ECAP, el efecto de las restricciones en el dado no fue
del todo eficiente debido a lo critico de la relacion Vm/Vc (Volumen de la

muestra/Volumen del canal) lo cual promovié zonas de mayor heterogeneidad.
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En la Fig. 3.23 se presentan las micrografias de TS-ECAP a un pase, en esta es posible
observar granos alargados y en algunas regiones elevada distorsion de la
miscroestructura. En los métodos de deformacion pldstica severa se exhiben
mecanismos de deformacién basados principalmente en la descomposicién de los

granos por la acumulacién de dislocaciones para después reorganizarse (29).

De acuerdo a la literatura, se han mostrado en otras investigaciones que las
temperaturas alcanzadas en el dado de salida por los sistemas de extrusién causan
recristalizacién dindmica y crecimiento de grano (30). En este trabajo no se estudian
dichos fenémenos, sin embargo se considera importante mencionarlos y de interés para

indagar sobre estos temas en trabajos futuros.

Durante el primer pase del material por estas técnicas se genera suficiente
deformacién cortante simple, iniciando asi un incremento en su densidad de
dislocaciones, activando sistemas de deslizamiento y promoviendo la evolucion
microestructural que promueve el refinamiento del tamafo de grano y ocasionando un
posible efecto en los precipitados de la aleacidn, esto da como resultado un material
con un aumento considerable en su dureza y resistencia mecanica pretendiendo tener

la minima caida de ductilidad posible.
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Fig. 3.23 Microestructura de Al6060 (homogenizado), procesado por TS-ECAP 1 pase y su
relacién con el sentido de flujo de extrusion.
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(e) (f)

(9) (h)

Continuacion de la Fig. 3.23 Microestructura de Al6060 (homogenizado), procesado por TS-
ECAP 1 pase y su relacién con el sentido de flujo de extrusion.
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3.6 Microscopia Electronica de Transmisiéon (TEM), Analisis
microestructural

Debido a que con el aumento del nimero de pases en cada técnica el refinamiento de
la microestructura aumenté, haciendo poco factible el analisis por microscopia éptica,
se realizaron analisis selectivos mediante microscopia electrénica en transmision
(TEM). Con esta técnica de microscopia, se observé principalmente del refinamiento
de grano producido por SPD, los detalles mds especificos de sus caracteristicas
microestructurales como: arreglos de dislocaciones, poligonizacidn y precipitacion, que

como se menciond, por microscopia éptica no se puede obsrvar.
> TS-ECAP

En la figura 3.24 se aprecia el segundo pase del aluminio 6060 homogenizado a través
de TS-ECAP, cuya muestra fuer rotada 180 ° siguiendo la ruta C, en esta micrografia se
observa que los granos alargados con arreglos de subgranos (poligonizacién), empiezan
a fragmentarse para formar granos mas finos, la evolucién de estos arreglos de
subgranos que se originaron en el primer pase evolucionan por el desarrollo de de Ia
segunda colocacién de bandas de esfuerzo cortante simple en el segundo pase, se
observd la desorientacién e la microestructura, asi como también arreglos de
dislocaciones en esta muestra de dos pases debido a la deformacién que se ha

acumulado (18).

Las zonas brillantes corresponden a valores de buen contraste, representando
interiores de granos o regiones de bajos esfuerzos internos. En contraste a las areas
con granos o limites célula, conteniendo elevados esfuerzos internos usualmente

dando un pobre contraste con bordes poco claros de las bandas (15).
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Fig.3.24 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmision de Al6060 extruido
con tratamiento de homogenizado procesado por TS-ECAP en 2 pases (escala microbarra, 500
nm).

En la figura 3.24 las flechas blancas indican algunos de los granos alargados, los cuales
para este segundo pase se observan en gran cantidad con un tamafio estimado de 1a
3 um, presentando una reduccidn en el tamafio de grano de considerable con respecto
al material sin ser procesado, las flechas amarillas (S) indican los subgranos o
poligonizacidon dentro de granos alargados promovidos por bandas de corte, las rojas
(G) indican granos equiaxiales refinados por efecto de la evolucién microestructural en
funcion del nimero de pases (pase no. 2), las flechas azules (P) indican posibles

precipitados (a o B).
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PFig. 3.25 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmisidn de Al6060 extruido
con tratamiento térmico de homogenizado procesado por TS-ECAP 2 pases (escala microbarra,
500 nm).

En la presente micrografia (Fig. 3.25) se observa una region con disminucién en los
granos alargados y un aumento en granos equiaxiales refinados, se aprecian algunos
posibles precipitados, también se aprecian zonas brillantes de bajo nivel de esfuerzos

internos y dreas de menor contraste indicando areas mas deformadas.
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Fig. 3.26 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmision de Al6060 extruido
con tratamiento térmico de homogenizado procesado por DECAP 2 pases (escala microbarra
200 nm).

En la microestructura de DECAP 2 pases, se observan areas de gran deformacién (bajo
contraste) y también zonas de baja deformacién (zonas brillantes). En esta micrografia
no se aprecian de manera considerable granos alargados, se observan granos con
arreglos de subgranos relativamente equiaxiales. Se estima que el tamafo de grano es

de 0.5 um aproximadamente.
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> ECAP

Mediante los pases de extrusién se van introduccion nuevas bandas de corte
evolucionando de arreglos de granos alargados con subgranos a tener granos muy
refinados y equiaxiales, precipitados mejor distribuidos e incremento en la densidad de

dislocaciones.

Los materiales nanocristalinos contienen una gran densidad de limites de grano,

relacionado con mecanismos de deformacién a bajas temperaturas (31).

En general, las micrografias de 3 y 6 pases por ECAP muestra granos alargados con un
mayor nivel de poligonizacién con subgranos de tamafio mas pequeiios, también se
observan granos equiaxiales los cuales predominan en la microestrucura de la aleacidn

de aluminio 6060 procesada por esta técnica

En la Fig. 3.26 se exhibe la micrografia de ECAP 3 pases, donde se observan granos
largos, en zonas brillantes se aprecian granos muy pequefios y refinados. En el pase 6
por este el método, se presenta un promedio de tamafio de grano de 250 nm
aproximadamente, lo cual representa un gran refinamiento de la microestructura con

respecto al AI6060 homogenizado (60 micras).
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Fig. 3.26 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmision de Al6060 extruido
con tratamiento térmico de homogenizado procesado por ECAP 3 pases (microbarra, escala
200 nm).

En la microestructura de ECAP 3 pases (Fig. 3.26), se observan granos con arreglos de
subgranos similares a las técnicas anteriores, es posible que con un aumento en el
numero de pases, estos granos con poligonizacién disminuyan y se presenten mayor

numero de granos equiaxiales de tamafo nanométrico.
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Fig. 3.27 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmisién de Al6060 extruido
con tratamiento térmico de homogenizado procesado por ECAP 6 pases (microbarra, escala
200 nm).

En Fig. 3.27 se observa que predominan los granos equiaxiales, debido al alto numero
de pases de extrusion en el metal por ECAP, se presentan zonas con elevada energia de

deformacion.

De acuerdo a la literatura y la observacion se aprecian algunos posibles arreglos de

dislocaciones (AD). (15)



Capitulo Ill. Analisis de Resultados y Discusién 114

31

=
T
Y -
A
~>
x>
o>
s
>
<=
><
<5
<D
b
P
Les)
<
P
=

Fig. 3.28 Micrografia adquirida por microscopia electrénica de transmisién de Al6060 extruido
con tratamiento térmico de homogenizado, procesado por ECAP en 6 pases (microbarra,
escala 100 nm).

La micrografia de la Fig. 3.28 también presenta regiones donde, predominan los granos
equiaxiales refinados algunos con mucha deformacién almacenada y también se
observan algunos precipitados. Las zonas de alta deformacion, se pueden asociar a una

gran densidad de dislocaciones acumuladas en la aleacién (15).
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Fig.3.29 Micrografia adquirida por microscopia electrdnica de transmision de Al6060
(homogenizado) procesado por ECAP en 6 pases (microbarra, escala 100 nm).

En la presente micrografia de la muestra procesada por ECAP 6 (Fig. 3.29), se exhibe
una microestructura con mayor homogeneidad, predominando granos de forma
equiaxial por consecuencia de la acumulacién de la deformacién en el nimero de

pases. Se observan también areas de gran deformacién y algunos precipitados.

De acuerdo a la literatura, fendomenos como recristalizacién dindmica, precipitacion
dinamica, que haya fases presentes como B’, B, Mga2Si (32), alta densidad de
dislocaciones que a estos aumentos puedan observarse por efecto de SPD, los cuales
puedan estudiarse en trabajos futuros. Este trabajo presenta la evolucién general de la
microestructura en el Al6060 y su grado de refinamiento en el tamafio de grano,

sirviendo de base para investigaciones futuras.
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Fig. 3.30 Precipitados ac-AlFeCrSi en la Aleacién de Al6060, extruida por ECAP seis pases
(microbarra, escala 50 nm).

La presente micrografia (Fig. 3.30), pone en evidencia la presencia de particulas de
AlFeCrSi de tamafio nanométrico, probablemente alojadas en los limites de grano,
estas particulas finas precipitan con un tratamiento adecuado de envejecido en mayor
cantidad, lo cual permite que el material no pierda resistencia mecanica por el anclaje
de limite de grano y dislocaciones, mejorando la ductilidad con la relevacion de

esfuerzos (28).
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Fig. 3.31 Microanilisis quimico en una particula.
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La Fig. 3.31 representa el espectro por EDS, donde se muestra que las particulas
pueden relacionarse con la fase ac-AlFeCrSi, estas particulas finas de tamafo
nanométrico forma parte de la justificacion para estudiar tratamientos térmicos de
envejecido en la aleacion de aluminio 6060 después de haber sido procesado por las
diversas técnicas de deformacién plastica severa, dichos tratamientos como ya se
menciono dieron como resultado un incremento en su resistencia mecdnica y un

aumento en su ductilidad, mejorando ampliamente la relacién resistencia- ductilidad.
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3.7 Microscopia Electronica de Barrido (SEM), Andlisis de Fases

La microscopia electronica de barrido (SEM), fue empleada para analizar fases
presentes en el aluminio en relacion con su morfologia y distribucién en tamafio
mediante un andlisis estadistico, analizando imagenes en el software Imagel. Este
analisis permitié observar el efecto de las técnicas de deformacién plastica severa

sobre las particulas.

3.7.1 Microanalisis y fragmentacion de fases

Las propiedades mecanicas de la aleacidon de aluminio procesado por técnicas de SPD
presentadas en este trabajo son influenciadas de manera importante por la dispersion
y la morfologia de dichas fases. Es posible que si estas fases estdn mejor distribuidas en
tamafio y en nimero, representen una mejora en propiedades como; la resistencia a la
tensién, ductilidad y aumento en dureza, que en conjunto con el elevado grado de
deformacion, el refinamiento de grano y el aumento en la densidad de dislocaciones

dan al AI6060 un mejor desempefio global.

En las siguientes imagenes (Fig. 3.33-3.35) se presenta el efecto las técnicas de SPD en
la morfologia de las fases, ademas del efecto en la distribucién de las mismas. La
principal causa por la cual estas fases en la aleacién de Al6060 son mejor distribuidas
en el material dispersandose sobre la matriz, es debido a que en cada pase de
extrusion, se puedan fragmentar al ser procesadas por SPD haciéndose mds pequeiias
con el incremento del nimero de pases distribuyéndose mejor en forma en tamano.

(33) (34).

Como se describe en la seccidén 1.1.3 del capitulo 1, las principales fases presentes en
las aleaciones de la serie 6xxx son beta (B), alfa hexagonal (an) y alfa cubica (ac), todas
estas fases presentes en la aleacién AI6060 se fragmentaran en funcion del numero de

pases por SPD.
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La Fig. 3.32 presenta el analisis quimico puntal sobre un precipitado , el cual esta
compuesto de Al-Mg-Fe-Si, estos elementos son los componentes de las fases
mencionadas variando en estequiometria y estructura cristalina (ver talba 1.1). Con
este andlisis putal la particula se puede relacionar con las fases B, an o ac, también
existe la presencia de la fase Mg2Si, como se mostré también en el analisis de

microscopia de transmisién las cuales tienen un tamafio mas pequefio (Ver figura 3.30).

La estructura del aluminio 6060 en condicién de colada es destruida, la fase B con
morfologia de aguja o la fase ac con morfologia tipo escritura china, mediante la
extrusion se obtienen formas irregulares como se presenta en las siguientes imagenes

(ver figuras 3.33-3.35).

De acuerdo a la literatura todas estas fases incluyendo las que tienen tamafo
manométrico se fragmentan y se distribuyen por efecto de las técnicas de deformacién

pldstica severa (28) (32) (34) (35).

Posiblemente particulas de segunda fase distribuidas en los limites de grano puedan
precipitar dindmicamente durante el procesamiento (30).
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Fig. 3.32 Microandlisis de composicién quimica en precipitado de Al6060

En la micrografia de la figura 3.33, se observa como la particula tiene a lo largo

diversas fisuras, estas microgrietas en el proximo pase de extrusién es posible que

crezcan hasta comportarse como particulas de menor tamafio.

Ademas de que las técnicas de SPD promueven la fragmentacién de particulas, desde

la extrusidn convencional ya se fracturan en particulas mas pequenas. Sin embargo

cuando la aleacion Al6060 es procesada por ECAP, DECAP y TS-ECAP, esta

fragmentacion de particulas es mas pronunciada, por la naturaleza de estas técnicas.
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En la figura 3.34 se observa una particula con diversas microgrietas en el aluminio
estdndar proveniente de un proceso de extrusion convencional, lo que evidencia que

también promueve la fractura de las fases en dicha aleacion.

BES 20kV WD11mm  SS49 —— 2um
UANL - FIME ECAP 2 14 Sep 2009

Fig. 3.33 Micrografia de particula fragmentada en ECAP 2 pases.

/PN

BES 20kV WD11mm  SS49 2um
UANL - FIME Al Std 29 Sep 2009

Fig. 3.34 Micrografia de particula fragmentada en Aluminio estandar (extrusiéon convencional).
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A continuacidon se exhiben micrografias (Fig. 3.35) de las diferentes técnicas y
diferentes numeros de pases en SPD, lo cual demuestra que este fendmeno se

presentd en los diferentes métodos y pase de extrusion.

(a) (b)

BES 20kV WD11mm  SS49 X7,000  — 2um BES 20kV WD11mm  SS49 X7,000  e— 2um
UANL - FIME ECAP 6 0001 21 Sep 2009 UANL - FIME DECAP 1 0001 21 Sep 2009

7

N

BES 20kV WD12mm SS49 X7,000  e— 2um
UANL - FIME TS-ECAP 2 0001

Fig. 3.35 Particulas fragmentadas por técnicas de SPD: (a) ECAP pase 6, (b) DECAP pase 1y (c)
TS-ECAP pase 2.



Capitulo Ill. Analisis de Resultados y Discusién 123

3.7.2 Orientacion de fases por el sentido de flujo en SPD

En la Fig. 3.36, las fases presentes en la aleacidn se orientan en el sentido de flujo de

acuerdo a la técnica de deformacién plastica severa utilizada en el procesamiento. (La

flecha indica el sentido de flujo)
(a)

BES 20kV WD11mm  SS49 x300 — 50um
UANL - FIME TS-Ecap 1 0001 22 Sep 2009

(b)

BES 20kV WD11mm  SS49 — 50um
UANL - FIME TS-Ecap 1 0001 22 Sep 2009

Fig. 3.36 Orientacidon de fases en AlI6060 homogenizado, por efecto de deformacion
plastica severa en el método TS-ECAP procesado en un pase de extrusion.
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La figura anterior (Fig. 3.36) presenta dos micrografias de la misma técnica de
deformacion (TS-ECAP) con la aleacion Al6060 homogenizada procesada en un solo
pase de extrusién adquiridas de dos secciones distintas, la micrografia (a), la zona
central superior en el plano longitudinal de la muestra (ver Fig. 3.10), mostrando
particulas alineadas verticalmente como indica la flecha, mientras que la micrografia
(b), adquirida de un extremo lateral, tiene particulas alineadas horizontalmente debido

a la circulacion de flujo de material hacia los lados del canal (ver Fig. 2.17, capitulo 2).

Las técnicas de SPD orientan los precipitados en la matriz de la aleacion, el aluminio
estandar, al cual es el material procesado por métodos convencionales de extrusion,
también orienta las fases en el sentido de flujo impuesto a la muestra durante el

proceso de extrusidon, como se aprecia en la siguiente imagen (figura 3.45).

BES 20kV WD10mm  SS49 50pm
UANL - FIME Al Std 29 Sep 2009

Fig. 3.37 Orientacidn de fases en el AI6060 procesado por métodos de extrusion
convencionales.
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(a)

BES 20kV WD11mm  SS49 50um
UANL - FIME ECAP 2 14 Sep 2009

(b)

BES 20kV WD10mm  SS49 50um
UANL - FIME ECAP 2 14 Sep 2009

Fig. 3.38 Orientacidon de fases en Al6060 por efecto de deformacién plastica severa
en el método ECAP procesado en dos pases de extrusion.

En la figura 3.38 la muestra procesada por ECAP dos pases, presenta diferentes

sentidos de orientacién en el aluminio durante su deformacién, la micrografia (a),
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haciendo referencia nuevamente a la Fig. 3.10, presenta fases orientadas en el sentido
de la direccién de extrusién, la micrografia (b), adquirida en la zona donde se forma el
pico caracteristico de ECAP (ver figuras. 2.10 y 3.1), cambia nuevamente el sentido de
orientacion. La técnica de DECAP, tiene caracteristicas de orientacion similares a TS-

ECAP.

3.7.3 Andlisis estadistico del efecto de SPD en la dispersion de las fases sobre la
matriz de Al6060 por las técnicas ECAP, DECAP y TS-ECAP

Con el analisis estadistico se puede observar la distribucion en nimero y tamaio de las
fases, dicho analisis fue realizado en el material sin ser deformado y selectivamente en
muestras procesadas por los distintos métodos de SPD. Los histogramas de las figuras
3.40 Y 3.41 presentan la distribucion de fases en la aleacién, se aprecia que en el
procesamiento por las técnicas de SPD los valores de tamafio de particula de 0.5 um? a
5 um? disminuye en frecuencia, posiblemente es debido a la fragmentacion de las
fases durante la deformacién en cada técnica, la tabla 3.8 exhibe los valores promedio
del tamafio de particulas en cada técnica, se observa una tendencia a disminuir el

tamarfio de las particulas en cada pase de extrusion.

" Oaasgnnd

oo | | su

N

Fig. 3.39 Programa para analisis de imagenes “Imagel 1.42q"
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Fig. 3.40 Histogramas de tamafio de fases en Al6060 estandar, Al 6060 Homogenizado y
procesado por ECAP 1,2 y 6 pases.
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Fig. 3.41 Histogramas de tamafio de fases en Al 6060 Homogenizado procesado por DECAP 1,2
pases y TS-ECAP 1,2 pases.

Las figuras 3.42 y presentan los valores de particulas acumuladas en por ciento,
comparando la relacién tamafio y numero de particulas del AI6O60 homogenizado sin

procesar con el efecto de las técnicas de SPD sobre la aleacién procesada.
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Fig. 3.42 Relacion tamafio y numero en particulas por distribucién acumulada en por ciento.
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Tabla 3.8 Promedio de tamafio de particulas en AlI6060 homogenizado procesado por

SPD.
Técnica de SPD
No. De Pases | Al 6060 estandar (um?) | AI6060 * T.T. Homogenizado (um?) | ECAP (um?) | DECAP (um?) [ TS-ECAP (um?)
0 0,972 0,827
1 0,453 0,881 0,746
2 0,690 0,773 0,875
6 0,678

Como se observd en la Fig. 3.42 existe una tendencia en la aleacién de aluminio
procesada por SPD a incrementarse el porcentaje de particulas de menor tamafio, esta
tendencia se aprecia de manera mds clara en la técnica ECAP, se tienen mayor cantidad
de particulas en el orden de 1 um? y la distribucion de tamafio estd entre 0.011y 9
um? aproximadamente, mientras que el AI6060 homogenizado presenta menor
porciento de particulas con tamaiio fino y la distribucién abarca particulas mas grandes

(0.011-13.5 um?).

De acuerdo a la tabla 3.8 que muestra los promedios en el tamafio de las particulas,
también se observa que el material procesado por SPD, presenta una tendencia a la

disminucion en el tamafio de las fases presentes en la aleacién.
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3.8 Andlisis térmico, mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC)

En este trabajo se realizaron estudios de calorimetria diferencial de barrido (DSC) para
la observar la estabilidad térmica de la microestructura en el aluminio 6060 con
diferentes niveles de deformacién plastica severa. Los parametros utilizados en estos

estudios se presentan en el capitulo experimental. Los resultados de los estudios de

DSC se presentan en las siguientes figuras.

0.2

Flujo de Calor {u.a)

EXO —=>

100 200 300 400 500
Temperatura(“C)

Fig. 3.43 Termogramas de DSC, para las muestras de Al 6060 a diferentes niveles de

deformacion.

En general, en la Fig. 3.43 es posible observar un comportamiento muy similar en los
termogramas para cada nivel de deformacién. En cada uno de estos presenta
basicamente la misma cantidad de reacciones las cuales para este estudio se
identificaron de A hasta E; la forma y tamafo de estas presentd notables diferencias,

para este analisis se puso énfasis en el andlisis del efecto de la deformacién plastica
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severa sobre las reacciones de precipitacion principalmente las cuales son de caracter
exotérmico al igual que las de recuperacidén y recristalizacion. En las siguientes figuras
se discute cada una de las reacciones identificadas por DSC. Para este trabajo de tesis la
interpretacidn se realizara en funcién de la informacién publicada para este tipo de

aleaciones (Al-Mg-Si). (36) (37) (38) (39)

Pico A

Flujo de Calor (u.a), Exo

0.02
T

110 120 130 140 150 160
Temperatura(®C)

Fig. 3.44 Termogramas en la regién del “pico A”, identificado en la fig. 3.43

En el “Pico A” es posible observar un cambio en la temperatura a la cual se alcanza el
maximo de esta reaccidn la cual resulta ser sensible a la cantidad de deformacién en el
material, con el incremento en la deformacidn la temperatura del pico tiende a ser
mayor al igual que el inicio de esta reaccidn. Se ha reportado que las reacciones que

suceden en este rango de temperatura para este tipo de aleaciones pueden asociarse
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con la formacion y disolucién de zonas GP. También se ha reportado que estas son

sensibles al nivel de deformacion en el material previo al andlisis de DSC (40) (41).

En el rango de temperatura de 170 a 260°C, pico B (Fig. 3.45) se presenta un pico
exotérmico en todas las condiciones de deformacién analizadas. En este se observa que
el drea bajo este también es mayor con el nimero de pases lo cual puede asociarse
con una mayor energia de reaccién y con una mayor cantidad de precipitacién. En este
caso, la temperatura para el maximo asi como el inicio y el final de la reaccién parecen
no ser afectadas “significativamente” por el nivel de deformacién. En este rango de
temperaturas han sido reportadas las reacciones de precipitaciéon de B” y B’ en estas
aleaciones (36) (37) (38) (39) y las variaciones en se han asociado principalmente a las
condiciones de procesamiento de cada material. También es posible, en algunas

condiciones, el traslape de estas reacciones de precipitacion.

Pico B ——h...,____‘_&

Flujo de Calor (u.a), Exo

0.01

180 200 220 240 260
Temperatura({“C)

IH

Fig. 3.45 Termogramas en la regién del “pico B”, identificado en la fig. 3.43
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Pico C 6

Flujo de Calor (u.a), Exo

0.05

240 260 280 300 320 340
Temperatura("C)

Fig. 3.46. Termogramas en la regidn del “pico C”, identificado en la fig. 3.43

III

En el caso del “pico C” (Fig. 3.46) es posible decir que la temperatura de inicio de esta
reaccidon disminuyo con la deformacién en comparacién con el material sin deformar
(termograma gris), también se observa que al igual que en las otras reacciones el
numero de pases promueve una mayor energia la cual es proporcional a el drea bajo
cada pico. En este caso la figura 3.46 representa el rango de 230 a 340°C en esta regidn
el ajuste de los termogramas considero la parte endotérmica de la reaccién de
disolucién, el cual se aprecia claramente en la Fig. 3.46 entre 300 a 340°C

aproximadamente. En esta transicién, el niumero de pases no afecta al menos

significativamente la temperatura de inicio y final de esta reaccién.
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Pico C m—

Flujo de Calor (u.a), Exo <€—

0.1

160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
Temperatura(®C)

Fig. 3.47 Termogramas en la region de los “picos By C”, identificado en la fig.3.43

En estos resultados fue posible observar el traslape de dos reacciones D y E (ver Fig.

III

3.43); el porcentaje de deformacién promueve la formacidn del “pico D”, las reacciones
en este rango de temperaturas para este tipo de aleaciones han sido relacionadas con
la formacion de precipitados B en el caso de reacciones exotérmicas y con la disolucion
de B’ y B en el caso de endotérmicas (9). La intensidad del pico E incremento con el
numero de pases sin embargo la temperatura de inicio y final de esta se mantuvo
practicamente constante independiente del numero de pases de deformacién en el
material de estudio. En los pases 2 y 3 es posible ver con mayor claridad la presencia
del pico D, a menor deformacion parece desaparecer en el total y en los mayores

niveles de deformacion (pases 4, 5y 6) el aumento en la intensidad del pico E es tal que

nuevamente parece que el pico D desaparece.
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La tendencia en estos resultados muestra que hay un valor maximo relativo en los
niveles de 3 y 6 en algunas reacciones, este comportamiento ciclico puede asociarse
con la estructura interna del material y su capacidad para almacenar deformacion
antes de saturarse y comenzar con el proceso de recuperacion. Se ha encontrado que
hay un nivel critico de deformacién después del cual la densidad de dislocaciones se
mantiene en un nivel relativamente constante (42). Ademads, aumenta la
susceptibilidad para que esta condicion promueva recuperacion. A diferencia del

Ill

analisis anterior la energia en el “pico B” aumenta con el nimero de pases.

Estos resultados corresponden a los obtenidos como promedios de microdureza en
donde es posible apreciar un aumento en la misma hasta el pase nimero 3 para

después mantener un nivel casi constante.

La tabla 3.9 presenta los posibles procesos de acuerdo a los picos observados en los
resultados de calorimetria diferencial de barrido que puedan estar sucediendo, algunos
de estos procesos pueden ser precipitacion de fases, disolucion de fases,

recristalizacion entre otros.

Es de interés estudiar el efecto de las técnicas de SPD sobre la estabilidad térmica de la
aleacidon y la precipitacién para poder disefar tratamientos éptimos de envejecido
promoviendo mejoras en las propiedades mecanicas del material principalmente en

mejora la relacién resistencia a la tension-ductilidad.

Se presentan también el diagrama de equilibrio en base al contenido de Mn (0.018 %)
en la aleacién estudiada (Al6060), adquirido por simulacién mediante el programa
Thermo-Calc, el cual sirve como apoyo en el estudio de los termogramas presentados

anteriormente.
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Tabla 3.9 Relaciodn tipica de entalpias AH (in J/g) presentes en varios procesos en
aleaciones de Aluminio

Process Peak Type Peak Shape Reaction Enthalpy ()/g)
Melting Endothermic Sharp Hundreds (400)
Phase dissolution Endothermic Broad Tens (15)
Solidification Exothermic Sharp Hundreds (400)
Phase precipitation Exothermic Broad Tens (15)
Recrystallization Exothermic Broad Tenths (0.8)
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Fig. 3.48 Diagrama de equilibrio AI6060 en base al contenido de Mn, adquirido mediante
simulacidn en el programa Thermo-Calc.
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CAPITULO IV

Conclusiones

A continuacién se presentan las conclusiones que se obtuvieron de este trabajo de

investigacion.

. La SPD promueve un incremento en la dureza debido al nivel de deformacién
acumulada, el Al6060 procesado por ECAP 6 pases presento un incremento de dureza
de 110%, mientras que las técnicas de DECAP Y TS-ECAP presentaron de un 95 a 100 %

de incremento con respecto al material sin procesar.

. Es posible obtener mejoras en la relaciéon Resistencia —Ductilidad, mediante la
aplicacion de deformacién plastica severa en una aleacién Al-Mg-Si. La aleacién
deformada por ECAP 5 pases con tratamiento térmico de envejecido presento un
incremento en la resistencia maxima del 108% y una reduccidn en la ductilidad de 3.5%

con referencia al material sin procesar.

° La técnica de deformacién plastica severa propuesta como DECAP presenta

mejoras con respecto a TS-ECAP. Principalmente en la distribucién de la deformacién.

° La restriccion en el flujo del material en la técnica de DECAP es una condicién
gue permite mejorar la distribucién de la deformacién, por el cambio de estados de

esfuerzos en el material.
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° De las técnicas utilizadas ECAP resulta ser la mds efectiva y practica para la
generacién de materiales con tamafio de grano ultrafino, seguida por DECAP vy

finalmente TS-ECAP.

° La aleacidon 6060 procesada por la técnica de ECAP presenta una tendencia a
aumentar la ductilidad con el nUmero de pases desde un 65% al primer pase hasta un

110 % en el pase numero 6.

° Con un tratamiento térmico de envejecido a baja temperatura y tiempo, se
promueve un incremento en la resistencia sin perder ductilidad. Esto se asocia con la

disminucion de la energia de defectos almacenada por la deformacion.

. Hay un numero de pases “critico” en el que se alcanza un nivel de saturacion de
defectos en la microestructura. En los niveles de dureza por la técnica de ECAP
presenta un incremento considerable hasta los pases 3-4, donde de aqui en adelante el

incremento en dureza ya no es significativo

° La homogeneidad de la microestructura esta relacionada con el nivel de
deformacion. Se concluye que con el aumento en el numero de pases la homogeneidad

de esta aumenta.

° Con estas técnicas de deformacidén plastica severa, las particulas presentes en el
material son susceptibles a fracturarse durante el proceso de deformacion, debido a la

elevada concentracion de esfuerzos cortantes.

° Es factible una redistribucién de las particulas como consecuencia de la

fragmentacidn de estas y el flujo del material durante la deformacién.
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° La deformacién plastica severa y el nivel de deformacién modifican y
promueven la precipitacion de forma importante en estas aleaciones. Como se

demostré por calorimetria.

° En esta aleacidn el aumento en las propiedades se debe a una combinacién de
diferentes factores como la disminucidn significativa en el tamafio de grano, el
aumento en la densidad de defectos por efecto de la deformacidn y la precipitacién la

cual es modificada con estos métodos de deformacion.

° Es posible obtener materiales con tamaiio de grano ultrafino por estas técnicas,
la aleacién de aluminio 6060 procesada por ECAP 6 pases presento un tamafno de grano
aproximado de 250 nm, siendo la técnica con mejor eficiencia para refinar la

microestructura.

Recomendaciones y Trabajo a futuro

° Se considera conveniente estudiar el efecto de la friccidn durante el proceso de
extrusion y observar el efecto sobre la microestructura y propiedades mecanicas.

° Estudiar otras propiedades mecanicas como: resistencia al desgaste y a la fatiga
ademas de resistencia a la tension, ductilidad y dureza.

° Detallar la precipitacién y su cinética en estas aleaciones después de ser
procesadas por SPD.

. Estudiar el efecto de la SPD sobre la recristalizacién dindmica en estas

aleaciones.
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