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Resumen

Durante las ultimas décadas se ha dado un creciente interés por las aleaciones
de aluminio para aplicaciones en donde se requiere un excepcional relacién
resistencia-peso, esto sobretodo en la industria del transporte. Una de las
aleaciones con mas interés por su estudio es la aleacion de aluminio 2024,
endurecible por envejecimiento y que presenta excelentes propiedades
mecanicas. Aunado a esto, la utilizacion de los procesos de deformacion plastica
severa (severe plastic deformation, SPD) en dicha aleacién podrian ampliar su

rango de aplicacion y satisfacer necesidades aun mas especificas.

En esta investigacion se ha estudiado la aleacion de aluminio 2024 procesada
por la union por laminacion acumulada (accumulative roll bonding, ARB), un
método de SPD para el refinamiento de la microestructura logrando obtener un
tamafio de grano ultrafino (ultrafine grain, UFG). La caracterizacion por medio de
la nanoindentacion ha permitido un estudio mas exacto de este tipo de
procesamiento mecanico. También se ha utilizado la microscopia Optica y de
barrido para la revelacion de los procesos de deformaciéon y de la

microestructura del material.

Se realizaron muestras de 1, 3 y 5 pases de ARB, estas resultaron con un gran
refinamiento de grano y un aumento en la dureza del material. Ademas, debido a
la alta temperatura a la que se realizé el proceso de laminacion hubo una
recuperacion en la microestructura del material. Se obtuvo una microestructura
bimodal en las muestras con una gran cantidad de granos equiaxiales de un

tamafio por debajo de 1 um y de granos alargados resultados de la laminacién.




La unién por laminacion acumulada dio resultados muy favorecedores para las
propiedades del material y esto pudo ser estudiado con los ensayos de

nanoindentacion.




Introduccion

Las técnicas de deformacion pléstica severa (severe plastic deformation, SPD)
estan emergiendo del dominio de investigacion a escala del laboratorio hacia la
produccion comercial de varios materiales de tamafio de grano ultrafino
(ultrafine-grained, UFG). [1]

La deformacion plastica severa como proceso de refinamiento de la
microestructura en aleaciones metalicas ha presentado sobresalientes
resultados en la modificacion de las propiedades mecanicas de los materiales [1-
3]. Esto se logra por medio de la imposicion de grandes esfuerzos mecanicos sin

gue el material sufra cambios dimensionales relevantes [2].

La microestructura resultante de este tipo de deformacién ha resultado en un
nuevo término para describir los materiales, llamandose materiales de tamafio
de grano ultrafino a aquellos que poseen un tamafo de grano de 100 nm a 1 um;
y materiales nanocristalinos o nanoestructurados a aquellos que comprenden un
tamafio de grano menor a los 100 nm [1,2]. Dichas microestructuras permiten
una diferencia sin precedentes en las propiedades mecanicas comparandose
con aquellas de tamafio de grano grueso [1]. Algunas de las propiedades
resultantes de esta microestructura son una alta dureza, una buena ductilidad,
una superplasticidad superior, un bajo coeficiente de friccidn, una alta resistencia
al desgaste, una alta mejora en el ciclo de fatiga y una buena resistencia a la

corrosion [1].

Existen diversos métodos de SPD, de los cuales, la unién por laminacion
acumulada (accumulative roll bonding, ARB) posee diversas ventajas en

comparacién con los demas. Entre ellas destaca que no se necesitan de




instalaciones especiales, ya que se puede utilizar la infraestructura de los
procesos tipicos de laminado y que al ser un proceso que permite la union de

laminas, se pueden generan compadsitos laminados [2,5-9].

La aleacion de aluminio 2024 es una de las mas ampliamente utilizadas en la
industria aeroespacial, la cual fue introducida en 1930 [10]. Las aleaciones de
aluminio nanoestructuradas tienen un considerable potencial para aplicaciones

en la industria automotriz [1].

Debido al creciente interés en las dUdltimas décadas en materiales
nanoestructurados, la caracterizacion de dichas estructuras ha llevado a la
utilizacion de nuevos mecanismos para su investigacién. La nanoindentacion es
simplemente un ensayo de indentacion en donde la escala de longitud de la
penetracién es medida es nanémetros (10° m). Ademas de la escala de
desplazamiento involucrada, otra caracteristica particular de los ensayos de
nanoindentacién es la medicion indirecta del area de contacto, es decir, el area

de contacto entre el indentador y el material [13].

La nanoindentacion provee una gran cantidad de informacion acerca de las
propiedades fisico-mecdanicas a un nivel nanométrico y los métodos para el
correcto procesamiento de la informacion transforma esta prueba de nanodureza
en un sistema de medicion Unico para el estudio de un gran espectro de
propiedades mecanicas, por mencionar algunas: la elasticidad, Ila

viscoelasticidad, termofluencia, resistencia a la fractura, entre otras [11-14].

En esta investigacion, en los antecedentes se informa de las caracteristicas del
material utilizado, la importancia de los materiales nanoestructurados y se
plantea la deformacién plastica severa como método de obtencién de
microestructuras nanoestructuradas, también se enlistan los diferentes métodos
de SPD. Més adelante, se da informacion de la nanoindentacion como un gran
instrumentos para la caracterizacion de material al ser posible obtener una gran
cantidad de informacion con el analisis de los resultados obtenidos de sus

ensayos.




Después se explica de manera detallada la metodologia experimental que se
llevé a cabo para completar esta investigacion. Se describe la experimentacion
preliminar que se realizd en el material para prepararlo para ARB, asi como las

condiciones en que se realizaron los ensayos de nanoindentacion.

Al final, se discuten los resultados obtenidos de la experimentacion., Asi como
se dan a conocer las conclusiones obtenidas del analisis de los resultados y las

recomendaciones para investigaciones futuras.




1 Antecedentes

1.1 Caracteristicas generales del aluminio y sus aplicaciones

estructurales

Las aleaciones de aluminio han sido un excelente sustituto del acero para
aplicaciones en donde se requiere la reduccion de peso, su densidad es una
tercera parte de la del acero o de las aleaciones de cobre. Algunas aleaciones
de aluminio tienen una mejor relacion resistencia-peso que la de los aceros de
alta resistencia. El aluminio tiene buena maleabilidad,formabilidad, alta
resistencia a la corrosion y gran conductividad térmica y eléctrica. El aluminio no

es toxico, ni magnético y no produce chispa [15-18].

1.1.1 Aleaciones de aluminio de la serie 2XXX

La designacion del aluminio forjado y de las aleaciones de forjadas al aluminio
fue estandarizada por The Aluminum Association en 1954 [18]. Este consta de
un sistema de numeracion de cuatro digitos, El primero indica el grupo de la
aleacion, el segundo sefiala el cambio de la aleacién original o limites de
impureza; el cero se utiliza para la aleacion original, y los nimeros del 1 al 9
indican las modificaciones de la aleacién. En el grupo 1XXX para aluminio con
un minimo de pureza del 99% y mayores, los dos ultimos digitos son los mismo
gue los dos a la derecha del punto decimal en el porcentaje minimo de aluminio
cuando se expresa a casi el 0.001%. En los grupos de aleacion del 2XXX al
8XXX, los dos dultimos digitos sirven solo para identificar las diferentes

aleaciones de aluminio del grupo [16,17].




Tabla 1 Designacion para los grupos de aleacion [16-18]

NUumero de asociacion de

aluminio
Aluminio, 99% y mayor,
principal elemento de la
aleacion IXXX
Cobre 2XXX
Manganeso XXX
Silicio AXXX
Magnesio 5XXX
Magnesio y silicio BXXX
Zinc TXXX
Otro elemento 8XXX
Series no utilizadas 9XXX

El cobre es el principal elemento aleante, comunmente con el magnesio como
segundo elemento. Estas aleaciones no tienen buena resistencia a la corrosion
comparadas con otras aleaciones de aluminio y bajo ciertas condiciones, son
propensas a presentar corrosion intergranular [16]. Sin embargo en la forma de
laminas, éstas son generalmente recubiertas con aluminio de alta pureza o
aleaciones magnesio-silicio de la serie 6 XXX para proveer proteccién galvanica.
Las aleaciones de la serie 2XXX son ampliamente utilizadas para partes y
estructuras que requieren grandes resistencias especificas. Asi como también
son utilizadas para fabricar rines de camion y aviones, en partes de la
suspension de camion, en fuselajes de avion, revestimiento de alas y partes
estructurales, y en otras que requieren buena resistencia a temperaturas por
debajo de los 150 °C. [17] Excepto por la aleacion 2219, estas aleaciones tienen
soldabilidad limitada [18].
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Figura 1 Diagrama de fases de Al-Cu [16]

1.1.2 Precipitados presentes en las aleaciones Al-4%Cu

Las aleaciones que contienen entre 2.5 y 5% de cobre responden al tratamiento

térmico endureciéndose por envejecido [16].
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A las temperaturas de envejecido, ya sea, natural o artificial, las fases de
equilibrio estables son a(Al) y 8(CuAly); sin embargo, la fase estable 6 no
precipita inmediatamente. La precipitacion sucede en etapas que requieren
tiempo para completarse. La primera etapa es la formacion de aglomerados de
atomos de soluto de Cu, en la matriz de Al. Los aglomerados se ajustan a la
estructura cristalina de la matriz y son completamente coherentes con ella. Estos
aglomerados son llamados zonas GP (Guinier-Preston) debido a que fueron
detectados por primera vez por Guinier y por Preston de manera independiente
mediante el analisis de difraccion de rayos X [15,16]. A temperaturas menores
de 180 °C, dos tipos de estos aglomerados fueron descubiertos, de ahi sus
nombres de zonas GP1y GP2. La zona GP2 también es llamada precipitado 6.
La maxima dureza o resistencia es obtenida cuando se forma 6”. Arriba de los
180 °C, el precipitado 8” (GP2) no se forma en aleaciones de Al-4%Cu. Otra
precipitacion metaestable, 6’, se forma antes del precipitado metaestable 6,
estas dos se forman a temperaturas de envejecido elevadas [15]. Cuando se
forma el precipitado estable 8, la aleacion se dice que fue sobreenvejecida y la
dureza disminuye. Estas etapas de los precipitados pueden verse en la Figura 2
y son resumidos por la secuencia de precipitacion propuesta por Bagaryatsky
[16],

Osss > a+ GP1 —->a+0"(GP2) »a+0 —-a+0 Ecuacion 1

Las zonas GP1 son precipitados que se crean por la segregacién de atomos de
cobre en la disolucién sobresaturada a. Estas zonas consisten en regiones
segregadas en forma de discos de pocos atomos de espesor (0.4 a 0.6 nm) y de
aproximadamente un didmetro de 8 a 10 nm y se forman en los planos cubicos
{100} de la matriz. Puesto que los atomos de cobre tienen un diametro
aproximado de un 11% menos que los de aluminio, la red de la matriz alrededor
de las zonas se contrae tetragonalmente. Las zonas GP1 son coherentes con la

red de la matriz puesto que los atomos de cobre sustituyen a los atomos de




aluminio en la red de la matriz. Las zonas GP1 se detectan en el microscopio

electronico de barrido por los campos de deformacion que provocan [16].

Las zonas GP2 o precipitados 8” presentan una estructura tetragonal y son
coherentes con las de la matriz {100} de la aleacion Al-4%Cu. Su tamafo varia
entre 1 y 4 nm de espesor y un diametro entre 10 y 100 nm al progresar el

envejecido [16].

Los precipitados © nuclean heterogéneamente, especialmente en las
dislocaciones y es incoherente con la matriz. (Un precipitado incoherente es
aquel cuya particula tiene una estructura cristalina diferente a la matriz.) La fase

0’ tiene una estructura tetragonal con un espesor de 10 a 150 nm [16,17].

Los precipitados 6 son incoherentes y tiene la composicion CuAl,. Esta fase
tiene una estructura BCT (a=0.607 nm y ¢=0.487 nm) y se forma a partir de 8’ o
directamente de la matriz [16].

Ya que los aglomerados estan incrustados en la estructura cristalina de la matriz
y debido a la diferencia de tamafio atomico entre los 4&tomos del soluto y del
solvente, la estructura coherente induce una gran cantidad de esfuerzo en la red
de la matriz. Esto es referido como esfuerzos coherentes y se refleja en un

incremento en la dureza y en la resistencia [15].

1.2 Materiales nanoestructurados y de tamafio de grano ultrafino

Se define como materiales nanoestructurados a aquellos materiales que cuentan
con al menos una de sus dimensiones en la escala nanométrica (de 1 a 100 nm)
[1,2]. Dependiendo de las dimensiones que se encuentran en la nanoescala,
estos se pueden clasificar en a) nanoparticulas, b) estructuras laminares, c)

estructuras de filamento, y d) materiales nanoestructurados a gran escala.
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Muchas propiedades mecanicas interesantes se encuentran en tamafios de
grano ultrafino (de 100 a 500 nm), los cuales son mas viables tomando en
cuenta los métodos de procesamiento existentes [2]. Estos materiales son muy
atractivos para aplicaciones ingenieriles por su alta resistencia que puede ser
tres 0 cuatro veces mas alta que los mismos materiales con tamafios de grano

convencionales de 10 a 100 um [1,2].

La produccion de materiales nanoestructurados y de tamafio de grano ultrafino
se puede clasificar en dos tipos de técnicas, “de abajo hacia arriba” y “de arriba
hacia abajo”. En la primera, los materiales nanoestructurados son fabricados por
el ensamblaje de atomos individuales o por la consolidacion de nanoparticulas
sélidas. La desventaja de este método es lograr una buena union atbmica entre
las particulas por la combinacién de presion y temperatura. En la segunda, los
materiales tienen una microestructura cristalina convencional y se produce un
refinamiento de la microestructura asi como se introducen defectos puntuales y
dislocaciones por medio de altos esfuerzos como es en el caso de la

deformacion plastica severa [1,2].

Sin embargo, los materiales verdaderamente nanoestructurados (tamafio de
grano menor a 100 nm) tiene ciertas desventajas: por lo regular son producidos
en pequefas cantidades, exhiben limitada resistencia a la fractura en tension y
pueden tener microestructuras inestables. Para una mejor ductilidad vy
estabilidad del grano, asi como para obtener muestras de dimensiones mayores,
los materiales de tamafio de grano ultrafino son mas atractivos. Se pueden
obtener muestras a gran escala libres de porosidad y con una elongacién mayor
al ~10%. Los materiales de tamafio de grano ultrafino también son considerados
nanoestructurados ya que contienen caracteristicas microestructurales como
celdas de dislocaciones, subgranos, y pueden contener nanomaclas en escalas

menores a los 100 nm [1,2].
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1.2.1 Deformacion plastica severa

La posibilidad de producir estructuras con un tamafo de grano muy fino por
deformacion plastica severa fue sugerida por medio de la investigacion utilizando
métodos de deformacién convencionales pero introduciendo altos grados de
esfuerzo. En la mayoria de los casos, en los estudios recientes de las
microestructuras producidas por SPD se tienen celdas o subgranos en el tamafio

de los micrometros a la escala submicrométrica, pero no en la nanoescala [2].

Los materiales producidos por las diversas técnicas de SPD por lo regular tiene
tamafios de grano resultantes entre 100 y 1000 nm [1-4], cumpliendo facilmente
con la necesidad de producir materiales dentro de la clasificacion de

nanoestructurados y de tamafio de grano ultrafino.

La fabricacion de materiales nanoestructurados por medio de la deformacion
plastica severa se esta convirtiendo en una de las areas de desarrollo mas
activas en el campo de los nanomateriales y estos materiales se tienen
contemplados como estructurales y funcionales para la préxima generacion de

metales y aleaciones [2].

1.2.2 Deformacion plastica severa (SPD) como método
alternativo para la fabricacién de aleaciones metélicas

nanoestructuradas

Los materiales nanoestructurados producidos por deformacion plastica severa
son 100% densos, libres de contaminantes y viables para ser producidos en
grandes cantidades para su uso comercial [1]. Al ser sometidos a SPD, los
materiales sufren una gran cantidad de deformaciéon plastica sin tener ningun

efecto relevante en las dimensiones de la muestra. La imposicion de estos

12



grandes esfuerzos se realiza a temperaturas relativamente bajas; por debajo del

0.4Tm, en donde T, es la temperatura de fusion del material [2].

Otra caracteristica es que la forma del espécimen se mantiene debido al uso de
herramientas con geometrias especiales que previenen el flujo libre del material
y por lo tanto producen una presidén hidrostatica. La presencia de la presion
hidrostatica es esencial para lograr grandes esfuerzos e introducir la gran
densidad de defectos de red que son necesarios para el excepcional

refinamiento de grano [2].

El mercado para los materiales nanoestructurados existe en basicamente
cualquier sector en donde unas propiedades mecanicas superiores sean

parametros criticos del disefio [1,2].

1.2.3 Caracteristicas microestructurales derivadas del procesamiento
por SPD

Debido a los extremadamente pequefios tamafios de grano, los materiales
nanocristalinos exhiben alta resistencia y dureza, un bajo coeficiente de friccion,
una alta resistencia al desgaste y una mejor resistencia a la corrosion. También
se ha encontrado que estos materiales presentan una buena ductilidad, una

superplasticidad excepcional [1,2].

El proceso de deformacion plastica severa refina los granos por la introduccién
de un gran numero de dislocaciones que se acomodan a si mismas en
configuraciones de baja energia tomando la forma de limites de grano de bajo
angulo y luego cuando son sometidas a una deformacion extra, éstas
evolucionan en arreglos homogéneos de granos ultrafinos separados por limites

de grano de alto angulo de desorientacién [1,2].

Una de las caracteristicas resultantes de SPD en los materiales es la alta

densidad de dislocaciones producidas, por lo regular, muy cerca a su nivel de

13



saturacion, por lo cual, su habilidad para acumular mas dislocaciones es
reducida [2].

Los metales nanoestructurados tienen alta resistencia y bajas ductilidades en
comparacién con sus contrapartes de tamafio de grano grueso. Un tratamiento
térmico de recocido después del procesamiento por SPD puede mejorar la

ductilidad sin sacrificar significativamente la resistencia mecéanica [2].

1.2.4 Métodos de deformaciédn plastica severa

La torsion a alta presion (high-pressure torsion, HPT) y la presiéon en canal
angular constante (equal-channel angular pressing, ECAP) son técnicas de SPD
gue fueron utilizadas en las primeras investigaciones para producir metales
nanoestructurados y aleaciones que posean granos de tamafio nanométrico o de
submicrémetros. Estas técnicas han sido modernizadas desde entonces, asi
como han surgido otros métodos de procesamiento. A continuacion se hombran
algunos métodos de SPD para su comparacion, asi como se da especial énfasis
al método utilizado en esta investigacién. Cabe mencionar que la busqueda de
nuevas técnicas para el refinamiento de grano por medio de SPD asi como la

mejora de las técnicas ya existentes continta afio tras afio [1,2].

e Presién en canal angular constante (ECAP)

El método ECAP es la técnica de SPD mas desarrollada hasta el momento,
permite la deformacion de muestras a gran volumen por medio de los esfuerzos
cortantes. En este método una barra es presionada a través de un dado con dos
canales en angulos de interseccion de 90° a 120°. La barra esta sujeta a

deformaciones severas sin cambiar sus dimensiones. Los tamafios de grano
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desarrollados por este método estan en el rango de 200 a 300 nm [2,3,19]. El
esfuerzo, ¢ introducido en ECAP es determinado por la relacion incorporando el
angulo entre los dos canales, ¢, y el angulo que representa la curvatura del arco
exterior en donde las dos partes del canal se interceptan, . Esta relacion esta

dada por:

= (D)o@ r O rveosecl(®) Q)] wmons

en donde N es el numero de pases a través del dado. Diversos pases a través
del dado producen un esfuerzo acumulado. En la préctica, diferentes sistemas
de deslizamiento pueden ser introducidos por rotacion de la barra en su eje

longitudinal entre cada pase [2,19,20].

Recientemente ha habido numerosas modificaciones al ECAP convencional que
han sido disefiadas para obtener un grano de refinamiento mas efectivo
incluyendo la incorporacion de contrapresion, el desarrollo del proceso continuo
por ECAP, entre otros [2,23].

Prensa

Dado ‘

Muestra

~J1 | ‘\(b
.--"'.' ::_.‘{: I o

Figura 3 Dibujo esquematico del proceso de Presion en canal angular constante [2]

15



e Torsion a alta presion (HPT)

En el caso de HPT, una muestra en forma de un disco delgado sufre esfuerzos
de torsién siendo comprimido a presiones de 2 a 6 GPa. El disco se localiza en
una cavidad, se aplica una presion hidrostatica, y el esfuerzo plasticos torsional
se logra por la rotacion de uno de los dados [2,24]. Si no hay flujo del material
hacia el exterior, el espesor del disco permanece constante y el esfuerzo
torsional real, y, es dada por y = (r/h)p, en donde r es la distancia desde el
centro del disco, ¢ es el angulo torsional en radianes, y h es el espesor del
espécimen. Los discos relativamente pequefios utilizados en HPT convencional
son atractivos para productos pequefios como nanomagnetos con propiedades
magnéticas mejoradas, en stents arteriales, y en aparatos para aplicaciones de

sistemas microelectromecanicos [2].

Dado

Base Espécimen

Figura 4 Dibujo ilustrativo del proceso de torsién a alta presion [2]
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e Forja multidireccional (MDF)

El proceso de MDF esté usualmente asociado con la recristalizacion dinamica en
metales o aleaciones de una sola fase. El principio de MDF se ilustra en la
Figura 5 y asume multiples repeticiones de operaciones de forja abierta
incluyendo empuje y estirado con cambios en los ejes en donde la carga es
aplicada. La homogeneidad de la deformacién producida por MDF es mas baja
comparada con ECAP o HPT. Sin embargo, este método puede ser utilizado
para obtener un estado nanoestructurado en materiales relativamente fragiles
debido a que el proceso empieza a temperaturas elevadas y las cargas
especificas del herramental son relativamente bajas. La eleccion apropiada de la
temperatura y de la velocidad de deformacion es de vital importancia para el
refinamiento de grano deseado. La operacion es usualmente realizada en el
intervalo de temperaturas de 0.1-0.5T,, en donde T, es la temperatura de fusion
absoluta. Es util para producir barras de grandes dimensiones con tamafio de

grano ultrafino [2,25].
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59
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A

Figura 5 Principio de la forja multiaxial; a, b y ¢ muestra el empuje y estirado en el primer eje; d, ey fen el
segundo eje; y g, h eien el tercer gje. [2,3]

e Compresion y extrusion ciclica (CEC)

También llamado “presionado de reloj de arena”, es realizado por el empuje de
la muestra de una camara cilindrica de diametro d, a otra con dimensiones
iguales a través de un dado de diametro d,, que es considerablemente pequefio
en comparacion con d,. Asi el proceso induce la extrusion y las camaras
proveen la compresion para que, durante un ciclo, el material es empujado para
primero experimentar compresion, luego extrusion y finalmente compresion otra
vez. El esfuerzo real producido por un ciclo es calculado como A¢ =4 In (do/ dpm).
En el segundo ciclo, la direccion de extrusion es invertida, resultando asi en la

misma secuencia de los modos de deformacion. El proceso puede ser repetido
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N veces por el empuje de la muestra hacia adelante y hacia atras para darle un
esfuerzo real acumulado de (NAg).

Y

17\
>/ 1 \(

Figura 6 Principio del método de compresion y extrusion ciclica [2]
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e Doblado y enderezado repetitivo (RCS)

Es un proceso repetitivo de dos pasos, la pieza de trabajo es inicialmente
deformada en una forma corrugada y después enderezada entre dos platinas
planas utilizando un ciclo de procesado que puede repetido muchas veces. La
ventaja de RCS es que puede ser facilmente adaptado a una unidad de rolado
industrial corriente. Esta técnica aln se considera en sus primeras etapas y se
necesita mayor investigacion en el desarrollo del proceso para producir
materiales nanoestructurados, sobre todo para mejorar el tema de la

homogeneidad microestructural [2].
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Figura 7 Imagen ilustrativa del proceso de doblado y enderezado repetitivo. [2]

e Extrusion torsional (TE)

Durante el proceso de TE, la pieza a trabajar es empujada a través de un dado
de extrusion en el cual su seccion transversal mantiene su forma y tamafio
mientras es torcida a través de un angulo designado alrededor de su eje
longitudinal. Esto resulta en una pieza que mantiene su forma y tamafio después
de cada pase de TE y asi es posible procesar una muestra repetidamente para
alcanzar un excelente refinamiento de grano. En la practica, la deformacion
plastica no es uniforme a través de la seccion transversal pero la deformacion
plastica aumenta conforme la distancia desde el eje, asi las regiones mas
distantes tienen un tamafio de grano mas fino. Esta heterogeneidad
microestructural produce propiedades mecénicas no homogéneas con el centro

de la seccidn transversal con menor resistencia mecanica [2].
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Figura 8 Dibujo esquematico del proceso de extrusién torsional [2]

e Unidn por laminacion acumulada (ARB)

La técnica de ARB hace uso de la infraestructura convencional de rolado. Una
lamina es rolada para que su espesor se reduzca a la mitad del espesor en
condicion inicial. Después la lamina es cortada en dos mitades iguales que son
apiladas. Debido a que se requiere una buena unién entre las dos laminas
apiladas, las caras en contacto son desengrasadas y cepilladas con cepillo de
alambre antes de ser apiladas para luego ser roladas de nuevo a un espesor del
50% [2,4]. Asi, una serie de operaciones de rolado, corte, cepillado y apilado son

repetidas para que un gran esfuerzo sea acumulado en la lamina resultante.

Ya que es necesario lograr una gran reduccion en un solo pase para lograr una
buena adherencia entre las laminas [28], la union por rolado es llevaba a cabo
sin lubricacion para realizar una rapida formacion de granos de tamafo ultrafino
[29], la fuerza de rolado durante la unién por laminacion acumulada se vuelve
muy grande. Es posible calentar la ldmina al realizarse el rolado pero a una
temperatura en donde no ocurra la recristalizacion, esto para reducir la fuerza

del rolado y lograr una buena union entre las laminas [2].
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Para el proceso de ARB, el esfuerzo equivalente después de N numero de

pases, &y, es dado por [2]

&y = 0.80N Ecuacion 3

Algunas de las ventajas de utilizar el proceso de unién por laminacion
acumulada son: 1) no se requieren una infraestructura con alta capacidad de
carga o dados de alto costo, 2) la productividad puede ser mayor, y 3) la

cantidad de material a producirse no esta limitado [4,8].

Este método es el Unico apropiado para la produccion de placas y laminas de
tamafio de grano ultrafino y nanocristalinas, las cuales son la forma mas
utilizada de materiales de manera comercial e industrial debido a su viabilidad
como un proceso continuo [8]. Las laminas procesadas por ARB por lo regular
poseen una alta resistencia de dos a cuatro veces mas alta que el material inicial

de grano grueso [2,5,8].

La union por laminacion acumulada no solo se considera un método de
deformacion sino que también es un proceso de unién por lo cual se pueden
producir compdésitos laminares de distintas aleaciones [6,8,9]. En cada ciclo de

ARB, la unién en las interfaces se vuelve mejor.
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Desengrasado y cepillado ’ Core

[l | ] ———

Unién por rolado

Apilamiento

Figura 9 Diagrama del proceso de unién por laminacion acumulada [2,6,8]

En la practica, la estructura de tamafio de grano ultrafino producida por ARB no
es equiaxial tridimensionalmente, sino que es una estructura alargada en
direccién hacia el rolado. Este tipo de microestructura es indiferente del tipo de

metal o aleacién procesada.

La microestructura resultante después de uno o dos pases de rolado muestra
microestructuras deformadas compuestas de celdas de dislocaciones vy
subgranos. Después de tres pases, la estructura de limites laminares aparece, la
cual es tipica de materiales altamente laminados, arriba de cinco pases se tiene

una microestructura laminar uniforme de limites ultrafinos [2].

1.3 Nanoindentacion

La nanoindentacién puede ser aplicada para la investigacion de los cambios en
las propiedades mecéanicas debido a alteraciones microestructurales en la escala

de micrémetros.

En la dltima década ha habido un considerable interés en la caracterizacion

mecanica de peliculas delgadas y de materiales con volumenes pequefios
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usando ensayos con indentaciones sensibles a las penetracibnes con
indentadores esféricos o piramidales usualmente. El objetivo principal de dichos
ensayos es obtener valores del modulo elastico y dureza del material de lecturas
experimentales de la carga del indentador y la penetracion de penetracion. Las
fuerzas involucradas estan generalmente en el rango de mN y son medidas en la
resolucién de unos cuantos nN. Las penetraciones son en el orden de nm, por lo

tanto el término “nanoindentacion” [13].

La nanoindentacion es simplemente un ensayo de indentaciéon en donde la
escala de longitud de la penetracién es medida en nanémetros (10° m). Ademas
de la escala de desplazamiento involucrada, otra caracteristica particular de los
ensayos de nanoindentacion es la medicion indirecta del area de contacto, eso

es, el area de contacto entre el indentador y el material [13].

1.3.1 Teoria de la nanoindentacién

En los ensayos de nanoindentacion, el tamafio de la impresion residual es del
orden de micrometros o nanometros, por lo tanto, son muy pequefias para ser
medidas directamente. Debido a esto, el area de contacto es determinada por la
medicidn de la profundidad de penetracién del indentador en la superficie de la
muestra. Esto, junto con la geometria del indentador, provee de una medicion
indirecta del &rea de contacto a la carga maxima. Por esta razén, los ensayos de
nanoindentacion son referidos como ensayos de indentacion sensible a la
profundidad (depth-sensing indentation, DSI) [13,14].

Las técnicas de indentacion también pueden ser utilizadas para calcular el
modulo elastico, el exponente de endurecimiento por deformacion, resistencia a
la fractura (para materiales fragiles), propiedades viscoelasticas,

transformaciones de fase, termofluencia y absorcion de energia. Ya que el
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tamano de la impresion residual es muy pequefio, este tipo de ensayo se puede

considerar en muchos casos como no destructivo [11,13,14].

(a) (b)

A A
Pl --------------------- : Pl TTTTTTTTTTY : :
dp ]
dh : :

i A R

h, h,

Figura 10 Curvas carga-desplazamiento con un indentador esférico para a) un soélido elastico plastico y b)

un solido viscoelastico. [13]

La Figura 10 muestra el tipo de curvas que se pueden obtener de los ensayos de
indentacién. Este tipo de informacion se obtiene cuando el indentador es
posicionado en contacto con la superficie plana del espécimen con un
incremento constante de la carga. Ambos, carga y profundidad de la
penetracion, son registrados. En el ciclo de la indentacion, la parte de la carga
puede consistir de un contacto elastico inicial, seguido de un flujo plastico, o
cedencia a cargas mas elevadas. En la descarga, si hubo cedencia del material,
la curva carga-desplazamiento siguen un patrén diferente hasta llegar a cero de
carga aplicada, y una impresion residual es proyectada en la superficie del
material. La maxima profundidad de penetracién para una carga en particular,
junto a la pendiente de la curva de descarga medida a la tangente al punto de la
carga maxima, da como resultado la medida de la dureza y del modulo elastico
del material. Para un material viscoelastico, la relacion entre la carga y
penetracion no es tan sencilla. Esto es, para una carga dada, el resultado de la
profundidad de penetracién depende de la velocidad de penetracién de la carga
asi como de la magnitud de la carga misma. Para tales materiales, la

indentacion puede ser acompafada por termofluencia, y se manifiesta como un
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cambio en la penetracion para una carga aplicada constante como se muestra
en la Figura 10b. Un andlisis de la zona de termofluencia de la curva de carga-
desplazamiento provee informacion cuantitativa de las propiedades elasticas del
material. En materiales fragiles puede ocurrir una fractura, especialmente
cuando se utiliza un indentador piramidal como el Berkovich o el Vickers. Como
se muestra en la Figura 11 la longitud de la fractura, la cual suele iniciar en las
esquinas de la impresion de la indentacién, puede ser utilizada para medir la

resistencia a la fractura del material [13,14].

(@)

Figura 11 Fracturas emanando de las esquinas de la impresion residual en un material fragil [13,14]

Una de las influencias mas importantes en la validez o calidad de los datos de la
prueba de nanoindentacion es la condicion de la superficie del espécimen y la
forma en la cual es montada para la prueba. La limpieza y el pulido influyen en el
valor final de la rugosidad de la superficie del material. Una indentacién tipica es
del orden de los 200-500 nm [13,14].
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Figura 12 Micrografia de un microscopio electronico de barrido de una impresion en una pelicula delgada
de Au a 18000x [26].

Debido a que las indentaciones son sensibles a la profundidad, para poder
realizar la medicion, el sistema de medicion de la penetracion necesita ser
referenciada a la superficie del espécimen, y esto es usualmente realizado
acercando el indentador en contacto son la superficie con una pequefa fuerza
de contacto inicial la cual resulta en una inevitable penetracion inicial del
indentador en la superficie la cual debe ser incluida en el andlisis. Asi, algunas
otras correcciones pueden ser requeridas para obtener datos mas confiables
[13,14].

1.3.2 Mecanica de contacto

La comprension de la nanoindentacion debe de comenzar con el estudio de

mecdnica de contacto entre cuerpos sélidos.
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Contacto Hertziano — Indentador esferoidal

Hertz encontré que el radio de un circulo de contacto a es relacionado con la
carga del indentador P, el radio del indentador R, y las propiedades elasticas de

los materiales en contacto [14].

3 _3PR
T 4 E*

Ecuacioén 4

En donde E* es la combinacion del mdédulo elastico del indentador y el

espécimen expresado por la siguiente ecuacion [14]

1_ a-vh | a-vd)

— Ecuaciéon 5
E* E Er

y R es la combinacion del radio del indentador y la del espécimen (donde para

un espécimen plano, Ry—>«) [14]

-= —+— Ecuacion 6
R Ry Ry

Figura 13 Esquema del contacto entre un indentador rigido y un espécimen plano con médulo E. El radio
del circulo de contacto es a, y la penetracion total es h:. h, es la penetracion del circulo de contacto de la
superficie libre del espécimen, y h, es la distancia desde el fondo de contacto hasta el circulo de contacto
[14]
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Otra relacién importante surge de estas ecuaciones en el perfil de la superficie
deformada en donde para un indentador esférico rigido, la profundidad de la
superficie es una funcién de la distancia desde el eje de simetria r y es dado por

h_

13P( r2
" E*24a

2— —2) r<a Ecuacion 7
a

En donde a es el radio de la impresion y a es el angulo combinado de uno de los
conos Yy los lados de la impresion residual. De las dos ecuaciones anteriores se
obtiene la distancia de aproximacion mutua entre el indentador y la muestra (lo

cual es igual a la profundidad total para un indentador rigido) cuando r =0.

3 3)?
6° = (4E*) Ecuacion 8
y por lo tanto
6=h-= % Ecuacién 9

Expresado en términos de la profundidad h, la carga es:

P = gE*R1/2h3/2 Ecuacion 10

1.3.3 Tipos de indentador

Los indentadores para los ensayos de nanoindentacion por lo regular estan
hechos de diamante los cuales se les ha dado forma y han sinterizado en una
base de acero inoxidable. En los ensayos de indentacion, los tipos mas comunes
de indentador son los esféricos, en donde la ecuacién de Hertz se aplica
directamente, o indentadores piramidales. Los tipos mas comunes de
indentadores piramidales son el Vickers de cuatro lados o el indentador
Berkovich de tres lados. Estos indentadores pueden emplearse en aire hasta

una temperatura aproximada de 700 °C [13].
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e Esférico

El indentador esférico permite una fécil transicion del contacto elastico al
elastico-plastico, su uso es muy conveniente en las mediciones de materiales
suaves y para recrear el dafio por contacto en condiciones de servicio en el
material. Este tipo de indentador tiene una forma coénica con punto esferoidal
para su facil montaje. Solo la punta de éste es utilizada para penetrar la
superficie del espécimen. Por lo regular, el radio del indentador esférico es

menor a 1 micra [13].

L9 0m L@l
“S00 25wWn

Figura 14 Punta de un indentador cénico-esferoidal utilizado para indentacion y ensayos de rayado.

e Conico

La relacion entre la carga y el radio de contacto es expresado en términos del

medio angulo del indentador conico como [14]

ma
P = 7E* acota Ecuacién 11

En donde P es la carga aplicada, E* es la combinacién del médulo elastico del
indentador, a es el radio de la impresion y a es el angulo combinado de uno de
los conos vy los lados de la impresién residual. El desplazamiento de la superficie

libre del espécimen bajo el indentador esta dado por
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T T
h = (E — ;) acota r<a Ecuacion 12

en donde a es el semiangulo del cono como se muestra en la Figura 15. La
cantidad a cot a es la profundidad de penetracion A, medida al circulo de
contacto [13,14].

Figura 15 Esquema de la penetracion realizada por un indentador conico [14]

e De esquinacubica

Este tipo de indentador esta disefiado para proveer una mayor cantidad de
deformacion para la determinacion de la fractura por dureza de las grietas

inducidas. Es muy fragil y facilmente rompible [13].

Este tipo de indentador es similar al indentador Berkovich pero tiene

semiangulos en las caras de 35.26° [13].
e Vickers

El indentador Vickers una piramide base cuadrada de diamante con un angulo
base de 136° [13].
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e Knoop

El indentador Knoop es un indentador de piramide de cuatro caras con dos
diferentes semiangulos. Las mediciones de diagonales de diferentes longitudes
en la impresion residual son de mucha ayuda para investigar la anisotropia en la
superficie del espécimen. Este tipo de indentador fue originalmente desarrollado
para permitir el ensayo en materiales muy duros en donde una linea diagonal
mas larga pudiera ser facilmente medida en comparacion con las pequefias

penetraciones formadas por la impresion residual [13].

e Berkovich

El indentador Berkovich es generalmente utilizado en estudios de indentaciones
a pequefa escala y tiene la ventaja que las orillas de la piramide estdn mas
facilmente construidas para unirse en un solo punto. El radio de la punta para un
tipico indentador Berkovich =150 nm cuando es nuevo, después de 12 meses de
uso es de =250 nm [13].

Tabla 2 Areas proyectadas, correcciones interceptadas y factores de correccion geométrica para los

diferentes tipos de indentadores. Los semiangulos dados para los indentadores piramidales son los angulos

de las caras con el eje central del indentador [13]

i Factor de
) y Angulo del .
Tipo de . Semiangulo, Factor de correccion
] Area proyectada cono _ ] _
indentador 0 ) intercepciéon | geomeétrica,
efectivo, a
B
Esférico A = m2Rh, N/A N/A 0.75 1
Berkovich A= \3/3hf,tan29 65.3° 70.2996° 0.75 1.034
Vickers A = 4hjtan?6 68° 70.32° 0.75 1.012
6,=286.25°
Knoop A = 2hjtanb, tand, 77.64° 0.75 1.012
92 =65°
De esquina 3
. A = Y3hZtan?0 35.26° 42.28° 0.75 1.034
cubica
Cénico A = mhitan*a a a 0.72 1
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1.3.4 Curva carga-desplazamiento

En un ensayo tipico de nanoindentacion, la carga y el desplazamiento de la
penetracion son monitoreados y registrados conforme la carga es aplicada
desde cero hasta la carga méaxima y de ahi, de regreso a cero. Ambos, la carga
y el desplazamiento son registrados en una curva carga-desplazamiento [13].

P“
Pl
ip
dh
! h,
T - * h
<« N, —;L— h, —»
" TR b g

Figura 16 Curva carga-desplazamiento, carga y descarga, de un ensayo de nanoindentacién con carga
maxima, Py, y penetracion bajo la superficie libre del espécimen h;. La penetracion del circulo de contacto hp
y la pendiente de la descarga elastica dP/dh permiten calcular el moédulo y la dureza. hy, es la penetraciéon
de la impresion residual, y he, es el desplazamiento asociado con la recuperacion elastica durante la

descarga [14]

33



Fuerza
maxima por un
tiempo determinado
Fuerza J
maxima

Carga

Dascarga

N\

Descargas
parciales

Z

v

Figura 17 Diferentes componentes presentes en un ensayo de nanoindentacion [14]

Los ensayos de nanoindentacién son realizados en una gran variedad de
substancias, desde polimeros suaves hasta peliculas delgadas de carbono. La
forma de la curva carga-desplazamiento proporciona, no solamente los medios
para calcular el modulo elastico y la dureza del material, sino también permite la
identificacion de eventos no lineales como las transformaciones de fase,

agrietamiento y de laminacion de peliculas [13].
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a) | P sélido eléstico d) | P silicio cristalino
Cambio de fase
inducido
por presion
h h
b) P silice fundida e) P Zafiro
Fractura
h h
¢ P Acero f) P polimero
Termofluencia
h h

Figura 18 Ejemplos esquematicos de las curvas de carga-desplazamiento para diferentes respuestas de
los materiales y propiedades. a) Un sélido elastico, b) un sdélido fragil, ¢) un sélido ductil, d) un sélido
cristalino, e) un sélido fragil que fractur6 durante la descarga, y f) un polimero que exhibe termofluencia [13]

Método Oliver-Pharr

El método mas utilizado para la interpretacion de un ensayo de nanoindentacion

es el propuesto por Oliver y Pharr, utilizando la relacion [20]

Vo S
E, = - ——*_ Ecuaci6n 13
2B \JA(hem)

De acuerdo con Oliver y Pharr, A(hcm) puede ser estimado directamente de la
curva de descarga. Sin embargo, la validez de esta estimacidén a veces no es lo

suficientemente buena, especialmente cuando la indentacion exhibe apilamiento.

El método Oliver-Pharr utiliza la pendiente de la tangente a los datos de
descarga a carga maxima en conjunto con la derivada de las ecuaciones
elasticas de contacto para un indentador cénico equivalente para determinar la

penetracion del circulo de contacto.
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De acuerdo con este método, el médulo elastico es dado por

— d_Plﬁ E i6n 14
= th\/A cuacion
y la dureza es calculada por
P -
H = " Ecuacion 15

Método Field-Swain

El método propuesto por Field y Swain utiliza los datos de la descarga
directamete con las ecuaciones elasticas de contacto para indentadores
esféricos, sin embargo este método puede ser utilizado también con otro tipo de

indentadores.
Método de energia

Este es un método que se estd popularizando para determinar la dureza por
medio de nanoindentaciones considerandolas energias involucradas en los

procesos de carga y descarga.
Método dindmico

En este método, las medidas del médulo elastico y de dureza involucran la

medicion de la rigidez de contacto, dP/dh, en el punto de carga.

1.3.4.1 Factores que pueden afectar el analisis de informacién

e Ruido térmico o Termal drift

Existen dos tipos de comportamientos de deslizamiento que pueden ser
observados en los ensayos de indentacion. El primero es termofluencia en el
material como resultado del flujo plastico. Esta puede manifestarse mas
claramente cuando la carga se mantiene constante y la penetracion incrementa
debido a que el indentador se hunde en el material. Otra razon para observar un

cambio en la penetracion con carga constante es el cambio en las dimensiones
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de los componentes del debido a la expansion térmica o contraccion. Este

cambio en la penetracion puede ser confundido como un error de termofluencia.

Para corregir la termofluencia, algunos instrumentos de nanoindentacion
permiten un tiempo de espera en puntos de la serie que se acumulan en la carga

méxima o al final de la descarga desde la carga maxima.
e Tamafio de la indentacion

El efecto del tamafio de la indentacion conduce a una incertidumbre en los
valores de la sensibilidad a la velocidad de deformacién (strain rate sensitivity,
SRS) medidos por la termofluencia de la indentacién como consecuencia de la
interaccion entre el ablandamiento debido a la termofluencia y el ablandamiento
debido al efecto del tamafio de la indentacibn mientras el material fluye y el

tamafo de la impresion incrementa.
e Apilamiento

Las ecuaciones de contacto asumen que el circulo de contacto es por debajo de
la superficie del espécimen (la superficie se hunde). Dependiendo del radio de
E/H del espécimen, en lugar de hundirse, el material puede ser empujado hacia
arriba y ser apilado alrededor de las orillas de la indentacion. Cuando esto
sucede, una mayor cantidad del material esta apoyando la carga del indentador
de lo que se asume por las ecuaciones de contacto. Como resultado, el
espécimen aparenta (del punto de vista de las ecuaciones) mas rigido (un mayor
modulo elastico) y mas duro de lo que realmente es. La mejor manera para
evitar este efecto es medir el area de contacto utilizando microscopia de fuerza

atdmica o con microscopia electronica de barrido [13,14].

37



a)

Hundimiento Apllamiento

-
‘! ses /éi—_
h
| | ™
4

k) Area de contacto real

Area transversal del indentador

Figura 19 Efecto de apilamiento y el hundimiento en la &rea de contacto real para penetraciones son la
misma profundidad /4. a) Vista transversal; b) vista plana. Para un profundidad de penetracién dada #., el
area de contacto real puede ser substancialmente distinta para diferentes materiales y para la area
tranversal del indentador y de la penetracion plastica esperada 4, si no existiera el apilamiento o el

hundimiento.

1.4 Uso de microscopia confocal para el andlisis de nanoindentaciones

La técnica de microscopia confocal es una tecnologia que permite
observaciones a una mayor resolucion, contraste y nitidez que la que se puede
lograr con  microscopia Optica convencional, esto ha permitido avances
significativos en diversas ciencias (biologia, medicina, materiales, etc). El
principio de la microscopia confocal se basa en que el laser aplicado a una
longitud de onda determinada en la muestra hace que moléculas excitadas de la
misma emitan fluorescencia (autofluorescencia o fluorescencia asociada a
fluorocromos artificiales) a una longitud de onda superior a la aplicada, y ademas
elimina la luz reflejada o fluorescente procedente de los planos fuera de foco.
Para ello se ilumina una pequefia zona de la muestra y se toma el haz luminoso

gue proviene del plano focal, eliminandose los haces procedentes de los planos

38



inferiores y superiores. Emplea un sistema laser que aplica el haz de luz en
forma de barrido, en una pequefia parte del espécimen y penetra la muestra, con
lo cual se logran imagenes en diferentes planos focales que permiten el analisis
tridimensional de las estructuras analizadas. Algunas ventajas generales de la
microscopia confocal son la alta sensibilidad en la observacion, una mayor
resoluciéon comparada con la microscopia 6ptica y la capacidad de obtener

imagenes tridimensionales [19].
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2 Desarrollo experimental

Se magquinaron las muestras necesarias para realizar la union por laminacién
acumulada. Una vez obtenidas las muestras procesadas por deformacion
plastica severa se caracterizaron las muestras utilizando microscopia o6ptica,

microscopia electronica de barrido y ensayos de dureza Vickers.

Las pruebas de nanoindentacion se realizaron en dos etapas. La primera se
realiz6 con el objetivo de familiarse con la técnica de nanoindentacion, y se
realizaron en un nanoindentador CSM, estos resultados se muestran en la
seccion de anexos de esta investigacion. La segunda, se realizd6 en un
nanoindentador Hysitron Triboindenter en las instalaciones de la University of
Southern California. Ambas condiciones de los ensayos de nanoindentacion
fueron realizados con variables distintas de preparacion de las muestras,
condiciones de la carga, velocidad de carga y niumero de nanoindentaciones

realizadas.
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Figura 20 Diagrama del proceso de experimentacion para esta investigacion.

1.3 Experimentacion preliminar

El material analizado fue la aleacion de aluminio 2024 en condicién T-851, este

fue proporcionado en forma de barras redondas de 2.54 cm de didmetro. La

composicién quimica de la aleacion de muestra en la Tabla 3.

Tabla 3 Composicion nominal de la aleacion de aluminio 2024.

Elemento

Mn

Si

Cr Cu

Zn

Fe Mg

Ti Al

%

.750

.090

.020 4.600

.100

.160  1.400

.020 Restante
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Se selecciond una muestra de la barra de aluminio para prepararse
metalograficamente. Se utilizé el reactivo de Keller (2.5 ml HNOg3, 1.5 ml HCI, 1
ml HF, 95 ml H,O destilada) usando el método de inmersion durante un tiempo
de entre 10 y 30 segundos para revelar la microestructura. Las observaciones se
realizaron en un microscopio 6ptico Nikon EPHIPHOT con el software Clemex

Vision.

La composicion quimica de las particulas presentes se determiné mediante
espectroscopia de energia dispersiva (EDS, por sus siglas en inglés), se utilizd
un microscopio FEI Nova NanoSEM 200.

Los ensayos de microdurezadureza Vickers se realizaron en la seccidn
longitudinal y transversal de la muestra, para esto se utilizé6 un microdurometro
SHIMADZU HVM-2.

La aleacion de aluminio 2024 presenta un fenémeno de envejecido natural en el
cual la mayor parte del endurecimiento, se produce en las primeras 24 horas y
en general, las propiedades mecéanicas se vuelven estables después de cuatro
dias [17]. Para determinar el tiempo adecuado para procesar el material, se
realizaron pruebas para conocer el desarrollo del envejecido natural en esta

aleacion.

Se tomaron 7 muestras de la aleacion de un espesor de 1 cm y se pulié una de
las superficies hasta acabado espejo para obtener una superficie lo mas
uniforme posible. Estas muestras se solubilizaron en una mufla a una
temperatura de 495 °C durante 1 hora y después se enfriaron en agua a
temperatura ambiente. Una vez terminado el tiempo de solubilizado se realizaron
ensayos de microdureza Vickers a 0, 1, 3, 5, 9 y 100 horas después de haber
finalizado el solubilizado. Se realizaron 15 indentaciones en cada muestra de las
cuales se obtuvo un promedio para los resultados de dureza. Las indentaciones
se realizaron con una carga de 200 g y con un tiempo de espera de 15 s. Se
tuvo especial cuidado en la distancia entre las indentaciones y en que las

lecturas de dureza fueran representativas de toda la superficie de la muestra.
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1.4 Experimentacion

1.4.1 Laminacion

La barra redonda de la aleacion fue maquinada a barras rectangulares de 1 cm
de espesor, 2 cm de ancho, y 5 cm de largo para después ser laminada. Se
utilizdé un molino de laminacion de dos rodillos moviles con un diametro de 6
pulgadas y una velocidad de 9.144 m/min. La reduccion en el espesor del
material se realizo en siete pasos con una reduccion de 20 a 40% en cada pase.
El espesor final del material fue de 0.85 mm con una deformacion total de

91.5%. Este proceso se realizé a una temperatura de 325 °C.

La microestructura altamente deformada del proceso de laminacion se sometié a
un proceso de solubilizado para obtener las condiciones éptimas para la unién
por laminacion acumulada. Se realizaron varios tratamientos de solubilizado
(Tabla 4) para determinar las mejores condiciones, estas se tomaron de un
rango de temperaturas utilizado en la literatura [15,17]. El solubilizado se realizé

por 6 horas a una temperatura de 500 °C.

Tabla 4 Condiciones de solubilizados utilizados para determinar las mejores condiciones para solubilizar las

muestras laminadas.

Diferentes condiciones de solubilizado intentados.

Tiempo (h) Temperatura (°C)
0.5 485
2 490
2 530
4 500
5 500
6 500
12 500
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1.4.2 Union por laminacién acumulada

Las laminas de la aleacion de aluminio 2024 de 0.85 mm de espesor, 2 cm de
ancho y 5 cm de largo fueron limpiadas con acetona para retirar restos de grasa
y suciedad, después las superficies fueron cepilladas a mano con cepillo de
alambre de acero para eliminar los 6xidos durante la laminacién. Para la union
por laminacion acumulada, dos laminas fueron posicionadas una arriba de la
otra y sujetadas con alambre de los extremos para evitar movimientos al
momento de pasar por los rodillos. La temperatura de calentamiento fue 500 °C
por ser la temperatura de forjado [32] de esta aleacion.

Las ldminas unidas fueron calentadas en una mufla y luego introducidas en el
molino de laminacion para después ser enfriadas inmediatamente en agua a
temperatura ambiente. En cada pase, las laminas sufrieron una reduccién de
espesor del 50%. Para repetir el procedimiento, la lamina resultante fue cortada
por la mitad, limpiada con acetona, cepillada y apilada a su espesor original para
realizar el proceso nuevamente, el esquema del procedimiento se muestra en la
Figura 9. Se obtuvieron muestras a 1 pase, 3 pases y 5 pases de ARB, estas
presentan una cantidad de interfaces de 2" — 1, siendo n la cantidad de veces
gue paso por los rodillos [2]. El proceso de unién por laminacién acumulada fue
realizado a una temperatura por debajo de la temperatura de recristalizacién
para mejorar la adherencia, eliminar los esfuerzos acumulados y evitar el

crecimiento de grano.

e Preparacion de las muestras para la caracterizacion

Debido a las dimensiones de las muestras y del area de interés a analizar, estas

fueron seleccionadas y montadas en baquelita para poder analizar el plano
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transversal (plano RD-ND) de la muestra en donde se encuentran las capas

unidas mediante ARB.

..... Direccion
— e normal -
"5x0 o (ND) 75« #05aets

Direccion
de rolado
(RD)

Direccidn
transversal

(TD)

Figura 21 Esquema de las muestras obtenidas después de ARB.

e Microscopia Optica

Las muestras fueron montadas en baquelita para su facil manejo durante la
preparacion, esta fue realizada inicialmente en pulidora manual rotatoria y
después fueron pulidas hasta obtener un acabado espejo con un pafio con
alimina de 0.3 um. Se utilizo el reactivo de Keller (2.5 ml HNO3, 1.5 ml HCI, 1 ml
HF, 95 ml H,O destilada) por medio de inmersién durante un tiempo de entre 10
y 30 segundos para revelar su microestructura y fueron observadas en un

microscopio Nikon EPHIPHOT con el software Clemex Vision.

e Microscopia electronica de barrido

El andlisis de microscopia electronica de barrido se realiz6 para observar la
distribucion de los precipitados presentes en la aleacién y observar la unién

entre las interfaces de la muestra. Asi como para determinar la composicion
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guimica de las particulas presentes mediante espectroscopia de energia
dispersiva (EDS, por sus siglas en inglés), para esto se utilizé un microscopio
FEI Nova NanoSEM 200.

e Ensayo de microdureza

Los ensayos de microdureza se realizaron en un microdurometro SHIMADZU
HMV-2 con un indentador de piramide de diamante Vickers. Los ensayos se
hicieron con una carga de 200 gr con un tiempo de 15 segundos de espera. Las
indentaciones se hicieron teniendo cuidado de que cada huella estuviera a una
distancia del triple del largo de la diagonal de la huella. En estas condiciones se

realizaron todas las indentaciones para obtener los datos de dureza.

e Difraccion de electrones retrodispersados

Las muestras montadas en resina epoxica fria fueron preparadas y pulidas con
silica coloidal en una pulidora manual y el acabado final se realiz6 en una
pulidora vibratoria VibroMet 2 de Buehler con silica coloidal durante un tiempo
aproximado de 3.5 horas para obtener una superficie éptima para el analisis. El
montaje de la muestra se realiz6 como se observa en la Figura 22. El desmonte
de las muestras de la resina epoOxica se realiz6 por medio del desprendimiento
manual de los bordes de la muestra con la ayuda de acetona para la disolucion

de la resina, teniendo especial cuidado en preservar la superficie.

La superficie analizada para la difraccion de electrones retrodispersados fue el
plano de rolado (RD) como se puede observar en la Figura 21. Esto por ser el

area mas grande y de mas facil manejo.
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e Nanoindentacion

Para la preparacion de las muestras para las pruebas de nanoindentacion se
llevd a cabo un corte de un centimetro cuadrado del plano transversal de la
muestra. Esta seccion fue montada en resina epoxica en frio, para después ser
pulida cuidadosamente hasta obtener un acabado espejo (Figura 22). Estas
condiciones permitieron que la muestra conservara el 75% de espesor para
poder ser analizada y que su espesor siempre se mantuviera uniforme a través
de la muestra. Una vez que se obtuvieran el acabado espejo con ayuda del
pulido manual, se coloco la muestra en una pulidora vibratoria VibroMet 2 de
Buehler con silica coloidal aproximadamente un tiempo de 3.5 horas, para asi
obtener una superficie lo mas uniforme posible para los ensayos de
nanoindentacion. Una vez completado el pulido con silica coloidal, se
desmontaron las muestras de la resina epoxica por medio del desprendimiento
manual de los bordes de la muestra con la ayuda de acetona para la disolucion
de la resina. Se tuvo especial cuidado en preservar la superficie. Para la
colocacion de la muestra en el nanoindentador fue necesario montar la muestra
con la capa mas delgada posible de pegamento instantdneo a un disco de acero
para colocar muestras en un microscopio de fuerza atomica, como se observa

en el esquema de la Figura 23.

Figura 22 Esquema de la muestra (region azul) colocada en la resina epoxica fria (region blanca) para la

preparacion superficial de la muestra.
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Las pruebas de nanoindentacion fueron realizadas en un Hysitron Triboindenter
T1950 con un indentador de diamante Berkovich, con una carga maxima de 7500
MN a velocidades de carga y descarga de 500, 1000, 5000 y 10000 uN/s para las
tres muestras de 1, 3 y 5 pases de union por laminacién acumulada.

E:_?

Figura 23 Esquema de la muestra (regién azul) colocada en el disco de acero (regién gris) para los

ensayos de nanoindentacion.

Las nanoindentaciones se realizaron en un patron cuadrado de 6 x 6 con una
separacion de 50 pm entre cada una. Por lo tanto se realizaron 36

nanoindentaciones para cada carga en cada muestra, Figura 24.
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de ralade
(RD)

Figura 24 Esquema del patrdn utilizado para cada carga en cada muestra.
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2 Andlisis de resultados y discusion

2.1 Resultados preliminares en condicion inicial

El material se recibio en condicion T851, se analiz6 la microestructura mediante
microscopia Optica y microscopia electrénica de barrido, para determinar
caracteristicas microestructurales como tamafio de grano y distribucién de
precipitados, se realizaron ensayos de microdureza. Ademas también se analizé

el envejecido natural para la aleacion.

Microdureza

La microdureza promedio del material en su seccion transversal fue de 164.416
Hv y en su seccién longitudinal fue de 165.384 Hv. Estos resultados se

obtuvieron 15 indentaciones distribuidas a lo largo de la muestra.

Microscopia 6ptica

En la microestructura que se muestra en la Figura 25a se puede observar una
estructura preferencial en la direccion de extrusion. Particulas de gran tamaiio

se pueden observar en color oscuro en una matriz de color claro.
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Figura 25 Microestructura a) longitudinal y b) transversal de la aleacion de aluminio 2024 en condicién T-
851.

Microscopia electronica de barrido

En las imagenes de SEM de la Figura 26 se observa una distribucion uniforme
de los precipitados de cobre y magnesio en una matriz de aluminio, precipitados
caracteristicos de esta aleacion. Esto se confimé con el uso de la
espectroscopia de energia dispersiva (energy-dispersive X-ray spectroscopy,
EDS).
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Figura 26 Imagenes de SEM a diferentes magnificaciones en donde se puede ver la distribucion de
particulas en color gris claro.

Envejecido Natural

La aleacion de aluminio 2024 presenta un fenémeno de envejecido natural en el
cual una mayor parte del endurecimiento se produce en el lapso de 24 horas vy,
en general, las propiedades mecéanicas se vuelven estables después de cuatro
dias. [17]

En la Figura 27 se puede observar las durezas que se obtuvieron en funcién del
tiempo. En las primeras nueve horas hubo un gran incremento en la dureza del
material, después de ese tiempo el incremento en la dureza fue minimo por lo

gue se considera que se estabilizo.
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Figura 27 Incremento en la dureza presentado por el envejecido natural con respecto al tiempo.

2.2 Resultados preliminares en condicion de laminado

Microscopia 6ptica

El material una vez laminado presento una dureza de 116.28 Hv en la seccion

longitudinal y la microestructura laminar puede ser observada en la Figura 28.

Direccion.de 4
laminado -—
el S it

Figura 28 Metalografia de la seccion transversal de la lamina.
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Solubilizado

En el caso de la aleacion 2024 estd bien establecido el tratamiento de
solubilizado, sin embargo, se realizaron distintos solubilizados con diferentes
tiempos y temperaturas para determinar el mas apropiado. Para cada
solubilizado se realizaron pruebas de microdureza, estas se realizaron
inmediatamente después del solubilizado. Los resultados se muestran en la
Tabla 5.

Tabla 5 Resultados de microdureza para cada uno de los tiempos y temperaturas de solubilizado

propuestos.

Dureza registrada para los diferentes solubilizados.

Condiciones Dureza (Hv)
0.5h-485°C 143.14
2h-490°C 188.25
2h-530°C 181

4 h-500°C 164.37
5h-500°C 146

6 h - 500 °C 143.12
12 h - 500 °C 149.37

Analizando las metalografias de las diferentes condiciones de solubilizado se
observé que la estructura laminar resultante era muy estable (Figura 29). Esto
probablemente fue debido a la gran cantidad de deformacién a la que fue
sometido durante la laminacion. En la Figura 29 se puede observar las
diferentes microestructuras para ciertas condiciones de solubilizado. Algunas

muestras presentaron una gran cantidad de oxidacion.
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Figura 29 Microestructura resultante de los diferentes solubilizados realizados; a) 30 min - 485 °C, b) 4
horas - 500 °C, ¢) 5 horas - 500 °C, d) 12 horas - 500 °C.

Se decidio utilizar un solubilizado a 500 °C durante 5 horas ya que en estas

condiciones se presentaba una reduccion considerable en la dureza.

2.3 Resultados de la unién por laminaciéon acumulada (accumulative
roll bonding, ARB)

Una vez realizada la unién por laminacién acumulada se realizaron ensayos de
microdureza, metalografias, analisis en microscopio electrénico de barrido y

ensayos de nanoindentacion.
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Microdureza

La microdureza promedio que presento para la muestra después de 1 pase por
ARB fue de 151.15 Hv, después del pase 3 la dureza fue de 158.25 Hv y para la
muestra de 5 pases fue de 150.53 Hv.

Dureza (Hv)
=
o
o

O T T
0 2 4

Numero de pases

Laminado @1 pase @3 pases @5 pases

Figura 30 Microdureza presentada para cada muestra con diferente nimero de pases.

Microscopia Optica

Se puede observar en la Figura 3la y Figura 31b las imagenes de la
microestructura de la muestra de 1 pase en donde la interfase de la union entre
las ldminas se puede ver claramente. En la Figura 31c correspondiente a la
muestra de 3 pases se observan 7 interfases siendo la de en medio la interfase
del ultimo pase. Mientras en la Figura 31le de la muestra de 5 pases no se
pueden observar sus interfaces bien definidas con el microscopio Optico, se sabe
gue tiene 24 interfases por la relacion de 2™ — 1 [2] en donde n es el nimero de
pases de laminado. En la Figura 31d y Figura 31f correspondientes a las
muestras de 3 y 5 pases respectivamente, se puede observar una

microestructura de granos alargados en la direccion del laminado.
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Microscopia electrénica de barrido

Mediante microscopia electronica de barrido se analizé la distribucién de las
particulas presentes en el material y las interfases después de la ARB. En las
imagenes a, c y e de la Figura 32 se observa la distribucion de particulas para
las muestras de 1, 3 y 5 pases respectivamente. Mientras en las imagenes b, d y
f de la Figura 32 se observan las interfases obtenidas de la union de las laminas
como lineas horizontales de color oscuro. La union por laminacion acumulada

se realiz6 de manera satisfactoria.
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Figura 32 Imagenes del microscopio electronico de barrido a magnificaciones de 100x y 2000x para las
muestras de a) y b) 1 pase; ¢) y d) 3 pases; y e) y f) 5 pases.

Nanoindentacion

En los resultados de nanoindentacién las tres muestras presentaron un
comportamiento muy similar a la deformacién producida por la indentacién como

se observa en la Figura 33 y Figura 34.
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Figura 33 Gréafica carga-desplazamiento de las todas las muestras.
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Figura 34 Profundidad promedio presentada por las indentaciones para cada numero de pases.

En los ensayos de nanoindentacion a diferentes velocidades de deformacion se
present6é una deformacion similar en las muestras de 1 y 5 pases. Mientras en la
muestra de 3 pases hubo un mayor desplazamiento del intentador. Estos

resultados se obtuvieron a una velocidad de deformacion de 5000 pN/s.
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Figura 35 curvas carga-desplazamiento de las diferentes velocidades de deformacion utilizadas para las
muestras de a) 1 pase, b) 3 pases y c) 5 pases.

Correccién del apilamiento

Debido a que se puede presentar un hundimiento o apilamiento en los
alrededores de las indentacion y a la deficiencia del método Oliver-Pharr de
considerar estos fendmenos al momento de realizar los célculos de las
propiedades mecanicas, se debe realizar y aplicar una correccién en los célculos

de dureza.

Para la correccion de la dureza se utiliza la siguiente formula

dap

S: H:

2
\/_EET\/Z Ecuacién 16
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En donde S es la rigidez medida experimentalmente al principio de la descarga

en la indentacién. E, es el modulo reducido y A es el area proyectada por el

contacto elastico. [22]
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Figura 36 Estas gréaficas muestran la dureza obtenida por el método de Oliver-Pharr en comparacion con la
dureza una vez corregida y considerando el apilamiento sufrido por el material al momento de la
nanoindentacion. Grafica a) 1 pase, b) 3 pases, ¢) 5 pases.

Comparando la dureza obtenida de la experimentacion y la calculada en la
Figura 36, la dureza calculada en la muestra de 1 y 5 pases es
considerablemente menor que la experimental, esto debido a un apilamiento en
los bordes de la indentacion debido a la deformacion plastica. En la muestra de
3 pases, con el aumento en la velocidad de deformacion, disminuyo el

apilamiento y a 10000 pN/s se presenté hundimiento.

Sensibilidad a la velocidad de deformacién (strain rate sensitivity, SRS)

Usualmente se cita que el deslizamiento de los limites de grano es la causa de
una alta sensibilidad a la velocidad de deformacion y por lo tanto, del
comportamiento superplastico de las aleaciones con un granos equiaxiales de

tamafio pequefio [33].

En esta investigacion la obtencion del exponente de la sensibilidad a la

velocidad de deformacion, m, se realiz0 de los ensayos de nanoindentacion a
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diferentes velocidades de deformacion. El valor del exponente m puede ser

deducido por

d(InH
Myanoindentacion = (—) Ecuacion 18
d(In éindentacion)

En donde, H es la dureza independiente de la penetracion de la indentacién y &

es el cambio en la velocidad de deformacion y es determinado por

. h
&= ry Ecuacioén 19

En donde h es la velocidad de a la que ocurre la penetracién y h es la carga

méxima a la cual se realizaron los ensayos de nanoindentacion [34].

Haciendo estos célculos, para 1 pase resulté m=0.006, para la muestra de 3
pases es m=0.145 y para la muestra de 5 pases es m=0.013. El exponente SRS
tiene relacion con el tamafio de grano, en las aleaciones con estructura cubica
centrada en las caras (face centered cubic, FCC) un mayor valor del exponente
indica un tamafio de grano mas pequefio [35]. Los valores del exponente SRS
apoyan el hecho que la muestra de 3 pases es la que tiene el menor tamafo de
grano seguido de la muestra de 1 pase y la muestra de 5 pases tuvo una

recristalizacion durante su procesamiento y cuenta con un tamafio de grano

mayor.
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Figura 37 Gréficas en donde la pendiente determina el valor del exponente SRS para las muestras de a) 1
pase, b) 3 pases y c¢) 5 pases.

Difraccion de rayos X

El método de difraccién de rayos X es ampliamente utilizado para el analisis de
la orientacion de los planos en una estructura cristalina ademas de otras
caracteristicas estructurales. Cada elemento en la tabla periddica tiene una serie
de orientaciones de los planos caracteristica por su estructura cristalina. Para el
aluminio el cual tiene una estructura cristalina FCC, los planos caracteristicos
son el (111), (200), (220) y el (311).
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Figura 38 Analisis de la difraccion de rayos X para las tres diferentes muestras.

En la Figura 38, se presentan los resultados y se puede observar que en
muestra de uno y tres pases son de mayor intensidad las reflexiones de los
planos 110 y 200 pero en el espécimen de cinco pases, esta tendencia cambia y

las reflexiones mas intensas son (111) y el (220).

El plano (220) es el que tiene la mayor tendencia a formarse, ya que su estado
de energia es menor que los otros [16]. Esto puede explicar la intensidad en la
muestra de cinco pases, ya que esta sufrié una mayor deformacion plastica. En
las muestras de uno y tres pases las reflexiones son mas intensas ya que debido
a la menor deformacién y a la alta temperatura a la que se realizé la deformacién

se promovio la recristalizacién de la estructura deformada.

Difraccion de electrones retrodispersados (electron backscattered
diffraction, EBSD)

e Orientacion cristalografica

La orientacion cristalografica muestra el plano en el que estan orientados los
granos de la superficie analizada con respecto a un sistema de referencia, que
en el caso de materiales laminados puede ser la direccion de laminacién (RD) la

normal a la laminacion (ND), y la direccion transversal (TD). En las imagenes
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obtenidas por este tipo de analisis de orientacion cristalografica, el color
corresponde a diferentes planos cristalograficos. Para el andlisis de la
orientacion cristalografica solo se consideraron los puntos con un indice de
confidencialidad mayor a 0.1, las regiones de color negro con aquellas en las

gue el indice que confidencialidad fue menor a 0.1.

La Figura 39, el mapa de orientaciones de la muestra después de 1 pase en
ARB (a) presenta una orientacion principalmente en (101) (b) con algunos

granos en la orientacion del plano (001).

—

Figura 39 Imagenes de la orientacion cristalogréafica de la muestra 1 pase.

El material después de 3 pases (Figura 40) presento una orientaciéon preferencial
del plano (111) y (101). En esta imagen puede observarse regiones de granos

pequefios rodeando granos grandes.
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Figura 40 Iméagenes de la orientacion cristalografica de la muestra 3 pases.

La Figura 41 presenta la distribucion cristalografica de la muestra después de 5
pases, en esta es posible observar al igual que en la de 3 pases, regiones de
granos pequefios que rodean a granos de mayor tamafio. Ademas se
presentaron regiones de granos grandes, esto se asocio con el efecto de la
temperatura de procesamiento y cantidad de deformacién almacenada en el
material, condiciones que promueven la recristalizacion y el crecimiento de

grano.

_—

Figura 41 Imagenes del andlisis de electrones retrodispersados en la que se puede ubicar la orientacion

cristalogréafica que presenta el material. En estas imagenes se puede ver el espécimen de 5 pases.

Los resultados de la orientacion cristalografica por medio de difraccion de

electrones retrodispersados concuerda con la informacién obtenida por
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difraccion de rayos X. Por lo tanto, se puede concluir que la muestra de cinco
pases sufrid una mayor deformacion plastica y tuvo una menor tendencia a la
recuperacion cristalografica por lo cual tiene una mayor distribucién en la

orientacién de sus planos.
e Tamafio de grano

Para el andlisis del tamafio de grano, se considerd un limite de grano en donde

la diferencia en la orientacion cristalografica era mayor a 5°.

La Figura 42 muestra el andlisis de tamafio de grano para el espécimen de 1
pase en que se pueden ver granos de gran tamafio con granos de tamafio
pequefio localizados entre los granos de gran tamafio. Los granos de tamafo
grande tienen una gran area que no es posible medir su tamafio por el método
de difraccion de electrones retrodispersados Pero si es posible medir los granos

de tamafio pequeiio y cuantificarlos.

Se pudo obtener un aproximado de la cantidad y del tamafio de granos
presentes en las imagenes de la Figura 42 y sus resultados se pueden ver en los
histogramas de la misma figura. Como se puede observar la gran mayoria de los

granos presentes son de un tamafio menor a 1 um.
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Figura 42 Imagenes de los andlisis de tamafio de grano para la muestra de un pase localizados en las

imagenes.

En el espécimen de tres (Figura 43) y cinco (Figura 44) pases se puede observar
la misma tendencia de granos de gran area y de granos pequefios alrededor. La

mayoria de los granos pequefios se encuentran en un tamafio menor a un

micrometro.
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Figura 43 Imagenes e histograma de la distribucion de tamafios de grano para la muestra de tres pases.
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Figura 44 Imégenes e histograma de la distribucion de tamafios de grano para la muestra de cinco pases.

Debido a que el proceso de ARB se realizd a una temperatura de 500°C en este
caso, la recuperacién y la migracién de tamafio de grano de corto alcance
convirtio la estructura laminar en una estructura bimodal, conformada de granos

alargados gruesos y de tamafio ultra fino, que en algunos casos este tipo de

estructura promueve la alta resistencia y relativamente buena ductilidad.
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3 Conclusiones

e La unién por laminacion acumulada, es un meétodo de deformacion
plastica severa que permite el refinamiento del grano para lograr obtener
tamafos de grano ultrafino.

e La aleacion de aluminio 2024 present6 un incremento en la dureza debido
a | grano de tamafio ultrafino obtenido de la deformacién.

e Se obtuvo una microestructura bimodal, con granos recristalizados
alargados y con subgranos de un tamafio menor a 1 um. La
recristalizacion se debié a la alta temperatura a la que se realiz6 la
deformacion plastica severa.

e La muestra de 1 pase presentd un incremento en la dureza del material
comparado con el material laminado.

e La muestra de 3 pases presenta la mayor dureza en comparacion con las
muestras de 1 y 5 pases. Su comportamiento en la caracterizacion por
nanoindentacion es distinta las demas muestras. Esto se debe
posiblemente a la cantidad de granos de tamafio ultrafino en comparacién
con las muestras de 1y 5 pases.

e La muestra de 5 pases tuvo una mayor recristalizacién, probablemente a
una mayor cantidad de esfuerzos residuales en el material y a la alta
temperatura de deformacion tuvo una mayor inclinacion a la recuperacion
del material.

e En la nanoindentacion existen muchos factores a considerar al realizar un
analisis de los datos obtenidos, entre ellos, el apilamiento, el hundimiento,
la condicion del indentador, la ubicacion de las indentaciones y la

preparacion de la muestra.
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Recomendaciones

La realizacion de ensayos de nanoindentacion a alta temperatura
ayudarian a obtener mayor informacion de las propiedades mecanicas
obtenidas de la union por laminacion acumulada.

Debido a la microestructura bimodal, seria importante hacer ensayos para

analizar la superplasticidad que posiblemente presente el material.
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7 Anexo

Ensayos preliminares de nanoindentacién

Nanoindentador CSM

Introduccidén

Como parte de la preparacion para las pruebas de nanoindentacion se realizaron
diversas pruebas preliminares en un nanoindentador CSM Nano-Indentation
Tester. Esto se realizo con el objetivo de familiarizarse con este tipo de ensayos
de indentacion, para conocer el material y su comportamiento bajo estos

ensayos.

Desarrollo experimental

Se seleccionaron muestras representativas de la muestra laminada, de 1, 3y 5
pases. Las cuales fueron montadas en baquelita y se analizaron las zonas de la
direccion de rolado (Figura 21). Las muestras montadas se prepararon
metalograficamente hasta obtener un acabado espejo para obtener una

superficie propicia para los ensayos de nanoindentacion.

Las indentaciones se realizaron a temperatura ambiente con un indentador
Berkovich. Se realizaron 7 indentaciones para cada configuracion, en total se
realizaron 42 indentaciones en cada muestra. Las diferentes configuraciones

gue se utilizaron para las indentaciones fueron:
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e Carga de 196.1mN (20 g), velocidades de carga y descarga de 20, 200 y
2000 mN/min, y tiempo de espera de 2 s.

e Cargas de 25, 50 y 100 mN, velocidad de carga y descarga de 100
mN/min, y sin tiempo de espera.

Figura 45 Esquema representativo de las indentaciones (puntos color naranja) realizadas en las muestras

(zona color azul). La linea color calor representa la Gltima union realizada por ARB.

Ademas del analisis de los datos obtenidos, las indentaciones se analizaron con

microscopia confocal para analizar las huellas realizadas por el indentador.

Resultados

En las curvas de carga-desplazamiento de la Figura 46 se describe el
comportamiento representativo presentado por las muestras con una carga de
196.1 mN, una velocidad de carga y de descarga de 200 mN y un tiempo de
esperade 2 s.

Se puede observar que la muestra laminada y la muestra de 3 pases presentan
un comportamiento similar presentando una baja profundidad de la indentacién
comparada con la de 1 y 5 pases, en donde la muestra de 5 pases presento la

mayor profundidad de penetracion.

Asi como, en la Figura 47, se puede observar la profundidad masima de cada
una de las indentaciones, en la que se observa que la muestra de 5 pases

presenta una gran variedad en la profundidad maxima. Esto se puede deber a la
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topografia de la superficie de la muestra, como a la presencia de precipitados en
el material.
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Figura 46 Gréfica carga-desplazamiento de las todas las muestras.
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Figura 47 Profundidad promedio presentada por las indentaciones para cada niumero de pases.

El desplazamiento al que cedi6 el material de cada muestra durante el tiempo de
espera a carga maxima se presenta en la Figura 48. En donde la muestra
laminada presentd el menor desplazamiento, esto debido a la dureza presentada
en el material por la gran cantidad de deformacion a la que fue sometida. Las
muestras de 1 y 3 pases presentaron un desplazamiento similar, mayor a la

muestra de laminado, esto puede ser debido a que se liberacion de esfuerzos
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por el calentamiento presentado entre cada pase en el proceso de ARB. La
muestra de 5 pases presenta el mayor desplazamiento, por lo cual se peude
deliberar que presenta una mayor ductilidad por una mayor liberacion de

esfuerzos y una posible recristalizacion en el material.
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Figura 48 Profundidad promedio presentada en el tiempo de espera por las indentaciones para cada

muestra.

Se realizaron ensayos de indentacibn a diferentes cargas para detectar
comportamiento del material a 25, 50 y 100 mN. En la Figura 49 se puede
observar el comportamiento de cada muestra a cada una de las cargas. En
conclusion, la diferencia en las cargas utilizadas no acciona un comportamiento

distinto en el material.
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Figura 49 Reproducibilidad a cargas de 25, 50 y 100 mN en la muestras de a) laminado, b) 1 pase, c) 3
pases y d) 5 pases.

Las muestras al

ser sometidas a diferentes velocidades de deformacién

presentaron una diferencia en las profundidades de la indentacion. En la Figura

50, se puede observar que en la muestra de laminado las diferentes velocidades

de deformacién no presentaron ninguna diferencia en el comportamiento del

material. Mientras en la muestra de 1, 3 y 5 pases las diferentes velocidades de

deformacion generaron un pequefia diferencia en

la profundidad de la

indentacion.
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Figura 50 Diferentes velocidades de deformaciénen la muestras de a) laminado, b) 1 pase, ¢) 3 pases y d)
5 pases.

Microscopia confocal

La microscopia confocal es una gran herramienta para observar la impresion del
indentador en la superficie de la muestra analizada. En este caso, se utilizé para
observar el fenomeno de apilamiento que se presenta cuando el material ductil
se desplaza hacia los exteriores de la indentacion, aparentando una impresion

del indentador mas grande de lo que realmente es.

La Figura 51 muestra cuatro indentaciones, en donde la zona color rojo es el

apilamiento ocasionado por la indentacion.
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Figura 51 Imagen de microscopia confocal en la que se muestran 4 indentaciones, la zona de color rojo es
el apilamiento y se encuentra a un nivel mas alto que la superficie de la muestra en color amarillo. El color
azul representa la zona de mayor penetracion del indentador.

El porcentaje de apilamiento presentado en cada muestra se observa en la
Figura 52. En donde se puede observar que la muestra de laminado presento la
menor cantidad de apilamiento. La muestra 3 y 5 pases presentaron un
apilamiento similar entre un 30% y 40% con respecto a la profundidad de la
indentacién. Y la muestra de 1 pase present6 la mayor cantidad de apilamiento,

mayor al 50% de la profundidad de la indentacion.

60 -
4

— 50 -
xX
B 40 - 3
[=
Q2 30 - ¢
€
8 20 -
Q
< 10 -

0 T T T T 1

0 1 2 3 4 5
Numero de pases
laminado @1 pase @3 pases @5 pases

Figura 52 Grafica que muestra el porcentaje de apilamiento por cada muestra.
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Correccion del apilamiento

Debido a la gran presencia de apilamiento al observar las nanoindentacién en el
microscopio confocal y a la deficiencia del método Oliver-Pharr de considerar el
apilamiento al momento de realizar los calculos de las propiedades mecéanicas,

se debe recurrir a aplicar una correccion en los célculos de dureza.

Para la correccion de la dureza se utiliza la Ecuacion 12. En la Figura 53, se
muestran la dureza corregida en comparacion con la dureza calculada por el
método Oliver-Pharr. Se analizan cada una de las indentaciones realizadas a la
velocidad de deformacion de 200 mN. En la muestra laminada, 1 y 3 pases la
dureza corregida es considerablemente menor a la dureza calculada, mientas en

la muestra de 5 pases la dureza corregida es mayor a la dureza calculada.
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Figura 53 Estas gréaficas muestran la dureza obtenida por el método de Oliver-Pharr en comparacion con la
dureza una vez corregida y considerando el apilamiento sufrido por el material al momento de la

nanoindentacion.
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