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CAPITULO 1.

INTRODUCCION.

En el presente capitulo, se plantea la importancia de la técnica
RCS, como técnica modificadora de la microestructura en
aleaciones metalicas, asi como la importancia de las aleaciones

base aluminio en la actualidad.

1.1. Planteamiento del Problema: Las aleaciones base aluminio.

En los ultimos afos, la busqueda por mejorar las propiedades mecanicas de
diversos metales y aleaciones mediante cambios en la microestructura de éstos,
ha cobrado gran importancia en diversas areas, tal es el caso de la industria

aeronautica y automotriz. (Prabhakar, 2016)

La técnica de Corrugado-Planchado (RCS, por sus siglas en inglés) es una técnica
de Deformacion Plastica Severa (SPD, por sus siglas en inglés) (Langdon, 2011),
que tiene como objetivo la modificacidn microestructural de diversos metales vy
aleaciones mediante la aplicacion de grandes deformaciones plasticas, que no
cambian la forma final de la pieza, y que promueven la generacién de granos de
tamano ultrafino (UFG, por sus siglas en inglés). De acuerdo con la ecuacion
propuesta por Hall-Petch, (D.Callister, 2012) el limite de cedencia esta relacionado
con el tamafo de grano, por lo tanto, refinar el tamafio de grano se convierte en un
objetivo de las técnicas SPD. (A. Azushima, 2008)

La técnica RCS, al igual que otras técnicas de deformacion plastica severa, han
mostrado un notable incremento en las propiedades mecanicas, sin un cambio
dimensional significativo, asi como un incremento en la ductilidad final debido a la

deformacion total impuesta. (D.Pelaéz, 2013)



En el presente trabajo de investigacion, la técnica de corrugado-planchado es
empleada en laminas de aluminio 1100 debido a su alta disponibilidad, asi como
sus diversas aplicaciones en Ciencia e Ingenieria de Materiales, pero también
debido a que se trata de las primeras investigaciones en esta area en el pais, y
que el aluminio 1100 representa un material de referencia antes de estudiar otras

aleaciones mas complejas. (Véase anexo 1, series del aluminio)

1.2.0bjetivos.

|. Determinar la eficiencia del disefio propuesto para el molde RCS en la
generacion de nuevos arreglos en la microestructura.

II. Incrementar las propiedades mecanicas de la aleaciéon de aluminio 1100 en
particular, el esfuerzo de cedencia y la dureza, evaluando el posible efecto
adverso sobre la ductilidad.

[ll. Conocer la evolucidn de la orientacidn preferencial de los granos (textura
cristalografica) posterior al proceso de deformacién empleando la técnica
RCS.

IV. Determinar los esfuerzos residuales posteriores al proceso de deformacién
plastica severa como una forma de evaluar la integridad del material y la

acumulacion de esfuerzos debido al proceso RCS.

1.3.Hipotesis de trabajo.

Con base en la generacion y reordenamiento de las dislocaciones producidas por
las técnicas de deformacion plastica severa, es posible reducir el tamano de grano
de un material, afectando con ello las propiedades mecanicas por efecto de Hall-
Petch.

Es importante mencionar que en los siguientes capitulos, se conservaran los
acrénimos en inglés debido a que son ampliamente conocidos en este idioma, y
que para su busqueda en la literatura, resulta mas factible que permanezcan asi

que traducidos al espaniol.



CAPITULO 2.

MARCO TEORICO.
LA DEFORMACION PLASTICA SEVERA: FUNDAMENTOS Y ESTADO DEL
ARTE.

En este capitulo, se describe el estado del arte de los procesos de
deformacion plastica severa. Adicionalmente, se abordaran los
diversos mecanismos de endurecimiento en aleaciones metalicas,
asi como la estrecha relacion de éstos sobre los cambios
microestructurales en materiales procesados por deformacion

plastica severa.

2.1 Lamicroestructura, descripcién y definiciones.

La microestructura de un material metalico, se refiere a las diversas caracteristicas
que constituyen a un material y que pueden ser observadas a escala
microscopica, tal como: tamafio de grano, distribucion de tamafo de grano,
orientacién de los granos y los defectos cristalinos presentes en éstos.

La microestructura constituye uno de los pilares mas importante en el control de
diferentes propiedades, tales como: propiedades mecanicas, eléctricas, térmicas y
magnéticas entre otras.

En area de la ciencia e Ingenieria de materiales, la estructura de un material
metalico forma parte de los 4 componentes, a partir de los cuales, es posible el
disefio, fabricacion y optimizacion de diferentes productos. Entre estos
componentes se encuentran: el procesamiento, la estructura, las propiedades vy el
funcionamiento.

Generalmente, la microestructura de un material suele ser modificada con el
objetivo de mejorar ciertas propiedades que resultan de interés, dependiendo del

area de investigacion.



Una manera de modificar la microestructura de un material metalico, es mediante
la creacion y reordenamiento de defectos cristalinos. Existe una gran cantidad de
defectos cristalinos, dentro de los cuales, las dislocaciones suelen ser estudiadas
de manera prioritaria, ya que de ellas depende fundamentalmente la deformacién
plastica. (Véase anexo 2, clasificacion de los defectos cristalinos)

En el presente estudio, unicamente seran abordados aquellos que en términos del
proceso de deformacion plastica severa, pueden explicar como se ve modificada
la evolucion microestructural, después de sufrir una alta deformacion plastica. Por
tal motivo, se abordaran de manera detallada unicamente las dislocaciones y

limites de grano, los cuales se describen a continuacion.

2.1.1 Las dislocaciones.

Las dislocaciones son defectos lineales que se producen durante la fabricaciéon y
conformado de materiales metalicos. Especialmente durante el proceso de

solidificacion y los procesos de deformacion plastica. (R.Askeland, 2006)

Un modelo conocido y que es aceptado por una gran cantidades de investigadores
para explicar la generacion de dislocaciones, es el modelo propuesto por Frank-
Read. Este modelo propone que un segmento de una dislocacion, que se extiende
sobre un plano de deslizamiento activo y cuyos extremos se encuentran
fuertemente anclados, puede ser abierto debido a la presencia de un esfuerzo de
corte critico. Bajo este esfuerzo de corte critico, el segmento de la dislocacién
puede generar bucles de dislocacion, que dan como resultado la formacion de

nuevas dislocaciones. (Read, 1950)

Existen 3 tipos de dislocaciones, las cuales son:
a) Dislocacién de Tornillo.
b) Dislocacion de Borde o Arista.

c) Dislocacién Mixta.



Las dislocaciones de tornillo y arista se caracterizan por tener una posicion
especifica respecto el vector de Burgers. No obstante, la mayoria de los procesos
de deformacion plastica tienden a promover la formacion de dislocaciones del tipo
mixto. (D.Callister, 2012)

Las dislocaciones mixtas estan compuestas por dislocaciones de tornillo, asi como
por dislocaciones de borde. Estos defectos lineales tienen un papel muy
importante en los procesos de deformacion plastica severa, debido a que el
movimiento de estas dislocaciones, tiende a verse modificado al variar el tamafio
de grano. Por tal motivo, diversos investigadores han estudiado de manera
detallada el movimiento de éstas en materiales nanoestructurados. (Nazarov A.,
1994)

Asi como las dislocaciones, otro defecto cristalino que resulta de gran interés en el
estudio de procesos de deformacién plastica severa, son los llamados limites de

grano o fronteras de grano, los cuales seran abordados en la siguiente seccion.

2.1.2 Los limites de grano.

Los granos de una estructura metalica, se refieren a volumenes finitos dentro de
un material policristalino, los cuales, poseen una orientacion cristalografica
diferente respecto a sus vecinos, quienes se encuentran separados entre si por
limites de grano.

Los limites de grano o fronteras de grano, son defectos de superficie que definen
la separacién de granos en materiales policristalinos. Estos representan zonas de
baja energia superficial, las cuales constituyen el lugar idéneo para la precipitacion
de nuevas fases, el crecimiento o deslizamiento de granos. En general, los limites
de grano constituyen zonas altamente reactivas como consecuencia de la baja

energia superficial asociada a éstas. (D.Callister, 2012)

Los limites de grano pueden ser clasificados de la siguiente manera:

a) Limites de grano de bajo angulo. (LAGB, por sus siglas en inglés)
b) Limites de grano de alto angulo. (HAGB, por sus siglas en inglés)



Los limites de grano de bajo angulo, corresponden a aquellas fronteras que
poseen una pequefia desorientacion respecto a los granos adjuntos. (De 5° a 15°)
Debido a la baja energia de superficie asociada a esta desorientacion relativa, los
LAGB no son eficientes en el bloqueo de planos de deslizamiento. (D.Callister,
2012)

Por otro lado, los limites de grano de alto angulo corresponden a aquellas
fronteras que poseen un alto angulo de desorientacion relativa entre granos
vecinos (Mayores a 15°). A diferencia de los LAGB, los HAGB resultan mas
eficientes en el bloqueo de planos de deslizamiento, consecuentemente, la
resistencia mecanica tiende a incrementar en materiales que poseen estos limites

de grano.

Es importante mencionar que aquellas microestructuras que presentan un angulo

de desorientacion relativa, menor a 5°, son clasificadas como subgranos.

Aunque no es un objetivo de este trabajo, la caracterizacion de limites de grano y
dislocaciones, tales defectos cristalinos nos permiten comprender como se lleva a
cabo la evolucion microestructural en materiales procesados por deformacion
plastica severa. (Nazarov A. , 1995)

Diversos autores, como lo es el caso de Z.Valiev y A. Nazarov, han propuesto
diversos modelos, los cuales intentan explicar como es la evolucion
microestructural en los procesos SPD, a través del analisis de dislocaciones vy
limites de grano. Estos modelos seran abordados de manera mas detallada en la
seccion 2.4.

Ademas de las dislocaciones y limites de grano, otro fendbmeno que resulta de
gran importancia en el estudio de procesos SPD, debido a la influencia que tiene
sobre las propiedades mecanicas es la presencia de textura. Tal fendmeno se

describe a continuacion.



2.1.3 Lade textura en aleaciones metalicas.

La textura en materiales policristalinos, se refiere a la distribucion de orientaciones
de grano. De manera general, se habla de un material texturado cuando éste
posee una orientacion preferencial en sus granos.

La presencia de textura en aleaciones metalicas, resulta de gran importancia
debido a su estrecha relacién con las propiedades mecanicas de un material. Esto
es debido a que una gran cantidad de materiales metalicos presentan
comportamiento anisotropico, es decir, que las propiedades de un material
metalico varian de acuerdo con la direccidén en la cual, él material es analizado.
Por tal motivo, la textura puede ser utilizada en el control de propiedades
mecanicas, magnéticas, eléctricas, entre otras. (Krawitz, 2001)

Una herramienta que resulta de gran importancia en el estudio de la textura, es la
figura de polo, se trata de una representacion de la orientacion de los granos en
una proyeccién estereografica.

En el presente estudio, se llevara a cabo un analisis de textura en funcién la
deformacion plastica impuesta por el proceso RCS.

Es importante mencionar que no existen estudios similares sobre textura en la
aleacion 1100 procesada mediante la técnica RCS, lo cual constituye una

contribucion importante en el estudio de esta aleacién.

2.1.4 Efecto de latemperatura en aleaciones metalicas.

La temperatura tiene una gran influencia en la fabricacién y procesamiento de
materiales metalicos. Por tal motivo, diversos tratamientos térmicos han sido
desarrollados con la finalidad de modificar su microestructura. Estos tratamientos
térmicos se basan en ciclos de calentamiento y enfriamiento controlados, los

cuales resultan de gran importancia en el control de propiedades mecanicas.



Un tratamiento que resulta de gran importancia en el estudio de procesos SPD, es
el tratamiento térmico de recocido. Este consiste en exponer a un material a una
temperatura que varia de 0.33 a 0.5 Tf (siendo Tf la temperatura de fusion del
material) y que depende de la composicion quimica del material, por un periodo
minimo de una hora (dependiendo de la geometria del material). Finalmente, el
enfriamiento del material se realiza de manera lenta. (D.Callister, 2012)

Este tratamiento es usado con diferentes finalidades, tales como:

1.- Disminuir los esfuerzos residuales

2.- Mejorar la ductilidad.

3.- Producir una microestructura especifica.

Dicho tratamiento involucra 3 etapas, las cuales definen Ila evolucion
microestructural durante el tratamiento térmico de recocido, estas etapas son: la
recuperacion, la recristalizacién y el crecimiento de grano. (R.Askeland, 2006)

La recuperacion, es la primera etapa del tratamiento térmico de recocido vy
consiste en una ligera recuperaciéon (eliminacion de esfuerzos residuales), lo cual
no tiene un efecto significativo en las propiedades mecanicas. La recristalizacion
como segunda etapa, consiste en la nucleacion de pequefios granos, los cuales
crecen y absorben a otros granos mas pequefios, siendo esta la ultima etapa.

(Para mayor detalle, Véase Anexo 3, etapas del tratamiento térmico de recocido)

En el presente trabajo, se realizé un tratamiento térmico de recocido, ésto con la
finalidad de recuperar la estructura inicial del material y disminuir los esfuerzos
residuales asociados, como consecuencia del proceso de laminaciéon. El proceso
llevado a cabo sera descrito en la seccion 3.2.1.

La temperatura también tiene un efecto importante en los mecanismos de
endurecimiento, los cuales estan relacionados con los procesos SPD, como se ha
observado en diferentes estudios. (Afifi, 2018)

Debido a que los mecanismos de endurecimiento involucran el movimiento de
dislocaciones y por consecuencia, la modificacion de propiedades mecanicas,

seran abordados de manera detallada a continuacion.



2.2 Mecanismos de endurecimiento en aleaciones metalicas.

El endurecimiento por solucion solida, asi como otros mecanismos de
endurecimiento son ampliamente conocidos y para un analisis mas profundo,
pueden ser consultados en multiples libros de metalurgia fisica. (D.Callister, 2012)
Es importante mencionar que los mecanismos de endurecimiento por precipitacion
y endurecimiento por solucién soélida, no contribuyen de manera significativa en el
presente estudio. Sin embargo, debido al importante papel que juegan en los
procesos SPD, como ha sido observado en otros estudios. (Khakbaz, 2012). Es
relevante indicar de manera breve el conocimiento completo de los mecanismos

de endurecimiento.

2.2.1 Endurecimiento por solucién sélida.

El endurecimiento por solucion sdlida es una técnica de endurecimiento de
materiales metalicos, que consiste en la introduccion de atomos como impurezas
en un metal base, éstos pueden ser del tipo sustitucionales o intersticiales.
Generalmente, las aleaciones tienen mejor resistencia mecanica que los metales
puros debido a que los atomos que actuan como impurezas, crean una barrera de
deformacion alrededor de los atomos del metal base.

Esta barrera de deformacioén interactua con las dislocaciones presentes en el
material, disminuyendo la movilidad de éstas y aumentando asi la energia

necesaria para el movimiento de dichas dislocaciones.

El nivel de endurecimiento por solucion solida depende de dos factores:

- EIl primero corresponde a la diferencia de tamanos entre los atomos del
metal base (solvente) y los atomos del metal afiadido (soluto). Al ser mayor
la diferencia entre éstos, el efecto de endurecimiento incrementa,
modificando la estructura cristalina inicial y haciendo mas dificil la difusién

de dichos atomos.



- El segundo corresponde a la cantidad del elemento aleante anadido, al
incrementar éste, el efecto de endurecimiento del material incrementa,
tomando en cuenta siempre el limite de solubilidad entre éstos, con la
finalidad de evitar la formacién de precipitados que puedan intervenir en las

propiedades del material.

Como consecuencia de estos dos factores, la resistencia a la tension, la
resistencia a la fluencia y la dureza tienden a incrementar. Sin embargo, la

ductilidad final de la aleacién tiende a ser menor que en el metal puro.

Debido a que la aleacion empleada en el presente trabajo corresponde a un
aluminio 1100 (99.0% minimo de pureza), el mecanismo de endurecimiento por
solucion sodlida, asi como el endurecimiento por precipitacion, no contribuyen en

gran medida al endurecimiento total de esta aleacion

2.2.2 Endurecimiento por precipitacion.

El endurecimiento por precipitacion, también conocido como endurecimiento por
envejecido. Es un mecanismo de endurecimiento de materiales metalicos
ampliamente conocido, que consiste en la formacion de pequefias particulas de
una segunda fase dispersas en la matriz original, estas pequenas particulas
tienden a distribuirse de manera uniforme. Adicionalmente, tienden a ser mas
duras que el metal base, el cual posee mayor ductilidad.

Este mecanismo de endurecimiento es llevado a cabo mediante el uso de
tratamientos térmicos. El tratamiento térmico de envejecimiento consiste en
disolver a una determinada temperatura (T4) y composicion (X4), fases

precipitadas (a+£f) de una aleacibn a una zona monofasica («) durante

determinado tiempo (t1), con el objetivo de disolver completamente las particulas

de (). Terminado el tiempo de residencia, la aleacién es enfriada subitamente,

evitando asi el proceso de difusion.
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Consecuentemente, la zona monofasica queda sobresaturada de particulas de la

entonces fase (ff). Posteriormente, un nuevo tratamiento térmico es realizado a
una temperatura (T2) menor a la primera dentro de la zona (z+f8), durante este
tiempo (t2), pequenas particulas de composicion (£) comienzan a precipitar de
manera dispersa dentro de la fase (a), con un adecuado tiempo de

envejecimiento, la aleacion es vuelta a enfriar, sin embargo, la velocidad de
enfriamiento en esta ocasién no tiene gran influencia.

La resistencia mecanica, asi como la dureza final de la aleaciéon dependeran de la
temperatura (T,) y del tiempo (t2) de envejecimiento.

Cuando el tiempo de envejecimiento (t;) es demasiado largo, las propiedades
mecanicas alcanzadas tienden a disminuir.

Este mecanismo de endurecimiento resulta poco importante en el presente
estudio, debido a que la aleacion empleada corresponde a una aleacién de
aluminio puro, por lo cual, la contribucion de los elementos de aleacion no sera

analizada.

2.2.3 Endurecimiento por deformacion.

El endurecimiento por deformaciéon o endurecimiento por trabajo en frio, es un
mecanismo de endurecimiento que ocurre debido al aumento en la densidad de
dislocaciones, como respuesta de las aleaciones metalicas a la deformacion
plastica impuesta.

Generalmente, al incrementar el trabajo en frio en una aleaciéon metalica, diversas
propiedades mecanicas, tales como: el limite de cedencia y la resistencia ultima a
la traccion (entre otras), tienden a incrementar. Esto es debido a que, al aumentar
la densidad de dislocaciones, la distancia entre cada dislocacion tiende a
disminuir, aumentando asi la cantidad de energia necesaria para el movimiento de

éstas.
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Sin embargo, debido al restringido movimiento entre las dislocaciones, la
ductilidad de un material metalico posterior al proceso de deformacion se ve
reducida.

Una de las ventajas de los procesos de deformacién plastica severa, en
comparacion con los procesos convencionales de conformado mecanico, es que él
valor de ductilidad puede verse menor afectado posterior al proceso de
deformacion, como lo han mostrado diversos estudios. (D.Pelaéz, 2013)

Esto puede ser atribuido a que, la cantidad de deformacion acumulada por el
proceso, puede dar lugar a fendmenos como lo es el mecanismo de
ablandamiento, el cual tiene una enorme influencia en las propiedades mecanicas
finales de una aleacion. Algunos estudios han mostrado a través de simulaciones
en elemento finito (FEM, por sus siglas en inglés), que al alcanzar ciertas
deformaciones (~€=3.0 Von Mises) el mecanismo de ablandamiento tiende a
incrementar, provocando un balance final entre mecanismos de endurecimiento y
ablandamiento. (Hosseini, 2011).

El ablandamiento de diversas aleaciones metalicas posterior al proceso de
deformacion, es atribuido a que en materiales que poseen estructuras cristalinas
del tipo FCC (como es el caso del aluminio y del cobre), poseen una energia de
falla de apilamiento alta respecto a otras estructuras. Por lo cual, estos materiales
tienden a presentar un fenémeno de ablandamiento debido a un nuevo arreglo de
dislocaciones. Consecuentemente, también resulta complejo el disminuir el
tamano de grano a valores por debajo de 10 pym a través de procesos
convencionales, como lo es el conformado mecanico. (H.S.Siddesha, 2012)

Una de las ventajas de los procesos de deformacion plastica severa son las
grandes cantidades de deformacién alcanzadas, asi como el excepcional

refinamiento de grano. (Valiev, 2006)
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Adicional a estos cambios microestructurales en los procesos de deformacién
plastica, la morfologia de los granos tiende a verse modificada. Generalmente, los
materiales presentan al inicio (antes de ser deformados) una estructura con
granos del tipo equiaxiales. Mientras que durante el proceso de deformacion, el
movimiento de dislocaciones promueve la formacion de subgranos, los cuales,
tienden a orientarse en sentido en el cual esta siendo extendido el material. De tal
manera que éstos pueden rotar y alargarse. Este fendmeno sera abordado en la

seccion 2.4.1

Como fue mencionado en la seccion 2.1.3, la textura del material sera analizada
posterior a la deformacién mediante figura de polo, debido al cambio en la
orientacion de los granos, ésta herramienta sera descrita detalladamente en el la
seccion 3.3.3.1.

Finalmente, el mecanismo de endurecimiento por deformacion, generalmente se
realiza a temperatura ambiente. Sin embargo, debido a los inconvenientes del
proceso de deformacion plastica (disminucion de la ductilidad y gran cantidad de
esfuerzos residuales) también es posible realizarlo a temperaturas mas elevadas
con la finalidad de obtener mejores resultados en la ductilidad, asi como en los
esfuerzos residuales. En el caso especifico de este estudio, el proceso de

deformacion plastica severa fue llevado a cabo a temperatura ambiente.

Adicional al mecanismo de endurecimiento, otro mecanismo que resulta de gran
importancia en el presente estudio, es el mecanismo de endurecimiento por
reduccion de grano. Siendo éste el de mayor relevancia.

Tal mecanismo sera abordado a continuacion.
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2.2.4 Endurecimiento por reduccién de tamafio de grano.

Como se mencion6 anteriormente, una de las maneras mas efectivas para el
control de las propiedades mecanicas en materiales policristalinos, es mediante el
tamano de grano de dicho material. Esto es debido a que, al aumentar la cantidad
de granos, la cantidad de limites de grano aumenta proporcionalmente, los cuales
dificultan la movilidad de dislocaciones.

Existen dos razones por las cuales los limites de grano actuan como barrera frente

a las dislocaciones:

1.- Dado que los granos poseen diferentes orientaciones cristalograficas, el
movimiento de una dislocacién (de un grano a otro), llega a ser mas complicado, a
medida que la desorientacion relativa entre estos granos limitrofes aumenta.

2.- Por otro lado, el desorden atomico dentro de una region del limite de grano
(zona de alta entropia) generara una discontinuidad en el deslizamiento de los

planos cristalograficos.

Como se menciond en la seccién 2.1.2, en los limites de grano de angulo alto, el
movimiento de dislocaciones de un grano hacia otro es aun mas complicado, por
lo cual, las propiedades mecanicas tienden a incrementar en materiales que

poseen HAGB's.

Esta acumulacién de dislocaciones frente a los limites de grano, introduce
concentracion de esfuerzos en las zonas aledafas a los planos de deslizamiento,
los cuales, tienden a generar nuevas dislocaciones en los granos adyacentes con
base en el mecanismo de Frank-Read.

Esta evolucion estructural permite que diversas técnicas, como lo son las SPD,
permitan la obtencion de tamafo de grano ultrafino. Esta evolucién sera descrita

detalladamente en la seccion 2.4.1.
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Debido a las altas deformaciones alcanzadas por técnicas SPD, es posible la
obtencién de tamafno de grano ultrafino (UFG, por sus siglas en inglés) e incluso
nanomeétrico a través de la evolucion estructural en diversas aleaciones, como es
el caso del aluminio. Por tal motivo, es posible predecir las propiedades mecanicas
de una aleacibn mediante la ecuacion de Hall-Petch, la cual relaciona
directamente el diametro promedio del grano con el esfuerzo de fluencia o de

cedencia, como se observa a continuacion:

o, =g + K}_d_l’f: (2.2)

Donde:

% = Esfuerzo de cedencia o de fluencia (MPa).

% = Esfuerzo de Peierls (MPa)

Ky _ Coeficiente de resistencia del material (MPa m
d

112
)-

12
)

= Didmetro promedio del grano (m

La ecuacion 2.2 sera empleada y discutida en la seccidén 4.3 con la finalidad de
obtener los valores tedricos del tamano de grano, para cada paso de deformacién
RCS, utilizando los resultados del ensayo de traccién (misma seccion).

Es importante recordar que de acuerdo con los estudios realizados por Wadsworth
y Nieh, existe un tamafio de grano minimo en el cual, la ecuacion propuesta por
Hall-Petch deja de ser valida, éste corresponde a un valor aproximado de 10 nm y
fue deducido a partir del espacio critico de equilibrio entre dislocaciones. Sin
embargo, se ha observado que desde valores 50 nm, dicha ecuacion deja de ser
valida. (Nieh, 1991)
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2.3 Ladeformacion plastica severa como un proceso de reduccion de
grano.
2.3.1 Los procesos Top-Down.

Las técnicas SPD, asi como las técnicas de termoconformado o transformacion de
fase sélida, pertenecen a los llamados procesos “Top Down”. Estos tienen como
finalidad la obtencion de materiales nanoestructurados a partir de materiales
cristalinos de grano micrométrico.

A diferencia del proceso Bottom-Up, en el cual se logra la sintesis de materiales
por reaccion quimica, el proceso Top-Down es susceptible de obtener materiales
nanoestructurados a traves de diversas técnicas, las cuales tienen como ventajas,
la obtencion de (Rajinikanth, 2008):

1.- Materiales libres de porosidad.

2.- Materiales lo suficientemente grandes para mediciones fisicas 0 mecanicas.

3.- Materiales con resistencia mecanica superior (posterior al proceso SPD), bajas
pérdidas de ductilidad, alta tenacidad y superplasticidad a valores bajos de

temperatura y altos valores de deformacion.

Asimismo, cada técnica es empleada para la obtencién de un material con una
geometria especifica. Esencialmente, las técnicas SPD consisten en generar
estructuras con tamafo de grano ultrafino (menor a 1000 nm) a partir de las

deformaciones impuestas. (Rajinikanth, 2008)

Entre las técnicas SPD se encuentran:

Extrusion Angular en Canal de Seccion Constante (ECAP), Torsiéon a Altas
Presiones (HPT), Colaminado Acumulativo (ARB), Forja Multidireccional (MF),
Corrugado-Planchado Restringido (CGP) y Corrugado-Planchado Repetitivo
(RCS) son algunas técnicas SPD que han mostrado excelentes resultados en
cuanto al mejoramiento de propiedades mecanicas, como lo son la dureza y

resistencia a la traccion, entre otras. (Sunil, 2015) (Ruiz, 2016)
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Esta Gltima técnica, es relativamente nueva en comparacion con otras técnicas,
como lo son ECAP y HPT, consecuentemente, la busqueda por obtener materiales
metalicos utilizando dicha técnica sigue resultando de gran interés.
(H.S.Siddesha, 2012)

Debido a que en el presente trabajo, el material de interés fue procesado mediante

la técnica RCS, ésta sera descrita a continuacion.
2.3.2 Latécnica RCS.

La técnica RCS fue reportada por primera vez en el afio 2001 por Huang y sus
colaboradores. Tal estudio fue llevado a cabo en aleaciones base cobre,
mostrando un significante aumento de la resistencia mecanica de tal aleacion.
Adicionalmente, estudiaron la evolucion microestructural de esta aleacion, a partir
del uso de esta técnica.

A diferencia de otras técnicas SPD, la técnica RCS permite incrementar el limite
de cedencia, asi como la resistencia ultima a la traccion en placas o laminas de
dimensiones relativamente grandes. A pesar de ser una técnica relativamente
nueva, estudios similares a la técnica RCS han mostrado excelentes resultados en
cuanto a valores de ductilidad (Thangapandian, 2017), por lo cual ha cobrado gran
importancia entre otras técnicas SPD.

Por otra parte, a diferencia de otras técnicas SPD, la técnica RCS debido a su
relativa facilidad para ser llevada a cabo, es posible de ser escalada a un nivel
industrial, lo cual es poco posible con otras técnicas SPD, como lo son ECAP y
HPT. (H.S.Siddesha, 2012)

La técnica RCS consiste en deformar una lamina con la ayuda de dos dados
asimétricos, con gran numero de protuberancias que crean zonas de deformacién
heterogéneas, algunas partes de la muestra son muy deformadas y otras quedan
sin deformar, después se repite el proceso pero con dados planos y con la

intencion de "enderezar" las zonas deformadas.
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El paso se termina cuando al girar la lamina y usar nuevamente los dados
asimétricos, se deforma nuevamente la pieza, pero deformando las zonas en

regiones que previamente habian sido poco deformadas.

Usualmente, la lamina es girada 90° entre cada paso, sobre la normal al plano
deformado. La finalidad de esto, es conseguir una distribucidn homogénea en la
deformacion final impuesta al material y evitar de manera general, una
deformacion localizada, como se ha observado en distintos estudios. (Pandey,
2012)

Cabe aclarar que en nuestro caso (otro tipo de molde), el giro de 90° ha sido
simulado mediante elemento finito y muestra que la deformacion generada por el
proceso RCS, no promueve una deformacién homogénea, lo cual es positivo por
otras razones, entre ellas, dar mayor ductilidad al material por tener una poblacion
mixta de tamafo de grano (M.Korn, 2011), tal como lo es la poblacion de tamafio

de granos bimodal.

El proceso RCS es facil de implementar en una maquina de ensayos universales,
a partir de la cual, se pueden lograr grandes deformaciones al acumular el proceso
de corrugado- planchado y el interés por las aplicaciones de laminas metalicas son

numerosas.

Generalmente, en todos los procesos de deformacion plastica severa se emplean
diversos pasos con el objetivo de conocer y entender la evolucion microestructural

y mecanica de la pieza de interés.
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2.4 Laevolucion microestructural en materiales altamente deformados.

2.4.1 Modelos propuestos para el estudio de difusion plastica en
materiales nanoestructurados.

Como se menciona en la seccién 2.2.4, los materiales procesados por técnicas de
deformacion plastica severa, tienden a presentar diversos fenémenos
caracteristicos e inherentes al propio proceso de deformacién (Nazarov, 1995)

tales como:

1.- Difusién de limites de grano (GB's, por sus siglas en inglés) en condicion de
no-equilibrio.

2.- Diversos arreglos microestructurales en zonas aledafias a los limites de grano,
tales como muros densos de dislocaciones y celdas de dislocaciones alejadas
(DDW y IDC, por sus siglas en inglés) entre otros.

3.- Alta densidad de dislocaciones que varia de grano a grano.

4.- Apilamiento de dislocaciones extrinsecas en los limites de grano (EGBD's, por
sus siglas en inglés)

5.- Muros de dislocaciones, los cuales tienden posteriormente a convertirse en

limites de grano de alto angulo (HAGB).

Estos fendmenos que tienen lugar durante el proceso SPD, estan fuertemente
influenciados por el cambio en el camino de la deformacion durante el
procesamiento, el cual, modifica la manera en la que el deslizamiento de planos y
las dislocaciones se llevan a cabo. Este cambio o modificacion en el camino de la
deformacion, desempefia un papel fundamental, ya que los sistemas de
deslizamiento también se ven modificados, como se ha observado en diferentes
estudios. (Kumar, 2015) (Huang, 2001)

A diferencia de los procesos convencionales de conformado mecanico como lo es
el laminado o el trefilado, en los cuales la deformacién se realiza en una direccion
especifica, las técnicas SPD presentan diferentes rutas de deformacion, las cuales

generan microestructuras distintas.
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En el presente estudio, la ruta de deformacion de la técnica RCS fue modificada
siguiendo una rotacion de 90° sobre el eje axial normal de la muestra en cada
paso de deformacion. Lo cual genera la formacion de diversas microestructuras
que dependen esencialmente del arreglo de dislocaciones, Tal como se ha

observado en diversos estudios.

Figura 2.4.1 Micrografia obtenida por TEM. La figura a) muestra la existencia de 3
subgranos, numerados del 1-3. Adicionalmente, muestra la existencia de un limite
de grano de angulo bajo (marcado con estrellas) y otras estructuras de
dislocaciones (delimitados con el circulo y el cuadrado). La imagen b) muestra la
existencia de un limite de grano de bajo angulo observado con alta resolucién y la
imagen c) muestra la existencia de una dislocacién con base en el circuito del
vector de Burgers. [Fuente: Huang, 2001]

A pesar de que las microestructuras observadas en la figura 2.4.1 fueron
reportadas en una aleacién base cobre. Diversos estudios (F. Liu, 2016) han
mostrado similitudes en las microestructuras obtenidas, posterior al proceso de
deformacion plastica severa en aleaciones base aluminio, tal como lo es la

formacion de subgranos debido al proceso SPD. (Figura 2.4.2)
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Figura 2.4.2 La imagen observa mediante TEM a 500 nm, muestra la
nanoestructura obtenida en una aleacion base aluminio, posterior a 12 pasos de
deformacion mediante la técnica ECAP. La flecha roja muestra la presencia de
subgranos debido al proceso. [Fuente: F. Liu, 2016]

Es importante mencionar que el primer estudio empleando la técnica RCS, fue
realizado en una aleacion base cobre (Huang, 2001) y a pesar de que el
mecanismo de endurecimiento es diferente en sistemas base cobre que en
sistemas base aluminio (debido a la formacion de maclas), -ciertas
microestructuras observadas en tales estudios, pueden ser utilizadas como
referencia para el estudio en sistemas base aluminio, debido a semejanzas tales
como el tipo de celda (FCC).

El estudio llevado a cabo por Huang, propone un mecanismo microestructural para
conocer el refinamiento de grano y la evolucion microestructural utilizando la
técnica RCS, tal mecanismo plantea lo siguiente: a bajas deformaciones, los
granos son divididos en bloques de celdas (CB, por sus siglas en inglés), los
cuales contienen celdas de dislocaciones. Otras microestructuras, tales como
zonas densas de dislocaciones (DTZ, por sus siglas en inglés) también pueden
generarse durante la division de granos. Al incrementar la deformaciéon (mayor
numero de pasos RCS) , los bloques de celdas pueden volver a ser divididos en
bloques de celdas aun mas pequefos. Las DTZ pueden llegar a transformarse en

celdas de dislocaciones.
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La formacién de subgranos se desarrollara por ambas microestructuras; CB y
DTZ. Las DTZ pueden llegar a convertirse en subgranos cuando la desorientacion
a través de sus limites de grano, es lo suficientemente grande para desarrollar sus
propios sistemas de deslizamiento. Finalmente, la desorientacion de los limites de
grano puede llegar a ser lo suficientemente grande para transformar limites de
grano de bajo angulo (LAGB) a limites de grano de alto angulo (HAGB).

Adicionalmente, otras microestructuras también han sido propuestas por Huang.

En el presente estudio, se realizara un analisis de las microestructuras obtenidas
posterior a la técnica RCS mediante MET, con las reportadas en aleaciones base
cobre. Esto con la finalidad de comparar las microestructuras obtenidas por la
técnica RCS con las reportadas en otros sistemas empleando la misma técnica.

Tal analisis sera abordado en la seccion 4.1.

Un aspecto fundamental para comprender diversos fendbmenos que ocurren al
disminuir el tamafo de grano a escala nanométrica, es la difusién de limites de
grano. Esto es debido a que zonas con alta densidad de dislocaciones,
distorsionan las zonas aledafas a los limites de granos, lo que conlleva a la
inestabilidad de éstos. Adicionalmente, estas zonas con alta densidad de
dislocaciones, promueven la formacion de celdas de dislocaciones, las cuales
tienden a convertirse en subgranos al incrementar la deformacion acumulada. Esta
evidencia ha sido reportada en diversos estudios de deformacién plastica severa
(F. Liu, 2016)

Es bien sabido que la presencia de tamafo de grano ultrafino en aleaciones
metalicas, provoca que el coeficiente de difusion de limites de grano en no-
equilibrio, aumente de manera significativa, en comparacion con granos “gruesos”
del mismo material policristalino, lo cual conlleva al proceso de difusion a
temperaturas relativamente bajas e incluso a temperatura ambiente en el material,

al ser procesado por técnicas SPD. (Nazarov, 1995)
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En general, al obtener un tamafo de grano ultrafino, los modelos para simular el
comportamiento mecanico de materiales metalicos tienden a ser mas complejos.

Diversos investigadores, como es el caso de R.Z. Valiev, A. Nazarov y Rybin, han
estudiado de manera detallada los mecanismos de endurecimiento (Nazarov,
1995), los cuales estan basados en la teoria de limites de grano en condicién de
no equilibrio. (Véase anexo 4, Modelos de difusion de limites de grano en

materiales nanoestructurados)

R.Z. Valiev, propuso la existencia de limites de subgrano/ grano en no equilibrio,
los cuales son caracterizados por una alta densidad de dislocaciones extrinsecas
y por una barrera de deformacién cerca de los limites de subgrano/ grano. Estos
subgranos impiden el movimiento de dislocaciones, lo cual resulta en un
incremento de la desorientacion entre los subgranos adyacentes, que conduce a la
formacion de una estructura estable, refinada y equiaxial con limites de grano de
angulo alto. (Kumar, 2015)

A pesar de que el modelo propuesto por R.Z Valiev no ha sido aceptado
completamente, diversos estudios llevados a cabo, muestran que los materiales
procesados por técnicas SPD, pueden generar limites de subgrano/ grano en
estado de equilibrio o no-equilibrio (Huang, 2001). Adicionalmente, las
dislocaciones cercanas a los limites de grano no se encuentran en configuraciones
de baja energia, lo cual induce esfuerzos internos en un rango amplio, siendo
estos de vital importancia ya que modifican la microestructura proxima a los limites
de grano. (Huang, 2001).Como ha quedado de manifiesto, el estudio de difusidn
plastica en materiales nanoestructurados, sigue siendo un area de investigacion
abierta. (Nazarov, 1995).

Otro tipo de caracterizacion microestructural ligada a la existencia dislocaciones y
a su movimiento, es la de los esfuerzos residuales, misma que tiene gran
importancia en la resistencia mecanica final de una aleacién y en su resistencia a

la fatiga. Dichos aspectos seran abordados en la siguiente seccion.
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2.4.2 Esfuerzos residuales en aleaciones metalicas.

Como se menciond en la seccién anterior, los esfuerzos residuales, son
consecuencia de la formacion y movimiento de dislocaciones, asi como de limites
de grano. Esto es debido a que en los procesos de deformacion plastica severa,
parte de la energia gastada durante el proceso de deformacion, es almacenada
como energia de deformacién, lo cual, esta intimamente relacionado con zonas de

tensién-compresién y de corte alrededor de las nuevas dislocaciones creadas.

Estas zonas de tensidon-compresion, pueden comprometer la integridad fisica del
material, fungiendo como los principales medios de propagacién de una fisura en

el material.

A pesar de que las aleaciones base aluminio poseen una alta energia de falla de
apilamiento (lo que implica que, las dislocaciones tiendan a reordenarse
rapidamente posterior al proceso de deformacion) es importante conocer la
cantidad de esfuerzos asociados al material, debido a que las técnicas de
deformacion plastica severa tienden a promover la formacién de altas densidades
de dislocaciones. Adicionalmente, la ruta de deformacion utilizada en el presente
trabajo, puede promover la formacibn de nuevas microestructuras.
Consecuentemente, resulta de gran interés conocer la cantidad de esfuerzos
residuales presentes en la aleacién 1100.

Por tal motivo, se realizara una medicion de esfuerzos residuales mediante la
técnica de difraccion de rayos X, para cada uno de los 4 pasos de deformacion

realizados. Esta técnica sera descrita de manera detallada en la seccién 3.3.3.2.
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CAPITULO 3.

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL.

En este capitulo, se realiza una breve descripcion del molde
empleado para los experimentos RCS. De igual manera, se
describe cada una de las técnicas de caracterizacion empleadas

en este estudio, haciendo énfasis en sus principios fisicos.

3.1 Disefio de equipo para latécnica RCS.

Se diseid un molde para la técnica RCS a base de policarbonato. A diferencia de
los moldes existentes y que han sido reportados en la literatura, el molde
empleado en el presente estudio posee una geometria novedosa, la cual fue
propuesta por miembros de nuestro equipo de investigacion. EI molde esta
integrado por dos dados (uno superior y el otro inferior), que poseen una
geometria del tipo coseno, con bordes ligeramente pronunciados y protuberancias
que contienen tangentes a 45°. Esto con la finalidad de generar la mayor cantidad

de deformacién al material de interés.

Figura 3.1 Molde de policarbonato de dimensiones (8 cm x 8 cm x 3.4 cm) con
geometria tipo “senosoidal” empleado para la técnica de corrugado y planchado
repetitivo (RCS). (Vista lateral).

25



Es importante mencionar que el molde de policarbonato en impresion 3D es
utilizado en el presente estudio como prototipo, y que tiene como objetivo; la
generacion de nanoestructuras heterogéneas en el material, sin la creacion de
zonas altamente deformadas (que pudieran promover la formacion de

microfisuras).

Figura 3.1.0 Molde de policarbonato empleado para la técnica de corrugado y
planchado repetitivo (caras internas).

Este prototipo sirvi6 como referencia para la fabricacion de otros moldes con el
mismo disefio, pero en esta ocasién, fabricados a base de acero D2. Se utiliz6 una
maquina de control numérico CNC debido a la precision que posee para el corte

de material metalico.

Con la finalidad de no comprometer la integridad fisica del molde de policarbonato,
se tuvo la precaucion de reducir el espesor de la aleacion, mediante un proceso de

laminacion, el cual sera presentado en la siguiente seccion.
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3.2 Proceso de deformacion plastica severa.

3.2.1 Preparacion previa del material antes de la técnica RCS.

En el caso especifico de este estudio, la lamina de aluminio 1100 fue adquirida en
dimensiones mayores a las deseadas, por lo cual, fue necesario reducir el espesor
de ésta, con la finalidad de hacer susceptible el procesado de la lamina, utilizando
el molde RCS. Se determind el numero de pasos de laminacion, cuyos detalles se

muestran en el anexo 5. (Calculos para el proceso de laminacion)

c)

Figura 3.2 a) Corte de lamina, previa al proceso de laminacion b) Lamina posterior
al proceso de laminacion.c) Equipo de laminacién. Marca: Textron Modelo:
SHV25A060-9A.
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Debido a la modificacion microestructural que involucra el proceso de laminacion,
es necesario realizar un tratamiento térmico de recocido. Este tratamiento es
realizado con la finalidad de eliminar la microestructura obtenida por el proceso de
laminacién, adicionalmente, el tratamiento térmico de recocido podria generar una
nueva textura en el aluminio, que en adelante se citara como textura de paso 0.
(Mao, 1999)

El tratamiento térmico de recocido se llevé a cabo a 350°C por 2 horas en una
mufla, esto con la finalidad de obtener una recristalizacién completa y analizar
unicamente la contribucion de la deformacion total impuesta por la técnica RCS y
no la del proceso de laminacion.

Adicionalmente, el tratamiento térmico de recocido llevado a cabo, disminuira de
manera significativa los esfuerzos residuales asociados al material posterior al
proceso de laminacion, lo cual, tomara relevancia durante el analisis de esfuerzos

residuales, los cuales seran discutidos en la seccion 3.3.3.2.

3.2.2 Proceso de deformacién plastica severa mediante RCS.

En el presente estudio, se utilizo la técnica RCS empleando 0, 1, 3 y 6 pasos de
deformacion en la lamina de aluminio 1100. (La descripcion de un paso de
deformacion fue abordada detalladamente en la seccion 2.3.2)

Para la técnica de Corrugado y Planchado (RCS), fue necesario delimitar el area
de trabajo dentro de la lamina de dimensiones (10 cm x 10 cm x 1 mm) a las del
molde, con la finalidad de ajustar de manera precisa el area de trabajo a la del
molde, por la parte superior e inferior de la lamina.

Los ensayos de corrugado y planchado, asi como los ensayos de traccion, fueron
realizados en una maquina de ensayos universales. Las condiciones de operacion

de dicha maquina para la técnica RCS se resumen en la tabla 3.2.2.
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Es importante mencionar que se mantuvieron las mismas condiciones para cada
paso de deformacion (0, 1, 3 y 6 pasos) de la técnica RCS, con el fin de tener
condiciones comparables de medicidn o errores sistematicos en el peor de los

Casos.

Tabla 3.2.2 Condiciones de operacion empleadas durante el proceso de
Corrugado y Planchado.

1, 3y 6 pasos. 35 5.5 2

b)

Figura 3.2.2 a) Proceso de corrugado b) proceso de planchado o aplanado.
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Figura 3.2.3 Maquina de ensayos universales empleada para la técnica de
Corrugado y Planchado, asi como para los ensayos traccion.
Marca: Instron. Modelo: 1125.

Posterior al proceso de deformacién plastica severa, se emplearon diversas

técnicas con la finalidad de conocer y analizar el cambio microestructural debido a

la técnica RCS. Tales técnicas seran abordadas a continuacion.
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3.3 Técnicas de caracterizacion.

3.3.1 Fluorescencia de rayos Xy espectrometria de emision atémica.

En el presente estudio, fluorescencia de rayos X y espectrometria de emision
atomica son utilizadas para determinar la composicion elemental de la aleacion
adquirida. Ambas son empleadas debido a que la preparacion de las muestras es
relativamente mas sencilla con respecto a otras técnicas de caracterizacion,
adicionalmente, el tiempo de respuesta de ambas técnicas es muy rapido y
permite hacer estadistica sobre diferentes muestras y puntos experimentales

La Fluorescencia de Rayos X (XRF, por siglas en inglés) es una técnica de
caracterizacion elemental. Como es bien sabido (Krawitz, 2001) los electrones
pueden ser excitados por medio de fuentes de energia externas, lo cual provoca
un incremento en la energia interna de los electrones, haciendo que éstos “salten”
a estados energeticamente mas estables, emitiendo al mismo tiempo fotones con
longitudes de onda caracteristicas de cada elemento en tiempos cortos (~107% s).
Posteriormente, una vez emitida la radiacién ganada por la energia del haz, los
electrones regresan a su estado basal. El detector de XRF capta las diferentes
senales (longitudes de onda de cada elemento) haciendo posible el analisis
cuantitativo de cada elemento en una aleacion. El principio fisico de la técnica

XRF puede ser observado en la figura 3.3.1.

Figura 3.3.1 Principio fisico de la técnica de fluorescencia de rayos X.
31



Otra técnica de caracterizacion es la llamada Espectrometria de Emisiéon Atdmica
por chispa (AES, por sus siglas en inglés), la cual es empleada principalmente por
la industria de los metales para la determinacién de analisis quimicos. Esta
consiste en excitar el material de interés mediante el paso de electricidad a traves
de dos electrodos, los cuales, producen suficiente energia para atomizar la
muestra y producir atomos o iones en estado electronico o excitado. Debido a la
inestabilidad de éstos, es necesario unir las sefales de las fuentes de arco y
chispa, en intervalos comunmente de 20 segundos a un minuto para que los datos
analiticos obtenidos sean reproducibles.

Posterior al proceso de caracterizacién, se compararon los valores obtenidos con
el estandar de la Sociedad Americana de Metales (ASM, por sus siglas en inglés)
para corroborar que la aleacion usada fuera la correcta.

En la siguiente figura se muestra el equipo empleado para la técnica XRF. Es
importante mencionar que dicho equipo posee una amplia biblioteca de materiales

y que clasifica, con base en la quimica obtenida, el tipo de aleacién analizada.

Figura 3.3.1.0 Equipo de XRF empleado para analisis quimico elemental.
Marca: Bruker Modelo: Titan s1
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Los resultados obtenidos de las técnicas antes mencionadas, se muestran en la

siguiente tabla:

Tabla 3.3.1 Resultados obtenidos de la caracterizacion mediante las técnicas XRF
y AES, reportados en % peso.

Norma - - 0.05-  0.05 - 0.10  99.0
(ASM) 0.20
XRF 007 035 007  0.02 - 0.04  99.3

AES 0.0876 0.4137 0.0696 0.0249 <0.0050 0.0482 99.3
Nota: El contenido de (Si+Fe) debe ser < 0.95

Como se observa en la Tabla 3.3.1, la aleacion empleada corresponde

ciertamente a una aleacion de aluminio 1100.

3.3.2 Microscopia electronica de transmision.

La microscopia electrénica de transmision (TEM, por sus siglas en inglés) es una
técnica de caracterizacion, ésta consiste en hacer incidir haces de electrones a
travées de una muestra o espécimen. Estos electrones son generados por
termoemision o por emision de campo, tales haces pueden ser dirigidos mediante
el uso de lentes electromagnéticas, pues los electrones son particulas cargadas
que obedecen a un campo magnético externo. Al incidir el haz de electrones
sobre la muestra, diversas sefiales son emitidas por el material. Tal como se

observa en la figura 3.3.2.
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Haz de electrones
Incidentes
Electrones secundarios Electrones retrodispersados
(Relieve) (EBSD)

Electrones Auger (Analisis de superficie)

Muestra|  Electrones absorbidos

Rayos X (Andlisis quimico)
Electrones elasticamente dispersos (SAD) Electrones inelasticamente dispersos
(Kikuchi)
Electrones
Transmitidos

Figura 3.3.2. La figura muestra las senales tipicas emitidas durante la
caracterizacion por la técnica TEM. Asimismo, muestra ciertos analisis e
informacion que pueden ser obtenidas a partir de cada senal.

Cada senal emitida por la muestra de interés posee informacién inherente del
material. Por ejemplo, los electrones secundarios (SEI por sus siglas en inglés)
permiten conocer el relieve superficial de una muestra, los electrones electro-
dispersados son sensibles al numero atomico, y por lo mismo son usados para
discriminar facilmente fases distintas en una micrografia, que se ven con matices
de gris diferentes.

La figura 3.3.2.0, muestra los principales componentes de un microscopio optico y
electrénico, en ella se aprecian que se tienen muchos elementos en comun,
siendo la principal diferencia en uso de lentes electromagnéticas para desviar el

haz de electrones.
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Figura 3.3.2.0 Comparacioén de la operacion basica de un a) microscopio estandar
optico (fuente de luz) b) microscopio electronico (fuente de electrones) y c)
microscopio electrénico de transmision (fuente de electrones con sus diferentes
componentes, tales como lentes condensadoras, lente objetivo e imagenes
intermedias y finales). [Fuente: Clarke, 2002, modificada al espafiol]

El principio fisico de la obtencion de imagenes en un microscopio electronico de
transmision, se basa en el hecho de que los electrones se comportan como ondas,
e interaccionan con los electrones del material, que funcionan como centros
dispersores. El haz de electrones atraviesa el material (una lamela de entre 50 y
150 nm) y llegan a un detector. El detector capta la sefial proveniente de todos los
centros dispersores con un desfase temporal y espacial. Como cualquier
fendbmeno ondulatorio, se da una interferencia constructiva y destructiva de las
ondas emitidas de cada centro dispersor, y el contraste es producto de estas

interacciones.
Una ventaja de la técnica TEM, es la alta resolucion espacial (capacidad de ver la

separacién entre dos puntos muy cercanos), en los microscopios actuales la

resoluciéon es de 0.8 A.
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Esta técnica analitica y sus variaciones (Microscopia electrénica de transmision de
alta resolucién y microscopia electronica de transmision de barrido). HRTEM y
STEM, por sus siglas en inglés, son también usadas para determinar la orientacién
de los granos y otras caracteristicas microestructurales. La técnica TEM permite

analizar muestras con aumentos mayores 1,000,000 X.

En el presente estudio, se utilizd la técnica de microscopia electronica de
transmision, con la finalidad de conocer la morfologia, tamafo de grano
aproximado y en general, la evolucion microestructural posterior al proceso de

deformacion plastica severa.

Otra finalidad de esta técnica, es verificar la eficacia del molde RCS en la
formacion de microestructuras, posterior al proceso de deformacién plastica

severa, como fue discutido en la seccién 2.4.1.

Para realizar tal analisis, la muestra fue cortada y preparada empleando un equipo
de micromaquinado por haz de iones focalizados (FIB, por sus siglas en inglés)
con la finalidad de obtener lamelas de la muestra de interés. Estas lamelas fueron
cortadas en dimensiones de 15 x 15 ym (area de trabajo). Posteriormente, estas
lamelas fueron observadas en la direccion [ (direccion de laminacion). Las

imagenes obtenidas por TEM seran discutidas en la seccion 4.1.

En la figura 3.3.2.1 se puede observar el microscopio electronico de transmision
empleado para el presente estudio. Este modelo tiene incluido un corrector de

aberracion esférica, lo cual permite lograr resoluciones de 0.8 A.

36



Figura 3.3.2.1 Microscopio electréonico de transmision empleado para analisis
microestructural. (Morfologia y evolucion microestructural)
Marca: Jeol Modelo: JEM-ARM200F

Adicional a la técnica TEM, otra técnica complementaria empleada para estudiar la
orientacién de los granos (textura) fue la técnica de difraccion de rayos X. Esta

técnica sera descrita a continuacion.

3.3.3 Difraccién de rayos X.

La difraccién de rayos X (XRD, por sus siglas en inglés), es una técnica de
caracterizacion que proporciona informacion acerca de la distancia interplanar en
una celda por medio de un difractograma (modo Bragg-Brentano), la orientacién
cristalografica entre granos (modo textura y anadlisis de figuras de polo),
determinacion de esfuerzos residuales (método de sin? ), entre otras aplicaciones

que tiene la difraccién de rayos X.
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De manera simplificada, la difraccidn ocurre cuando una onda encuentra
obstaculos que tienen espaciamientos equidistantes y que la separacion entre

dichos espacios es comparable con la longitud de onda de haz incidente.

El fenomeno de difraccion de rayos X se basa fundamentalmente en la ley
propuesta por William Bragg, la cual, permite determinar los angulos en los cuales,
los rayos X son difractados por la materia. Tal expresion se muestra a

continuacion:

]‘L"‘I = Edhl{l Sinﬁ (333)

Donde:

n= Orden de reflexion (n=1, 2, 3,...)
A= Longitud de onda de los Rayos X (nm)

i = Distancia interplanar en funcion de los indices de Miller (nm)
©= Angulo formado entre el plano incidente y el haz difractado.

El fendmeno de difraccion de rayos X, tiene gran importancia en el estudio de
materiales procesados por deformacion plastica severa, debido a que a partir de
éste, es posible estudiar los cambios microestructurales empleando diversas
herramientas como lo son: Figura de polo (PF, por sus siglas en inglés) vy

esfuerzos residuales. Estas herramientas se describen a continuacion.

En la tabla 3.3.3, se calculan los angulos de difraccién tedricos que tendrian las
tres primeras reflexiones del aluminio. En el presente estudio, la medicion de
figuras de polo fue hecha a partir de los planos cristalograficos que se muestran a

continuacion.
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Tabla 3.3.3 Angulos de difraccién (2-theta) en funcién del plano cristalografico
utilizado. (Véase anexo 6 para detalles del calculo)

111 38.46
200 44.71
220 65.08

La figura 3.3.3 muestra el difractometro empleado para la técnica de RX. Tal
equipo fue empleado para el analisis de figuras de polo y esfuerzos residuales en

el presente estudio.

Figura 3.3.3 Difractometro de RX empleado para la medicion de figuras de polo y
esfuerzos residuales. Marca: Rigaku Modelo: Ultima IV

Adicionalmente, las condiciones empleadas en el equipo de difraccion para la
medicién de figuras de polo (PF) y esfuerzos residuales (RS) se muestran en tabla
3.3.3.0.
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Tabla 3.3.3.0 Condiciones generales empleadas en el analisis de figura de polo y
esfuerzos residuales.

In plane Enla
(PF)y direccion
parallel 44 40 delap
beam (direccion
(RS) de
laminacién)

3.3.3.1 Figurade Polo y la ODF.

Una herramienta que resulta de gran importancia para la caracterizacion de la
textura, es la determinacion de las figura de polo. Un polo o un plano (hkl) son
sindnimos en este contexto. La figura de polo es una proyeccion estereografica en
la cual se representa la proporcion de cristales que tienen en comun una cierta
orientacion. En un material policristalino no texturado, todas las posibles
orientaciones del polo (hkl) estan presentes y la intensidad de la figura de polo
estaria igualmente distribuida. Por el contrario, si existe una textura u orientacion
preferencial, existiran direcciones en la muestra en donde una proporcion
significativa de los cristales difractan mas que en otra. En esa situacion la sefal de
la familia de planos (hkl) marcaria mas ciertas regiones en la proyeccidn
estereografica.

La muestra y el detector deben de barrer todas las posibles orientaciones
direcciones en que un determinado plano pudiera existir.

Para tal analisis, fueron seleccionadas muestras que tuvieran una superficie lo
mas plana posible. Esto es debido a que una muestra plana permite hacer una
mejor alineaciéon. Adicionalmente, las muestras fueron preparadas a pulido espejo
(preparacion metalografica) empleando diversos grados de lija de carburo de
silicio y alumina de 0.5 ym. lo cual mejora un poco la intensidad del haz difractado

y no cambia la textura.
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Como se menciond anteriormente, los planos cristalograficos estudiados fueron
los siguientes: (111), (220) y (200). Para cada muestra procesada, el tiempo de
analisis fue de 12 horas y la direccion de analisis fue la misma que la direccion del
proceso de laminacién. El software empleado para la obtencion de las figura de
polo fue MTEX bajo la plataforma MATLAB.

Aunque la figura de polo proporciona informacion util de la textura presente en un
material, la informacion extraida de figura de polo resulta insuficiente y a veces

solo puede ser utilizada como un resultado semicuantitativo.

La figura 3.3.3.1 muestra la representacion de la medicion de una figura de polo.
En esta se observa la proyeccion de una muestra, debido a la porcién de cristales

que difractan dentro de ésta.

RD

Figura 3.3.3.1 Esquema representativo de la figura de polo. [Fuente: Suwas,
2014]

Si la figura de polo resulta muy dificil de interpretar, se recurre entonces al calculo
de la funcion de distribucion de orientaciones (ODF, por sus siglas en inglés).
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El método ODF es una funcion matematica que describe la frecuencia, con la cual
ocurre una orientacién cristalina particular en un espacio de Euler tridimensional
cuyas coordenadas estan definidas por los tres angulos de Euler. Estos angulos
resultan de las 3 rotaciones consecutivas que son necesarias para cada cristal de
la muestra, con el objetivo de llevar sus ejes cristalograficos a la coincidencia con

los ejes de la muestra.

En el presente estudio, posterior al analisis de figura de polo, fueron obtenidas las
ODF’s de cada paso de deformacién. El codigo de programacion utilizado en tal
software, emplea diversas ecuaciones constitutivas para el calculo de los angulos

de Euler. Tales resultados seran expuestos en la seccion 4.2.

3.3.3.2 Esfuerzos Residuales.

Como se menciond en la seccion 2.4.2, los procesos de deformacion plastica
promueven la formacion de zonas en estado de tensidon-compresion, las cuales
inducen diversos tipos de esfuerzos dentro del material y que a su vez pueden

inducir fisuras o fallas del material.

Debido a que la longitud de onda de los rayos X es comparable con la magnitud
de la distancia del espaciado atomico en materiales sélidos cristalinos, es posible
conocer los cambios en el parametro de red de un material, como consecuencia
de los procesos de deformacion plastica que modifican dicha microestructura.
Empleando la técnica de difraccion de rayos X, se analizaron las muestras
provenientes de 0, 1, 3 y 6 pasos de deformacion RCS. Dichas muestras fueron
analizadas sin preparacion metalografica, debido a que tal preparacion implica un
desbaste de las muestras y por tanto, una alteracion en los esfuerzos residuales
productos de la técnica RCS.

En la figura 3.3.3.2 puede observarse un esquema representativo de la medicién

de esfuerzos residuales a través de la técnica de difraccion de rayos X.
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Figura 3.3.3.2. Esquema del analisis de esfuerzos residuales por XRD. En el
diagrama se muestran el haz incidente y el haz difractado (lineas azules) de
acuerdo a los angulos a ser analizados (y). Fuente: [Luo, 2017 modificado al
espanol]

El analisis de esfuerzos residuales se llevo a cabo a través de la medicién de 11
puntos, los cuales varian con la posicion de la muestra respecto al angulo W.
Estos valores corresponden a: -50,-40,-30,-20,-10,0,5,15,25,35 y 45.

Las medidas se toman a un valor fijo de ¢, haciendo variar unicamente el angulo
W, ver figura 3.3.3.3. De manera general, si se lleva a cabo la medicion con tres
valores de phi distintos (0, 45 y 90 grados) se podria determinar el tensor completo

de deformaciones.
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Figura 3.3.3.3.Convencidn para la medicidén de esfuerzos residuales por XRD
Fuente: [Fitzpatrick, 2005]

El método mas comun para determinar los esfuerzos residuales por difraccion de
RX es el llamado método de sin? y. Este método fue empleado para la
determinacion de esfuerzos residuales en las muestras de aluminio 1100 posterior
al proceso de deformacion plastica severa. Es importante sehalar, que
experimentalmente se miden deformaciones a través del corrimiento de una
distancia interplanar. Si tomamos en cuenta las constantes elasticas del material,
entonces podemos calcular los esfuerzos residuales. La ecuacion usada para este

fin es:

(14 v)sin®y

E I:-'!I,.'I_ du ) (3322)
a L d,,

La ecuacion 3.3.2.2 fue programada en WOLFRAM MATHEMATICA para realizar
un ajuste eliptico de los puntos. Tales resultados seran presentados en la seccién
4.4. El perfil de las curvas resultantes del ajuste por medio de la ecuacion 3.3.2.2
pueden mostrar diferentes caracteristicas, tal y como se exhibe en la figura
3.3.3.4. La primer grafica indica un perfil caracteristico de esfuerzos biaxiales, la
segunda de esfuerzos triaxiales y la ultima indica la presencia de gradientes de
esfuerzo, textura y/o anisotropia plastica.
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Figura 3.3.3.4 Esquema representativo de esfuerzos residuales.
Fuente: [Fitzpatrick, 2005]

3.3.4 Propiedades mecanicas.
3.3.4.1 Ensayo de Traccion.

Como es bien sabido, el ensayo de traccion proporciona una medicion de la
resistencia del material a cargas o esfuerzos lentamente aplicados. Usualmente,
se emplea un extensdmetro, él cual es utilizado para medir la deformacién con
mayor precision.

A partir de dicho ensayo, diversas propiedades como lo son el médulo de Young y

la ductilidad de un material, pueden ser obtenidas.
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Por otra parte, la representacion grafica de este ensayo para materiales metalicos,
permite visualizar el comportamiento elastico-plastico del material y mediante éste,
obtener resultados para usarse en calculos de disefio, por ejemplo.

Como se menciond en la seccion 3.1, fue necesario emplear un sistema para el
corte de probetas de traccion, tales probetas fueron cortadas de tal forma que el

eje longitudinal de la probeta coincide con la direccidén de laminacion.

Para cada paso de deformacién RCS, fueron ensayadas 4 probetas de traccion.
En todos los casos, se colocdé un extensémetro con la finalidad de que la
deformacion medida fuera los mas precisa posible.

Asimismo, las condiciones empleadas en la maquina de ensayos universales, para
los ensayos de traccién fueron iguales. Por ejemplo, la velocidad de deslizamiento
de la cruceta en todos los ensayos de traccion fue de 2 mm/min.

La figura 3.3.4.1 muestra la geometria de la probeta empleada para el ensayo de
traccién asi como la maquina de ensayos universales, en la cual fue llevada a

cabo dicha prueba.

a) b)
Figura 3.3.4.1 a) Probetas empleadas para los ensayos traccion. b) Ensayo de

traccion.
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3.3.4.2 Ensayo de Dureza.

Al igual que el ensayo de traccion, el ensayo dureza también permite conocer la
resistencia a la deformacion de nuestra aleacion.

El ensayo de dureza mide la resistencia de un material a ser penetrado o
indentado. Existen diferentes métodos para la medicion de dureza, tales como:
Rockwell, Brinell y Vickers.

Estos dependen del tipo de material a estudiar, consecuentemente la carga y el
tipo de indentador a emplear también varian.

En este estudio, fue llevado a cabo un ensayo de dureza Vickers (HV, por sus
siglas en inglés). El ensayo de dureza Vickers es susceptible de estudiar cualquier
tipo de material.

Este ensayo se realiza empleando un indentador de diamante con geometria de
piramide, el cual penetra el material de interés durante un lapso de tiempo.
Posterior al proceso de indentacién, se miden las 2 diagonales de la base
piramidal y se obtiene un promedio. Finalmente, se emplea la ecuacion 3.3.4.2

para el calculo de dureza Vickers.

P
HY — 1'854E (3.3.4.2)

1

En equipos modernos de microdureza, no es necesario realizar la medicioén de las
diagonales y la aplicaciéon de la ecuacion 3.3.4.2 dado que el software del
durémetro Vickers proporciona los resultados de manera directa.

Para realizar tal ensayo, fue necesario cortar 4 muestras, cada una proveniente de
un paso de deformacién diferentes (0, 1, 3 y 6). Cada muestra fue cortada en
dimensiones de 2 cm x 2 cm. Adicionalmente, fueron pulidas hasta acabado
espejo, empleando diversos grados de lija de carburo de silicio y alumina (Al,O3)
de 0.5 ym.
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Se realizé un mapeo de dureza con la finalidad de conocer la homogeneidad del
material posterior a cada paso de deformacién. Este consiste en medir la dureza
en 49 puntos diferentes (7 x 7) de un area cuadratica. Es importante mencionar,
que el area dénde fue realizado el mapeo corresponde a la zona mas deformada
(cruz formada por la cresta y valle del molde RCS). Esto con la finalidad de
conocer la dispersion entre los valores de dureza en las zonas mas deformadas,

asi como en las menos deformadas. Tal como se ilustra en la figura 3.3.4.2

Figura 3.3.4.2 Esquema representativo de la ldmina obtenida posterior al proceso
de corrugado y planchado. La imagen muestra las zonas en las cuales se realiz6
el ensayo de microdureza (puntos azules). Tal mapeo se realiz6 en un éarea
cuadratica de 7 x 7 puntos de dureza Vickers.

Entre cada punto de dureza existe una distancia de 1 mm, ésto con el propdsito de

tomar un area representativa de la muestra deformada por el molde RCS.

La Tabla 3.3.4.2 muestra las condiciones empledas para el ensayo de dureza
Vickers llevado a cabo.
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Tabla 3.3.4.2 Condiciones de trabajo empleadas para el ensayo de dureza

Vickers.

0 10 100 (980.7 mN)
1 10 100 (980.7 mN)
3 10 100 (980.7 mN)
6 10 100 (980.7 mN)

La figura 3.3.4.3 muestra el equipo de microdureza empleado para tal analisis.

Figura 3.3.4.3 Durémetro empleado para microdureza Vickers. Marca: Shimadzu
Modelo: HMV- G
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CAPITULO 4.

RESULTADOS Y DISCUSION.

En este capitulo, se presentan y discuten los resultados obtenidos
por las técnicas de caracterizacion mencionadas en el capitulo 3,
en términos de los mecanismos de endurecimiento que ocurren

en el material deformado.

4.1. Anélisis microestructural mediante TEM.

La técnica de microscopia electronica de transmisidén fue usada principalmente
para seguir la evolucion de la morfologia y tamafo de grano en funcién del numero
de pasos del proceso RCS.

De acuerdo a las imagenes que se muestran en la figura 4.1.0, se puede observar
un notable refinamiento de grano entre el paso 0 y el paso 1 de deformacion RCS.
Esto puede ser atribuido a la “fragmentacion” de granos de mayor tamafio, que es
en realidad debida al reordenamiento de dislocaciones en celdas, lo cual ocurre en
las aleaciones de aluminio con gran deformacion plastica. (Kumar, 2015), (ver
seccion 2.4.1). Esta formacién de subgranos debido a las celdas de dislocaciones

puede observarse en la figura 4.1, la cual se muestra a continuacion.

Figura 4.1 Formacion de subgranos
\ \ debido a las altas densidades de

\ dislocaciones formadas por el proceso
RCS. Esta imagen es una ampliacion
de la figura de 6 pasos (1 ym) (d).
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Por otra parte, se puede observar en las siguientes imagenes la presencia de
limites de grano a partir del paso 1 de deformacion asi como la presencia de
precipitados. Tales precipitados corresponden a una fase rica en hierro, de
acuerdo con el analisis quimico realizado en tal precipitado mediante TEM
(sefalados con flecha azules).

Adicionalmente, se puede observar en las figuras c) y d) que al incrementar el
numero de pasos de deformacion RCS, el tamafio de grano no disminuyd de

manera significativa respecto al primer paso de deformacion RCS.

N

Figura 4.1.0 Micrografias de aluminio 1100 con a) 0 b) 1 c) 3 y d) 6 pasos de
deformacién RCS.
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Como fue discutido en la seccion 2.4.1 la presencia de una alta densidad de
dislocaciones tiende a promover la generacion de celdas de dislocaciones, las
cuales al incrementar la deformacion acumulada pueden llegar a desarrollar sus
propios sistemas de deslizamiento, dando como consecuencia la formacion de
nuevos subgranos.

Como se menciono anteriormente, el estudio de la orientacion de tales subgranos
resulta complicada para ser estudiada por la técnica TEM. No obstante, la textura
puede ser analizada facilmente utilizando figuras de polo, lo cual da un resultado
estadisticamente mas valido. Los resultados obtenidos de tal herramienta se

presentan a continuacion.
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4.2.Analisis de textura mediante la técnica de difraccion de rayos X.

Figuras de polo.

Debido a la deformacion acumulada por el proceso RCS, la formacién de
subgranos o cristales tiende a ser mas evidente al incrementar el numero de
pasos RCS. Esto puede ser atribuido al movimiento de limites de grano, los
cuales. al alcanzar una tension de corte critica promueven la formacion de tales
subgranos. (Galindo-Nava, 2014) Estos nuevos subgranos tienden a presentan
nuevas orientaciones preferenciales (textura), las cuales pueden ser estudiadas
facilmente utilizando figuras de polo. La figura 4.2 muestra los resultados
obtenidos de tal analisis.

A partir de las imagenes de figura de polo mostradas en la figura 4.2 se puede
observar una disminucién en la intensidad de la textura inicial (textura cubo,
marcada con la letra C) posterior al paso 0 y la formacién de una nueva textura al
incrementar el numero de pasos de deformacién RCS. Esta nueva textura
(marcada con la letra G) fue calculada utilizando el software MATLAB, dicha
textura se muestra en la figura 4.2 (posiciones tedricas), la cual, coincide con la
nueva textura formada en las figuras de polo. Este fue identificado utilizando el
software Win Wulff, a partir del cual, se encontré que el nuevo componente de

textura es (110)[001] conocido como textura Goss.

Adicionalmente, en la figura 4.2 también se observa una disminucién en la
intensidad de la sefal, ésto puede ser atribuido a la formacién de subgranos en
forma aleatoria, lo cual coincide con las imagenes obtenidas por TEM (seccion
anterior) y respalda la idea de la formacién de subgranos como consecuencia de
las altas densidades de dislocaciones y formacién de celdas de dislocaciones.
Esta formacién de subgranos, provoca que la orientacién preferencial inicial de los
granos se vea modificada, consecuentemente, la disminucién de la senal en las

imagenes mostradas toma sentido.
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Posiciones teodricas:

(111) (200) (220)

Figura 4.2 Imagenes de figuras de polo. Donde a) 0 paso b) 1 paso c¢) 3 pasos y d)
6 pasos de deformacion RCS. La primer columna muestra la representaciéon del
plano (111), la segunda del plano (200) y la ultima columna muestra la
representacion del plano (220) con la escala de intensidad normalizada. Las
posiciones tedricas muestran la textura Goss que se presume pueda coexistir con
la textura cubo.

Como se menciono en la seccion 3.3.3.1, otra herramienta que resulta de mayor
utilidad para la interpretacion en la formacién de textura, es la funcion de
distribucion de orientacion, los resultados obtenidos a partir de esta herramienta

se muestran a continuacion.

ODF’s

Es importante mencionar que las ODF’s son confirmaciones mas claras de lo que
muestran las figuras de polo, las ODF’s fueron calculadas a partir de éstas. Los
angulos reportados corresponden a 0°, 45° y 65° tal como se muestra a

continuacion.

De acuerdo con la imagenes presentadas en la figura 4.2.0 se puede observar la
desvanecimiento de la textura cubo al incrementar la deformacién (numero de
pasos RCS).
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En general, se puede observar el decaimiento en la intensidad de la textura, ésto
como consecuencia de la formacion de una nueva textura (cercana a Goss). Es
importante mencionar que el desvanecimiento de la textura cubo y formacion de

una nueva textura es consecuencia unicamente del proceso de deformacion RCS.

1.-0°
a) b)
c) d)
2.-45°
a) b)
c) d)
3.- 65°
a) b)
c) d)

Figura 4.2.0 ODF’s donde a) 0 paso b) 1 paso c) 3 pasos y d) 6 pasos de
deformacion RCS. El numero indica el angulo de la imagen mostrada. 1.- 0°, 2.-
45°y 3.- 65°.
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Debido a la modificacién en la orientacion preferencial como consecuencia del
proceso RCS, resulta necesario conocer el efecto de la textura sobre las
propiedades mecanicas de la aleacion 1100, debido a los cambios en la geometria
de los diferentes sistemas de deslizamiento (Ley de Schmid) (Hirsch, 2005).

Los ensayos realizados para conocer el comportamiento mécanico del material

posterior al proceso RCS, se muestran a continuacion.

4.3.Propiedades mecanicas.

4.3.1. Ensayo de dureza.

De acuerdo al procedimiento experimental descrito en la seccion 3.3.4.2 se
presentan a continuacién los resultados obtenidos del mapeo de microdureza
Vickers para cada paso de deformacion RCS.

La tabla 4.3.1 que se muestra a continuacion, muestra los valores maximos y
minimos obtenidos del mapeo dureza en 49 puntos para cada paso de
deformacion. Un valor que resulta de gran interés, es el valor de la desviacion
estandar. Esto es debido a que la desviacién estandar puede ser analizada en
términos de homogeneidad, dado el perfil de durezas analizado. Por tal motivo,

éste valor también puede ser discutido en términos de distribucion de deformacion.

Con base en la Tabla 4.3.1, se puede observar (en general) un aumento de la
dureza al incrementar en numero de pasos RCS. Esto puede ser asociado a la
generacion de nuevas zonas con altas densidades de dislocaciones que
interactian con diversos planos de deslizamiento causando dificultad en el

movimiento de éstos.
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Tabla 4.3.1 Resultados obtenidos del mapeo de dureza realizado en la lamina de
aluminio 1100 posterior a 0, 1, 3 y 6 pasos de deformacion RCS.

38.16 44.22 45.81 54.58
31.95 33.95 3131 38.58
34.40 39.63 38.67 44.99
1.34 2.29 2.76 3.76

Por otro lado, se puede observar que después de 6 pasos del proceso RCS, la
dureza maxima obtenida fue de 54.58 con respecto a la del paso 0 de
deformacion, que fue de 38.16.

Adicionalmente, los valores de desviacion estandar, tienden a incrementar en
funcién del numero de pasos RCS, desde el paso 0 hasta el paso numero 6, en el
cual, el valor de dureza alcanza un maximo de 3.76. Posteriormente, al
incrementar a 6 el numero de pasos de deformacion RCS, él valor disminuye a
3.76.
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4.3.2. Ensayo de resistencia a la traccion.

Los valores obtenidos del ensayo de traccion, se muestran a continuacion en la
tabla 4.3.2. donde se muestra la evolucion del esfuerzo de cedencia en funcion del
numero de pasos RCS. En dicha tabla, se puede observar un incremento notable
del esfuerzo de cedencia al aumentar el numero de pasos RCS hasta el paso 3
(valor promedio), donde se obtiene un valor promedio de 49.0 MPa. Al aumentar a
6 el numero de pasos RCS, se observa una ligera disminucion en el valor del
esfuerzo de cedencia. Es importante mencionar que debido al valor de la
desviacidon estandar para los pasos 3 y 6 de deformacion RCS, el valor promedio

proporciona poca certeza del comportamiento final del material.

Tabla 4.3.2 Resultados del esfuerzo de cedencia, muestras de 0, 1, 3 y 6 pasos
por deformacion RCS.

Muestra o (MPa 0.2%)PASO o (MPa 0.2%)PASO ¢ (MPa 0.2%) PASO ¢ (MPa 0.2%) PASO
0 1 3 6
M1 31.8 45.9 47.2 45.5
M2 30.6 44.8 46.9 50.2
M3 36.6 46.9 51.2 49.4
M4 34.7 42.9 50.8 46.4
Promedio 33.4 (+/-2.7) 45.1 (+/-1.7) 49.0 (+/- 2.3) 47.9 (+/- 2.3)

La figura 4.3.2 muestra la tendencia de las curvas esfuerzo-deformaciéon para
cada paso de deformacion RCS. Tales curvas muestran el comportamiento
elastico-plastico del material posterior al proceso SPD. Asimismo, se puede
observar un aumento en el esfuerzo de cedencia hasta el paso 3 de deformacion y
posteriormente, una caida en el valor de cedencia para el paso 6 de deformacion.
Lo cual es atribuido a la aniquilacién de dislocaciones debido a la acumulacion de

la deformacion, tal y como fue discutido anteriormente.
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Figura 4.3.2 Representacion grafica de las curvas esfuerzo-deformacion del
aluminio 1100 posterior al proceso RCS.

La tendencia en los valores del esfuerzo de cedencia, de acuerdo a las curvas
esfuerzo-deformacion observadas en la figura 4.3.2 pueden ser visualizadas de
manera mas clara en la figura 4.3.3.

Tal y como se mostrd en la tabla 4.3.2, el aumento del limite elastico es evidente
para el paso 1 de deformacién RCS con respecto al paso 0. No obstante, el
comportamiento mecanico de la aleacion de aluminio 1100 parece indicar un
mecanismo de ablandamiento al acumular 6 pasos de deformacién RCS. De igual
manera, es importante mencionar que la figura 4.3.2 muestra de manera clara un
aumento considerable en el primer paso de deformacion RCS, lo cual tiene sentido
si consideramos el efecto en la disminucion del tamafo de grano en la figura 4.1 b)

(TEM) de acuerdo a lo propuesto por Hall-Petch.
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Figura 4.3.3 Representacion grafica de los resultados del esfuerzo de cedencia Vs
numero de pasos de deformacion RCS para la aleacion de aluminio 1100.

Como se menciond en la seccidon 2.2.4, se determind el tamafio de grano con base
en la ecuaciéon de Hall-Petch para cada paso de deformacion RCS, utilizando los

resultados del esfuerzo de cedencia (obtenidos del ensayo de traccién). Los

valores de las constantes empleadas en tal ecuacion, fueron: o= 10 MPa y K=
0.06 MPa m"? (Thangaraju, 2012) Los resultados obtenidos de tal calculo se

muestran a continuacion.

Como se observa en la tabla 4.3.3, hubo un considerable refinamiento de grano
entre el paso 0 y 1 de deformacion, no obstante, al aumentar el niumero de pasos
de deformacién RCS no hubo un refinamiento significativo en el tamano de grano,
tal y como se muestra en la tabla 4.3.3. Esto es atribuido a que al aumentar la
cantidad de deformaciéon, hay una nueva interacciéon de un gran numero de
dislocaciones (nuevo ordenamiento) a partir del cual, es posible la formacion de
nuevas microestructuras, tales como celdas dislocaciones, pero también la
eliminacion de un gran numero de éstas. Por tal motivo, existe una ligera

disminucioén en la resistencia del material.
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Tabla 4.3.3 Resultados de tamano de grano para cada paso de deformacién RCS.

33.44 6.55
45.12 2.92
49.04 2.36
47.91 2.50

Adicionalmente, es importante mencionar que en las imagenes mostradas por
TEM, no se observa frontera de grano alguna para el paso 0, a partir de lo cual,
inferimos que el tamano de grano es “grande” (en comparacion con los otros
pasos). Tal idea es respaldada por el resutado obtenido por la relacion de Hall-
Petch. Por otro lado, de acuerdo a los resultados de tamafo de grano obtenidos
por Hall-Petch, se observa que el valor de tamafio de grano para cada paso
corresponde a un valor definido, el cual puede ser interpretado como un valor
promedio. Sin embargo, en las imagenes obtenidas por TEM (seccion 4.1) se
observa un rango amplio en el tamano de los granos para cada paso de
deformacion, por tal motivo, se debe tomar en cuenta aquellos que poseen un
tamafno de grano similar al reportado en la tabla 4.3.3. Las microestructura
generadas al incrementar la deformacién acumulada, se consideran de bajo
angulo, muestra de ello es el fenomeno de reacomodo de dislocaciones antes
mencionado. Sin embargo, se tendrian que realizar otros analisis, tal como lo es el
Electron Backscatter Diffraction (EBSD, por sus siglas en inglés) para tener

certeza en el tipo de limites de grano presentes en la microestructura.

Otro comportamiento que resulta de gran importancia en el material, posterior al
proceso de deformacién RCS, corresponde al comportamiento de ductilidad del
aluminio 1100. La figura 4.3.4 muestra los valores calculados de ductilidad en

cada paso de deformacion.
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Se calcula una pérdida en la ductilidad de 59.53% posterior a 6 pasos de

deformacion RCS con respecto al paso 0 de deformacion, de acuerdo con los

valores presentados en el grafico 4.3.4.

Finalmente, se presentan los resultados obtenidos de esfuerzos residuales con la

finalidad de conocer la integridad del material posterior al proceso RCS.
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Figura 4.3.4 Grafica de ductilidad del aluminio 1100 posterior a cada paso de

deformacion RCS.
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4.4.Analisis de esfuerzos residuales mediante la técnica de difraccion de
rayos X.

Con base en la metodologia experimental planteada en la seccion 3.3.3.2 se
muestran a continuacion los resultados obtenidos de la medicidon de esfuerzos

residuales para cada paso de deformacién RCS.

La figura 4.4 muestra el comportamiento experimental para cada paso de
deformacion RCS. En ésta se observa que la pendiente del eje principal de la
elipse tiende a variar para cada paso de deformacion RCS, lo cual esta
intimamente relacionado con el esfuerzo de corte. Es importante mencionar que
para una correcta interpretacion de los esfuerzos de corte, es necesario que la
superficie de la muestra analizada sea completamente plana. No obstante, debido
a las protuberancias generadas por el molde RCS, las muestras analizadas no
fueron completamente planas, por lo cual la discusién del esfuerzo de corte
(apertura de la elipse) es poco relevante.

Los valores de los esfuerzos principales para cada paso de deformacién RCS de
acuerdo al método sin® y, son presentados en la Tabla 4.4, asi como su error

experimental.
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Figura 4.4 Representacion grafica del comportamiento experimental de esfuerzos
residuales para cada paso RCS. Donde a) 0, b) 1, ¢) 3 y d) 6 pasos.

Tabla 4.4 Resultados de esfuerzos residuales para 1, 3 y 6 pasos de deformacién
RCS.

65



Este comportamiento puede ser explicado de la siguiente manera: al incrementar
el valor de deformacion de 0 a 1 paso, la energia acumulada como energia de
deformacion, permite que durante el movimiento de dislocaciones gran parte de
éstas coincidan entre si, dando el aniquilamiento de muchas de éstas. Sin
embargo, al incrementar la deformacion, también surgen nuevas zonas con altas
densidades de dislocaciones, lo cual ocasiona un saturacion del flujo de esfuerzo
en diversos planos.

Al final, un balance entre mecanismos de generacién y aniquilacion de
dislocaciones tiene lugar, tal como lo sugieren diversos estudios. (Kumar, 2015)
(Hosseini, 2011)

Finalmente, el paso 6 de deformacion muestra una singnificativa disminucién en el
esfuerzo principal, lo cual puede ser solo atribuido a una severe relajacion
microestructural, como consecuencia de la posible generacion de pequeias

microfisuras.
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CAPITULO 5.

CONCLUSIONES

1.- El diseno del molde RCS fue exitoso en la formacién de estructuras con
tamano de grano micrométrico en la aleacién 1100, lo que fue apoyado por las

imagenes obtenidas por la técnica TEM.

2.- De acuerdo con los resultados obtenidos del ensayo de traccion, el mayor
incremento en el esfuerzo de cedencia fue alrededor de 47% con un detrimento en
la ductilidad de 42.58% posterior a 3 pasos de deformacion RCS. Por otro lado,
existe una ligera disminucién en el esfuerzo de cedencia, posterior a 6 pasos de
deformacion RCS, las causas probables son: un fendbmeno de ablandamiento
como consecuencia de un reacomodo de dislocaciones o la generacion de

microfisuras debido al proceso RCS.

3.- La dureza maxima obtenida fue de alrededor de 55 puntos HV. La cual varia
con la posicion de la placa, como consecuencia de la existencia de zonas
ligeramente mas deformadas que otras debido a la geometria del molde RCS

empleado.

4.- De acuerdo con los resultados de las figuras de polo y ODF’s obtenidos para
los planos (111), (200) y (220) los resultados muestran la perdida de intensidad de
la textura cubo y la formacién de una nueva textura. Dichos resultados sugieren
que la nueva textura generada corresponde a la textura Goss. Por la técnica TEM
se muestra evidencia de la formacidn de nuevos granos y subgranos que

probablemente poseen esta textura.
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5.- De acuerdo a los resultados obtenidos por el analisis de esfuerzos residuales,
se observa un aumento importante entre el paso 0 y 1 del proceso RCS, donde se
alcanzé un valor maximo de 22.8 MPa. Sin embargo, al alcanzar 3 pasos del
proceso RCS, se muestra un ligero decaimiento, que puede ser atribuido a un
reacomodo de dislocaciones. Finalmente, en 6 pasos de RCS se observa un
decaimiento significativo en el valor del esfuerzo residual principal, lo cual esta
intimamente relacionado con la generacidén de pequenas microfisuras debido a la

deformacién acumulada.

Perspectivas.

Dado el interés de algunas de las conclusiones mencionadas, este trabajo podria
continuarse en varias vertientes, se podrian analizar la evolucién de las fronteras
de grano en funcion del numero de pasos de RCS por la técnica EBDS, se podria
analizar el cambio de la conductividad eléctrica y su relacion con un posible efecto

de recuperacion dinamica o estatica, entre otros temas.
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CAPITULO 7.

ANEXO 1

Series del aluminio.

Tabla 1. Clasificacion de las aleaciones base aluminio.

Aleaciones para Forja Aleaciones para Fundicion
Serie Composicién Serie Composicion
1xxX Aluminio comercial 1xX.X. Aluminio comercial

(>99% Al) (>99% Al)
2%XX Al-Cu y Al-Cu-Li 2XX.X. Al-Cu
3XXX Al-Mn 3XX.X. Al-Si-Cu o Al-Mg-Si
4XXX Al-Si 4XX.X. Al-Si
5XXX Al-Mg 5XX.X. Al-Mg
BXXX Al-Mg-Si 6XX.X. Sin Especificacion
TXXX Al-Mg-Zn TXX.X. Al-Mg-Zn
8XXX Al-Li, Sn, Zr o B. 8XX.X. Al-Sn

OXXX No utilizado actualmente OXX.X. No utilizado actualmente

Nota: Las aleaciones pueden tener diversos tratamientos térmicos o susceptibles
de estos dependiendo del elemento de aleacion presentes en cada una. Fuente:
[Davis, 1993]
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ANEXO 2

Clasificacion de los defectos cristalinos.

Tabla 2. Defectos cristalinos en materiales metalicos.

Otras fases.

Fuente: [D.Callister, 2012]

Vacancia.
Defectos Atomo intersticial.
Puntuales. Atomo sustitucional.
Defecto de Frenkel.
Defecto de Schottky.
Defecto Lineal o Dislocacion.
Unidimensional.
Defecto Planar o de Limite de grano.
Superficie. Maclado.
Falla de Apilamiento.
Poros.
Defecto de Volumen. Grietas.
Inclusiones.
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ANEXO 3

Etapas del tratamiento térmico de recocido.

Recuperacion

La recuperacion consiste en reducir de manera significativa los esfuerzos
residuales del proceso de deformacioén, sin embargo, las propiedades mecanicas
no sufren modificaciones significativas puesto que la densidad de dislocaciones se
ve reducida ligeramente. Por otro parte, no hay un cambio visible en la
microestructura. Adicionalmente, otras propiedades fisicas como la conductividad

eléctrica o térmica tienden a incrementar durante esta etapa. (R.Askeland, 2006)

Recristalizacion

La recristalizacidon consiste en la generacion de nuevos granos, los cuales nuclean
y crecen en zonas donde la deformacion es menor (zonas energéticas mas
estables) con la finalidad de reducir las dislocaciones puesto que después de la
etapa de recuperacion, los granos aun tienen asociadas altas energias por la
deformacion.

La finalidad de este proceso es la recuperacion de las propiedades originales
previas al deformado en frio. Durante la recristalizacién, la dureza y resistencia a
la traccidn de los materiales metalicos tienden a disminuir, no obstante, la
ductilidad de estos aumenta. (Murray, 2008)

El proceso de recristalizacion es conocido como un proceso de activacion térmica
debido a que generalmente, es llevado a cabos a temperaturas relativamente
altas.

Comunmente la temperatura de recristalizacion de un metal varia de 0.35-0.5 Ty y
para un metal puro corresponde a 0.4 Ty, donde T; es la Temperatura de fusion de
dicho metal. (R.Askeland, 2006)
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La velocidad de recristalizacion en un metal puro es mayor que en una aleacion,
debido a que los elementos de aleacion interactuan con los limites de grano,
haciendo mas complicado la movilidad de éstos, consecuentemente, la

temperatura de recristalizacion aumenta.

Asimismo, otros procesos como la difusidon pueden intervenir en el proceso de
recristalizacién. Es posible calcular la energia necesaria para realizar un proceso

de recristalizacion mediante la siguiente ecuacion:

Er = Et+ Etb (2.1)

Dénde:

Er = Energia de recristalizacion.

Et= Energia de la fuente térmica.

Etb= Energia de la deformacion (trabajo en frio).

Es posible observar de la ecuaciéon 2.2 que, al incrementar la energia de la
deformacion en el material, la energia necesaria de la fuente térmica disminuye.
(Murray, 2008)

En los procesos de deformacion plastica severa, las grandes cantidades de
deformacion impuestas al material hacen posible que el proceso de recristalizacion
pueda llevarse a cabo a temperatura ambiente (25°C) sin la necesidad de fuentes
térmicas externas. Los granos, posterior al proceso de recristalizacidén, presentan
el tamafio de grano mas pequefo del proceso de recocido y una morfologia del
tipo equiaxial. (Murray, 2008) Cuando toda la energia de la deformacion ha sido

liberada, el proceso de recristalizacion esta completo.

Crecimiento de Grano.

El crecimiento de grano es la ultima etapa del proceso de recocido. Posterior a la
etapa de recristalizacion y todavia a temperaturas elevadas, los pequefios nucleos
comienzan a crecer, esta etapa es controlada por difusion de la base, a partir de la

cual, los granos de mayor tamafio absorben a los granos de menor tamafo por
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efecto de la reduccién de la energia asociada a la relacién area-volumen. (Murray,
2008)

Al inicio de esta etapa, las propiedades mecanicas no sufren cambio significativo,
sin embargo, cuando los granos comienzan a crecer, el esfuerzo de cedencia y la
dureza comienzan a disminuir.

El tratamiento térmico de recocido para relevado de esfuerzos es una excelente
forma de modificar las propiedades mecanicas de los materiales metalicos
posteriores a los procesos de deformacion plastica. (R.Askeland, 2006)

En el presente trabajo, sera empleado un tratamiento térmico de recocido con la
finalidad de recuperar la microestructura obtenida después del proceso

laminacion.
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ANEXO 4
Modelos de difusion de limites de grano en materiales nanoestructurados.

El mecanismo propuesto por Nazarov y Rybin consiste en el movimiento de
EGBD’s como consecuencia del deslizamiento en los granos, con vectores de
Burgers normales a los planos de de los 2 limites de grano vecinos. Tal como se

observa en la figura 6. (Nazarov, 1995)

Asimismo, el mecanismo plantea un modelo de difusion continua, en el cual los
esfuerzos de EGBD’s apiladas en los GB’s son relajados por difusion de
vacancias de zonas de limites de grano dilatadas (zonas de tensién) a zonas de
compresion.

Estas dislocaciones facilmente dejan las uniones por deslizamiento para
aniquilarse con dislocaciones opuestas en algun lugar de los centros de los limites
de grano correspondientes. Por lo tanto, el proceso de recuperacion requiere
difusion para escalar distancias con la longitud de limites de grano. (Nazarov,
1995)

Figura 6 Acumulacién de dislocaciones en los limites de grano debido al
deslizamiento de planos en diferentes granos. [Fuente: Altan, 2006].
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Otros estudios similares realizados por Nazarov en el afio 2000, muestran que los
valores de difusibn de los limites de grano en no-equilibrio en materiales
nanoestructurados son relativamente altos cuando se consideran esfuerzos
asistidos. Aunado a esto, los limites de grano inducen esfuerzos internos altos,
los cuales pueden afectar la difusion de los mismos limites de grano de dos

maneras:

1.- Por esfuerzos hidrostaticos.
2.- Considerando la union de defectos que inducen gradientes de esfuerzos, los

cuales generan fuerzas impulsoras adicionales para la difusién de vacancias. En la

o

: , , ” 3
presencia de gradientes de esfuerzos hidrostaticos o
.
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ANEXO 5

Célculos para el proceso de laminacion.

Dimensiones de lamina:

- Largo: 24.8 cm

- Ancho: 11 cm

- Espesor inicial: 3.50 mm
- Espesor final: 1 mm

Calculos para el proceso de laminacién.

- Calculo del tamaro de rodillo.

D = 2nR (3.2.1)

Donde:

D: Circunferencia del rodillo (420 mm).
R: Radio del rodillo de la laminadora.

D
R=—
21

420 mm
R=———
2

R = 66.84 mm

- Calculo de la altura maxima de reduccion.

Ahmax = p* R (3.2.2)
Donde:
Ahmax: Maximo espesor de adelgazamiento en 1 paso de laminacion.

R: Radio del rodillo de la laminadora.
u: Coeficiente de friccion de aluminio con acero inoxidable.

79



Ahmax = u* R
Ahmax = (0.08)* (66.84 mm)

Ahmax = 042 mm

Es necesario conocer el numero de pasos de laminacién para obtener el espesor

requerido, como se muestra a continuacion:

- Calculo del numero de pasos de laminacion.

__ E-Er

(3.2.3)

o Ahmax

Donde:

N=Numero de pasos de laminacién

E: Espesor real del material.

Er: Espesor requerido.

Ahmax: Maximo espesor de adelgazamiento.

_ E—Er
 Ahmax

B 3.5 mm—1mm
B 042 mm

N = 6 pasos de laminacion.

Adicionalmente, se realizé el calculo de la deformacion total impuesta por el
proceso de laminacion. Esto con la finalidad de saber el valor de la deformacion

antes del proceso SPD.
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Calculo de deformacion real:

g=1Ln (E) (3.4)

hf

Donde:

hi : Espesor inicial.
hf. Espesor final.
g: Deformacion real.

- espesor inicial (hi): 3.5 mm.
- espesor final (hf): 1 mm.

_ (h:‘)
£ = L1 hf

3.5
g=1Ln (—)
1

e = 125.27%

La deformacion real impuesta a la lamina de aluminio 1100 posterior al proceso de
laminacion corresponde al 125.27%. Posterior al proceso de laminacién, se obtuvo
una lamina tal como se observa en la Figura 3.2.0 (b), la lamina fue dividida en
secciones de 10 cm de largo x 10 cm de ancho, puesto que estas dimensiones

son las requeridas por el molde RCS disefado.
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ANEXO 6

Célculos de distancia interplanar y angulos de Bragg.

Para ser empleada tal ecuacion, es necesario definir primero la distancia
interplanar, la cual esta en funcién de los indices de Miller y el parametro de red

(inherentes al propio material) como se muestra a continuacion:

dhl—:l = ;.—.—.—., (3330)

VRTHET T

Donde:
dy,,; = Distancia interplanar en funcion de los indices de Miller.
a= Parametro de celda cubica del material de interes.

h, k, | = indices de Miller.

La ecuacion 3.3.3.0 sera empleada a continuacion con la finalidad de determinar
los angulos de difraccién (Ley de Bragg). Los planos empleados en el presente
estudio corresponden a (111), (200) y (220) debido a que son los planos
principales para materiales con estructura cristalina FCC.

Los valores de las constantes empleadas en las ecuaciones antes mencionadas

se describen a continuacion:

ap =4.05 nm
n=1
A=1.5405 nm
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- Calculo de angulos de difraccion para el plano (111).

1.- Empleando la ecuacion 3.3.3.0 se tiene que:

4,05 nm
dy9g = 2.3382 nm

111 =

2.- Sustituyendo el valor de d,,, en la ecuacion 3.3.3 y despejando la variable & de

la misma, se obtiene que:

_ (1)(1.5405 nm)
~ (2)(2.3382 nm)

-1

sin
g =19.23"°

3.- Se obtiene que en angulo de Bragg en términos de 28 para ser graficado, es:

28 = 38.46°

Repitiendo el paso 1, 2 y 3 para los planos (200) y (220) obtenemos que:

28 = 44.71°

28 = 65.08°
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