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Capitulo 1
Introduccion

La produccion de materiales con estructuras de grano ultrafino se ha convertido en un
tema de interés en estos iultimos anos, siendo uno de los objetivos fundamentales la apli-
cacion de una técnica que permita generar a grandes volimenes de material con tales mi-
croestructuras, y su posible aplicaciéon a nivel industrial. En estos momentos la produccién
y propiedades de los materiales con microestructura de grano ultrafino alcanza importantes
estudios dentro del campo de investigacion de la Ciencia de los Materiales y existen un gran
numero de métodos conocidos para su obtencién, ya sea por via quimica o por mecanosin-
tesis, como la solidificacién rapida, los métodos de condensacién de vapor o la metalurgia
de polvo. Todos ellos son aplicables a pequenas cantidades de material y en muchos casos
peliculas delgadas y recubrimientos. Algunos métodos convencionales con gran aplicabilidad
industrial se pueden utilizar para la obtencién de estructuras de granos submicrométricos,
en ocasiones por diversas vias o procesos de conformado, como el laminado o la extrusion.
Las limitaciones mds grandes que presentan éstas técnicas, es que, para alcanzar grandes
deformaciones una o mas dimensiones del material varfan de manera tal que el producto
final resultante se presenta como ldminas muy delgadas (laminado) o filamentos (estirado),
o cual es una limitante si se piensa en aplicaciones tipo estructural. Un método alternativo
més efectivo y simple es el conocido como extrusién en canal angular de seccién constante
(ECAP). En este caso, la deformacién no es aplicada de manera continua, y para alcanzar
una deformacién elevada es necesario realizar varias extrusiones. Este aspecto es un punto
importante a favor de estd técnica y es que se pueden controlar las propiedades y aplicar

variaciones en las trayectorias de deformacién a lo que llamaremos rutas (se explicard més
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adelante), lo que influird directamente en los planos de deslizamiento y por lo tanto en las
microestructuras y texturas obtenidas. Este método de extrusion en canal angular constante
es un método ingenioso para la deformacién plastica muy intensa, que tiene aplicacién en

una gran variedad de materiales con grandes ventajas sobre otros métodos de deformacion.

1.1. Objetivos

Los objetivos principales de estd investigacién son los siguientes, se colocan en orden de

importancia.

1. Procesar la aleacién Al-5083 por ECAP a temperatura ambiente utilizando la ruta B¢
2. Determinar el tamano de los subgranos después de dos pasos de ECAP.

3. Determinar la desorientacién de los subgranos obtenidos después de dos pasos de ECAP.
4. Conocer la modificacién de la textura durante el proceso de ECAP.

5. Determinar si los intermetélicos de la aleacién se fragmenten durante el proceso de

ECAP y si la orientacién inicial de los mismos cambia durante el proceso.

6. Determinar cudndo es que la aleacién Al- 5083 sufre los mayores cambios en propiedades

mecédnicas y textura durante el proceso de ECAP.

7. Determinar el incremento de dureza en la aleacion 5083 después de ser procesada por
dos pasos de ECAP.

8. Determinar los esfuerzos residuales en la aleacién 5083 después del proceso de ECAP,
asi como determinar cémo afectan los factores de friccién que existe entre molde y la
muestra, y la relajacién de esfuerzos residuales en la superficie de la muestra, propios

del proceso en los valores de esfuerzos residuales.

9. Determinar cémo cambian las microdeformaciones en el material con los pasos de
ECAP.



Capitulo 2

Antecedentes

2.1. Procesos de deformacion plastica severa.

En las tltimas dos décadas se ha hecho un gran esfuerzo a nivel mundial en el desarrollo
de nuevos materiales metéalicos mediante el uso de procesos por deformacion plastica severa
(SPD por sus siglas en inglés ) [1]. Los procesos de materiales por SPD son aquellos medi-
ante los que un material es sometido a deformaciones pldsticas muy altas, normalmente a
temperatura baja. En la antigiiedad, los herreros ya empleaban grandes deformaciones plés-
ticas para producir aceros de alta tenacidad para espadas y armaduras, como el acero persa
de Damasco y el acero hindu Wootz [2]. A principios de la década de 1980, principalmente
en la antigua Unién Soviética, se desperté un interés en el desarrollo de nuevas técnicas de
procesado basadas en la aplicacién de grandes deformaciones pldsticas. éstas técnicas se les
conoce con el nombre de procesos por deformacién pléstica severa (SPD).

El efecto principal de los materiales procesados por SPD en la microestructura es la
formacion de una estructura de subgranos y granos de tamano pequeno. En las aleaciénes de
Al el tamano de subgrano es generalmente submicrométrico (0.1 — 1 ym). Como resultado
del refinamiento del tamano de grano, se produce un incremento al esfuerzo de cedencia a
temperatura ambiente de los materiales policristalinos, como predice la ecuacién de Hall-
Petch

=

oy =00+ kd (2.1)

donde o es el esfuerzo de friccién ;d el tamafio de grano, k es una constante [3], [4].

3
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De acuerdo con la ecuacién 2.1 , el limite elastico o, es inversamente proporcional a la
raiz cuadrada del tamano de grano del material, lo que justifica el interés creciente en la
fabricacion, mediante éstas técnicas, de materiales con tamanos de grano extremadamente
pequenos para aplicaciones estructurales.

Por otro lado, facilitan la mejora de las condiciones de conformado actuales en términos de
temperatura y velocidades de conformado, lo que conduce a un considerable ahorro energético
[16].

Durante las tres tltimas décadas se ha desarrollado toda una generaciéon de procesos por
SPD. Algunas de éstas técnicas son: “Equal channel angular pressing (ECAP)”[6]; “High-
pressure torsion (HPT)”[7], “Accumulative roll bonding (ARB) [8]”; y recientemente “Large
strain extrusion machining (LSEM)” [9], [10] y “Friction Stir Processing (FSP)” [11].

2.2. Aspectos Generales del proceso de ECAP

El proceso ECAP “Equal-Channel Angular Pressing” también conocido como ECAE por
sus siglas en inglés (Equal Channel -Angular Extrusion) tiene sus origenes en la URSS en
el ano de 1981, sin embargo no es sino hasta los anos 90s cuando se considera importante
para lograr producir materiales de grano ultrafino. En la Figura 2.1 se muestra el principio
general de este método. Basicamente, consiste en introducir una barra lubricada en un canal
de seccion constante con un dngulo determinado 2¢. Cuando la barra es obligada a transitar
por el canal sufre una deformacién cortante simple, la cual es funcién del dngulo 2¢ La
geometria del dado se define por el drea de la seccién transversal y los dos dngulos, el dngulo
de intersecciéon entre los dos canales 2¢, y el dangulo de curvatura 2i. Es posible calcular
la deformacién cortante o la deformacion efectiva de von Mises que resulta de la extrusion
de la barra. La ventaja del método de ECAP es que es posible introducir una deformacién
severa pldstica por repetidas extrusiones de la barra sin un significante cambio en la seccién
trasversal, segin se introduzca la barra con una rotaciéon de 0,90, 180 grados respecto al
primer pase, se generan diferentes microestructuras, texturas y comportamientos mecdnicos.
El principio de estd técnica se ha demostrado en diferentes trabajos [12]-[15], por lo que
ahora es claro que las caracteristicas microestructurales, y en particular la evolucién de la
microestructura durante el proceso de ECAP, dependen de las condiciones de extrusién y

por lo tanto de las caracteristicas de deformacién cortante introducido en cada paso a través
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del dado.

Muestra
procesada

Figura 2.1: Esquema del proceso de extrusién angular a seccién constante (ECAP) [1]

2.2.1. Refinamiento de grano por ECAP

El refinamiento de grano en materiales metdlicos sometidos a deformacién severa plastica
(SPD) por sus siglas en inglés , basicamente consiste en un proceso de subdivisién de los
granos iniciales. Este proceso se basa en la generacién de dislocaciones, asi como en la
reorganizacién de éstas en las paredes de dislocaciones, limites de subgrano y a su vez en
limites de grano. Esto ocurre a medida de que se acumula la deformacién en el proceso de
ECAP. Este proceso se pude explicar como un proceso que ocurre en 5 diferentes etapas, que
se presentan tanto en materiales monocristalinos como policristalinos. Para un andlisis més
detallado véase [17]

En la primera etapa (1) del refinamiento (¢ < 0.001), existen deslizamiento de disloca~
ciones en el interior de los granos en los planos de deslizamiento mds favorables de acuerdo
al factor de Schmidt, con deformaciones del orden de ¢ =< 0.02 — 0.03. La generacién de
dislocaciones es mayor y el movimiento de éstas ocurre en bandas de deslizamiento paralelas,
y depende fuertemente de la orientacion del cristal y no ocurren cuando la deformacién toma

lugar en multiples bandas de deslizamiento [18].
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Posteriormente a mayores deformaciones ¢ < 0.05 — 0.06 (etapa 2), las dislocaciones se
desplazan a lo largo de mds de un sistema de deslizamiento, éstas, al estar moviéndose en
planos no paralelos, generan dislocaciones “inméviles” y aumenta la acumulacién de dislo-
caciones, durante estd etapa la formacién de densidad de dislocaciones ocurre rdpidamente.
Esta etapa es caracterizada por tener el paso mdas grande en velocidad de deformacién del
orden de 1/200, donde p es el modulo cortante [18].

En la siguiente etapa (3), la cual es bastante susceptible a la temperatura y velocidad
de deformacién, la distancia entre las dislocaciones parciales formadas en la etapa anterior
es minima y es mayor la acumulacién de las mismas debido al deslizamiento cruzado. Este
proceso hace que las dislocaciones se junten y formen aglomerados de dislocaciones en tres
dimensiones. Los aglomerados formados se denominan paredes de dislocaciones, sin embargo
no son fisicamente limites bidimensionales, pero dividen la microestructura en “fracciones”,
éstas son llamadas celdas de dislocaciones, las dislocaciones que se van formando en el interior
de éstas celdas, se acumulan en las paredes de dislocaciones, esto genera la rotacién desigual
de celdas contiguas del éngulos del orden de < 2°. Conforme la deformacion prosigue en esta
etapa se forman subgranos equiaxiados libres de dislocaciones en el interior y mantienen una
desorientacién de dngulo de 1 a 2°. La continua disminucién de endurecimiento en la etapa
3 sugiere un limite de estado estable del esfuerzo de cedencia, pero este nunca ocurre en la
realidad, por lo menos a bajas temperaturas [18]. En esta etapa empieza a ver una saturacién
del esfuerzo op.

La siguiente etapa (4) se llama evolucién a limites de subgrano, estd evolucién ocurre
cuando se estd acumulando mayor deformacion, lo esencial en esta etapa es que las paredes
de dislocaciones disminuyen su espesor hasta un punto en el cual se convierten en limites
bidimensionales debido a la deformacion acumulada. Esto se debe a que ocurre una anulacién
de dislocaciones de signo opuesto en el interior de las paredes de dislocaciones. Debido a los
bajos niveles de endurecimiento en la etapa 4 y a que existe un considerable alargamiento en
la superficie y el drea de interface, un incremento en la energfa interna viene con los niveles de
deformacién en la etapa 4 [18]. Se ha sugerido [19] que esto se debe que en la etapa 1 marca
un limite inferior de endurecimiento correspondiente al nivel minimo de almacenamiento de
dislocaciones, que siempre estd presente, pero que no es notado por el alto almacenamiento
de la etapa 2, y por lo tanto se muestra hasta la etapa 4 cuando el almacenamiento atérmico

de dislocaciones es balanceado por la recuperacién dindmica al final de la etapa 3. En este
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punto la desorientacién que existe en los limites de subgrano es de 2 — 15°. La transicién de
estd etapa depende principalmente de la microestructura. En aluminio puro estd transiciéon
ocurre a deformaciones de ¢ = 0.1 — 0.22, sin embargo en las aleaciones de aluminio se
requiere mayor deformacién (e = 0.8 [17]) para que ocurra la transicién.

La ultima etapa (5) del proceso de refinamiento de grano, ocurre cuando a mayores
deformaciones, existe un equilibrio entre la generaciéon de dislocaciones, la eliminacién de
éstas y recombinacién de las mismas en las paredes de dislocaciones y limites de subgrano. En
ésta la transformacion de limites de grano de dngulo bajo a alto ocurre por la introduccién de
dislocaciones en los limites de subgrano, debido al incremento de deformacién en el material.
La desorientaciéon de subgranos contiguos es de 15°, este valor es el lfmite que normalmente
se obtiene en los limites de grano y subgrano.

Simultdneamente en una escala mayor, existe otro factor que contribuye a la subdivisién
de la microestructura que deriva de las bandas de deformacién a las que es expuesto el
material en un proceso de deformacion severa plastica. Existen algunos granos en los cuales
el reacomodo de la deformacién introducida tiende a ser mds propicia en la divisién de
bandas de deformacién. Las bandas de deformacién son regiones con diferentes orientaciones
cristalogrificas, en las cuales la desorientacion entre ellas es de algunas decenas de grados.
éstas bandas estdn formadas por subgranos poco desorientados .

La Figura 2.2 muestra la evolucién de la microestructura, del tamafio de subgrano (LF) y
del esfuerzo desarrollado en el proceso de deformacién plastica severa, o p, [20]. De estd gréfica
podemos observar que el tamano de subgrano disminuye, mientras que el esfuerzo incrementa,
en los primeros pasos de deformacién, el tamano de subgrano disminuye rdpidamente en los
primeros estadios de la deformaciéon y méds lentamente a altas deformaciones. Esta gréfica
es valida para la mayorfa de las aleaciones que son sometidas al proceso de deformacion
plédstica severa, y el valor del tamano de subgrano final, Lr, depende principalmente del
esfuerzo op que es introducido en el proceso. Este valor a su vez depende fuertemente de
la aleacién que se esté utilizando. Debido a ello, puede existir un retraso en la saturacion
de op y L debido a la presencia de impurezas, elementos en solucién sélida, particulas de
segunda fase, intermetdlicos, los cuales condicionan los procesos de generacién y restduracién

de dislocaciones provocandos durante el refinamiento [16]
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2 4 6 8 10

Figura 2.2: Esquema (etapas 1 — 5) de la evolucién microestructural, el esfuerzo (op) y el
tamano de subgrano (L) con la deformacién pléstica (¢) .[16]

Relacién entre el esfuerzo de cedencia y la densidad de dislocaciones.

Una de las mas sorprendentes observaciones en la teorfa de la dislocaciones en plasticidad

es la relacién que existe entre el esfuerzo de cedencia 7 y la densidad de dislocaciones p estéd
dado por la ecuacién de Taylor:

T = ab\/p (2.2)

donde p es el médulo cortante y b es la magnitud del vector de Burgers. Esta ecuacién

se mantiene con el arreglo de las dislocaciones y para todos los casos donde el esfuerzo de
cedencia es controlado tinicamente por interacciones dislocacién-dislocacién. La ecuacién 2.2

es valida para metales puros FCC como el aluminio, donde la resistencia al moviento de
dislocaciones de la red cristalina es despreciable.
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2.2.2. Deformacién cortante simple

En la Figura 2.3 se esquematiza el proceso de ECAP de una pasada. La matriz de ECAP
consiste en un bloque de un metal de alta resistencia que contiene dos canales con la misma
seccion que intersecan formando un cierto dangulo 2¢. Para este proceso es necesario maquinar
la muestra que va ser procesada con las mismas dimensiones que las de la seccién de los
canales de la matriz, estd muestra se introduce en el canal de la matriz (Figura 2.3 a). Con
la ayuda de un piston de la misma seccién que el canal de entrada y de una prensa hidrdulica,
la muestra se empuja hacia la parte baja de la matriz, con el fin de llegar a la esquina de

angulo 2¢ que forman los canales y que la probeta sea extruida (Figura 2.3b ).

Punzon E Canal de entrada

Probeta

Figura 2.3: Esquema de una pasada de ECAP en una matriz de dngulo 2¢ = 120° a) en
el canal de entrada antes de comenzar el proceso. b) durante el proceso y c¢) después del
proceso. [16]

En una pasada de una probeta por el proceso de ECAP, se impone una deformacién
abrupta se puede estimar la magnitud de estd deformacién usando una aproximacion analitica
basdndose en las configuraciones mostradas en las Figura 2.4, donde ® es el dngulo inter-
seccion de los canales de entrada y salida y ¥ es asociado con el dngulo de curvatura. Se
muestran tres condiciones en la Figura 2.4, Figura 2.4(a) corresponde a ¥ = 0, que es el
limite de la situacién, Figura 2.4(b), corresponde a otra situacién limite donde ¥ = (71— ®)°y

la Figura 2.4c, representa una situacién intermedia entre estos donde 0° < ¥ < ¥ = (7 —®)°.
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Figura 2.4: Principio de ECAP donde es el dangulo interseccién de los canales de entrada y
salida, y es asociado con el éngulo de curvatura: (a)¥ = 0°, (b) ¥ = (7 — ®)°, (c¢) cuando
esta entre U = 0%y ¥ = (7 — ®)°. [1]

Para la situacién donde ¥ = 0°, un pequeno elemento cuadrado en el canal, descrito como
abced, pasa a través de una deformacién cortante simple y se convierte en el paralelogramo
a'b'dd'. De aqui se puede estimar la deformacién cortante simple v producida después de

una pasada de ECAP, asumiendo que no existe friccién, estd dada por:

v =2-coto (2.3)

Usando la misma aproximacién para la Figura 2.4(b) se tiene que

y=U (2.4)

Y un andlisis similar para la Figura 2.4(b) nos lleva a la solucién general dada por:

o U o v
v = 2cot <5 + 5) + U cosec (5 + 5) (2.5)

Por inspeccién se tiene que la solucién general de la ecuacién 2.5 se reduce a la ecuacién
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2.3, cuando ¥ = 0° y a la ecuacién 2.4 cuando 2.5. Finalmente la deformacion equivalente

después de N pasos puede expresarse de una forma general por la siguiente relacion:

N o v o v
== 2cot (24— )+ 0 4= 2.
EN \/glco (2+2)+ cosec<2+2>] (2.6)

La ecuacion 2.6 es consistente con un primera estimacién de la deformacién cuando un
dado es analizado con ¥ = (° , el dngulo del canal ® se tomas como 2¢ y la deformacion

después de N pasos es estimada como:

2N
EN = —=cotyp (2.7)
V3

2.2.3. Variables del proceso
Angulo de interseccién 2¢

Este es uno de los pardmetros més importante en el proceso ECAP, lo que se puede
observar claramente en la ecuacién 2.6, donde la deformacién es funcién del angulo de inter-
seccion de los canales de entrada y salida, tedricamente los angulos que se pueden utilizar
para disenar matrices de ECAP estdrian entre 60 y 120°. Como podemos osbervar en la
Figura 2.5, que nos muestra que la deformacién equivalente ¢ estd en funcién del nimero de
pasadas N, entre menor sea 2¢ , mayor serd la deformacién producida por cada paso de
ECAP.

Debido a que la deformacién aumenta al disminuir el dngulo ¢, resulta tentador exper-
imentar con dngulos menores de 90°. Se han hecho experimentos en aluminio a 60°, sin
embargo no se obtuvieron resultados mucho mejores que los que se habfan obtenido para
angulos 90°. En consecuencia los disenos mas utilizados hasta ahora incluyen dngulos de 90°
(v=2ye=115y 120°(y = 1.15 y e= 0.67).

Angulo de curvatura 2

Con el fin de optimizar el contacto entre el molde y la barra, es factible maquinar canales
de tal forma que la esquina externa tenga un acabado en forma redondeada como se muestra
en la Figura 2.4(b), la amplitud del drea circular es funcién del 4ngulo 2¢p, a este dngulo se le

conoce como angulo de curvatura.Se ha visto que este dngulo no juega un papel importante
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Figura 2.5: Variacién de la deformacion equivalente en funcién del nimero de pasadas, N,
en matrices de ECAP con diferentes dangulos de interseccién 2¢ = 60 — 150°.[16]

en la determinacién de la deformacién en la muestra, como se puede observar en la Figura

2.6 . Sin embargo podrfa jugar un rol en la produccién de granos ultrafinos.

Rutas

Una de las ventajas del proceso de ECAP en comparacién con otros procesos tales como
el de laminado, extrusion y forja, es que la seccién transversal de las muestras después de una
pasada no sufre un cambio signifiactivo, lo cual nos permite que la muestra sea reinsertada
tantas veces como el material lo permita. Hay 4 rutas posibles primarias en un proceso ECAP
, éstas rutas meten en juego diferentes sistemas de deslizamiento y producen diferencias en la
microestructuras resultantes. Existen variantes que consisten en combinar algunas de éstas
rutas. éstas rutas son segun la notacién de Segal [6] y Furukawa [24], las rutas A, Ba, Bo'y
C'. La diferencia entre ellas es la rotaciéon de la muestra respecto a su eje longitudinal entre
el fin de una pasada y la reinsercién en el canal de entrada.

Ruta A (Figura 2.7 a): No existe rotacién de la muestra entre los pasos. Se reincerta la
muestra en la misma posiciéon que se introduce en el primer paso

Ruta B (Figura 2.7 b): Se produce una rotacion de la barra de 90° alrededor de su eje
longitudinal, alternando el sentido de rotaciéon cada pasada.

Ruta B¢ (Figura 2.7 ¢): La muestra se rota 90° alrededor de su eje longitudinal siempre
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Figura 2.6: Variacién de la deformacién equivalente €, con al angulo del canal ®, en un rango
de dngulos de curvatura ® de 45° a 180° y de 0° a 90° para el dngulo ¥, las deformaciones
que se muestran son después de 1 paso (N = 1) [1]

Figura 2.7: Rutas utilizadas en el proceso de ECAP, a) Ruta A, b)Ruta B4, c)Ruta B¢, d)
Ruta C



2. Antecedentes 14

en el mismo sentido
Ruta C (Figura 2.7 d): La muestra se rota 180° alrededor de su eje longitudinal entre

cada paso.

2.3. ECAP aplicado a aleaciéones de aluminio

Las propiedades mecdnicas de las aleaciénes aluminio normalmente muestran un incre-
mento significativo en la resistencia a la cedencia y el esfuerzo méaximo del material, mientras
que la ductilidad a temperatura ambiente decrece después del primer paso de ECAP, y se
mantiene sin cambios con el incremento de los pasos. Numerosos trabajos se han publicado
sobre las propiedades mecédnicas en aleaciénes de aluminio. En aleaciénes no tratables térmi-
camente tales como Al-Mg[25]-[39], Al-Mn[40], y Al-Mn-Mg [41] aleaciénes que han mostrado
mejoria en sus propiedades mecédnicas y algunas en ductilidad después de ser procesadas por
ECAP. Aleaciones tratables térmicamente como Al-Cu-Zr [42], Al-Mg-Si [43]-[46], Al-Cu-
Mg-Mn [47], Al-Mn-Si [48],Al-Zn-Mg [40], [49]-[51], Al-Li[52]-[54] y Al-Mg-Sc [55]-[57] se
han reportado por mejorar sus propiedades mecanicas, tales como la resistencia a la ceden-
cia o la resistencia maxima mostrado que la ductilidad decrece con los pasos de ECAP y el

esfuerzo de cedencia generalmente aumenta con la deformacién acumulada.

2.3.1. Aleaciones no tratadas térmicamente

Las aleaciones de aluminio no tratadas térmicamente constituyen la clase de aleaciénes
que deben su endurecimiento a elementos en solucién sélida, pero también a algunos tipos
de particulas. Un tratamiento térmico en éstas aleaciénes generalmente no produce ningin
endurecimiento por precipitacion como en las aleaciénes tratables térmicamente. De hecho
el endurecimiento puede decaer durante el tratamiento térmico debido a la remocioén de los
atomos de soluto. Los sistemas de aleacién que pertenecen a estd clase se muestran en el
Cuadro 2.1.

El endurecimiento de éstas aleaciénes depende fuertemente de la cantidad de elemento
aleante. En la Figura 2.8 se muestra el esfuerzo maximo como funcién de la cantidad de
elementos aleantes de un gran nimero de aleaciénes comerciales no tratadas térmicamente.
Se puede observar que el esfuerzo méaximo es aproximadamente lineal al elemento aleante,

independiente del tipo de elemento, la ecuacién mostrada en estd grifica representa este
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Sistema de aleacién Designacion

Al puro con pequenas cantidades principalmente de Fe y Si AAIX XX
Sistema AA1X X X con adiciones de Mny Mg AAZX XX
Sistema AA1X X X con adiciones de Mg AASX XX

Sistema AA1X XX Con mayor cantidad de elementos aleantes | AA8X X X

Cuadro 2.1: Sistema de aleacién de las aleaciones de aluminio no tratadas térmicamente

R, = RS +const.x(Fe+ Mn+ Si+ Mg +Cr inwt%)
SO0
HIB/H38 S05he
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Figura 2.8: Esfuerzo méximo en funcién de elementos aleantes para varias aleaciones no
tratables térmicamente.. HV: dureza Vickers, UTS : Esfuerzo méximo , YS: Esfuerzo de
cedencia, H: laminado en frio, O: Recocido [58]

comportamiento. Se puede observar la estdbilidad que existe para los dos estddos térmicos
extremos, el O-temper, es decir, totalmente recocido, y la condicién la H18/H38, es decir
laminado en frio. Los puntos y las lineas indican la diferencia entre las aleaciénes donde el
endurecimiento por precipitacién es mas importante (AA5X X X') y donde el endurecimiento
por particulas domina (AA1IX XX, AASXXX).

Una aleacién A5083 es una aleacién representativa de una aleacién no tratable térmi-
camente, es una aleacién que pertenece a las aleaciénes Al-Mg, las cuales posen muchas
caracterfsticas interesantes como un material estructural, tales como: el bajo precio, buena
resistencia a la corrosion, alta maquinabilidad en conjunto con la superplasticidad.[59]. Estas

ventajas de la aleacién son bastante atractivas en la industria del automévil para producir
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vehiculos con altas eficiencias de combustible con el remplazo de la aleacion en lugar de acero
como material de lamina [60]. Existen un proceso llamado ECAR (Equal Channel-Angular-
Rolling) por sus siglas en inglés en el cual se puede hacer laminas de esta aleacién [61], este
proceso es una variante del ECAP, en éste se alimentan cintas de la aleacién al equipo en
lugar de barras, pero al igual que ECAP el material sufre una deformacién cortante. Ademas
existen recientes trabajos muestran que materiales como titanio y acero manufacturados por
ECAP, tales como pernos y roscas, son usados en la industria aerondutica y en la industria
automotriz [62]. En particular, la propiedad superplastica de la aleacién provee eficiencia en
los costos por minimizar los pasos en el proceso maquinado, soldado [60]. Sin embargo, el
endurecimiento de estas aleaciénes via tratamientos térmicos convencionales es nulo. Para
resolver este problema el uso de las técnicas de deformacién pléstica severa SPD y partic-
ularmente la técnica de ECAP, esta siendo usada como un método para refinar el grano y
mejorar propiedades mecdnicas como la resistencia a la traccion, resistencia a la cedencia y
resistencia maxima.

Recientes trabajos sobre estd aleacién utilizando ECAP, han mostrado el incremento de
propiedades mecédnicas en la aleacién. Un ejemplo de la aleacién 5083, la cual tiene una
resistencia a la cedencia de 140 MPa sin ningu paso de ECAP, después de 4 pasos de ECAP
utilizando la ruta C', se obtiene un incremento de 276 MPa y un porcentaje de elongacién
del 20 % [64]. Sin embargo, se ha observado que el mayor refinamiento de grano y cambios a
nivel microestructural ocurre en los primeros pasos de ECAP, es por ello que en este trabajo
se enfoca en estudiar los mecanismos de deformacién que ocurren en los primero dos pasos
de ECAP, que nos lleva a tener un refinamiento de grano tan intenso y por ende su mejoria

en las una mejorfa en las propiedades mecdnica de la aleacién.

2.4. Textura producida por ECAP

La textura en los materiales policristalinos se define como la distribucién preferencial
(orientacion cristalografica) de los granos que constituyen su microestructura. Un material en
cual la orientacion cristalografica se encuentra distribuida de manera aleatoria, tiene textura
aleatoria, por el contrario, si los planos cristalinos de los granos se orientan preferentemente,
el material prsenta una orientacién preferencial. Existen muy pocos materiales los cuales no

presentan textura después de haber tenido un proceso mecénico.
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Figura 2.9: Designacién para la fibra producida en un proceso de extrusion o estirado.

Generalmente la textura se desarrolla en la solidificacion de algunas aleaciones. En
cualquier proceso de conformado mecdnico que implique deformacién plédstica tales como:
laminado, forja, etc., generan una textura de deformacién en los materiales, éstas texturas
son propias del material asi como del proceso al que es sometido. El control de la textura en
ingenierfa es importante debido a que la textura tiene incedencia en muchas propiedades fisi-
cas del material tales como el médulo de Young, coeficiente de Poisson, resistencia mecénica,
ductilidad, tenacidad, permeabilidad magnética, conductividad eléctrica, etc [16].

Textura ECAP. La textura producida durante el proceso de ECAP es una textura que
corresponde a una deformacién cortante simple. Existen estudios en los cuales se simulo la
textura de un material FCC policristalino, el cual fue sometido a una deformacién cortante
simple, de este estudio se obtuvo que las orientaciones ideales se componen de dos fibras A
y B y una componente extra llamada componente C. Una fibra resulta de un proceso de
extrusion o de estirado de alambre, estd caracterizado por una direccién en comiin paralela
al eje de la fibra o el alambre y es designada como [uvw]|, Figura 2.9. Por lo tanto los planos
que pertenecen a la zona [uvw] tendran su superficie normal perpendicular a la zona del eje
si los granos que existen en el material estdn preferentemente orientados.

Otros autores [65] deformaron por torsién muestras de aluminio puro y encontraron que
existen algunas orientaciones predominantes que corresponden con las fibras A y B. El
Cuadro 2.2 resume éstas orientaciones junto con sus indices de Miller.

En el Cuadro 2.2 ademads de los indices de Miller se tiene asignado un color a cada una
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Notacién | Color | Indices de Miller

Ay Naranja (111)[112]
Ay Amarillo (111)[112]
Bl Rojo (112)[110
B2 Azul (112)[110

A/ By Blanco (111)[110

A/ B Negro (111)[110
C Verde {001} (110)

Cuadro 2.2: Orientaciones prominentes de la textura por deformacién cortante en metales
fce. Los indices de Miller indican plano hkl paralelo al plano de deslizamiento y direccién
<uvw>paralela a la direccién de deslizamiento| 14]

Figura 2.10: Figura de polos (111) obtenida en el plano Z correspondiente a textura de defor-
macién cortante acorde a las flechas. a) Posiciones ideales de las orientaciones prominentes
dadas en la Tabla 2.2 b) simulacién de la textura tras una deformacién v =2 [16]

de las orientaciones Al (naranja), A2 (amarillo), B1 (rojo), B2 (azul) y a la componente C
(verde). éstas orientaciones cristalogréficas o componentes de textura se han encontrado en
aleaciones de aluminio procesadas por ECAP. Es por ello que es importante comparar los
resultados obtenidos en este trabajo con los ya obtenidos en otros sistemas. En la Figura
2.10 se muestran las posiciones ideales en las que las componentes encontradas son vistas
en una figura de polos en la familia de planos (111), las componentes que se muestran en
el Cuadro 2.2 se encuentran en estd figura de acuerdo al color correspondiente, las lineas

continuas representan las fibras A (lineas azules) y B (lineas rojas) de deslizamiento



Capitulo 3

Método Experimental y

Caracterizacion

En este capitulo se describird los materiales utilizados en este trabajo, los equipos, asi
como los procedimientos experimentales llevados a cabo para obtener las muestras de ECAP.
También se incluyen las principales técnicas de caracterizacion empleadas como lo son la
difraccion de rayos X, el método de Rietveld, la obtencion de microdeformaciones y esfuerzos
residuales mediante DRX, la descripcion breve de la técnica de Microscopia Electronica de
Barrido (SEM, por sus siglas en inglés ) y Microscopia Electrénica de Transmision (TEM)

y la preparacion de las muestras que se llevo a cabo para cada una de las técnicas.

3.1. Materiales.

La aleacion comercial 5083 (Al-4.5M g) fue adquirida del distribuidor de aleaciénes metali-
cas EUROALLIAGE en forma de placas de 16 mm de espesor, estd se encontraba en un
estddo H111 de acuerdo a la nomeclatura designada para los endurecimientos por deforma-
cién de las aleaciénes de aluminio, este estado endurecimiento se refiere a que esta aleacion
esta endurecida por deformacion en un grado menor al H11 (endurecimiento menor al 25 %),
a partir de éstas placas se maquinaron barras cuadradas con las siguientes dimensiones:
16 mm x 16 mm x 120 mm, para posteriormente ser procesadas por el equipo de ECAP. La
composicién quimica nominal de estd aleacion, de acuerdo al certificado del distribuidor se

muestra en el Cuadro 3.1

19
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Cuadro 3.1: Composicién quimica de la aleacién Al 5083
H Elemento H St H Fe H Cu H Mn H Mg H Cr H Zn || T1 H Al H

[ %Wt [04]04]01]04—10][40—49]0.05—0.25]0.25 [ 0.18 || Resto |

Weight Percent Magnesium

10 20 an 40 50 &0 n B 90 100
FDGL L 'I T L v L T I - 1 . o . L r 1 I
0
a0 g5z 50°C
san—x [
L
500
[ /
]
4
437°%¢
5 (Mg)
fort Al Mg
w400 a
=
Q
=%
E -— R \
= 1
300 -
200 a
100 e r . r .
0 10 20 30 40 50 80 70 80 80 100
Al Atomic Percenlt Magnesium Mg

Figura 3.1: Diagrama de Fases del sistema Al — Mg

Cabe mencionar que estd aleacién pertenece a las aleaciénes de aluminio del sistema
Al-Mg, aleaciénes usadas principalmente en su proceso de forjado debido a que es posible
endurecerlas por solucién sélida o por deformacién, asi como su excelente resistencia a la

corrosion, su soldabilidad. El diagrama de fases de estd aleacién se muestra en la Figura 3.1.

3.2. Equipo

El sistema de ECAP utilizado en estd investigacién consiste de placas, que forman el

canal, un cono interno que sujeta a las placas, y una camisa que le da seguridad al molde en
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extruida

Figura 3.2: Sistema ECAP

caso de pudiera explotar este durante el proceso. También consta de un punzén que empuja

la muestra por el canal, a continuacién se detallan cada una de las partes

3.2.1. Punzén

El punzon estd hecho del mismo material que la matriz, tiene una seccién cuadrada de
16x16 mm con un cono semi-cilindrico en la parte superior, que refuerza una zona donde

anteriores punzones se fracturaban, ademds de que sirve para acoplar el punzén a la prensa
hidrdulica (Figura 3.2 )
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3.2.2. Matriz

El equipo de ECAP utilizado en estd investigacién consiste en un una matriz de acero
H13 con un canal de dngulo de interseccion de 2¢ = 120° y un dngulo de curvatura externo
21p = 20°, con una seccién de 16 x 16 mm (Figura 3.3). La matriz estd compuesta de dos
piezas de modo que cada pieza contiene una mitad del canal y se cierra por medio de tornillos
allen de 0.5"(Figura 3.3 ). Una vez teniendo la matriz armada es colocada un “camisa” de un
acero 4140 con el fin de que le de seguridad al molde en caso de pudiera explotar este durante

el proceso, ademds asegura que la matriz perfectamente ajustada y alineada (Figura3.2 ).

Figura 3.3: Matriz del equipo de ECAP

3.3. Procesado de las barras

Los ensayos de ECAP fueron llevados a cabo a temperatura ambiente, antes de cada
pasada se alinea el punzén con el dado y se lubrica tanto el punzén como el canal utilizando

aceite en solucién con particulas de MoSs.(Bisulfuro de Molibdeno) Una vez montado el
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equipo en la prensa hidrdulica mediante el uso del punzén se aplicé una carga al punzén con

el fin de desplazar la muestra, a una velocidad de 1 mm/s.

a) ‘/ Punzdn b) c)
Probeta
p2
— R
pl pl pl
d) e) f)
p3
. —
p2 / pl / P2 pz/ B /

Figura 3.4: Procesamiento de las barras [16]

El procedimiento seguido para realizar pasadas se ilustra en la Figura esquemética 3.4
Béasicamente, consiste en presionar y extraer una muestra con la muestra procesada inmedi-
atamente después. La extrusion de la primera muestra, pl, en una sesién de procesado se
realiza con el canal angular vacio (Figura 3.4 (a)). Una vez realizada la pasada, se extrae
el punzon, se introduce una segunda muestra, p2 (Figura 3.4 (c)), y se realiza la extrusion
(Figura3.4 (d)). Obteniendo asi la muestra pl extruida con un paso, la cual es reinserta-
da como muestra p3 con el giro correspondiente dependiendo la ruta a seguir, en este caso
90 °(Figura3.4 (e)) para obtener un segundo paso,.se introduce una muestra p4 con el fin de

obtener la muestra de dos pasos (Figura 3.4 (f)).
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(a) (b)
Muestra / == //
// = 1/
’/i _ 5//
a
ND
Interna
S
O
Externa 4 ED
&
D

Figura 3.5: Angulo interno y externo de la matriz de ECAP (a), (b) planos de la muestra
después de ser proceda por ECAP.

3.4. Eleccién de muestras

La eleccién de la muestras a utilizar para cada una de las técnicas de caracterizacion
se hizo teniendo en cuenta los efectos de friccion que ocurren en el proceso, eligiendo las
regiones centrales de la muestra procesada (centro de la barra) plano 1 de acuerdo con la
Figura 3.5, para la caracterizacién de las muestras, excepto para la medicién de esfuerzos
residuales, donde se utilizé el plano 2 y 2’ |, que corresponden a la cara externa e interna
respectivamente, y donde ND es la direccién normal a la extrusion, ED es la direccién de
extrusion y TD es la direccién transversal. Se excluyeron los extremos de la barra procesada
debido a que estos recibieron una deformacion heterogénea y las regiones laterales de las
muestras de ECAP por estdr afectadas por la friccién con el canal. La orientacién de la
barra respecto al canal de salida del ECAP es mostrada en la Figura 3.6,esta figura esta
ligada con la Figura 3.5 que muestra los planos de los cuales se tomaron la muestras para su
caraterizacion.

Para lograr que este efecto no influyera en los resultados de cada una de las muestras
para las diferentes técnicas de caracterizacion se secciono la muestra en una cortadora equipa-
da con disco de diamante bajo chorro de liquido como enfriamiento para evitar efectos de

temperatura.
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Figura 3.6: Orientacion de la barra respecto al canal de salida del ECAP

3.5. Difraccion de Rayos X

En estd investigacién se utilizé la difraccién de rayos X como una técnica para poder
determinar las microdeformaciones, las cuales seran definidas en la seccién 3.7, los esfuerzos
residuales y la textura del material. Las caracteristicas de cada método se tratardn a detalle
més adelante. Una manera simple de entender la difraccién de rayos X en una configuracion
Bragg-Bentano es la siguiente, si se envian rayos X de una longitud de onda dada (1.5406 A
para el cdtodo de C'u) hacia un material colocado como lo muestra la Figura 3.7 y se coloca
un detector en un dngulo igual al dngulo de incidencia, entonces se producird el efecto de
difraccién cada vez que se cumpla la ley de Bragg. De acuerdo a esta ley si el haz de rayos
X incidente en un dngulo arbitrario contra un conjunto de &tomos, generalmente no habra
un haz reflejado, debido a que los rayos difractados por los planos del dtomo deben viajar
diferentes distancias y tenderan a estar fuera de fase y cancelarse entre si. Sin embargo, a un
angulo especifico conocido como un dngulo de Bragg, los rayos difractados estardn en fase
debido a que la distancia que recorren serd un nimero entero de veces la longitud de onda.

Matemadticamente la ley de Bragg estd representada por:

nA = 2dsenf (3.1)

Donde n es numero entero, A es la longitud de onda de los rayos X, d es la distancia

interplanar del cristal, 6 es el dngulo de incidencia del haz de rayos X.
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Figura 3.7: Relacion entre el dngulo de Bragg y la distancia entre los planos atémicos

Los rayos difractados son recibidos por el detector y son transformados en pulsos eléc-
tricos los cuales se registran andlogamente; con los datos obtenidos y con la ayuda de una
computadora se obtienen graficas de intensidad relativa en funcién de angulo 260

Un patrén de difraccién de polvos ideal consiste en picos simétricos y delgados (como
funciones delta) posicionados segiin la celda unidad. Sin embargo, cuando la red cristalina
es imperfecta los picos de difraccién de rayos X se ensanchan. De acuerdo con la teoria de
dispersién cinematica este ensanchamiento se presenta cuando los cristalitos son pequenos
(~ 1um) , asi como, cuando los defectos en la red cristalina son abundantes. Es decir, que
el ensanchamiento de los picos estd incedenciado principalmente por un factor de tamano y

un factor de deformacion.

3.5.1. Funciones para modelar el perfil de un pico de difraccién

Como se mencioné con anterioridad, los espectros de difraccién de Rayos X ademéds
de proporcionar informacién del estado cristalino, también proporcionan informacién del
tamano de cristalito y de los elementos microestructurales, los cuales provocan aberraciones
en los picos de difraccién. La manera en que se puede expresarse estd informacién es mediante
el modelado de los picos de difraccion. El perfil de los picos de difraccién puede ser modelado
por medio de funciones matemadticas que se describen por medio de su posicién (260) , una

intensidad I y el ancho de la funcién representado por el ancho de poco media (H). Algunas
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de las funciones bédsicas que se utilizan para modelar el pico de difraccién son las funciones

de Gauss y Lorentz, definidas a continuacién:

a Gauss (G)
G (z) — agexp (—bgz?) (3.2)
2 [In2
41n 2
be = e (3.4)

El ancho de pico integral () estd determinado por

1 H |«
- =,/ 3.5
Fo aG 2 VIn2 (3.5)
b Lorentz (L)
ar
(z) - 1+ bpa? (3:6)
donde
2
aj, = H_’ﬂ' (37)
4
by = 72 (3.8)
El ancho de pico integral () estd determinado por
1 mH
=—=— 3.9
b= =T 39

Dado que una funcién Gaussiana y una funcién Lorenziana no describen matemética-
mente el ensanchamiento de los picos de difraccién, una combinacién lineal de ellas lo hace

mediante una funcién llamada Pseudo-Voigt [73]:



3. Método Experimental y Caracterizacién 28

1. Pseudo-Voigt (pV).

El modelo Pseudo — Voigt estd formado por una combinacién lineal de una funcién
Gaussiana y una Lorentziana. El pardmetro 7 = 0 describe si la forma del pico del
difraccién es Gaussiana, 7 = 1 si es Lorentziana. Si el valor de 1 se encuentra entre 0

y 1 se tiene una combinacién de ambas.

pV =nL+(1-n)G (3.10)

Lasformulas del modelo pseudo-Voigt son:

n=Na+ Np - 20 (3.11)

N, y Np son variabales refinables

Ic
cos? 6

H? = Utan®f + (3.12)

H
= (1 - 0744177 — 0.24789" - 0.00817%)"/*

o
ﬁlzo.ngn —0.1921% 4 0.077837°

Donde: H es el ensanchamiento total del pico de difraccién, 7 es el pardmetro de ponderacién
de la forma del pico de difraccién y se obtiene al refinar Ny y Ng, Hg es el ensanchamiento
parcial del pico de difraccién de la componente Gaussiana. Hj, es el ensanchamiento parcial
del pico de difraccién de la componente lorentziana. El ensanchamiento total H se obtiene a
través del ajuste de U, V yW (ensanchamiento instrumental) e Is (ensanchamiento por
tamano de cristal) difraccién. Sin embargo, debido a que numéricamente es complicado

trabajar con la funcién, se utiliza una funcién de Thompson — Cox — Hastings
2 El modelo de Thompson — Cox — Hastings

Este modelo es una variante de la pseudo-Voigt, donde ambas utilizan la ecuacién 3.10 .
La diferencia entre éstas dos ecuaciones radica en la seleccién de cuales pardmetros se ajustan

y cuales se calculan. En la pseudo — Voigt se refinan (n, H) y se calculan Hg y Hy y en la
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Thompson — Cox — Hastings (TCH) se refinan (Hg , Hy) y se calculan (1, H). Este modelo
fue el que se utilizé para ajustar los patrones de difraccién de las muestras analizadas.
Las formulas del modelo TCHZ son:

Ic
o 2
Hs = Utan® 0 + p— (3.13)
H; = Xtan®0 +
cos

Donde los términos de la ecuaciéon U y X son pardmetros que dependen de las microde-
formacion y Y e I dependen del tamano de cristal. y 6 es dngulo de difraccién.
Para una funcién Pseudo Voigt la relacién entre el ancho integral y el ancho a media

altura es relacionado con H y n (pardmetro de mezcla Gauss-Lorentz) como sigue

180259+ (1 —n) /7ln (2)
donde 7 es definido como
=1 36603E —0.47719 Hr 2 +0.11116 Ay 3 (3.15)
n=1. I : Vi : Vi :

Para separar las contribuciones de Lorentz y Gauss, la ecuacion Thompson — Cox —
Hastings (TCH) es asumida como [74]:

H°=H} +2.6926 HS, Hy, + 2.42843H2, H? 4+ 4.47163H2 H3} +0.07842Hg H} + H; (3.16)

Una vez que se obtiene el ancho integral Gaussiano y de Lorentz, son substituidos en la
formula de Stokes —Wilson (ecuacién 3.17 )y la ecuacién de Scherrer (ecuacién 3.18 ) para

el calculo final de las microdeformaciones y de del tamano de cristal

e P
4 tan (0)

El tamano aparente de los cristalitos Dy en la direccién normal a los planos de difraccién

(3.17)

se conoce comoformula de Scherrer y estd determinado por:

A
Bgcosb

Dy = (3.18)
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donde A es la longitud de onda de los rayos X y B¢ es ancho de pico integral debido al

efecto del tamano de cristalito.

3.6. Meétodo de Rietveld

El método Rietveld [71], [72] es una técnica de ajuste que tiene la capacidad de determinar
con mayor precision pardmetros estructurales de la muestra, a partir de la construccién de
un modelo tedrico que se ajusta al patrén de difraccién experimental. Este método consiste
en ajustar un modelo tedrico a un patrén experimental de difraccién de rayosX utilizando el
método de minimos cuadrados, hasta obtener el mejor ajuste entre ambos.

La descripcién exacta de la forma de los picos de difracciéon es un proceso critico en el
refinamiento Rietveld. La forma de los picos observados en un patrén de difraccién, la cual
estd determinada por la muestra (tamano de cristal, microdeformaciones, defectos, etc.) y el
instrumento (fuente de radiacién, geometria utilizada, tamano de rejillas (slits), varfa como
una funcién de 26.

Para realizar el ajuste Rietveld se utilizo el programa FULLPROF 2012. El procedimiento
para hacer el ajuste Rietveld es el siguiente: los datos de entrada se colectan y se digitalizan
en un formato adecuado para poder procesarse en el andlisis computacional.q Los datos de
entrada son intensidades medidas, que se registran en cada punto o paso de barrido (en &n-
gulos 20) hasta obtener al patrén completo. Una vez con el patrén, se introducen pardmetros
estructurales de patrén analizado (grupo espacial, dtomos en la celda unitaria, nimero de
fases, pardmetro de red) y se procede a refinar iterativamente los parametros U , X , Ig, e
Y, primero en conjunto los que dependen de microdeformaciones (U y X) y los de tamafio
de cristalito(/g e Y') , posteriormente se refinan todos los pardmetros simultdneamente hasta

que se encuentre un ajuste adecuado entre los datos estimados y los observados.

3.6.1. Criterios de Ajuste

Los criterios de ajuste [75]-[77] durante el refinamiento indican al usuario el avance del
mismo y ayudan a decidir si el modelo propuesto es correcto y también si se ha caido en
un minimo local, por lo que es importante tener varios indicadores para cada ciclo. Asi el
usuario puede juzgar si el proceso de refinamiento es satisfactorio y ademds cuando se debe

detener el refinamiento.
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Los criterios de ajuste mds utilizados son: el factor del perfil (R.,,), el factor del perfil
ponderado (R,,), Factor de intensidades de Bragg (Rp), el factor cristalogréfico(RF), estos
criterios son definidos en el apéndice A

Los valores del residuo, ya sea Ry, Resp, X, Rr 0 Rp son indicadores ttiles para la
evaluacién de un refinamiento, especialmente en el caso de pequenos mejoramientos en el
modelo, pero no debe de ser sobreinterpretado. Los criterios mds importantes para juzgar la

calidad de un refinamiento Rietveld son:

1. El ajuste de los datos del patrén calculado con los datos del patrén observado. Para
ello, en un refinamiento Rietveld se debe de incluir la gréfica con las intensidades

calculadas, intensidades observadas y la curva diferencia.

2. No perder de vista el sentido fisico de los datos obtenidos en el refinamiento.

Como se mencioné en la seccién anterior el ancho de los picos de difraccion estd inceden-
ciado principalmente por dos factores: el tamano de cristalito y la presencia de microdefor-
maciones, de tal forma que un apropiado andlisis del perfil de difraccién puede proporcionar
informacién tal como: el tamano promedio de cristalito o tamano de dominios cristalinos
coherentes, distribucién de tamanos de cristalitos y a la naturaleza y extension de las im-
perfecciones de la red. Una forma en la que se puede separar la informacién del efecto del
tamano del cristalito y el efecto de la microdeformacion es mediante el método de anchos
integrales, este método permite separar estos efectos y depende de la hipétesis de la forma del
ensanchamiento del perfil debido a cada efecto. Por lo tanto, la solucién numérica depende
también de dichas hipétesis y tiende a diferir entre ellas [78].

Las férmulas para la separacién de los efectos debido a las microdeformaciones y debidos
al tamafo de los cristalitos empleados por este método son [78]-[79]:

Lorentz-Lorentz (Curvas de Williamson-Hall)

1
=— 42 3.19
B Dv+ Es (3.19)

Lorentz-Gauss (Aproximacién parabdlica)
1 4e?s?

TD T

(3.20)
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Gauss- Gauss

B= % + 4es? (3.21)
v

donde (3 es el ancho de pico integral, Dy es el tamano aparente de los cristalitos, € es la
microdeformacion aparente y s es la distancia interplanar en el espacio reciproco. Basdndose
en la aproximacién Lorentz-Lorentz, se puede elaborar un grafico de en funcién de s, éstas
graficas se conocen como curvas de Williamson Hall, en donde, por medio del valor de la
ordenada al origen de la linea de estas graficas, se obtiene el tamano aparente de cristalito,
mientras que la pendiente proporciona informacién sobre las microdeformacién de la red
cristalina, €. Las curvas de Williamson Hall dan informacién cualitativa relacionada con la

naturaleza de los dominios coherente de difraccion.
Este método se empleara para seguir, de manera cualitativa, la evolucién de la microde-

formaciones que generan los pasos por ECAP.

3.7. Medicion de esfuerzos residuales empleando difrac-

cién de rayos X

Cuando un material sufre una deformacién pléstica por trabajo en frio, hay una multi-
plicacién y desplazamiento de dislocaciones, y se forman vacancias. La deformacién pléastica
inicial endurece el material dando como resultado el aumento de su limite de elasticidad.
Uno de los origenes de los esfuerzos residuales a nivel de granos, es la incompatibilidad de
la deformacion plastica con las heterogeneidades de los granos de un mismo policristal.

La evaluacién de los esfuerzos residuales es una importante etapa en la mejora de los
procesos de materiales, el control de la deformacién del material. De acuerdo a la definicién
clasica [79], los esfuerzos residuales son esfuerzos de auto-balance que existen en un material
que se es sometido a fuerzas externas o esfuerzos externos, cuando existen esfuerzos externos
actuando sobre el cuerpo del material son llamados esfuerzos internos [80]. En general los
esfuerzos residuales pueden ser generados por todas las operaciones de acabado de piezas
(pulido, rectificado, etc.) asi como todas las operaciones de puestd a punto (conformado
en frio, ensamblado, solidificacién, etc.). éstas operaciones son susceptibles de introducir

una deformacion plédstica superficial o una deformacién pléstica heterogénea, dando lugar a
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Figura 3.8: Esquema de los tres tipos de esfuerzos residuales (tipo I, IT y III) [79]

esfuerzos residuales.

La medicién de los esfuerzos depende de la escala de observacién, una clasificacién de
los esfuerzos residuales en tres tipos o ordenes (relacionada con la escala el cual considera
al material) fue propuestd por Macherauch and Kloss [81]. En un material real el estado de
esfuerzos residuales en un punto viene de la superposicién de los esfuerzo tipo I, II y III,
como se muestra en la Figura 3.8

Esfuerzos residuales de primer orden o tipo I, son esfuerzos homogéneos sobre un
dominio espacial de un gran nimero de granos del material, tales esfuerzos son llamados
también macroesfuerzos.

Esfuerzos residuales de segundo orden o tipo 11, son homogéneos dentro de dominio
espacial de cristales pequenos del material (un grano o una fase). Los esfuerzos internos
relacionadas con estos esfuerzos estén en equilibrio entre diferentes granos o fases.

Esfuerzos residuales de tercer orden o tipo III, son homogéneos en un pequeno
dominio espacial de cristales del material (algunas distancias interatémicas). Las fuerzas

internas relacionadas con estos esfuerzos estdn en equilibrio en pequenos dominios (tales
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como alrededor de dislocaciones o defectos puntuales). Por el método de Rietveld, el valor
del ancho de los picos da informacién sobre los esfuerzos de este tipo, por lo tanto las
microdeformaciones son deformaciones que vienen de esta escala de observacion.

Los esfuerzos residuales como ya se mencioné son el resultado de un proceso que crea
distorsion en el material, toda deformacién eldstica homogénea de un cristal analizado dara
lugar a una variacién en la distancia interplanar. La interferencia de los rayos X difractados
dan lugar a la intensidad de los picos, descritos por su posicién y su forma, la deformacion
y los defectos existentes en el material. La presencia de los esfuerzos residuales pone en
evidencia la deformacién en el material. Estas deformaciones se traducen en una modificacion
en la distancia interplanar, correspondiente a un desplazamiento en los picos de difraccion.
Estas deformaciones se pueden medir mediante la ley de Bragg (Ecuacién 3.1). Es primordial
comprender que lo que se mide en este método de medicién de esfuerzos residuales por
difraccién de rayos X, es una deformacion y lo que se calcula es un tensor de esfuerzos. Para
ilustrar mejor este método, se considera el sistema de coordenadas mostrado en la Figura
3.9. Los ejes M; y M, son los que se encuentran contenidos en la superficie y el eje M; el
eje normal a dicha superficie. Mientras que los ejes L se denominan sistema de coordenadas
de laboratorio, en el cual el eje L3 es el eje normal a los planos hkl en el cual la distancia
interplanar debe ser medido. El éngulo formado por Ly y S se conoce como dngulo ¢ y se
encuentre en el plano formado por M; y M,. El dngulo es el dngulo ¢ formado por el eje M3
y Ls.

Con la distancia interplanar, d, se obtiene del pico de difraccién originado por los planos
hkl, entonces la componente de la deformacién en el eje Lz puede ser obtenido empleando
la formula

€330 = %wT:dO (3.22)

En donde d; corresponde a la distancia interplanar en un estddo libre de esfuerzos.

La deformacion en el sistema de coordenadas de la muestra puede ser obtenida aplicando

el tensor de transformacién

€33pp = A3kA3IEK (3.23)

Donde agy y ag son los cosenos directores entre Ly — S, y Ls — S
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Figura 3.9: Definicién de los angulos 1 y ¢ y la orientacién del sistema de laboratorio L; con
respecto al sistema de la muestra M; [79]

Definidos como
cos ¢ cosy sengcosy —seni

aip = | —send cos ¢ 0 (3.24)
cos psent)  sengsenty  cosy

Sustituyendo los coeficientes de la matriz de transformacién tenemos

dypy — d
€330y = WTOO = £11 cos? psen?1) + e1asen®psen®i 4 exrsen’psen?a (3.25)

+esgsen’psent) + €13 cos? +e13 cos® pseni + eozsenpsent)

La ecuacion 3.25 es la ecuacién fundamental empleada en la medicién de esfuerzos por
difraccién de rayos X. Esta ecuacion relaciona las cantidades que se miden en difraccién con
las cantidades desconocidas del componente de deformacién en el material que se requieren

determinar. Obteniendo el tensor de deformacién con la ley generalizada de Hooke:

_1—|—1/ v

Eij = TO'Z'J' E(Sijo-kk (326)
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3.7.1. El método de sen*y

El método de sen?y es el método tradicional para medir esfuerzos residuales cerca de
la superficie con rayos X, en este método los esfuerzos y las deformaciones pueden ser rela-
cionadas mediante la ley generaliza de Hooke ecuacién 3.26.

La ecuaciéon que facilita la implementacién de una regresién lineal generalizada para
calcular las componentes de la deformacién a partir de la medicién de una serie de valores

goy en distintas direcciones es la siguiente:

1
Eop = S1(011 + 0922 + 033) + 552(011 cos® ¢ + o1a5en¢ + o115en’p)sen+

1 1
552 (013 cos ¢ + oazseng)sen2iy + 552 (023 cos? 1)) (3.27)

Esta ecuacion es deducida tomando como condicién que el material es isotrépico mi-
croscopicamente y que los esfuerzos son homogéneos en el material. Pero en la difraccién
asimétrica, las constantes de elasticidad [83] (%Sg y Sl)dependen del plano cristalino(hkl)
sobre el cual se estd realizando la medicion.

En la teorfa cldsica de los estddos de esfuerzos en superficies libres la relacion d vs sen?y
es lineal, sin embargo, en un estddo de esfuerzos residuales mas general la relaciéon d vs
sen®1) no es lineal. Los términos 013 y 023 dependen del sen?i), esto resulta como diferentes
relaciones de d vs sen®, para 1 > 0 1) < 0, este efecto es conocido como la particién.de
1. Para resolver este problema de no linealidad Dolle [84] propone un método donde introduce
dos términos, la deformacién promedio, a; y la desviacién as, de la deformaciéon promedio,

las cuales estdn determinados por

_ Cout oy doy T dpy

= 1
“ 2 2d,
por lo tanto
a; = €33 + [611 cos? p + £195en2¢ + e995en>p — 633} sen?g (3.28)
Eoh — Eope Aoy — Aoy
ag = 2 _—evm T Tevs (€13 cOs @ + €a35€ny) sen2i) (3.29)

2 2d,



3. Método Experimental y Caracterizacién 37

Las ecuaciones 3.28 y 3.29 son validas en el sistema de referencia del laboratorio mostrado
en la Figura 3.9. Por lo tanto, 33 puede obtenerse por la interpretacién de a; vs sen®i,si dy es
conocido. Los componentes del tensor €11, €12 y €22 pueden ser obtenidas de (0,, /0sen?1)).Para
¢ = 0° se puede obtener (£1; — £33) mientras que para ) = 90° se obtiene.(g22 — €33) El com-
ponente €15 se pude determinar (9,,/dsen®y)) para ¢ = 45° y de (9,,/0sen?), podemos
obtener €13 cuando ¢ = 0? y €23 cuando ¢ = 90°.

El principio en la determinacion del esfuerzo en una direccion es el siguiente. Se obtiene
la evolucién de la deformacion £, en funcién de sen?y, la pendiente es proporcional a o, y
la ordena al origen es proporcional a la traza del tensor de esfuerzos.

Se obtienen los valores de 1) y dngulos de difraccién 26 para los tres diferentes dngulos de
Y = 0°,45° y 90°, de estos valores se hace el cdlculo del sen?t) y sen2¢. Se define una ecuacién
para cada uno de los valores de 1, es decir en para cada uno de los puntos experimentales,
en este caso 17.

Se hace el célculo de cada una de las distancias interplanares en los diferentes dngulos
con la ayuda de la ley de Bragg. y se procede a hacer el cdlculo de a; y as, con los siguientes
valores de S7 y Ss.

Una vez obtenidas los valores de a; y ay, de las gréficas a vs sen?y se puede conocer
cada uno de los componentes del tensor de deformaciones y partir de la ecuacién 3.30, se
puede calcular el cada una de las componentes del tensor completo de esfuerzos, calculando
de cada una de las graficas de a vs sen?1), las pendientes y la ordenada al origen segun sea
el caso, para obtener la componente de deformacién correspondiente como se explica en la

seccion.

5@']’
1
352

Una vez obtenido el tensor de esfuerzos se puede obtener completo de deformaciones. Con

(3.30)

O'z‘j =

el tensor de esfuerzos completo se puede calcular los esfuerzos normales oy y cortante (1)
en cada una de los dngulos 9 (0°,45° y 90°). De igual forma se puede obtener las ecuaciones
en sus ejes principales del tensor de deformaciones y del tensor de esfuerzos. A continuacion
se muestra a detalle el cdlculo completo de los esfuerzos y deformaciones de una de las
mediciones hechas en la muestra de 1 paso, cara interna y con 80 micras de profundidad, todos
los demis resultados se obtienen de la misma forma. Se obtienen los datos del experimento,

los dngulos ¢ y los ¢, como se muestra abajo.
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39.2 ] [153.583 ] [154.315 ] [153.992] |
35.8 153.600 154.231 153.956]
32.3 153.651 154.144 153.958
28.6 153.673 154.049 153.924
24.5 153.695 153.963 153.862
19.8 153.676 153.902 153.819
13.8 153.800 153.783 153.797
=1 00 | ¢= |153.765| ¢s5 = |153.726| gy = | 1563.770
—-9.73 153.783 153.843 153.814
—17 153.794 153.918 153.848
—22.2 153.744 154.014 153.825
—26.6 153.729 154.085 153.851
—30.5 153.740 154.151 153.941
—34.1 153.714 154.250 153.925
| —37.5] 153.683 154.338 | 153.969 |

Una vez con los datos se define una ecuacién para cada uno de los puntos experimentales
y se calcula una distancia interplanar para cada uno de los dngulos ¢ como se muestra a

continuacién:

A
d= 2sen(0)

Y se procede a calcular los valores de a; y as para cada una de las combinaciones de

angulo ¢ (02, 45° y 90°) y ¢ con el siguiente algoritmo:

doi+di
g =——
! Ulyes
dn—i - dz
e —
2= T,y

Una vez obtenido los valores de a; y as se pueden obtener cada una de los componentes
del tensor de esfuerzo con las pendientes de las graficas de a; y as vs sen?i).En este caso
para la medicion de la muestra de 1 paso cara interna 80 micras, las graficas se muestran a
continuacion con los siguientes resultados:

Para obtener el valor de o; se obtiene de la grafica a; vs sen?i) para ¢ = 0
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sen y
-02 0 Dll D‘Jf 0i6 DiS liD 1‘2 liJf

‘

-0.04234

-0.0430

-0.0435 4

Figura 3.10: Gréfica de a; vs sen?), para obtener el componte o1;.

m —0.003287143
16, 1x3.714285 x 105
Donde m es la pendiente de la recta y S; es una constante de difraccién

Para el cdlculo de o3 se utiliza la grafica de as vs sen?y) para ¢ = 0 (Figura 3.11 ).

Obteniéndose el siguiente valor:

011 = = —177.2044 MPa

m  0.000111429
18, 1x3.714285 x 105

Por simetria se tiene que

= 6.000461712 MPa

013 =

013 =031

El valor de o9 se obtiene de la grafica a; vs sen?y (Figura 3.12 ) para ¢ = 90
Obteniéndose el siguiente valor:

—0.002915714
L = —157.0120815 MPa
552 3 x 3.714285 x 10—>

El siguiente valor 093 = 03, se obtiene de la grafica ay vs sen?y (Figura 3.13 ) para
¢ = 90.

—0.000018571
Oy = 1 = 0000018571, (00076952 MPa (3.31)

392 3 x 3.714285 x 10-°
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0.0001 4

-0.000¥

-0.0002 4

-0.0005

Figura 3.11: Gréfica de ay vs sen?i), para obtener el componte o13.

se ¥
] 02 04 06 08 1 12

-0.044

Figura 3.12: Gréfica de a; vs sen?1), para obtener el componte os.
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0.00042 1
0.00010

0.00008 4

2 0.00006

0.00004 4

0.00002 4

0 1 2 3 H
+ 2
-0.00002 saty

-0.00004 4

-0.00006 4

Figura 3.13: Gréfica de ay vs sen?i), para obtener el componte o3.

ser g
02 04 06 08 10 12 14 16
¥

-0.000029
-0.00004+ .
-0.00006
-0.00008
2 -0.000104
-0.000129
-0.000144
-0.00016-

-0.000184

Figura 3.14: Gréfica de a; vs sen?1), para obtener el componte o1s.

Finalmente para calcular el valor de 015 = 091, se obtiene de la pendiente de la gréfica

a; vs seny (Figura 3.14 ) para ¢ = 45 y de los valores de 017 y 022 como se muestra a

continuacion:
—0.0031383 —177.2044 —157.0120815
o1y = g — T2 = = — —2.1891 MPa
552 2 2 5 X 3.714285 x 10-5 2 2

A partir de estos valores podemos obtener el tensor de esfuerzos y el tensor de deforma-

ciones completo que se muestran a continuacion:
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—17720 =218 6.00

o= | —218 157.012 —1.00| MPa
—1.00 6.00 0
185.8 4.06 11.14

e= 1406 1483 1.85| x107°

11.14 1.85 143.2
Los valores de esfuerzos normales pueden ser obtenidos a partir de los valores de las

componentes del tensor de esfuerzos de la siguiente manera

Para ¢ =0

Op—0 = 011 COS” @ + Togsen’ + o 125en2¢ (3.32)
Sustituyendo los valores correspondientes

Op=0 = —177.2044 MPa

Para ¢ =45 = 7

Op=a5 = 011 cos® ¢ + ooasen’p + o1asene (3.33)

O p=15 = —169.2973408 MPa
Y finalmente Para ¢ = 90 =
(3.34)

O gmg0 = 011 COS> @ + Togsen’p + o1a5en2¢

04=90 = —157.0120815 MPa

Estos tltimos valores son los que se reportan en la seccién de resultados.

Limites del método

El andlisis de esfuerzos residuales por difraccién de rayos X puede ser descrito como

estandar cuando el material es homogéneo, macroscépicamente isotrépico, compuesto de
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Figura 3.15: Proceso de pulido electroquimico y medicién de la profundidad de la muestra

Figura 3.16: Difractometro Set-X
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Anticdtodo Cr
Longitud de onda Koy (A) 2.2897
Plano de difraccién 222
Angulo de Bragg (°) 154.20
Voltaje (kV) 20
Corriente (mA) 5
Modulo de Young (G Pa) 68.446
Coeficiente de Poissson 0.2882
Numero de angulos en psi | (13,de —39.23 a 37.76°)
Numero de dngulos en phi (0,45 y 90°)

Cuadro 3.2: Condiciones del ensayo de difraccién de rayos X

granos finos y en donde la muestra a analizar es localmente plana y no presenta gradientes
de esfuerzos en el espesor que se llave acabo la medicion

Las mediciones de esfuerzos residuales se hicieron en las caras externas e internas de la
muestra (Figura 3.5 ) a diferentes profundidades de la muestra (cada 20 micras) desde la
superficie, sin hacer ningiin corte mecdnico en ellas, esto se hizo con la ayuda de una maquina
de desbaste electroquimico y un micrémetro como se muestra en la Figura.3.15. Para ello se
utilizé la solucién “Electrolyte A2-1” con la siguiente composicién: 85 % etanol, 10 % 2-
Butoxyetanol, y 5 % agua, con las siguientes condiciones de desbaste electroquimico: 10 Ay 5
V. Se utiliz6 un difractémetro Set-X (Figura 3.16, las condiciones del ensayo de difraccién de
rayos X se muestran en el Cuadro 3.2. Se hicieron las mediciones de los esfuerzos residuales en
tres diferentes dngulos 1) = 0°,45° y 90° con el fin de conocer el tensor completo de esfuerzos

residuales en el material analizado.

3.8. Medicién de textura por DRX.

La textura de un material se ha medido clasicamente mediante técnicas de difraccién de
rayos X (DRX) y actualmente sigue siendo la técnica més utilizada en el estudio de texturas
[85](generalmente denominada macrotextura). Existen otros métodos de medicién textura
tales como la difraccién de electrones (EBSD), sin embargo estd es una técnica muy local,
la cual solo puede analizar s6lo algunas micras cuadradas, o bien la difraccién de neutrones,

donde se alcanzarian mayores profundidades en el andlisis, obviamente esta tltima es una
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) &

Figura 3.17: Sistema de referencia de una celda cubica C orientada a un sistema de referencia
arbitraria S [16]

técnica mucho més costosa y de menos accesibilidad.

3.8.1. Representacién de la textura

La textura de un material es la distribucién de un grano orientado en una muestra en
el espacio y representa la orietacion relativa de este entre un sistema de coordenadas de la
muestra (sistema S) y un sistema cristalogréfico (sistema C'). Ambos son sistemas de ejes
cartesianos, y se esquematizan en la Figura 3.17 El sistema de coordenadas de la muestra
S ={X7?, X5, X5} es determinado de acuerdo con las direcciones asociadas al proceso al que
se est4 sometiendo la muestra. El sistema de coordenadas cristalografico C' = { X X¢ X¢1
es especifico de la estructura cristalina del material analizado. En materiales con red cibica,
los ejes del sistema C' son las direcciones [100], [010] y [001], que forman un sistema de
coordenadas ortonormal [16] .

La orientacién de cualquier plano en un cristal puede representarse por la inclinacién de
la normal a ese plano relativo hacia algin plano de referencia como la inclinacién del plano
mismo. Todos los planos en un cristal por lo tanto pueden representarse por una serie de
planos normales radiales de algiin punto del cristal. Si el sistema de referencia es una esfera,
el plano normal a la superficie de la esfera en una serie de puntos es llamado polo [85].

Las figuras de polos es la forma mds comiin de representar la textura, la figura de polos es
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(100)
L B, L (001)
\ .

c)

Figura 3.18: Proyeccion estereogréfica de los polos {100} de una celda ciibica con sistema de
coordenadas S = {s1, sg, s3}. a) celda cubica en la esfera de referencia unitaria; b) proyeccién
de los polos {100} en el plano ecuador; ¢) figura de polos {100}[16]

una proyeccion estereografica en la densidad de polos con un polo de un conjunto de planos
cristalinos seleccionados. Son representaciones de determinadas familias de planos {hkl} en la
proyeccion estereografica de una esfera, cuyos ejes son paralelos a los del sistema de referencia
de la muestra analizada [16] En la Figura 3.18 se muestra el proceso de construccién de una
figura de polos correspondiente a la orientacién individual la familia de planos {100} de una
celda cuibica.

Normalmente, una tnica figura de polos no proporciona toda la informacién necesaria
para caracterizar correctamente la textura y son necesarias figuras de polos correspondientes
a otras familias de planos. En materiales con estructura cristalina ciibica son necesarias tres

figuras de polos, normalmente se representan las correspondientes a las familias de planos
{111}, {100} y {110}.
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Figura 3.19: Rotacion de la muestra en los tres ejes I,D y B para determinar la orientacién
cristalografica.

3.8.2. Meétodo de Difraccién

Un cristal puede producir una reflexién con la orientacién que tenga éste respecto al
sistema de referencia de la muestra y respecto a un sistema cristalogréfico como se mencioné
en la seccién anterior, cuando ocurre esta reflexion ciertos planos del cristal son inclinados
hacia al haz incidente a un dngulo 6 que satisface la ley de Bragg. Si el detector es colocando
en una cierto dangulo 26, se producird una reflexién tal que la inclinacién de los planos
reflectados a cualquier linea o plano escogido en la superficie del cristal puede ser conocido
de la posicién del mismo. Se requieren dos tipos de operacién para que esto ocurra:

1) Que la muestra sea rotada sobre varios ejes hasta que la posicién de Bragg sea encon-
trada, para que la reflexién ocurra y 2) Ubicacién del polo de un plano refractado en una
proyeccion estereografica de angulos de rotacién conocidos [85].

La configuracion de éstas dos operaciones se muestra en la Figura 3.19, en ella se observa
que existen tres tipos de rotaciones: una coincide con el eje del difractémetro, la segunda
(AA’) en el plano de haz incidente I y el haz difractado D y la tangente a la superficie de la
muestra, mientras que la tercera es normal al superficie de la muestra (BB’)

La determinacién de la textura cristalogréfica se hizo con un difractémetro Philips X’pert

con un voltaje de 30kV y 35mA de corriente con una radiacién monocromatica de cobre Koy,
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las adquisiciones se realizaron para cuatro familias de planos {111}, {200}, {220} y {311}
con posiciones de Bragg 26 de 38°,44, 7°, 64, 68° respectivamente. El paso de adquisicion fue
de 5° para la rotacién del dngulo ¢ (entre 0° y 360°) y del déngulo v (entre 0° y 70°), los
tiempos de adquisicién fueron de 10 segundos por paso. Las mediciones de textura para las

muestras de 1y 2 pasos se hicieron sobre el plano 2 de la muestra (Figura 3.5)

3.9. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

La Microscopia Electrénica de Barrido (SEM por sus siglas en inglés ) es una técnica de
caracterizacion superficial, la cual permite obtener informacién morfolégica, composicional
y estructural de los materiales. Su funcionamiento se basa en el barrido de la superficie
de un material, por medio de un haz de electrones cuyo didmetro es disminuido (entre 4
nm y 200nm), por lentes electromagnéticas formadas por el paso de corriente a través de
bobinas. Después de que el haz de electrones interaccione con la muestra, se generan varios
tipos de senales, las cuales son detectadas por un detector especifico para cada una de ellas.
Finalmente se produce una imagen en el monitor de la computadora y se obtiene la imagen

respectiva.

3.9.1. Interaccién del haz primario de electrones con la muestra

La interaccién del haz de electrones primario con el espécimen es un proceso que se inicia
cuando el haz se origina en la punta del filamento, después es acelerado y conducido por la
columna hasta la muestra (Figura 3.21 ), donde interaccionan con los d4tomos de la muestra
en volumen con forma de pera.(Figura 3.20 )

Al disiparse su energia cinética, el haz produce varias senales, entre las cuales estan:
electrones secundarios, rayos X caracteristicos, electrones Auger, fluorescencia de rayos X,
electrones retrodispersados y radiacion continua o Bremsstrahlumg, cada una de éstas senales
proporciona distinta informacién y se generan a diferentes niveles de profundidades. En el
Cuadro 3.3 se muestran las senales utilizadas en este trabajo. En el anexo se explican mas

ampliamente cada una de las senales utilizadas en este estudio.
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Electrones Auger

Electrones Secundarios
(pocos nm)

Electrones
retrodispersados
(10 a 100 nm)

Radiacion caracteristica
de rayos X

Radicion continua

Fluorescencia de
rayos X

Figura 3.20: Esquema del volumen de interaccién de los electrones primarios con la muestra.
[JSM-7600F InstructionManual]

filamento

LV

1
: monitor de tv
™1™ anodo de rayos

! catddicos
primera lente

magnética

eléctrico ] I - generador

del escanea

segunda lente

magnética T amplificador
espécimen

detector de
electrones

Figura 3.21: Diagrama esquemético que muestra los componentes fundamentales del micro-
scopio electrénico de barrido
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Senal Resolucién Espacial Informacion
Electrones secundarios 10 nm Topografica, peso atémico
Electrones retrodispersados 100 nm Topografica, composiciéon quimica
Rayos X caracteristicos 1 pm Composicién quimica

Cuadro 3.3: Resolucién Espacial y tipo de informacién que proporcionan las seniales emitadas
por intrecacién del haz primario de electrones en la muestra

3.10. Microscopia Electrénica de Transmisiéon (TEM)

La Microscopia Electrénica de Transmision, es una técnica ampliamente utilizada en el
andlisis microestructural de los materiales y sus métodos especificos y principio de operacién
son ampliamente descritos en textos especializados. El principio de manera general consiste
en un haz de electrones que incide y atraviesa una muestra muy delgada. La formacion
de imagen es producto de las interacciones entre los electrones incidente y los electrones
presentes en la muestra. Ademds de la formaciéon de imagen se pueden realizar estudios
cristalograficos (patrén de difraccion)

Un haz de electrénicos tipico en el TEM es de aproximadamente 0.1 — 1.0 um, lo cual
corresponde aproximadamente a 1012 electrones pasando a través del espécimen plano.

Existen diversos tipos de formaciéon de imagen, dependiendo de las caracteristicas del
equipo de TEM empleado. De forma general, los contrastes de la formacién de la imagen
provienen del efecto de interferencia, el cual es un proceso resultante de la interaccién de los
electrones con la muestra, las dos técnicas comiinmente mas usadas son la técnica de campo
claro y la técnica de campo oscuro.

El proceso normal para formar una imagen en el TEM, es insertar la apertura objetiva
alrededor del haz incidente en el plano focal anterior del lente objetivo y proyectar la imagen
del espécimen formada por el lente en la pantalla de observacién (Figura 3.22 ). Este proceso
excluye casfi a todos los haces difractados que interfieren en el plano de imagen pero en las
aéreas con mayor difracciéon se observan zonas méas obscuras. En particular las zonas donde
se tiene suficiente muestra para difractar se ven mas claras. De estd observacién proviene el
nombre de imagen en campo claro.

La técnica de la imagen de campo oscuro puede utilizarse para determinar o identificar
cual punto es originada por qué fase o conjunto de granos, esto considerando que un patrén

de difraccién consiste en la sobreimposicién de patrones de mds de una fase o granos. La
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Figura 3.22: Dos operaciones bésicas del MET: Proyeccién del patrén de difraccién en la
pantalla de visién y proyeccién de la imagen en la pantalla

técnica consiste en dejar pasar un solo haz difractado a través de la apertura objetiva de tal

forma que las aéreas iluminadas provengan de la fase o grano.

3.10.1. Preparacién de muestras para TEM

Las muestras para TEM se obtuvieron usando la técnica de Micromaquinado asistido
por un haz de iones FIB por sus siglas en inglés (Focused Ion Beam). Esta técnica permite
obtener cortes y desbastes ultrafinos (decenas de nanémetros) utilizando un haz de iones
de Galio focalizado. Se utiliz6 un equipo JEM-9220FIB, el cual permite el uso de diez
diferentes tamanos de haz de iones que controlan su intensidad, asi como la rapidez y la
precisiéon del micromaquinado. En cada una de las etapas se utilizan diferentes tamanos y
condiciones especificas que permiten obtener lamellas con la mejor precisién posible.

La obtencién de “lamellas” para el TEM es uno de los usos mds importantes de este

equipo. La preparacién de éstas se realizé de la siguiente forma:

1. Se hace un depdsito de platino con las siguientes dimensiones 18 x 3 um (como se
muestra en la Figura 3.23a), con el fin de proteger el drea en la que se va a traba-

jar del haz de iones que continuamente estd atacando a la muestra en el proceso de
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Figura 3.23: Secuencia de la fabricacién de lamella para TEM en el FIB.

Figura 3.24: Depdsito de la lamella en la rejilla (membrana de carboén)
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micromaquinado.

2. Se realizan cajas (cavidades) de 20 x 21 um como se muestra en la Figura 3.23b ),
con la finalidad de ser usadas como rampas para la extracciéon de la muestra. En este

proceso se utilizaron tamanos gruesos-medianos de haz (5 — 200 nm).

3. En el siguiente paso se procede a adelgazar y limpiar la lamella a un espesor aproximado
de 150 — 200 nm (Figura 3.23c), utilizando un tamano de haz fino (30-50 nm) e
inclinando la muestra 1.5°, una vez con el espesor antes mencionado se procede a

limpiar la muestra con ese mismo haz de iones pero con inclinaciones de 0.2°.

4. El ultimo paso es cortar la lamella para su extraccién, tanto lateralmente como desde su
base (Figura3.23d ), con un tamano de haz medio (70 nm) y una inclinacién de 40°. La
lamella se extrae en un micromanipulador ex-situ y puestd en una rejilla (Figura 3.24)
para su observacién en el TEM. Las lamellas usadas en este trabajo fueron extraidas

del plano 2 de la muestra (Figura 3.5)



Capitulo 4
Resultados y analisis de resultados

En este capitulo se mostrardn los resultados obtenidos en cada una de las técnicas de car-
acterizacion, las metodologias para hacer el andlisis de estos resultados, asi como la discusion

de los mismos.

4.1. Extrusion

La Figura 4.1 muestra los resultados de las muestras extruidas en cada paso de ECAP,
se puede observar que después de cada paso la muestra conserva la seccién transversal, con
el fin de mantener presién homogénea en el material durante el proceso de extrusién la parte

inferior y superior de la muestras se cortaron después de cada paso.

4.2. Difraccién de Rayos X

En estd seccién se obtuvieron difractogramas de cada una de las muestras, muestra sin
procesar, 1 paso y 2 pasos, con el fin de observar el efecto que tienen las microdeformaciones
y el tamano de cristal sobre el ancho del pico de difraccién (311), este pico de referencia fue
desplazado en 26 y normalizado con el fin de apreciar mejor el efecto del proceso de ECAP
sobre estd aleacion.

La Figura 4.2 muestra claramente el efecto de los dos pasos de ECAP en el pico de
difraccién, se puede observar que la mayor diferencia estd entre la muestra no procesada y

la muestra de un paso, sin embargo, en la muestra de un paso y dos pasos, hay un diferencia

54
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Figura 4.1: Geometria de las barras después de ser extruidas por ECAP.
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Figura 4.2: Efecto del ancho de pico (311),, para la muestra antes de ECAP, 1 paso y 2
pasos.



4. Resultados y anilisis de resultados 56

significativa que indica que el ancho es mayor en la muestra de dos pasos. De aqui se puede
inferir que este ancho de pico puede deberse al tamafio de dominio cristalino y/o a las
microdeformaciones en el material. Sin embargo, este es un resultado cualitativo, por lo cual
se requiere de mayor informacién para cuantificar el efecto que tiene el tamano de grano y
las microdeformaciones en el ancho de pico. Es por ello que se requiere hacer un andlisis mas
a fondo, para obtener este tipo de informacion, se hizo un ajuste Rietveld de las muestras

procesadas, los resultados del refinamiento se muestran en el Cuadro 4.1

|| Muestra sin procesar ‘

R-Bragg 2.92
RF 1.15
Microdeformacién 6.56 x 10~*
Pardmetro de red (A) | 4.072671
|| 1 paso ‘
R-Bragg 3.25
RF 1.23

Microdeformacién 10.32 x 10~*
Pardmetro de red (A) | 4.072791
|| 2 pasos ‘
R-Bragg 1.56
RF 1.62
Microdeformacién 28.10 x 10~
Pardametro de red (A) | 4.066845

Cuadro 4.1: Microesfuerzos, pardmetro de red , factores de ajuste RF y R-Bragg del refi-
namiento Rietveld

En la Figuras 4.3, 4.4 y 4.5 se muestran los ajustes Rietveld realizados a las muestra sin
procesar, 1 paso y 2 pasos. Como se pueden observar en las figuras, se obtienen buenos ajustes
entre los patrones de difraccién calculados y los patrones de difraccién experimentales. Los
picos que se observan en los difractogramas corresponden a los picos pertenecientes a la
matriz de Al puro, por lo que el modelo empleado para realizar los ajustes Rietveld fue el
de la red cristalina del Al

Con el fin de obtner el valor mas pequeno del ancho del pico de difraccién experimental,
lo que da el valor maximo de tamano de grano al cual se puede acceder con estd técnica, se

realizé un ajuste Rietveld al estdndar LaBg (hexaboruro de lantano) que utiliza el equipo
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Figura 4.3: Ajuste Rietveld realizado a la muestra antes de ser procesada por ECAP
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Figura 4.4: Ajuste Rietveld realizado a la muestra de 1 paso de ECAP
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utilizado Bruker AXS modelo D8 Advance, obteniendo que el tamano de grano maximo que
el equipo puede detectar es de 90.9nm, y debido a los resultados de la técnica de TEM
(como se podré ver més adelante en la seccién 4.7) estd técnica no puede ser utilizada para
determinar tamano de dominio cristalino por el ajuste Riteveld. El Cuadro 4.1 resume los
datos obtenidos del refinamiento Rietveld, de este Cuadro se puede observar que los pasos
ECAP aumentan las microdeformaciones, teniendo un valor inicial de 6.56 x 10™* y un
valor méximo de 28.10 x 10~* en dos pasos. Las microdeformaciones se pueden relacionar
con deformaciones que tienen existen en algunas distancias interatéomicas de la muestra, y
se pueden relacionar con las dislocaciones que existen en el material, si el valor de estas
aumenta con los pasos de ECAP, la densidad de dislocaciones aumenta y por lo tanto de
acuerdo a la ecuacién 2.2 al aumentar la densidad de dislocaciones aumenta su esfuerzo de
cedencia, siendo esto resultado del refinamiento de grano que existe en el material después
de ser procesada por ECAP.

Estos resultados indican que tanto se deforma la superficie del material, que al aumentar
los pasos la muestra presenta mayor deformacién el material, lo cual se ha observado en
otros sistemas de aleaciénes de aluminio procesadas por ECAP [86]. En este caso se puede
observar que el parametro de red permanece constante con los pasos de ECAP con un valor
aproximado de 4.072 A, el cual es mayor al del aluminio puro que es de 4.048 A, este valor se
debe a que el sistema no es aluminio puro, sino una aleacién Al-Mg, con un contenido del 4.5
% de Mg, lo cual hace que el parametro de red se expanda aproximadamente 0.005 x 1071°m
por cada 1% de Mg en la aleacién [87], teniendo asi el valor mostrado en el Cuadro 4.1.

Los datos de las microdeformaciones obtenidos en el Cuadro 4.1 se pueden corroborar
cualitativamente con la curvas de Williamsom-Hall Figura 4.6, en donde la pendiente se
relaciona con la microdeformaciones, en el caso del tamano de cristalito éstas curvas no se
pueden relacionar con el tamano del dominio cristalino debido a que el tamano de grano
de las muestras analizadas es demasiado grande para poder ser cuantificado por el método
Rietveld . La incedencia que tiene el ECAP sobre las microdeformaciones en las barras
procesada, se ve claramente en estd gréfica, en donde a mayor numero de pasos, mayor es la

microdeformacién obtenida.
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4.3. Esfuerzos Residuales

Con el fin de conocer la influencia que tiene el ECAP en los esfuerzos internos en material
se hicieron mediciones de perfiles de esfuerzos residuales a diferentes profundidades en las
muestras de 1 y 2 pasos con el objetivo de conocer el efecto del proceso de ECAP en los
esfuerzos residuales internos del material, esto se hizo desbastando “capas” de material con
un proceso electroquimico con el fin de obtener valores de esfuerzos residuales dentro del
volumen de la muestra , mediante el uso de difracciéon de rayos X empleado el método de
sen?1). Cabe mencionar que a los valores obtenidos se les hizo una correccién debido al efecto
de relajacion de esfuerzos que sufre la muestra por el desbaste electroquimico, esto se hizo
con el fin de corregir la relacién esfuerzo/deformacion en la muestra. Esta correccion se hizo
de acuerdo a la norma SAE J784a [88]. Estos perfiles que se presentan a continuacién
pueden ser divididos en dos zonas, una zona I (0 — 20 um) que tiene que ver con el efecto
de la friccién entre el molde y la muestra, la relajacién de esfuerzos en la superficie y otros
factores que tienen que ver con la tribologia del proceso, y una zona II (20 um en adelante)
que tiene que ver con los esfuerzos producidos por la deformacién que sufre el material al ser
procesado por ECAP. Los valores de los esfuerzos residuales que se presentan en los perfiles
son los esfuerzos normales en cada uno de los éngulos ¢, estos valores como se mencioné en la
seccién 3.7.1 se obtienen de los valores de las componentes del tensor completo de esfuerzos
Los gréficos (Figura 4.8(a) y Figura 4.8(b)) que se presentan a continuacién tienen barras
de error (+ 12 MPa en promedio) que corresponden a la precisiéon que tiene la técnica.
A continuacién se presentan el tensor completo de esfuerzos de la muestra de 1 paso cara
externa de 0,20, 40,60 y 80 micras con el fin de corroborar si existe diferencia en el estdado
de esfuerzos en cada una de las profundidades. Los valores mostrados tienen un error de =+
12 MPa para 011 y 012, en el caso de los esfuerzos cortantes tienen un error de = 2 MPa (
012 = 091, 013 = 031 Y 023 = 032). Estos tensores de esfuerzos se muestran en las matrices
4.1-4.5, en estos tensores se observa que no existe diferencia en los estddos de esfuerzos, por
lo cual solo se reportan los esfuerzos normales en los perfiles de esfuerzos residuales.

En la muestra sin procesar solo se midi6 los esfuerzos residuales en la superficie, con el
fin de conocer su estddo inicial de esfuerzos residuales y observar cémo evolucionan estos
esfuerzos con cada paso de ECAP. Las mediciones de las muestras de un paso se hicieron
sobre las caras externa y interna (Figura 3.5 ) de la muestras, sin ninguna preparacién previa

de las muestras.
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Figura 4.7: Grafica de €4, vs sen?y representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.p = 0°

Los resultados obtenidos de esfuerzos residuales por el método de difraccién de rayos X
para la muestra sin procesar son los siguientes: —47 MPa para ¢ = 0°, -90 MPa para ¢ = 45°
y finalmente -60 MPa para ¢ = 90°. Estos valores indican que la aleacién antes de ser proce-
sada por ECAP, en la superficie estd en un estddo de compresion de esfuerzos residuales, lo
cual implica que el proceso de maquinado influye en los esfuerzos residuales superficiales de
la muestra. Las Figuras 4.7, 4.10 y 4.11 muestran las curvas €4, vs sen®y) , para un paso cara
interna en la superficie para tres diferentes angulos de ¢ (0,45 y 90°) . A éstas curvas el soft-
ware STRESS (programa dedicado al andlisis de esfierzos residuales medidos por difraccién
de rayos X) les hace un ajuste eliptico como se explico en la seccién 3.7.1 , y también se
verificaron estos valores mediante el uso del programa Maple 16 (programa matematico con
el que se realizan célculos simbdlicos, algebraicos y de dlgebra computacional) y se encontré

que estos son muy semejantes a los obtenidos por el software comercial STRESS.

~159 15 7
00 ym=| 15 —101 —3| MPa+12MPa (4.1)
7 =3 0
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~136 13 3
Ooopm= | 13 —174 4| MPa+12MPa (4.2)
3 4 0
~187 -6 1
Oswoum = | —6 —188 5| MPa+12MPa (4.3)
1 5 0
173 12 -3
Oeoum = | 12 —167 2 | MPa+12MPa (4.4)
-3 2 0
—177 -2 6
Osopm = | —2 —157 —1| MPa+12MPa (4.5)
6 -1 0

Debido a que en la superficie de las muestras existen fenémenos que tienes que ver con la
tribologia del proceso como ya se mencioné anteriormente, lo cual hace dificil la explicacion
del comportamiento de los esfuerzos residuales en estas zona cercana a la superficie, se
analizaron los esfuerzos a partir de las zona (20 um en adelante) no afectada por esta serie
de factores.

En la Figura 4.8(a) se muestra la grafica de esfuerzos residuales vs profundidad para las
muestras de 1 paso de ECAP cara externa, en estd grifica se observa que los esfuerzos son
compresivos y que tienen una tendencia similar en los tres dngulos ( ¢ = 0°, ¢ = 45° y
¢ = 90°), los esfuerzos obtenidos en la zona I (0 — 20 um) tienen valores aproximados de
—100 MPa, —135 MPa y—150 MPa para los valores de ¢ = 0°, ¢ = 45° v ¢ = 90° respectiva-
mente. En la zona IT (20 — 120 ym) observamos que los esfuerzos siguen siendo compresivos
y no cambian significativamente, teniendo valores aproximados de —110 MPa a —135. MPa
para los tres dngulos. Estos tltimos valores se pueden asociar a los esfuerzos internos in-
troducidos por la deformacién plédstica severa que sufre el material durante el proceso de
ECAP.

En la Figura 4.8(b) podemos observar los esfuerzos residuales producidos después de
1 paso de ECAP en la cara interna de la muestra, podemos observar que los esfuerzos

residuales tienen una tendencia similar en el caso de ¢ = 45° y 90°, siendo compresivos, y
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que para el caso de ¢ = 0 se tiene otra tendencia diferente, siendo en principio compresivos
y llegando a valores de esfuerzos de tensién. En este perfil en la zona I (0 — 20 um) se
obtienen valores compresivos y en la zona II (20 — 80 m) estos se mantienen en compresion
y son relativamente constantes. Estos tltimos valores pueden ser atribuidos a los esfuerzos
generados por el proceso de ECAP. Teniendo valores en 80 um de -65 MPa para ¢=45°,
—125MPa para ¢ = 90° y 11 MPa para ¢ = 0°.

En la Figura 4.9(a) se muestran los esfuerzos residuales medidos en la cara externa en la
muestra de 2 pasos de ECAP, se puede observar en la grifica que al igual que en la muestra
de un paso en la cara externa los esfuerzos son compresivos para los tres dangulos ¢ = 0°,45°
y 90°. En este perfil los valores en la zona I (0 — 20 ym) son compresivos y en la zona II
(20 — 80 um) se observan compresivos y empiezan a ser constantes después de 20 pm, con
valores aproximados de —144. —83 y —43 MPa para los tres dngulos de ¢ = 0°,45° y 90°
respectivamente.

Finalmente la Figura 4.9(b) muestra los esfuerzos residuales obtenidos en la cara interna
de la muestra de 2 pasos, en estd gréfica se puede observar que la zona I (0 — 20 um) tiene
valores compresivos y podemos observar que en la zona I (20 — 100 um) existe una transicién
de valores negativos a positivos (compresién-tension), siendo los valores a 100 um los sigu-
ientes 163, 169 MPa y 42 MPa para ¢ = 0?,45° y 90° respectivamente. Los valores obtenidos
en el segundo paso claramente son mds altos que en los de un paso, aproximadamante en
150 MPa, lo cual indica que la cara interna de la muestra de dos pasos estd totalmente en
tension. Estos resultados concuerdan con el principio de de auto balance de esfuerzos resid-
uales, que si la cara interna tiene esfuerzos de compresién, la externa debe tener esfuerzos

residuales en tension.

4.4. Microscopia Electrénica de Barrido (SEM)

Se utiliz6 un microscopio electrénico de barrido con filamento de emisién de campo tipo
Schottky JEOL 7600 F. La resolucién tedrica del microscopio es de 1 nm a 15 kV. Este
microscopio se utilizé para analizar la matriz de la aleaciéon Al-5083, conocer su composicion
quimica, asi como saber si existen particulas presentes en ésta, y su evolucién con el proceso
de ECAP, esto se hizo a través de un detector EDS. La preparacién metalografica para SEM

se hizo por medio del desbaste y pulido convencionales hasta 1 pm. Todas las muestras
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Figura 4.10: Gréfica de €4y vs sen?y) representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.¢p = 45°
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Figura 4.11: Gréfica de €,y vs sen?y) representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.¢p = 90°
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Figura 4.12: Micrograffa de SEM de la muestra de antes de ECAP, la cual muestra la pres-
encia de los compuestos intermetalicos Al-Fe-Mn

fueron tomadas del plano 2 de acuerdo Figura 3.5 de la seccién 3.4. En la Figura 4.12 se
puede observar la imagen obtenida por SEM de la muestra antes de ser procesada por ECAP,
en estd imagen se puede observar la matriz de estd muestra, la cual principalmente consta

de Al y Mg, como lo muestra la imagen con el andlisis cualitativo efectuado por EDS.

También se observan particulas blancas, las cuales tienen presencia principalmente de
Fe, Mn, Al,y Si, y que son varios tipos de intermetdlicos encontrados en estd aleacién [89]-
[90], tales como (Fe, Mn)3SiAlyy (Mg, Fe)Alyg y MgaMngAli; con un tamano aproximado
de 5 pum y se encuentran distribuidos en toda la aleacién y con una cierta orientacién que
correponde a la direcciéon en la que se extruyé la barra. Las particulas negras que se aprecian
en estd imagen tienen presencia de Al, Mg, St y O, y que pueden ser 6xidos de Al, Mg o
S1, estos pueden deberse a la contaminacion a la que estd expuestd la muestra en el proceso

de la preparacién metalogréfica, éstas no se encuentran distribuidas homogéneamente en la
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Figura 4.13: Micrograffa de SEM de la muestra de 1 paso, la cual muestra la presencia de
los compuestos intermetalicos Al-Fe-Mn

muestra.

En la Figura 4.13 se muestra la imagen de SEM, de la muestra de un paso, se puede
observar que la matriz es la misma, y se pueden observar que los intermetdlicos se conservan
a pesar del proceso de ECAP, es decir, no se fragmentan con el proceso, mantiene la forma
y tamano, teniendo una rotacién respecto a la orientacién inicial, pero moviéndose éstas
particulas como un cuerpo rigido Las particulas obscuras se siguen manteniendo pero con
una distribucién menor que en la muestra antes de ser procesada por ECAP.

La Figura 4.14 muestra la imagen de SEM de la muestra de 2 pasos, la cual al igual que
la muestra sin procesar y la muestra de un 1 paso, tiene la misma matriz e intermetélicos,
conservando igualmente tamano y forma de estos al anterior paso, teniendo una rotacién
respecto a la muestra de 1 paso. Teniendo asi que existe una orientacién inicial y que no

parece perturbase demasiado estd orientacién general con los pasos de ECAP.
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Figura 4.14: Micrografia de SEM de la muestra de dos pasos, la cual muestra la presencia de
los compuestos intermetalicos Al-Fe-Mn

4.5. Textura

Se hicieron mediciones de la textura con el fin de conocer la posible modificacion de la
textura durante el proceso de ECAP. Las mediciones de la textura cristalogrifica de cada
una de las muestras procesadas por ECAP se hicieron empleando la red de Wulff y la
red polar para la medicién de la intensidad en la figura de polos y asi poder determinar
el componente de textura, en el Anexo C' se explica como se obtuvo la componente de un
plano cristalografico {hkl} en especifico, todos las demés mediciones se hicieron de la misma
manera. La convencién que se usa para expresar la componente es la siguiente {hlk} // ND
(uvw) //ED , la notacién esta relacionada con el sistema de referencia de la muestra al salir
del equipo de ECAP como se muestro6 en la Figura 3.6.

En la Figura 4.16 podemos observar que la textura para la muestra antes de ser procesada
por ECAP, las figuras de polos no muestran ningin componente de textura correspondiente
a los encontrados en los procesos de laminacion , sin embargo existen zonas donde se pueden
apreciar intensidades relativamente altas, por lo cual se procedié a hacer la medicién de estos
dngulos, encontrando el siguiente componente de textura {111} <1TO>, lo cual indica que la

muestra sin procesar presenta texutura y que estd se puede deber a un proceso mecdnico
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Figura 4.15: Figuras de polos de la muestra sin procesar de cuatro familias de planos hkl a)
{111}, b) {200} ,c) {220} y d) {311}
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previo al proceso de ECAP.

Figura 4.16: Figuras de polos de la muestra de 1 paso de ECAP de cuatro familias de planos
hkl a) {111}, b) {200} ,c) {220} y d) {311}

En la Figura 4.16 se muestran las figuras de polos de la muestra después de un 1 paso,
en estd figura podemos observar que después de un paso aparece una textura mds marcada
con mayores intensidades, de estd figura se obtuvieron los siguientes componentes de textura
{111} (110) y {112} (021) , de las cuales la primera corresponde a las texturas ideales desar-
rolladas por ECAP encontradas en materiales FCC con un paso de ECAP [91], y la segunda
corresponde a un componente no encontrado dentro de las texturas ideales y que es propia
de estd aleacién y que se puede deber a la ruta B utilizada en este trabajo.

Finalmente en la Figura 4.17 se muestran las figuras de polos para la muestra de 2 pasos
el tipo de orientaciéon que se observa aqui es similar al de 1 paso, teniendo los siguientes
componentes de textura: {111} (110) y {112} (110), los cuales el primero es el mismo que la
muestra de 1 paso y de la muestra antes de ser procesada por ECAP, y el segundo corresponde
a un nuevo componente generado con el segundo paso, ambos componentes encontrados en
materiales FCC procesado por ECAP [91].
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Figura 4.17: Figuras de polos de la muestra de 2 pasos de ECAP de cuatro familias de planos
hkl a) {111}, b) {200} ,c) {220} y d) {311}
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Figura 4.18: Esquema del barrido realizado para las medidas de microdureza, cada punto de
interseccién corresponde a una medida.

4.6. Microdureza (HV)

Debido a que el proceso genera zonas de deformacion plédstica que pueden ser heterogénea-
mente repartidas, se hizo un mapeo de microdureza para poder identificar dichas regiones.

Esto se se realizé en un microdurémetro convencional Shimadzu HMV-2000, con punta
de diamante piramidal (pirdmide equildtera) con dngulo diedro de 136°, aplicando una carga
de 100 g durante un tiempo de 10 s. La preparacién de muestras consistié en desbaste y
pulido convencionales y un pulido final con alimina de 1 ym .

Las mediciones se hicieron en una muestra de secciéon de 10 X 7 mm con un barrido
de durezas segin el esquema de la Figura 4.18 | con el fin de conocer la homogeneidad
de la muestra después de ser procesada por ECAP, se hizo un barrido de durezas de 70
mediciones, esto se hizo controlando la distancia entre cada identacién (1 mm). Los barridos
de microdurezas fueron hechos en la seccién transversal de la muestra, plano 2 (Figura 3.5).
Los valores de microdurezas obtenidos fueron transformados a mapeos. En estos mapeos los
colores representan los diferentes rangos de valores obtenidos. En la Figuras 4.19, 4.20 se
muestran los mapeos obtenidos, los cuales muestran los valores de las microdurezas Vickers
(HV) en la muestra sin procesar y la muestra de 2 pasos.

En la Figura 4.19 se muestran los resultados de dureza obtenidos en el barrido de la
muestra de 0 pasos, en ella se observa que existen dos zonas diferentes o rango de valores de
dureza, la zona azul clara que estd en el orden de 80-85 H.V y la zona de un azul més intenso
que esta entre 86-92 H.V, lo cual indica que la dureza no es homogénea en la muestra antes
de ser procesada por ECAP, esto podria tener que ver con el proceso de rectificado de las

piezas para maquinarlas antes de ser procesadas por ECAP. Con la muestra de 2 pasos se
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Figura 4.19: Barrido de dureza, con escala colorimétrica de la muestra antes de ECAP

realiz6 el mismo barrido de durezas, los resultados se muestran en la Figura 4.20 , se puede
observar que existe un incremento de dureza con 2 pasos de ECAP, el incremento es del 75 %
como se muestra en el Cuadro 4.2, sin embargo, se observa que se mantiene la heterogeneidad
de dureza, teniendo tres zonas de durezas, donde sus valores tienen un rango 116-143 H.V.Es

importante senalar que la escala colorimétrica es la misma para las Figuras 4.19 y 4.20.

‘ Numero de pasos ‘ 0 ‘ 1 ‘ 2 |
Microdureza (H.V) 80 | 112 | 130
Desviacién estdndar 16| 34| 64

Porecentaje de incremento (%) | - | 40 | 56

Cuadro 4.2: Microdureza (HV)

Debido a éstas heterogeneidades en las muestras se decidié hacer un promedio de ellas en
las zonas centrales de las muestras para que la desviacion estdndar diera un pardmetro para
cuantificar dicha heterogeneidad. El Cuadro 4.2 y la Figura 4.21 muestran los resultados
de estos promedios y se puede observar que el proceso de ECAP incrementa la dureza con
los pasos y que el mayor incremento de dureza ocurre en el primer pasd, ademds de que la

muestra de dos pasos posse mayor heterogeneidad en dureza.
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Figura 4.20: Barrido de dureza, con escala colorimétrica de la muestra de dos pasos
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Figura 4.21: Dureza Vickers en funcion del numero de pasos de ECAP
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Figura 4.22: Imagen TEM de la microestructura de la aleacién Al-5083 antes de ser procesada
por ECAP.

4.7. Microscopia Electrénica de Transmisién (TEM)

Se tomaron imdgenes de TEM con el fin de conocer directamente el tamano de gra-
no, analizar la estructura de subgranos, ver la orientacién respectiva de los mismos la mi-
croestructura de aleacion, antes y después de ser procesada por ECAP. En la Figura 4.22 se
muestra la imagen de TEM de las muestras antes ser procesada por ECAP. En ésta se puede
observar los intermetélicos (contorneados con puntos negros) presentes en estd aleacién [89)-
[90] , los cuales corroboran los resultados obtenidos por la técnica de SEM. La morfologia de
la aleacién Al-5083 previa al proceso de ECAP consiste en granos de forma y tamano similar
aproximado de 3 pum.

La Figura 4.23 muestra las imagenes de la microestructura de la aleacién Al-5083 con
dos pasos de ECAP, asi como su patrén de difraccién correspondiente a la zona obscura de
la imagen de TEM. En estd imagen se puede observar informacién general de la microestruc-
tura de la aleacién después de ser sometida por dos pasos de ECAP por la ruta Be. La
microestructura muestra bandas con una estructura no homogénea elongada y refinada, la

morfologia de los subgranos es similar y con un tamano de subgrano de 300 nm después de
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Figura 4.23: Imagen TEM de la microestructura de la aleaciéon Al-5083 a) después de dos
pasos de ECAP. b) Patrén de difraccién del drea selecta letra A. Eje de zona [101]

dos pasos de ECAP. También se muestra el patrén de difraccion 4.23b visto desde el eje de
zona [101].

En la Figura 4.24 se muestran las bandas de deformacién, las cuales estdn marcadas con
lineas punteadas, y en las cuales se puede ver que en el interior existen subgranos, lo que
indica que la muestra de dos pasos tiene una microestructura consiste de bandas paralelas
elongadas con un tamano de subgrano equiaxiado de ~ 0.3 pm.

En la Figura 4.25 se muestra una micrografia de la muestra de dos pasos, donde se puede
observar celdas de dislocaciones, éstas celdas de dislocaciones son las que dan lugar a generar
los limites de subgranos ocurriendo asfi el proceso de refinamiento de grano generado por el
proceso de ECAP como se explicé en la seccién 2.2.1. Estos resultados concuerdan con lo
reportado en otros trabajos de ECAP de la aleacion AA5083 [92], en los cuales estas celdas
son formadas a bajos niveles de elongacién durante la deformacion.

De éstas figuras se puede observar que el proceso de ECAP refina el grano de la aleacién
Al-5083 y lo mantiene con la misma morfologfa, disminuyendo el tamano de grano de 3 um
a 0.3 um en 2 pasos. Estos resultados son consistentes con los reportados por otros autores
[64], [93] , utilizando la misma aleacién y procesdndola por ECAP en rutas y condiciones
diferentes a las utilizadas en esta investigacién.

En la Figura 4.26 se puede observar la microestructura interna de los granos deformados
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Figura 4.24: Micrograffa de TEM de la muestra de dos pasos en la cual se observa las bandas
de deformacién generadas por el proceso de ECAP

Figura 4.25: Micrograffa de TEM de la muestra de dos pasos en la cual se observa celdas de
dislocaciones
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Figura 4.26: Microestructura interna de los granos deformados después de 2 pasos de ECAP,
se puede apreciar la existencia de subgranos (el grano original esta delimitado por puntos
negros.). Las imédgenes que se presentan estan inclinadas respectivamente en a) 0°, b)1°, c)
2° y d) 3°, las zonas obscuras representan regiones que estan difractando.
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después de 2 pasos de ECAP, se puede apreciar la existencia de subgranos (ver zona delimi-
tada en puntos negros). En la Figura 4.26a) se observa un grano con un tamano aproximado
de 800 nm (contorneado con puntos) donde se aprecian zonas claras y zonas obscuras, las
cuales cada una de éstas zonas claras y obscuras contienen en su interior subgranos formados
a se vez por celdas de dislocaciones que al acumularse en las paredes provoca la rotacion
desigual de celdas contiguas de éngulos del orden de < 2°.

Cuando este grano es desorientado en 1°(Figura4.26b)) algunas de las zonas claras difrac-
tan y se vuelven obscuras y viceversa. Al ser desorientado cada 1° Figura 78c), Figura 4.26d)
y Figura4.26e) se van iluminando algunas zonas, las cuales en su conjunto forman parte del
grano original, el cual contiene subgranos con un tamano aproximado de 300 nm y que todos
en su conjunto forman parte del grano originial (Figura4.26a)), los subgranos que estdn en
el interior tienen una desorientaciéon méxima 2°, que como se mencioné en la seccién 2.2
corresponde con los procesos de refinamiento de grano de las aleaciénes de aluminio y que
en las deformacién alcanzada en dos pasos con la matriz utilizada en este trabajo dngulo
20 =120° (e ~ 1.34) a estos pasos este fenémeno estd y sigue ocurriendo.

En estd serie de fotos es notorio que existen zonas homogéneas (claras u obscuras),
esto indica que la desorientacién de los subgranos es minima (< 1°) debido a que es dificil
distinguir cambios dentro de la zonas, teniendo asf la evidencia que existen subgranos en
la aleacén Al-5083 despues de ser procesado por dos pasos de ECAP, lo cuales tienen una
desorientacién menor de 2° uno respecto del otro. Estos resultados son compatibles con los
reportados en las aleaciones Al-Mg [94], en las cuales los granos refinados de la aleacién

muestran una desorientacién de bajo dngulo en los primeros pasos de ECAP.



Capitulo 5
Conclusiones

1. El proceso de ECAP de la aleacién 5083 fue conducido exitosamente mediante el pro-

ceso de ECAP a 25°C usando la ruta B¢, obteniendo dos pasos.

2. Después de dos pasos de ECAP la microestructura es razonablemente homogénea y

consiste de bandas paralelas elongadas con un tamano similar de subgrano de ~ 0.3

pm

3. Los subgranos producidos en la aleacién 5083 después de dos pasos de ECAP estan

desorientados maximo en 2°

4. Existe modificacién de la textura durante el proceso de ECAP en la aleaciéon A5083,
existe una textura inicial con la componente {111} <1T0>, estd componente no cambia
durante el proceso de ECAP, obteniendose nuevos componentes de textura con los
pasos de ECAP, {112} (021) para el primer paso y {112} (110) en el segundo paso,
teniendo que el proceso de ECAP mantiene la componente incial de textura y introduce

nuevas comp onentes.

5. Los intermetélicos de la aleacién 5083 no se fragmenten durante el proceso de ECAP,
teniendo una orientacién inicial de las particulas finas y la cual no parece perturbarse
demasiado con los pasos de ECAP, siendo esto benéfico en la homogeneidad de la

aleacién después de ser procesada por ECAP.

6. En el primer paso de ECAP se obtienen los mayores cambios en propiedades mecénicas

y textura.

80
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7. Las muestras adquieren una mayor dureza desde el primer paso de ECAP, teniendo un

56 % de aumento después de dos pasos obteniéndose una dureza de 130HV .

8. Los valores de esfuerzos residuales debido a un proceso de deformacién severa plastica
en el material estdan regidos por el efecto de la friccién entre el molde y la muestra, y
la relajacién de esfuerzos en la superficie. Teniendo valores de compresiéon en ambas
caras, en la muestra de 1 paso , y valores de tension en la cara interna y de compresién

en la cara externa de la muestra de dos pasos.

9. Las microdeformaciones aumentan con los pasos de ECAP obteniéndose un incremento
del 60 % con dos pasos de ECAP, teniendo que al aumentar éstas el esfuerzo de cedencia

aumente con los pasos.
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Apéndice A

Criterios de ajuste utilizados en el
ajuste Rietveld

Los criterios de ajuste mas utilizados son:
El factor del perfil

Rp— ZZ ‘yi(obs) '— yi(calc)‘ (A1)

Zi Yl (obs)
El factor del perfil ponderado (Rwp). Este criterio muestra el progreso del re-
finamiento, ya que el numerador contiene la funcién residuo que estd siendo minimizada
durante el refinamiento Rietveld. El residuo del patrén pesado se calcula de la siguiente

manera:

. 2
. Zz ‘yz(obs) - yi(calc)‘
= . 2
> Wi (yl(obS))

donde: yi(os) es la intensidad observada en el paso i, yi(caic) €s la intensidad calculada en
el punto i, y W; es el peso asignado.

El ajuste de “bondad” (x?). Si el tiempo de toma de los datos fue suficientemente
grande, no dominarén los errores estddisticos, R, podria ser muy pequena y la x* para una
estructura cristalina refinada podria ser mayor que 1. Si los datos son obtenidos pobremente,
Ry podria ser grande y x? podria ser menor que 1, el valor de x* debe estér entre 1 a 1.3.
El ajuste de “bondad” se define como:

Rwp (A.2)

2

R

2 WP
= A3
s (A3
donde R, refleja la calidad de los datos obtenidos en la medicién del patrén de difraccion

(conteos estéadisticos). Laformula del residuo del valor esperado es:

89



A. Criterios de ajuste utilizados en el ajuste Rietveld 90

1/2

N-—-P
> Wi (yi(obS))2

donde N es el nimero de datos observados, P el nimero de pardmetros a refinar, Wi es
el peso asignado, y;(obs) €s la intensidad observada en el paso .

Otros factores de ajuste de calidad son:

Factor cristalografico (RF)

(A4)

exp —

Zh ‘Fh(ObS) - Fh(calc)‘
Zh }Fh(obs)|

Donde Fj(ops) ¥ Fh(cale) son los factores de estructura observados y calculados, respecti-
vamente. Este factor estd predispuesto por el modelo estructural pero da un indicativo de la
confiabilidad de la estructura. Este factor no se utiliza activamente en el refinamiento, pero
disminuye mientras que el modelo estructural mejora durante la evolucién del refinamiento.

Factor de intensidades de Bragg (RB). Este indica la calidad del modelo en cuanto a
datos cristalograficos de la celda unitaria, veracidad del grupo espacial (el cual representa la
distribucién de d4tomos en la celda unitaria), pardmetros de red, posiciones de los d&tomos en
la base asfmétrica y el nimero de ocupacién de los dtomos en los sitios que les corresponde.
Laformula para calcular el residuo del factor de Bragg es:

Rp = (A.5)

Rp =

' Zh Ih obs) — (calc) (AG)

>0 [ Tncobs)|

Donde:
I (obs) s la intensidad observada de la h—ésima reflexion, I () es la intensidad calculada
de la h — ésima reflexion.



Apéndice B

Senales producidas por la interaccion
de haz con la muestra

Electrones secundarios

Los electrones secunadarios se generan cuando un electrén en el haz primario interacciona
con. un electrén en los dtomos de la muestra, y lo saca de su érbita con cierta cantidad de
energfa cinética. Se generan a profundidades diferentes de la muestra, pero, debido a que son
electrones de baja energia (menos a 50 eV) y solo los que se emiten cerca de la superficie
alcanzaran a llegar al detector y se consideran como electrones secundarios, por lo tanto estd
senal lleva infromacion principalmente de relieve o topografica de la muestra.

Rayos X caracteristicos.

Esta senal se genera de un volumen mucho mayor que el de los electrones secundarios
o electrodispersados y de una profundidad mucho mayor, por lo que tiene una resolucién
espacial pobre, estd se produce después de que un electrén es expulsado de su orbital, entonces
el dtomo se vuelve inestdble y para regresar a su estddo basal, otro electrén del orbital
siguiente o de cualquier otro llena la vacancia. Esta senal se aplica para el estudio de la
composicién quimica de inclusiones o pequenas particulares del material desconocido y en
el analisis de la distribucién de la concentracién de los elementos quimicos en una muestra
heterogénea, ya sea en un punto de una linea (line-scan) o en un aérea (mapeo), por medio
de la técnica conocida por EDS (Espectrometria por Dispersién de Anergia de rayos X).
Esta técnica se caracteriza por analizar todos los elementos de la tabla periédica con numero
atémico Z > Be, la concentracién minima detectada varfa desde un 0.1 % a 1 % en peso, con
una exactitud en el andlisis cuantitativo del 2 — 5% para elementos con Z > 9y del 5 —10%
para elementos ligeros como el B,C,N, O y F.
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Electrones electrodispersados

A diferencia de los electrones secundarios, estd senal tiene mucha mas energia > 50 eV
y pueden escapar desde una profundidad mucho mayor hasta la superficie de la muestra y
llegar al detector y se produce cuando un electrén en el haz primario interacciona con el
nicleo de un dtomo y rebota al electrén primario hacia fuera de la muestra sin pérdida de
energfa.

Debido a ello esté senal no tiene tanta resoluciéon ni lleva tanta informacién de la topogra-
fica de la muestra como la senal de electrones secundarios, sin embargo, proporciona infor-
macién acerca de la composicién quimica por medio del contraste de la imagen. Es decir, en
zonas compuéstas por elementos con Z grande, el haz primario de electrones tendra mayor
posibilidad de interaccionar con los micleos, por lo cual producird mayor cantidad de elec-
trones electrodispersados y éstas zonas se observaran mas claras en la imagen del monitor
que aquellas con numero atémico pequeno, las cuales, se percibirdn mas oscuras.

El tamano aparente tiene su interpretacion fisca en la distribucién normalizada columna-
longitud. Todas las fracciones de todos los cristales o cristalitos los cuales tienen el mismo
espesor paralelo al vector de difraccién corresponden a una columna con longitud particu-
lar. Cada longitud de la columna va a tener un peso proporcional a la fraccién volumétrica
del material encontrado en la columna particular. El ensanchamiento en el pico de difrac-
ciéon debido al tamano es la suma ponderada de los picos individuales correspondientes a
las columnas individuales. El significado directo del ensanchamiento de los picos debido
al tamano estd entonces relacionado con la distribucién ponderada columna-longitud en la
muestra. Es decir, depende del tamano, forma y distribucién de tamanos de los cristalitos



Apéndice C

Método grafico para obtener los
componentes de textura

Este método las intensidades méds marcadas son medidas sobre la figura de polos con
ayuda de la red de Wulff y la red polar. Lo que se mide las redes son dngulos que estdn sobre
los contornos mas marcados de la figura de polos. Una vez que se miden estos dngulos y con
la informacién del Cuadro C.1, que muestra los dngulos entre las familias de planos{hikil; }
y (hoksls), se procede a encontrar la componente de textura de plano hkl analizado. El
Cuadro C.1 se construy6 con la ayuda de programa CaRlIne Crystallography 3.1 (Software
que permite la creacién, visualizacién y modificacién simulada de estructuras cristalinas). Se
cre6 una estructura fcc (estructura del Aluminio) y se procedié a calcular el dngulo entre
cada una de la familia de planos analizadas hikil; (fila) hoksly (columna). Una vez con el
Cuadro se procede a encontrar el componente de textura de la siguiente manera: supongamos
que la familia de planos que se estd analizando es la {111}, del Cuadro podemos observar
que existen una columna y una fila con estd familia de planos, los angulos encontrados con
la red polar en {111} se encuentran en la fila de la familia de planos {111}, los valores de
estos son 19.5,61.9 y 90°. Los medidos con la red de Wulff, se encuentran en la columna
correspondiente a estd familia de planos, y los encontrados son 39.2 y 75°. La componente
de textura se compone de los planos cristalinos hikil; medidos con la red polar coinciden
con los planos cristalinos hoksls , v que a su vez el producto punto de estos dos planos sea
cero. En este el componente de textura que cumple éstas condiciones es {112} < 021 >.

A continuacién se muestran las figuras de polos de las tres muestras analizadas: antes de
ser procesada por ECAP, 1 paso y 2 pasos, con las cuales se hicieron las mediciones. En las
Figuras C.2, C.3 y C.4 se puede observar que tienen la red polar y Wulff encimadas en la
figura de polos con los angulos medidos y los cuales corresponden al componente de textura
encontrado en cada caso. Se muestran la familia de planos {111}y {200}, ya que estos son
en donde se puede hacer mejor la medicién de los dngulos.
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(ki) A

(h1,k1,11)

(h2,k2,12)

210 il
26.6 3513
63.4 65.9
90
184 30
50.8 54.7
715 7312
90
39.2) 19.5
75 61.9
90
0 241
36.9 43.1
53.1 56.8
241 0
43.1 336
56.8 48.2

Figura C.1: Angulos entre las familias de planos{hikil1} y (hokal) .

|:| ND, medido con red polar

. RD, medido con red Wulff
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Figura C.2: Figuras de polos con los dangulos medidos de la muestra antes de ser procesada
por ECAP de 2 familias de planos hkl a) {111} medido con red polar, b) {111} medidos con
red de Wulff ,c) {200} medidos con red polar y d) {200} medidos con red de Wulff
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Figura C.3: Figuras de polos con los dangulos medidos de la muestra de 1 paso de ECAP de
2 familias de planos hkl a) {111} medido con red polar, b) {111} medidos con red de Wulff
,¢) {200} medidos con red polar y d) {200} medidos con red de Wulff
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Figura C.4: Figuras de polos con los dngulos medidos de la muestra de 2 pasos de ECAP de
2 familias de planos hkl a) {111} medido con red polar, b) {111} medidos con red de Wulff
,¢) {200} medidos con red polar y d) {200} medidos con red de Wulff
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