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Capítulo 1

Introducción

La producción de materiales con estructuras de grano ultrafino se ha convertido en un

tema de interés en estos últimos años, siendo uno de los objetivos fundamentales la apli-

cación de una técnica que permita generar a grandes volúmenes de material con tales mi-

croestructuras, y su posible aplicación a nivel industrial. En estos momentos la producción

y propiedades de los materiales con microestructura de grano ultrafino alcanza importantes

estudios dentro del campo de investigación de la Ciencia de los Materiales y existen un gran

numero de métodos conocidos para su obtención, ya sea por vía química o por mecanosín-

tesis, como la solidificación rápida, los métodos de condensación de vapor o la metalurgia

de polvo. Todos ellos son aplicables a pequeñas cantidades de material y en muchos casos

películas delgadas y recubrimientos. Algunos métodos convencionales con gran aplicabilidad

industrial se pueden utilizar para la obtención de estructuras de granos submicrométricos,

en ocasiones por diversas vías o procesos de conformado, como el laminado o la extrusión.

Las limitaciones más grandes que presentan éstas técnicas, es que, para alcanzar grandes

deformaciones una o más dimensiones del material varían de manera tal que el producto

final resultante se presenta como láminas muy delgadas (laminado) o filamentos (estirado),

o cual es una limitante si se piensa en aplicaciones tipo estructural. Un método alternativo

más efectivo y simple es el conocido como extrusión en canal angular de sección constante

(ECAP). En este caso, la deformación no es aplicada de manera continua, y para alcanzar

una deformación elevada es necesario realizar varias extrusiones. Este aspecto es un punto

importante a favor de está técnica y es que se pueden controlar las propiedades y aplicar

variaciones en las trayectorias de deformación a lo que llamaremos rutas (se explicará más

1
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adelante), lo que influirá directamente en los planos de deslizamiento y por lo tanto en las

microestructuras y texturas obtenidas. Este método de extrusión en canal angular constante

es un método ingenioso para la deformación plástica muy intensa, que tiene aplicación en

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

1.1. Objetivos

Los objetivos principales de está investigación son los siguientes, se colocan en orden de

importancia.

1. Procesar la aleación Al-5083 por ECAP a temperatura ambiente utilizando la ruta BC

2. Determinar el tamaño de los subgranos después de dos pasos de ECAP.

3. Determinar la desorientación de los subgranos obtenidos después de dos pasos de ECAP.

4. Conocer la modificación de la textura durante el proceso de ECAP.

5. Determinar si los intermetálicos de la aleación se fragmenten durante el proceso de

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

6. Determinar cuándo es que la aleación Al- 5083 sufre los mayores cambios en propiedades

mecánicas y textura durante el proceso de ECAP.

7. Determinar el incremento de dureza en la aleación 5083 después de ser procesada por

dos pasos de ECAP.

8. Determinar los esfuerzos residuales en la aleación 5083 después del proceso de ECAP,

así como determinar cómo afectan los factores de fricción que existe entre molde y la

muestra, y la relajación de esfuerzos residuales en la superficie de la muestra, propios

del proceso en los valores de esfuerzos residuales.

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

ECAP.



Capítulo 2

Antecedentes

2.1. Procesos de deformación plástica severa.

En las últimas dos décadas se ha hecho un gran esfuerzo a nivel mundial en el desarrollo

de nuevos materiales metálicos mediante el uso de procesos por deformación plástica 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 plásticas muy altas, normalmente a

temperatura baja. En la antigüedad, los herreros ya empleaban grandes deformaciones plás-

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 Unión Soviética, se despertó un interés en el desarrollo de nuevas técnicas de

procesado basadas en la aplicación de grandes deformaciones plásticas. éstas técnicas se les

conoce con el nombre de procesos por deformación plástica severa (SPD).

El efecto principal de los materiales procesados por SPD en la microestructura es la

formación de una estructura de subgranos y granos de tamaño pequeño. En las aleaciónes de

Al el tamaño de subgrano es generalmente submicrométrico (0.1 − 1µm). Como resultado

del refinamiento del tamaño de grano, se produce un incremento al esfuerzo de cedencia a

temperatura ambiente de los materiales policristalinos, como predice la ecuación de Hall-

Petch

σy = σ0 + kd
− 1

2 (2.1)

donde σ0 es el esfuerzo de fricción ;d el tamaño de grano, k es una constante [3], [4].

3
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De acuerdo con la ecuación 2.1 , el límite elastico σy es inversamente proporcional a la

raiz cuadrada del tamaño de grano del material, lo que justifica el interés creciente en la

fabricación, mediante éstas técnicas, de materiales con tamaños de grano extremadamente

pequeños 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 últimas décadas se ha desarrollado toda una generación 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 año de 1981, sin embargo no es sino hasta los años 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. Básicamente, consiste en introducir una barra lubricada en un canal

de sección constante con un ángulo determinado 2φ. Cuando la barra es obligada a transitar

por el canal sufre una deformación cortante simple, la cual es función del ángulo 2φ La

geometría del dado se define por el área de la sección transversal y los dos ángulos, el ángulo

de intersección entre los dos canales 2φ, y el ángulo de curvatura 2ψ. Es posible calcular

la deformación cortante o la deformación efectiva de von Mises que resulta de la extrusión

de la barra. La ventaja del método de ECAP es que es posible introducir una deformación

severa plástica por repetidas extrusiones de la barra sin un significante cambio en la sección

trasversal, según se introduzca la barra con una rotación de 0, 90, 180 grados respecto al

primer pase, se generan diferentes microestructuras, texturas y comportamientos mecánicos.

El principio de está técnica se ha demostrado en diferentes trabajos [12]-[15], por lo que

ahora es claro que las características microestructurales, y en particular la evolución de la

microestructura durante el proceso de ECAP, dependen de las condiciones de extrusión y

por lo tanto de las características de deformación cortante introducido en cada paso a través
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del dado.

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

2.2.1. Refinamiento de grano por ECAP

El refinamiento de grano en materiales metálicos sometidos a deformación severa plástica

(SPD) por sus siglas en inglés , básicamente consiste en un proceso de subdivisión de los

granos iniciales. Este proceso se basa en la generación de dislocaciones, así como en la

reorganización de éstas en las paredes de dislocaciones, límites de subgrano y a su vez en

límites de grano. Esto ocurre a medida de que se acumula la deformación 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 análisis más

detallado véase [17]

En la primera etapa (1) del refinamiento (ε < 0.001), existen deslizamiento de disloca-

ciones en el interior de los granos en los planos de deslizamiento más favorables de acuerdo

al factor de Schmidt, con deformaciones del orden de ε � 0.02 − 0.03. La generación 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 deformación toma

lugar en multiples bandas de deslizamiento [18].
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Posteriormente a mayores deformaciones ε � 0.05 − 0.06 (etapa 2), las dislocaciones se

desplazan a lo largo de más de un sistema de deslizamiento, éstas, al estár moviéndose en

planos no paralelos, generan dislocaciones “inmóviles” y aumenta la acumulación de dislo-

caciones, durante está etapa la formación de densidad de dislocaciones ocurre rápidamente.

Esta etapa es caracterizada por tener el paso más grande en velocidad de deformación del

orden de µ/200, donde µ es el modulo cortante [18].

En la siguiente etapa (3), la cual es bastante susceptible a la temperatura y velocidad

de deformación, la distancia entre las dislocaciones parciales formadas en la etapa anterior

es mínima y es mayor la acumulación 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 físicamente límites 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 rotación desigual

de celdas contiguas del ángulos del orden de < 2o. Conforme la deformación prosigue en esta

etapa se forman subgranos equiaxiados libres de dislocaciones en el interior y mantienen una

desorientación de ángulo de 1 a 2o. La continua disminución de endurecimiento en la etapa

3 sugiere un límite 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 saturación

del esfuerzo σp.

La siguiente etapa (4) se llama evolución a límites de subgrano, está evolución ocurre

cuando se está acumulando mayor deformación, lo esencial en está etapa es que las paredes

de dislocaciones disminuyen su espesor hasta un punto en el cual se convierten en límites

bidimensionales debido a la deformación acumulada. Esto se debe a que ocurre una anulación

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 área de interface, un incremento en la energía interna viene con los niveles de

deformación en la etapa 4 [18]. Se ha sugerido [19] que esto se debe que en la etapa 1 marca

un límite inferior de endurecimiento correspondiente al nivel mínimo de almacenamiento de

dislocaciones, que siempre está 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 recuperación dinámica al final de la etapa 3. En este
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punto la desorientación que existe en los límites de subgrano es de 2− 15o. La transición de

está etapa depende principalmente de la microestructura. En aluminio puro está transición

ocurre a deformaciones de ε � 0.1 − 0.22, sin embargo en las aleaciones de aluminio se

requiere mayor deformación ( ε � 0.8 [17]) para que ocurra la transición.

La última etapa (5) del proceso de refinamiento de grano, ocurre cuando a mayores

deformaciones, existe un equilibrio entre la generación de dislocaciones, la eliminación de

éstas y recombinación de las mismas en las paredes de dislocaciones y límites de subgrano. En

ésta la transformación de límites de grano de ángulo bajo a alto ocurre por la introducción de

dislocaciones en los límites de subgrano, debido al incremento de deformación en el material.

La desorientación de subgranos contiguos es de 15o, este valor es el límite que normalmente

se obtiene en los límites de grano y subgrano.

Simultáneamente en una escala mayor, existe otro factor que contribuye a la subdivisión

de la microestructura que deriva de las bandas de deformación a las que es expuesto el

material en un proceso de deformación severa plástica. Existen algunos granos en los cuales

el reacomodo de la deformación introducida tiende a ser más propicia en la división de

bandas de deformación. Las bandas de deformación son regiones con diferentes orientaciones

cristalográficas, en las cuales la desorientación entre ellas es de algunas decenas de grados.

éstas bandas están formadas por subgranos poco desorientados .

La Figura 2.2 muestra la evolución de la microestructura, del tamaño de subgrano (LF) y

del esfuerzo desarrollado en el proceso de deformación plástica severa, σP , [20]. De está gráfica

podemos observar que el tamaño de subgrano disminuye, mientras que el esfuerzo incrementa,

en los primeros pasos de deformación, el tamaño de subgrano disminuye rápidamente en los

primeros estádios de la deformación y más lentamente a altas deformaciones. Esta gráfica

es válida para la mayoría de las aleaciones que son sometidas al proceso de deformación

plástica severa, y el valor del tamaño de subgrano final, LF , depende principalmente del

esfuerzo σP que es introducido en el proceso. Este valor a su vez depende fuertemente de

la aleación que se esté utilizando. Debido a ello, puede existir un retraso en la saturación

de σp y L debido a la presencia de impurezas, elementos en solución sólida, partículas de

segunda fase, intermetálicos, los cuales condicionan los procesos de generación y restáuración

de dislocaciones provocandos durante el refinamiento [16]
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Figura 2.2: Esquema (etapas 1 − 5) de la evolución microestructural, el esfuerzo (σP ) y el
tamaño de subgrano (L) con la deformación plástica (ε) .[16]

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

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

es la relación que existe entre el esfuerzo de cedencia τ y la densidad de dislocaciones ρ está

dado por la ecuación de Taylor:

τ = αb
√
ρ (2.2)

donde µ es el módulo cortante y b es la magnitud del vector de Burgers. Esta ecuación

se mantiene con el arreglo de las dislocaciones y para todos los casos donde el esfuerzo de

cedencia es controlado únicamente por interacciones dislocación-dislocación. La ecuación 2.2

es válida 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. Deformación 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

sección que intersecan formando un cierto ángulo 2φ. Para este proceso es necesario maquinar

la muestra que va ser procesada con las mismas dimensiones que las de la sección de los

canales de la matriz, está muestra se introduce en el canal de la matriz (Figura 2.3 a). Con

la ayuda de un pistón de la misma sección que el canal de entrada y de una prensa hidráulica,

la muestra se empuja hacia la parte baja de la matriz, con el fin de llegar a la esquina de

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

Figura 2.3: Esquema de una pasada de ECAP en una matriz de ángulo 2φ = 120o 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 deformación

abrupta se puede estimar la magnitud de está deformación usando una aproximación analítica

basándose en las configuraciones mostradas en las Figura 2.4, donde Φ es el ángulo inter-

sección de los canales de entrada y salida y Ψ es asociado con el ángulo de curvatura. Se

muestran tres condiciones en la Figura 2.4, Figura 2.4(a) corresponde a Ψ = 0, que es el

límite de la situación, Figura 2.4(b), corresponde a otra situación límite donde Ψ = (π−Φ)o y
la Figura 2.4c, representa una situación intermedia entre estos donde 0o ≤ Ψ ≤ Ψ = (π−Φ)o.
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Figura 2.4: Principio de ECAP donde es el ángulo intersección de los canales de entrada y
salida, y es asociado con el ángulo de curvatura: (a)Ψ = 0o, (b) Ψ = (π − Φ)o, (c) cuando
esta entre Ψ = 0o y Ψ = (π − Φ)o. [1]

Para la situación donde Ψ = 0o, un pequeño elemento cuadrado en el canal, descrito como

abcd, pasa a través de una deformación cortante simple y se convierte en el paralelogramo

a′b′c′d′. De aquí se puede estimar la deformación cortante simple γ producida después de

una pasada de ECAP, asumiendo que no existe fricción, está dada por:

γ = 2 · cotφ (2.3)

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

γ = Ψ (2.4)

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

γ = 2 cot

(
Φ

2
+
Ψ

2

)
+Ψ cosec

(
Φ

2
+
Ψ

2

)
(2.5)

Por inspección se tiene que la solución general de la ecuación 2.5 se reduce a la ecuación
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2.3, cuando Ψ = 0o y a la ecuación 2.4 cuando 2.5. Finalmente la deformación equivalente

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

εN =
N√
3

[
2 cot

(
Φ

2
+
Ψ

2

)
+Ψ cosec

(
Φ

2
+
Ψ

2

)]
(2.6)

La ecuación 2.6 es consistente con un primera estimación de la deformación cuando un

dado es analizado con Ψ = 0o , el ángulo del canal Φ se tomas como 2ϕ y la deformación

después de N pasos es estimada como:

εN =
2N√
3
cotϕ (2.7)

2.2.3. Variables del proceso

Ángulo de intersección 2φ

Este es uno de los parámetros más importante en el proceso ECAP, lo que se puede

observar claramente en la ecuación 2.6, donde la deformación es función del ángulo de inter-

sección de los canales de entrada y salida, teóricamente los ángulos que se pueden utilizar

para diseñar matrices de ECAP estárían entre 60 y 120o. Como podemos osbervar en la

Figura 2.5, que nos muestra que la deformación equivalente ε está en función del número de

pasadas N , entre menor sea 2φ , mayor será la deformación producida por cada paso de

ECAP.

Debido a que la deformación aumenta al disminuir el ángulo φ, resulta tentador exper-

imentar con ángulos menores de 90o. Se han hecho experimentos en aluminio a 60o, sin

embargo no se obtuvieron resultados mucho mejores que los que se habían obtenido para

ángulos 90o. En consecuencia los diseños más utilizados hasta ahora incluyen ángulos de 90o

(γ = 2 y ε = 1.15 y 120o(γ = 1.15 y ε= 0.67).

Ángulo de curvatura 2ϕ

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 área circular es función del ángulo 2ϕ, a este ángulo se le

conoce como ángulo de curvatura.Se ha visto que este ángulo no juega un papel importante
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Figura 2.5: Variación de la deformación equivalente en función del número de pasadas, N,
en matrices de ECAP con diferentes ángulos de intersección 2φ = 60− 150o.[16]

en la determinación de la deformación en la muestra, como se puede observar en la Figura

2.6 . Sin embargo podría jugar un rol en la producción de granos ultrafinos.

Rutas

Una de las ventajas del proceso de ECAP en comparación con otros procesos tales como

el de laminado, extrusión y forja, es que la sección 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 según la notación de Segal [6] y Furukawa [24], las rutas A, BA, BC y

C. La diferencia entre ellas es la rotación de la muestra respecto a su eje longitudinal entre

el fin de una pasada y la reinserción en el canal de entrada.

Ruta A (Figura 2.7 a): No existe rotación de la muestra entre los pasos. Se reincerta la

muestra en la misma posición que se introduce en el primer paso

Ruta BA (Figura 2.7 b): Se produce una rotacion de la barra de 90o alrededor de su eje

longitudinal, alternando el sentido de rotación cada pasada.

Ruta BC (Figura 2.7 c): La muestra se rota 90o alrededor de su eje longitudinal siempre
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Figura 2.6: Variación de la deformación equivalente ε, con al ángulo del canal Φ, en un rango
de ángulos de curvatura Φ de 45o a 180o y de 0o a 90o para el ángulo Ψ, 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 BA, c)Ruta BC , d)
Ruta C
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en el mismo sentido

Ruta C (Figura 2.7 d): La muestra se rota 180o alrededor de su eje longitudinal entre

cada paso.

2.3. ECAP aplicado a aleaciónes de aluminio

Las propiedades mecánicas de las aleaciónes aluminio normalmente muestran un incre-

mento significativo en la resistencia a la cedencia y el esfuerzo máximo 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 mecánicas en aleaciónes de aluminio. En aleaciónes no tratables térmi-

camente tales como Al-Mg[25]-[39], Al-Mn[40], y Al-Mn-Mg [41] aleaciónes que han mostrado

mejoría en sus propiedades mecánicas 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 mecánicas, tales como la resistencia a la ceden-

cia o la resistencia máxima mostrado que la ductilidad decrece con los pasos de ECAP y el

esfuerzo de cedencia generalmente aumenta con la deformación acumulada.

2.3.1. Aleaciones no tratadas térmicamente

Las aleaciones de aluminio no tratadas térmicamente constituyen la clase de aleaciónes

que deben su endurecimiento a elementos en solución sólida, pero también a algunos tipos

de partículas. Un tratamiento térmico en éstas aleaciónes generalmente no produce ningún

endurecimiento por precipitación como en las aleaciónes tratables térmicamente. De hecho

el endurecimiento puede decaer durante el tratamiento térmico debido a la remoción de los

átomos de soluto. Los sistemas de aleación que pertenecen a está clase se muestran en el

Cuadro 2.1.

El endurecimiento de éstas aleaciónes depende fuertemente de la cantidad de elemento

aleante. En la Figura 2.8 se muestra el esfuerzo máximo como función de la cantidad de

elementos aleantes de un gran número de aleaciónes comerciales no tratadas térmicamente.

Se puede observar que el esfuerzo máximo es aproximadamente lineal al elemento aleante,

independiente del tipo de elemento, la ecuación mostrada en está gráfica representa este
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Sistema de aleación Designación
Al puro con pequeñas cantidades principalmente de Fe y Si AA1XXX

Sistema AA1XXX con adiciones de Mn y Mg AA3XXX
Sistema AA1XXX con adiciones de Mg AA5XXX

Sistema AA1XXX Con mayor cantidad de elementos aleantes AA8XXX

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

Figura 2.8: Esfuerzo máximo en función de elementos aleantes para varias aleaciones no
tratables térmicamente.. HV: dureza Vickers, UTS : Esfuerzo máximo , YS: Esfuerzo de
cedencia, H: laminado en frio, O: Recocido [58]

comportamiento. Se puede observar la estábilidad que existe para los dos estádos térmicos

extremos, el O-temper, es decir, totalmente recocido, y la condición la H18/H38, es decir

laminado en frio. Los puntos y las líneas indican la diferencia entre las aleaciónes donde el

endurecimiento por precipitación es más importante (AA5XXX) y donde el endurecimiento

por partículas domina (AA1XXX, AA8XXX).

Una aleación A5083 es una aleación representativa de una aleación no tratable térmi-

camente, es una aleación que pertenece a las aleaciónes Al-Mg, las cuales posen muchas

características interesantes como un material estructural, tales como: el bajo precio, buena

resistencia a la corrosión, alta maquinabilidad en conjunto con la superplasticidad.[59]. Estas

ventajas de la aleación son bastante atractivas en la industria del automóvil para producir
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vehículos 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 aleación [61], este

proceso es una variante del ECAP, en éste se alimentan cintas de la aleación al equipo en

lugar de barras, pero al igual que ECAP el material sufre una deformación cortante. Además

existen recientes trabajos muestran que materiales como titanio y acero manufacturados por

ECAP, tales como pernos y roscas, son usados en la industria aeronáutica y en la industria

automotriz [62]. En particular, la propiedad superplastica de la aleación provee eficiencia en

los costos por minimizar los pasos en el proceso maquinado, soldado [60]. Sin embargo, el

endurecimiento de estas aleaciónes vía tratamientos térmicos convencionales es nulo. Para

resolver este problema el uso de las técnicas de deformación plástica severa SPD y partic-

ularmente la técnica de ECAP, esta siendo usada como un método para refinar el grano y

mejorar propiedades mecánicas como la resistencia a la tracción, resistencia a la cedencia y

resistencia máxima.

Recientes trabajos sobre está aleación utilizando ECAP, han mostrado el incremento de

propiedades mecánicas en la aleación. Un ejemplo de la aleación 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 elongación

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 deformación que ocurren en los primero dos pasos

de ECAP, que nos lleva a tener un refinamiento de grano tan intenso y por ende su mejoría

en las una mejoría en las propiedades mecánica de la aleación.

2.4. Textura producida por ECAP

La textura en los materiales policristalinos se define como la distribución preferencial

(orientación cristalográfica) de los granos que constituyen su microestructura. Un material en

cual la orientación cristalográfica 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 orientación preferencial. Existen muy pocos materiales los cuales no

presentan textura después de haber tenido un proceso mecánico.
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Figura 2.9: Designación para la fibra producida en un proceso de extrusión o estirado.

Generalmente la textura se desarrolla en la solidificación de algunas aleaciones. En

cualquier proceso de conformado mecánico que implique deformación plástica tales como:

laminado, forja, etc., generan una textura de deformación en los materiales, éstas texturas

son propias del material así como del proceso al que es sometido. El control de la textura en

ingeniería es importante debido a que la textura tiene incedencia en muchas propiedades físi-

cas del material tales como el módulo de Young, coeficiente de Poisson, resistencia mecánica,

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 deformación cortante simple. Existen estudios en los cuales se simulo la

textura de un material FCC policristalino, el cual fue sometido a una deformación 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

extrusión o de estirado de alambre, está caracterizado por una dirección en común 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] tendrán su superficie normal perpendicular a la zona del eje

si los granos que existen en el material están preferentemente orientados.

Otros autores [65] deformaron por torsión 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 índices de Miller.

En el Cuadro 2.2 además de los índices de Miller se tiene asignado un color a cada una
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Notación Color Índices de Miller
A1 Naranja (111)[112]
A2 Amarillo (111)[112]
B1 Rojo (112)[110]
B2 Azul (112)[110]

A/B1 Blanco (111)[110]
A/B2 Negro (111)[110]
C Verde {001} 〈110〉

Cuadro 2.2: Orientaciones prominentes de la textura por deformación cortante en metales
fcc. Los índices de Miller indican plano hkl paralelo al plano de deslizamiento y dirección
<uvw>paralela a la dirección de deslizamiento[ 14]

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

de las orientaciones A1 (naranja), A2 (amarillo), B1 (rojo), B2 (azul) y a la componente C

(verde). éstas orientaciones cristalográficas 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 está figura de acuerdo al color correspondiente, las líneas

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



Capítulo 3

Método Experimental y

Caracterización

En este capítulo se describirá los materiales utilizados en este trabajo, los equipos, así

como los procedimientos experimentales llevados a cabo para obtener las muestras de ECAP.

También se incluyen las principales técnicas de caracterización empleadas como lo son la

difracción de rayos X, el método de Rietveld, la obtención de microdeformaciones y esfuerzos

residuales mediante DRX, la descripción breve de la técnica de Microscopía Electrónica de

Barrido (SEM, por sus siglas en inglés ) y Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM)

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

3.1. Materiales.

La aleación comercial 5083 (Al-4.5Mg) fue adquirida del distribuidor de aleaciónes metáli-

cas EUROALLIAGE en forma de placas de 16 mm de espesor, está se encontraba en un

estádo H111 de acuerdo a la nomeclatura designada para los endurecimientos por deforma-

ción de las aleaciónes 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:

16mm× 16mm× 120mm, para posteriormente ser procesadas por el equipo de ECAP. La

composición química nominal de está aleación, de acuerdo al certificado del distribuidor se

muestra en el Cuadro 3.1

19
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Cuadro 3.1: Composición química de la aleación Al 5083
Elemento Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al

%Wt 0.4 0.4 0.1 0.4− 1.0 4.0− 4.9 0.05− 0.25 0.25 0.18 Resto

Figura 3.1: Diagrama de Fases del sistema Al −Mg

Cabe mencionar que está aleación pertenece a las aleaciónes de aluminio del sistema

Al-Mg, aleaciónes usadas principalmente en su proceso de forjado debido a que es posible

endurecerlas por solución sólida o por deformación, así como su excelente resistencia a la

corrosión, su soldabilidad. El diagrama de fases de está aleación se muestra en la Figura 3.1.

3.2. Equipo

El sistema de ECAP utilizado en está investigación 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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Figura 3.2: Sistema ECAP

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

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

3.2.1. Punzón

El punzón está hecho del mismo material que la matriz, tiene una sección cuadrada de

16×16 mm con un cono semi-cilíndrico en la parte superior, que refuerza una zona donde

anteriores punzones se fracturaban, además de que sirve para acoplar el punzón a la prensa

hidráulica (Figura 3.2 )
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3.2.2. Matriz

El equipo de ECAP utilizado en está investigación consiste en un una matriz de acero

H13 con un canal de ángulo de intersección de 2φ = 120o y un ángulo de curvatura externo

2ψ = 20o, con una sección de 16 × 16 mm (Figura 3.3). La matriz está compuestá 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, además 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 punzón con el dado y se lubrica tanto el punzón como el canal utilizando

aceite en solución con partículas de MoS2.(Bisulfuro de Molibdeno) Una vez montado el
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equipo en la prensa hidráulica mediante el uso del punzón se aplicó una carga al punzón con

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

Figura 3.4: Procesamiento de las barras [16]

El procedimiento seguido para realizar pasadas se ilustra en la Figura esquemática 3.4

Básicamente, consiste en presionar y extraer una muestra con la muestra procesada inmedi-

atamente después. La extrusión de la primera muestra, p1, en una sesión de procesado se

realiza con el canal angular vacío (Figura 3.4 (a)). Una vez realizada la pasada, se extrae

el punzón, se introduce una segunda muestra, p2 (Figura 3.4 (c)), y se realiza la extrusión

(Figura3.4 (d)). Obteniendo así la muestra p1 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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Figura 3.5: Ángulo interno y externo de la matriz de ECAP (a), (b) planos de la muestra
después de ser proceda por ECAP.

3.4. Elección de muestras

La elección de la muestras a utilizar para cada una de las técnicas de caracterización

se hizo teniendo en cuenta los efectos de fricción 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 caracterización de las muestras, excepto para la medición de esfuerzos

residuales, donde se utilizó el plano 2 y 2′ , que corresponden a la cara externa e interna

respectivamente, y donde ND es la dirección normal a la extrusión, ED es la dirección de

extrusión y TD es la dirección transversal. Se excluyeron los extremos de la barra procesada

debido a que estos recibieron una deformación heterogénea y las regiones laterales de las

muestras de ECAP por estár afectadas por la fricción con el canal. La orientación 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

caraterización.

Para lograr que este efecto no influyera en los resultados de cada una de las muestras

para las diferentes técnicas de caracterización se secciono la muestra en una cortadora equipa-

da con disco de diamante bajo chorro de líquido como enfriamiento para evitar efectos de

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

3.5. Difracción de Rayos X

En está investigación se utilizó la difracción de rayos X como una técnica para poder

determinar las microdeformaciones, las cuales seran definidas en la sección 3.7, los esfuerzos

residuales y la textura del material. Las características de cada método se tratarán a detalle

más adelante. Una manera simple de entender la difracción de rayos X en una configuración

Bragg-Bentano es la siguiente, si se envían rayos X de una longitud de onda dada (1.5406Å

para el cátodo de Cu) hacia un material colocado como lo muestra la Figura 3.7 y se coloca

un detector en un ángulo igual al ángulo de incidencia, entonces se producirá el efecto de

difracción cada vez que se cumpla la ley de Bragg. De acuerdo a esta ley si el haz de rayos

X incidente en un ángulo arbitrario contra un conjunto de átomos, generalmente no habrá

un haz reflejado, debido a que los rayos difractados por los planos del átomo deben viajar

diferentes distancias y tenderán a estar fuera de fase y cancelarse entre sí. Sin embargo, a un

ángulo especifico conocido como un ángulo de Bragg, los rayos difractados estarán en fase

debido a que la distancia que recorren será un número entero de veces la longitud de onda.

Matemáticamente la ley de Bragg está representada por:

nλ = 2dsenθ (3.1)

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

interplanar del cristal, θ es el ángulo de incidencia del haz de rayos X.
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Figura 3.7: Relación entre el ángulo de Bragg y la distancia entre los planos atómicos

Los rayos difractados son recibidos por el detector y son transformados en pulsos eléc-

tricos los cuales se registran análogamente; con los datos obtenidos y con la ayuda de una

computadora se obtienen gráficas de intensidad relativa en función de ángulo 2θ

Un patrón de difracción de polvos ideal consiste en picos simétricos y delgados (como

funciones delta) posicionados según la celda unidad. Sin embargo, cuando la red cristalina

es imperfecta los picos de difracción de rayos X se ensanchan. De acuerdo con la teoría de

dispersión cinemática este ensanchamiento se presenta cuando los cristalitos son pequeños

(∼ 1µm) , así como, cuando los defectos en la red cristalina son abundantes. Es decir, que

el ensanchamiento de los picos está incedenciado principalmente por un factor de tamaño y

un factor de deformación.

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

Como se mencionó con anterioridad, los espectros de difracción de Rayos X además

de proporcionar información del estádo cristalino, también proporcionan información del

tamaño de cristalito y de los elementos microestructurales, los cuales provocan aberraciones

en los picos de difracción. La manera en que se puede expresarse está información es mediante

el modelado de los picos de difracción. El perfil de los picos de difracción puede ser modelado

por medio de funciones matemáticas que se describen por medio de su posición (2θ) , una

intensidad I0 y el ancho de la función representado por el ancho de poco media (H). Algunas
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de las funciones básicas que se utilizan para modelar el pico de difracción son las funciones

de Gauss y Lorentz, definidas a continuación:

a Gauss (G)

G (x)− aG exp
(
−bGx2

)
(3.2)

aG =
2

H

√
ln 2

π
(3.3)

bG =
4 ln 2

H2
(3.4)

El ancho de pico integral (βG) está determinado por

βG =
1

aG
=

H

2

√
π

ln 2
(3.5)

b Lorentz (L)

L (x)− aL
1 + bLx2

(3.6)

donde

aL =
2

Hπ
(3.7)

bL =
4

H2
(3.8)

El ancho de pico integral (βG) está determinado por

βL =
1

aL
=

πH

2
(3.9)

Dado que una función Gaussiana y una función Lorenziana no describen matemática-

mente el ensanchamiento de los picos de difracción, una combinación lineal de ellas lo hace

mediante una función llamada Pseudo-Voigt [73]:



3. Método Experimental y Caracterización 28

1. Pseudo-Voigt (pV ).

El modelo Pseudo — Voigt está formado por una combinación lineal de una función

Gaussiana y una Lorentziana. El parámetro η = 0 describe si la forma del pico del

difracción es Gaussiana, η = 1 si es Lorentziana. Si el valor de η se encuentra entre 0

y 1 se tiene una combinación de ambas.

pV = ηL+ (1− η)G (3.10)

Lasformulas del modelo pseudo-Voigt son:

η=NA +NB · 2θ (3.11)

NA y NB son variabales refinables

H2 = U tan2 θ +
IG

cos2 θ
(3.12)

HG

H
=
(
1− 0.74417η − 0.2478η2 − 0.0081η3

)1/2

Hl

H
=0.72928η − 0.192η2 + 0.07783η3

Donde: H es el ensanchamiento total del pico de difracción, η es el parámetro de ponderación

de la forma del pico de difracción y se obtiene al refinar NA y NB, HG es el ensanchamiento

parcial del pico de difracción de la componente Gaussiana. HL es el ensanchamiento parcial

del pico de difracción de la componente lorentziana. El ensanchamiento total H se obtiene a

través del ajuste de U , V yW (ensanchamiento instrumental) e IG (ensanchamiento por

tamaño de cristal) difracción. Sin embargo, debido a que numéricamente es complicado

trabajar con la función, se utiliza una función de Thompson — Cox — Hastings

2 El modelo de Thompson — Cox — Hastings

Este modelo es una variante de la pseudo-Voigt, donde ambas utilizan la ecuación 3.10 .

La diferencia entre éstas dos ecuaciones radica en la selección de cuales parámetros se ajustan

y cuales se calculan. En la pseudo — Voigt se refinan (η, H) y se calculan HG y HL y en la



3. Método Experimental y Caracterización 29

Thompson — Cox — Hastings (TCH) se refinan (HG , HL) y se calculan (η, H). Este modelo

fue el que se utilizó para ajustar los patrones de difracción de las muestras analizadas.

Las formulas del modelo TCHZ son:

HG = U tan2 θ +
IG

cos2 θ
(3.13)

HL = X tan2 θ +
Y

cos θ
Donde los términos de la ecuación U y X son parámetros que dependen de las microde-

formación y Y e IG dependen del tamaño de cristal. y θ es ángulo de difracción.

Para una función Pseudo Voigt la relación entre el ancho integral y el ancho a media

altura es relacionado con H y η (parámetro de mezcla Gauss-Lorentz) como sigue

β =
π

180

π

2

H

η + (1− η)
√

π ln (2)
(3.14)

donde η es definido como

η = 1.36603
HL

H
− 0.47719

[
HL

H

]2
+ 0.11116

[
HL

H

]3
(3.15)

Para separar las contribuciones de Lorentz y Gauss, la ecuación Thompson — Cox —

Hastings (TCH) es asumida como [74]:

H5=H5
G + 2.6926H4

G HL + 2.42843H3
G H2

L + 4.47163H2
G H3

L + 0.07842HG H4
L +H5

L (3.16)

Una vez que se obtiene el ancho integral Gaussiano y de Lorentz, son substituidos en la

formula de Stokes —Wilson (ecuación 3.17 )y la ecuación de Scherrer (ecuación 3.18 ) para

el cálculo final de las microdeformaciones y de del tamaño de cristal

ε =
β

4 tan (θ)
(3.17)

El tamaño aparente de los cristalitos DV en la dirección normal a los planos de difracción

se conoce comoformula de Scherrer y está determinado por:

DV =
λ

βS cos θ
(3.18)
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donde λ es la longitud de onda de los rayos X y βS es ancho de pico integral debido al

efecto del tamaño de cristalito.

3.6. Método de Rietveld

El método Rietveld [71], [72] es una técnica de ajuste que tiene la capacidad de determinar

con mayor precisión parámetros estructurales de la muestra, a partir de la construcción de

un modelo teórico que se ajusta al patrón de difracción experimental. Este método consiste

en ajustar un modelo teórico a un patrón experimental de difracción de rayosX utilizando el

método de mínimos cuadrados, hasta obtener el mejor ajuste entre ambos.

La descripción exacta de la forma de los picos de difracción es un proceso crítico en el

refinamiento Rietveld. La forma de los picos observados en un patrón de difracción, la cual

está determinada por la muestra (tamaño de cristal, microdeformaciones, defectos, etc.) y el

instrumento (fuente de radiación, geometría utilizada, tamaño de rejillas (slits), varía como

una función de 2θ.

Para realizar el ajuste Rietveld se utilizó 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 análisis computacional.q Los datos de

entrada son intensidades medidas, que se registran en cada punto o paso de barrido (en án-

gulos 2θ) hasta obtener al patrón completo. Una vez con el patrón, se introducen parámetros

estructurales de patrón analizado (grupo espacial, átomos en la celda unitaria, número de

fases, parámetro de red) y se procede a refinar iterativamente los parámetros U , X , Ig, e

Y , primero en conjunto los que dependen de microdeformaciones (U y X) y los de tamaño

de cristalito(Ig e Y ) , posteriormente se refinan todos los parámetros simultáneamente 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 caído en

un mínimo local, por lo que es importante tener varios indicadores para cada ciclo. Así el

usuario puede juzgar si el proceso de refinamiento es satisfactorio y además cuando se debe

detener el refinamiento.
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Los criterios de ajuste más utilizados son: el factor del perfil (Rexp), el factor del perfil

ponderado (Rwp), Factor de intensidades de Bragg (RB), el factor cristalográfico(RF), estos

criterios son definidos en el apéndice A

Los valores del residuo, ya sea Rwp, Rexp, χ2, RF o RB son indicadores útiles para la

evaluación de un refinamiento, especialmente en el caso de pequeños mejoramientos en el

modelo, pero no debe de ser sobreinterpretado. Los criterios más importantes para juzgar la

calidad de un refinamiento Rietveld son:

1. El ajuste de los datos del patrón calculado con los datos del patrón observado. Para

ello, en un refinamiento Rietveld se debe de incluir la gráfica con las intensidades

calculadas, intensidades observadas y la curva diferencia.

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

Como se mencionó en la sección anterior el ancho de los picos de difracción está inceden-

ciado principalmente por dos factores: el tamaño de cristalito y la presencia de microdefor-

maciones, de tal forma que un apropiado análisis del perfil de difracción puede proporcionar

información tal como: el tamaño promedio de cristalito o tamaño de dominios cristalinos

coherentes, distribución de tamaños de cristalitos y a la naturaleza y extensión de las im-

perfecciones de la red. Una forma en la que se puede separar la información del efecto del

tamaño del cristalito y el efecto de la microdeformación es mediante el método de anchos

integrales, este método permite separar estos efectos y depende de la hipótesis de la forma del

ensanchamiento del perfil debido a cada efecto. Por lo tanto, la solución numérica depende

también de dichas hipótesis y tiende a diferir entre ellas [78].

Las fórmulas para la separación de los efectos debido a las microdeformaciones y debidos

al tamaño de los cristalitos empleados por este método son [78]-[79]:

Lorentz-Lorentz (Curvas de Williamson-Hall)

β =
1

DV
+ 2εS (3.19)

Lorentz-Gauss (Aproximación parabólica)

β =
1

DV
+
4ε2s2

β
(3.20)
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Gauss- Gauss

β =
1

D2
V

+ 4ε2s2 (3.21)

donde β es el ancho de pico integral, DV es el tamaño aparente de los cristalitos, ε es la

microdeformación aparente y s es la distancia interplanar en el espacio recíproco. Basándose

en la aproximación Lorentz-Lorentz, se puede elaborar un grafico de en función de s, éstas

gráficas se conocen como curvas de Williamson Hall, en donde, por medio del valor de la

ordenada al origen de la linea de estas gráficas, se obtiene el tamaño aparente de cristalito,

mientras que la pendiente proporciona información sobre las microdeformación de la red

cristalina, ε. Las curvas de Williamson Hall dan información cualitativa relacionada con la

naturaleza de los dominios coherente de difracción.

Este método se empleara para seguir, de manera cualitativa, la evolución de la microde-

formaciones que generan los pasos por ECAP.

3.7. Medición de esfuerzos residuales empleando difrac-

ción de rayos X

Cuando un material sufre una deformación plástica por trabajo en frío, hay una multi-

plicación y desplazamiento de dislocaciones, y se forman vacancias. La deformación plástica

inicial endurece el material dando como resultado el aumento de su límite de elasticidad.

Uno de los orígenes de los esfuerzos residuales a nivel de granos, es la incompatibilidad de

la deformación plástica con las heterogeneidades de los granos de un mismo policristal.

La evaluación de los esfuerzos residuales es una importante etapa en la mejora de los

procesos de materiales, el control de la deformación del material. De acuerdo a la definición

clásica [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.) así como todas las operaciones de puestá a punto (conformado

en frío, ensamblado, solidificación, etc.). éstas operaciones son susceptibles de introducir

una deformación plástica superficial o una deformación plástica heterogénea, dando lugar a
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Figura 3.8: Esquema de los tres tipos de esfuerzos residuales (tipo I, II y III) [79]

esfuerzos residuales.

La medición de los esfuerzos depende de la escala de observación, una clasíficación de

los esfuerzos residuales en tres tipos o ordenes (relacionada con la escala el cual considera

al material) fue propuestá por Macherauch and Kloss [81]. En un material real el estado de

esfuerzos residuales en un punto viene de la superposición 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 número de granos del material, tales esfuerzos son llamados

también macroesfuerzos.

Esfuerzos residuales de segundo orden o tipo II, son homogéneos dentro de dominio

espacial de cristales pequeños del material (un grano o una fase). Los esfuerzos internos

relacionadas con estos esfuerzos están en equilibrio entre diferentes granos o fases.

Esfuerzos residuales de tercer orden o tipo III, son homogéneos en un pequeño

dominio espacial de cristales del material (algunas distancias interatómicas). Las fuerzas

internas relacionadas con estos esfuerzos están en equilibrio en pequeños 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 información sobre los esfuerzos de este tipo, por lo tanto las

microdeformaciones son deformaciones que vienen de esta escala de observación.

Los esfuerzos residuales como ya se mencionó son el resultado de un proceso que crea

distorsión en el material, toda deformación elástica homogénea de un cristal analizado dará

lugar a una variación en la distancia interplanar. La interferencia de los rayos X difractados

dan lugar a la intensidad de los picos, descritos por su posición y su forma, la deformación

y los defectos existentes en el material. La presencia de los esfuerzos residuales pone en

evidencia la deformación en el material. Estas deformaciones se traducen en una modificación

en la distancia interplanar, correspondiente a un desplazamiento en los picos de difracción.

Estas deformaciones se pueden medir mediante la ley de Bragg (Ecuación 3.1). Es primordial

comprender que lo que se mide en este método de medición de esfuerzos residuales por

difracción de rayos X, es una deformación 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 M1 y M2 son los que se encuentran contenidos en la superficie y el eje M3 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 ángulo formado por L2 y S2 se conoce como ángulo ϕ y se

encuentre en el plano formado por M1 y M2. El ángulo es el ángulo ψ formado por el eje M3

y L3.

Con la distancia interplanar, d, se obtiene del pico de difracción originado por los planos

hkl, entonces la componente de la deformación en el eje L3 puede ser obtenido empleando

la formula

ε33ϕψ =
dϕψ − do

do
(3.22)

En donde d0 corresponde a la distancia interplanar en un estádo libre de esfuerzos.

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

el tensor de transformación

ε33ϕψ = a3ka3lεkl (3.23)

Donde a3k y a3l son los cosenos directores entre L3 − Sk y L3 − Sl
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Figura 3.9: Definición de los ángulos ψ y ϕ y la orientación del sistema de laboratorio Li con
respecto al sistema de la muestra Mi [79]

Definidos como

aik =

∣∣∣∣∣∣∣

cosφ cosψ senφ cosψ −senψ
−senφ cosφ 0

cosφsenψ senφsenψ cosψ

∣∣∣∣∣∣∣
(3.24)

Sustituyendo los coeficientes de la matriz de transformación tenemos

ε33ϕψ =
dϕψ − do

do
= ε11 cos

2 ϕsen2ψ + ε12sen
2ϕsen2ψ + ε22sen

2ϕsen2ψ (3.25)

+ε33sen
2ϕsen2ψ + ε13 cos

2+ε13 cos
2 ϕsen2ψ + ε23senϕsenψ

La ecuación 3.25 es la ecuación fundamental empleada en la medición de esfuerzos por

difracción de rayos X. Esta ecuación relaciona las cantidades que se miden en difracción con

las cantidades desconocidas del componente de deformación en el material que se requieren

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

εij =
1 + ν

E
σij −

ν

E
δijσkk (3.26)
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3.7.1. El método de sen2ψ

El método de sen2ψ 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 ecuación 3.26.

La ecuación que facilita la implementación de una regresión lineal generalizada para

calcular las componentes de la deformación a partir de la medición de una serie de valores

εϕψ en distintas direcciones es la siguiente:

εϕψ = S1(σ11 + σ22 + σ33) +
1

2
S2(σ11 cos

2 φ+ σ12sen
2φ+ σ11sen

2φ)sen2ψ+

1

2
S2(σ13 cosφ+ σ23senφ)sen2ψ +

1

2
S2(σ23 cos

2 ψ) (3.27)

Esta ecuación es deducida tomando como condición que el material es isotrópico mi-

croscópicamente y que los esfuerzos son homogéneos en el material. Pero en la difracción

asímétrica, las constantes de elasticidad [83]
(
1
2
S2 y S1

)
dependen del plano cristalino(hkl)

sobre el cual se está realizando la medición.

En la teoría clásica de los estádos de esfuerzos en superficies libres la relación d vs sen2ψ

es lineal, sin embargo, en un estádo de esfuerzos residuales mas general la relación d vs

sen2ψ no es lineal. Los términos σ13 y σ23 dependen del sen2ψ, esto resulta como diferentes

relaciones de d vs sen2ψ, para ψ ≥ 0 ψ ≤ 0, este efecto es conocido como la partición.de

ψ.Para resolver este problema de no linealidad Dolle [84] propone un método donde introduce

dos términos, la deformación promedio, a1 y la desviación a2, de la deformación promedio,

las cuales están determinados por

a1 =
εϕψ + εϕψ−

2
=

dϕψ + dϕψ−
2d0

− 1

por lo tanto

a1 = ε33 +
[
ε11 cos

2 ϕ+ ε12sen2ϕ+ ε22sen
2ϕ− ε33

]
sen2φ (3.28)

a2 =
εϕψ − εϕψ−

2
=

dϕψ − dϕψ−
2d0

= (ε13 cosϕ+ ε23senϕ) sen2ψ (3.29)
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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, ε33 puede obtenerse por la interpretación de a1 vs sen2ψ,si d0 es

conocido. Los componentes del tensor ε11, ε12 y ε22 pueden ser obtenidas de (∂a1/∂sen
2ψ).Para

ϕ = 0o se puede obtener (ε11 − ε33) mientras que para ψ = 90o se obtiene.(ε22 − ε33) El com-

ponente ε12 se pude determinar (∂a1/∂sen
2ψ) para ψ = 45o y de (∂a2/∂sen

2ψ), podemos

obtener ε13 cuando ϕ = 0o y ε23 cuando ϕ = 90o.

El principio en la determinación del esfuerzo en una dirección es el siguiente. Se obtiene

la evolución de la deformación εϕψ en función de sen2ψ, la pendiente es proporcional a σϕ y

la ordena al origen es proporcional a la traza del tensor de esfuerzos.

Se obtienen los valores de ψ y ángulos de difracción 2θ para los tres diferentes ángulos de

ψ = 0o,45o y 90o, de estos valores se hace el cálculo del sen2ψ y sen2ψ. Se define una ecuación

para cada uno de los valores de ψ, es decir en para cada uno de los puntos experimentales,

en este caso 17.

Se hace el cálculo de cada una de las distancias interplanares en los diferentes ángulos

con la ayuda de la ley de Bragg. y se procede a hacer el cálculo de a1 y a2, con los siguientes

valores de S1 y S2.

Una vez obtenidas los valores de a1 y a2, de las gráficas a vs sen2ψ se puede conocer

cada uno de los componentes del tensor de deformaciones y partir de la ecuación 3.30, se

puede calcular el cada una de las componentes del tensor completo de esfuerzos, calculando

de cada una de las gráficas de a vs sen2ψ, las pendientes y la ordenada al origen segun sea

el caso, para obtener la componente de deformación correspondiente como se explica en la

sección.

σij =
εij
1
3
S2

(3.30)

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

el tensor de esfuerzos completo se puede calcular los esfuerzos normales σN y cortante (τ)

en cada una de los ángulos ψ (0o,45o y 90o). De igual forma se puede obtener las ecuaciones

en sus ejes principales del tensor de deformaciones y del tensor de esfuerzos. A continuación

se muestra a detalle el cálculo completo de los esfuerzos y deformaciones de una de las

mediciones hechas en la muestra de 1 paso, cara interna y con 80micras de profundidad, todos

los demás resultados se obtienen de la misma forma. Se obtienen los datos del experimento,

los ángulos ψ y los φ, como se muestra abajo.
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ψ =






39.2

35.8

32.3

28.6

24.5

19.8

13.8

0.0

−9.73
−17
−22.2
−26.6
−30.5
−34.1
−37.5






φ0 =






153.583

153.600

153.651

153.673

153.695

153.676

153.800

153.765

153.783

153.794

153.744

153.729

153.740

153.714

153.683






φ45 =






154.315

154.231

154.144

154.049

153.963

153.902

153.783

153.726

153.843

153.918

154.014

154.085

154.151

154.250

154.338






φ90 =






153.992]

153.956]

153.958

153.924

153.862

153.819

153.797

153.770

153.814

153.848

153.825

153.851

153.941

153.925

153.969






Una vez con los datos se define una ecuación para cada uno de los puntos experimentales

y se calcula una distancia interplanar para cada uno de los ángulos ψ como se muestra a

continuación:

d =
λ

2sen(θ)

Y se procede a calcular los valores de a1 y a2 para cada una de las combinaciones de

ángulo ψ (0o, 45o y 90o) y φ con el siguiente algoritmo:

a1 =
dn−i + di
2dref

− 1

a2 =
dn−i − di
2dref

− 1

Una vez obtenido los valores de a1 y a2 se pueden obtener cada una de los componentes

del tensor de esfuerzo con las pendientes de las gráficas de a1 y a2 vs sen2ψ.En este caso

para la medición de la muestra de 1 paso cara interna 80 micras, las gráficas se muestran a

continuación con los siguientes resultados:

Para obtener el valor de σ11 se obtiene de la gráfica a1 vs sen2ψ para φ = 0
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Figura 3.10: Gráfica de a1 vs sen2ψ, para obtener el componte σ11.

σ11 =
m
1
2
S2

=
−0.003287143

1
2
× 3.714285× 10−5

= −177.2044MPa

Donde m es la pendiente de la recta y S2 es una constante de difracción

Para el cálculo de σ13 se utiliza la gráfica de a2 vs sen2ψ para φ = 0 (Figura 3.11 ).

Obteniéndose el siguiente valor:

σ13 =
m
1
2
S2

=
0.000111429

1
2
× 3.714285× 10−5

= 6.000461712MPa

Por simetría se tiene que

σ13 = σ31

El valor de σ22 se obtiene de la gráfica a1 vs sen2ψ (Figura 3.12 ) para φ = 90

Obteniéndose el siguiente valor:

σ22 =
m
1
2
S2

=
−0.002915714

1
2
× 3.714285× 10−5

= −157.0120815MPa

El siguiente valor σ23 = σ32 se obtiene de la gráfica a2 vs sen2ψ (Figura 3.13 ) para

φ = 90.

σ23 =
m
1
2
S2

=
−0.000018571

1
2
× 3.714285× 10−5

= −1.000076952MPa (3.31)
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Figura 3.11: Gráfica de a2 vs sen2ψ, para obtener el componte σ13.

Figura 3.12: Gráfica de a1 vs sen2ψ, para obtener el componte σ22.
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Figura 3.13: Gráfica de a2 vs sen2ψ, para obtener el componte σ23.

Figura 3.14: Gráfica de a1 vs sen2ψ, para obtener el componte σ12.

Finalmente para calcular el valor de σ12 = σ21, se obtiene de la pendiente de la gráfica

a1 vs sen2ψ (Figura 3.14 ) para φ = 45 y de los valores de σ11 y σ22 como se muestra a

continuación:

σ12 =
m
1
2
S2
− σ11

2
−σ22

2
=

−0.0031383
1
2
× 3.714285× 10−5

−−177.2044
2

−−157.0120815
2

= −2.1891MPa

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

ciones completo que se muestran a continuación:
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σ =





−177.20 −2.18 6.00

−2.18 157.012 −1.00
−1.00 6.00 0




 MPa

ε =





185.8 4.06 11.14

4.06 148.3 1.85

11.14 1.85 143.2




× 10−5

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 φ = 0

σφ=0 = σ11 cos
2 φ+ σ22sen

2φ+ σ12sen2φ (3.32)

Sustituyendo los valores correspondientes

σφ=0 = −177.2044MPa

Para φ = 45 = π
4

σφ=45 = σ11 cos
2 φ+ σ22sen

2φ+ σ12sen2φ (3.33)

σφ=45 = −169.2973408MPa

Y finalmente Para φ = 90 = π
2

σφ=90 = σ11 cos
2 φ+ σ22sen

2φ+ σ12sen2φ (3.34)

σφ=90 = −157.0120815MPa

Estos últimos valores son los que se reportan en la sección de resultados.

Limites del método

El análisis de esfuerzos residuales por difracción de rayos X puede ser descrito como

estándar cuando el material es homogéneo, macroscópicamente isotrópico, compuesto de
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Figura 3.15: Proceso de pulido electroquímico y medición de la profundidad de la muestra

Figura 3.16: Difractometro Set-X
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Anticátodo Cr
Longitud de onda Kα1 (Å) 2.2897

Plano de difracción 222
Angulo de Bragg (o) 154.20

Voltaje (kV) 20
Corriente (mA) 5

Modulo de Young (GPa) 68.446
Coeficiente de Poissson 0.2882

Numero de ángulos en psi (13,de −39.23 a 37.76o)
Numero de ángulos en phi (0, 45 y 90o)

Cuadro 3.2: Condiciones del ensayo de difracción 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 medición

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 ningún corte mecánico en ellas, esto se hizo con la ayuda de una maquina

de desbaste electroquímico y un micrómetro como se muestra en la Figura.3.15. Para ello se

utilizó la solución “Electrolyte A2-I” con la siguiente composición: 85% etanol, 10% 2-

Butoxyetanol, y 5% agua, con las siguientes condiciones de desbaste electroquímico : 10 A y 5

V. Se utilizó un difractómetro Set-X (Figura 3.16, las condiciones del ensayo de difracción de

rayos X se muestran en el Cuadro 3.2. Se hicieron las mediciones de los esfuerzos residuales en

tres diferentes ángulos ψ = 0o,45o y 90o con el fin de conocer el tensor completo de esfuerzos

residuales en el material analizado.

3.8. Medición de textura por DRX.

La textura de un material se ha medido clásicamente mediante técnicas de difracción de

rayos X (DRX) y actualmente sigue siendo la técnica más utilizada en el estudio de texturas

[85](generalmente denominada macrotextura). Existen otros métodos de medición textura

tales como la difracción de electrones (EBSD), sin embargo está es una técnica muy local,

la cual solo puede analizar sólo algunas micras cuadradas, o bien la difracción de neutrones,

donde se alcanzarían mayores profundidades en el análisis, obviamente está última 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 más costosa y de menos accesibilidad.

3.8.1. Representación de la textura

La textura de un material es la distribución de un grano orientado en una muestra en

el espacio y representa la orietación relativa de este entre un sistema de coordenadas de la

muestra (sistema S) y un sistema cristalográfico (sistema C). Ambos son sistemas de ejes

cartesianos, y se esquematizan en la Figura 3.17 El sistema de coordenadas de la muestra

S = {XS
1 , X

S
2 , X

S
3 } es determinado de acuerdo con las direcciones asociadas al proceso al que

se está sometiendo la muestra. El sistema de coordenadas cristalográfico C = {XC
1 ,X

C
2 , X

C
3 }

es específico de la estructura cristalina del material analizado. En materiales con red cúbica,

los ejes del sistema C son las direcciones [100], [010] y [001], que forman un sistema de

coordenadas ortonormal [16] .

La orientación de cualquier plano en un cristal puede representarse por la inclinación de

la normal a ese plano relativo hacia algún plano de referencia como la inclinación del plano

mismo. Todos los planos en un cristal por lo tanto pueden representarse por una serie de

planos normales radiales de algún 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 más común de representar la textura, la figura de polos es
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Figura 3.18: Proyección estereográfica de los polos {100} de una celda cúbica con sistema de
coordenadas S = {s1, s2, s3}. a) celda cúbica en la esfera de referencia unitaria; b) proyección
de los polos {100} en el plano ecuador; c) figura de polos {100}[16]

una proyección estereográfica 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
proyección estereográfica 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 construcción de una

figura de polos correspondiente a la orientación individual la familia de planos {100} de una
celda cúbica.

Normalmente, una única figura de polos no proporciona toda la información necesaria

para caracterizar correctamente la textura y son necesarias figuras de polos correspondientes

a otras familias de planos. En materiales con estructura cristalina cúbica 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: Rotación de la muestra en los tres ejes I,D y B para determinar la orientación
cristalográfica.

3.8.2. Método de Difracción

Un cristal puede producir una reflexión con la orientación que tenga éste respecto al

sistema de referencia de la muestra y respecto a un sistema cristalográfico como se mencionó

en la sección anterior, cuando ocurre esta reflexión ciertos planos del cristal son inclinados

hacia al haz incidente a un ángulo θ que satisface la ley de Bragg. Si el detector es colocando

en una cierto ángulo 2θ, se producirá una reflexión tal que la inclinación de los planos

reflectados a cualquier línea o plano escogido en la superficie del cristal puede ser conocido

de la posición del mismo. Se requieren dos tipos de operación para que esto ocurra:

1) Que la muestra sea rotada sobre varios ejes hasta que la posición de Bragg sea encon-

trada, para que la reflexión ocurra y 2) Ubicación del polo de un plano refractado en una

proyección estereográfica de ángulos de rotación conocidos [85].

La configuración 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 difractómetro, 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 determinación de la textura cristalográfica se hizo con un difractómetro Philips X’pert

con un voltaje de 30kV y 35mA de corriente con una radiación monocromática de cobreKα1,
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las adquisiciones se realizaron para cuatro familias de planos {111}, {200}, {220} y {311}
con posiciones de Bragg 2θ de 38◦, 44, 7◦, 64, 68◦ respectivamente. El paso de adquisición fue

de 5o para la rotación del ángulo φ (entre 0◦ y 360◦) y del ángulo ψ (entre 0◦ y 70◦), los

tiempos de adquisición fueron de 10 segundos por paso. Las mediciones de textura para las

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

3.9. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM)

La Microscopía Electrónica de Barrido (SEM por sus siglas en inglés ) es una técnica de

caracterización superficial, la cual permite obtener información morfológica, 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 diámetro 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 señales, las cuales son detectadas por un detector específico 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. Interacción del haz primario de electrones con la muestra

La interacción 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 átomos de la muestra

en volumen con forma de pera.(Figura 3.20 )

Al disiparse su energía cinética, el haz produce varias señales, entre las cuales están:

electrones secundarios, rayos X característicos, electrones Auger, fluorescencia de rayos X,

electrones retrodispersados y radiación continua o Bremsstrahlumg, cada una de éstas señales

proporciona distinta información y se generan a diferentes niveles de profundidades. En el

Cuadro 3.3 se muestran las señales utilizadas en este trabajo. En el anexo se explican más

ampliamente cada una de las señales utilizadas en este estudio.
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Figura 3.20: Esquema del volumen de interacción de los electrones primarios con la muestra.
[JSM-7600FInstructionManual]

Figura 3.21: Diagrama esquemático que muestra los componentes fundamentales del micro-
scopio electrónico de barrido
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Señal Resolución Espacial Información
Electrones secundarios 10 nm Topográfica, peso atómico

Electrones retrodispersados 100 nm Topográfica, composición química
Rayos X característicos 1µm Composición química

Cuadro 3.3: Resolución Espacial y tipo de información que proporcionan las señales emitadas
por intrecación del haz primario de electrones en la muestra

3.10. Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM)

La Microscopía Electrónica de Transmisión, es una técnica ampliamente utilizada en el

análisis microestructural de los materiales y sus métodos específicos y principio de operación

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 formación

de imagen es producto de las interacciones entre los electrones incidente y los electrones

presentes en la muestra. Además de la formación de imagen se pueden realizar estudios

cristalográficos (patrón de difracción)

Un haz de electrónicos típico en el TEM es de aproximadamente 0.1 − 1.0µm, lo cual

corresponde aproximadamente a 1012 electrones pasando a través del espécimen plano.

Existen diversos tipos de formación de imagen, dependiendo de las características del

equipo de TEM empleado. De forma general, los contrastes de la formación de la imagen

provienen del efecto de interferencia, el cual es un proceso resultante de la interacción de los

electrones con la muestra, las dos técnicas comúnmente 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 observación (Figura 3.22 ). Este proceso

excluye casí a todos los haces difractados que interfieren en el plano de imagen pero en las

aéreas con mayor difracción se observan zonas más obscuras. En particular las zonas donde

se tiene suficiente muestra para difractar se ven más claras. De está observación 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 patrón

de difracción consiste en la sobreimposición de patrones de más de una fase o granos. La
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Figura 3.22: Dos operaciones básicas del MET: Proyección del patrón de difracción en la
pantalla de visión y proyección 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. Preparación de muestras para TEM

Las muestras para TEM se obtuvieron usando la técnica de Micromaquinado asístido

por un haz de iones FIB por sus siglas en inglés (Focused Ion Beam). Esta técnica permite

obtener cortes y desbastes ultrafinos (decenas de nanómetros) utilizando un haz de iones

de Galio focalizado. Se utilizó un equipo JEM-9220FIB, el cual permite el uso de diez

diferentes tamaños de haz de iones que controlan su intensidad, así como la rapidez y la

precisión del micromaquinado. En cada una de las etapas se utilizan diferentes tamaños y

condiciones específicas que permiten obtener lamellas con la mejor precisión posible.

La obtención de “lamellas” para el TEM es uno de los usos más importantes de este

equipo. La preparación de éstas se realizó de la siguiente forma:

1. Se hace un depósito de platino con las siguientes dimensiones 18 × 3µm (como se

muestra en la Figura 3.23a), con el fin de proteger el área en la que se va a traba-

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

Figura 3.24: Depósito de la lamella en la rejilla (membrana de carbón)
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micromaquinado.

2. Se realizan cajas (cavidades) de 20 × 21 µm como se muestra en la Figura 3.23b ),

con la finalidad de ser usadas como rampas para la extracción de la muestra. En este

proceso se utilizaron tamaños 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 tamaño de haz fino (30-50 nm) e

inclinando la muestra 1.5o, una vez con el espesor antes mencionado se procede a

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

4. El ultimo paso es cortar la lamella para su extracción, tanto lateralmente como desde su

base (Figura3.23d ), con un tamaño de haz medio (70 nm) y una inclinación de 40o. La

lamella se extrae en un micromanipulador ex-situ y puestá en una rejilla (Figura 3.24)

para su observación en el TEM. Las lamellas usadas en este trabajo fueron extraídas

del plano 2 de la muestra (Figura 3.5)



Capítulo 4

Resultados y análisis de resultados

En este capítulo se mostrarán los resultados obtenidos en cada una de las técnicas de car-

acterización, las metodologías para hacer el análisis de estos resultados, así como la discusión

de los mismos.

4.1. Extrusión

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 sección transversal, con

el fin de mantener presión homogénea en el material durante el proceso de extrusión la parte

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

4.2. Difracción de Rayos X

En está sección 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 tamaño de cristal sobre el ancho del pico de difracción (311), este pico de referencia fue

desplazado en 2θ y normalizado con el fin de apreciar mejor el efecto del proceso de ECAP

sobre está aleación.

La Figura 4.2 muestra claramente el efecto de los dos pasos de ECAP en el pico de

difracción, se puede observar que la mayor diferencia está 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: Geometría de las barras después de ser extruidas por ECAP.

Figura 4.2: Efecto del ancho de pico (311)Al para la muestra antes de ECAP, 1 paso y 2
pasos.
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significativa que indica que el ancho es mayor en la muestra de dos pasos. De aquí se puede

inferir que este ancho de pico puede deberse al tamaño 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 información para cuantificar el efecto que tiene el tamaño de grano y

las microdeformaciones en el ancho de pico. Es por ello que se requiere hacer un análisis más

a fondo, para obtener este tipo de información, 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
Microdeformación 6.56× 10−4

Parámetro de red (Å) 4.072671

1 paso
R-Bragg 3.25

RF 1.23
Microdeformación 10.32× 10−4

Parámetro de red (Å) 4.072791

2 pasos
R-Bragg 1.56

RF 1.62
Microdeformación 28.10× 10−4

Parámetro de red (Å) 4.066845

Cuadro 4.1: Microesfuerzos, parámetro 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 difracción calculados y los patrones de difracción 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 más pequeño del ancho del pico de difracción experimental,

lo que da el valor maximo de tamaño de grano al cual se puede acceder con está técnica, se

realizó un ajuste Rietveld al estándar LaB6 (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 tamaño de grano máximo que

el equipo puede detectar es de 90.9 nm, y debido a los resultados de la técnica de TEM

(como se podrá ver más adelante en la sección 4.7) está técnica no puede ser utilizada para

determinar tamaño 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 × 10−4 y un

valor máximo de 28.10 × 10−4 en dos pasos. Las microdeformaciones se pueden relacionar

con deformaciones que tienen existen en algunas distancias interatómicas 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 ecuación 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 deformación el material, lo cual se ha observado en

otros sistemas de aleaciónes de aluminio procesadas por ECAP [86]. En este caso se puede

observar que el parámetro de red permanece constante con los pasos de ECAP con un valor

aproximado de 4.072Å, el cual es mayor al del aluminio puro que es de 4.048Å, este valor se

debe a que el sistema no es aluminio puro, sino una aleación Al-Mg, con un contenido del 4.5

% de Mg, lo cual hace que el parametro de red se expanda aproximadamente 0.005×10−10m

por cada 1% de Mg en la aleación [87], teniendo así 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 tamaño de cristalito éstas curvas no se

pueden relacionar con el tamaño del dominio cristalino debido a que el tamaño 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 está gráfica, en donde a mayor numero de pasos, mayor es la

microdeformación obtenida.
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Figura 4.5: Ajuste Rietveld realizado a la muestra de dos pasos

Figura 4.6: Curvas Williamsom-Hall de las tres muestras: antes de ser procesada por ECAP,
1paso y 2 pasos
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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 electroquímico con el fin de obtener valores de esfuerzos residuales dentro del

volumen de la muestra , mediante el uso de difracción de rayos X empleado el método de

sen2ψ. Cabe mencionar que a los valores obtenidos se les hizo una corrección debido al efecto

de relajación de esfuerzos que sufre la muestra por el desbaste electroquímico, esto se hizo

con el fin de corregir la relación esfuerzo/deformación en la muestra. Esta corrección se hizo

de acuerdo a la norma SAE J784a [88]. Estos perfiles que se presentan a continuación

pueden ser divididos en dos zonas, una zona I (0 − 20µm) que tiene que ver con el efecto

de la fricción entre el molde y la muestra, la relajación de esfuerzos en la superficie y otros

factores que tienen que ver con la tribología del proceso, y una zona II (20µm en adelante)

que tiene que ver con los esfuerzos producidos por la deformación 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 ángulos φ, estos valores como se mencionó en la

sección 3.7.1 se obtienen de los valores de las componentes del tensor completo de esfuerzos

Los gráficos (Figura 4.8(a) y Figura 4.8(b)) que se presentan a continuación tienen barras

de error (± 12 MPa en promedio) que corresponden a la precisión que tiene la técnica.

A continuación 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 estádo

de esfuerzos en cada una de las profundidades. Los valores mostrados tienen un error de ±
12 MPa para σ11 y σ12, en el caso de los esfuerzos cortantes tienen un error de ± 2 MPa (

σ12 = σ21, σ13 = σ31 y σ23 = σ32). Estos tensores de esfuerzos se muestran en las matrices

4.1-4.5, en estos tensores se observa que no existe diferencia en los estádos de esfuerzos, por

lo cual solo se reportan los esfuerzos normales en los perfiles de esfuerzos residuales.

En la muestra sin procesar solo se midió los esfuerzos residuales en la superficie, con el

fin de conocer su estádo inicial de esfuerzos residuales y observar cómo 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 preparación previa

de las muestras.
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Figura 4.7: Gráfica de εφψvs sen2ψ representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.φ = 0o

Los resultados obtenidos de esfuerzos residuales por el método de difracción de rayos X

para la muestra sin procesar son los siguientes: −47MPa para φ = 0o, -90MPa para φ = 45o

y finalmente -60MPa para φ = 90o. Estos valores indican que la aleación antes de ser proce-

sada por ECAP, en la superficie está en un estádo de compresión 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 εφψvs sen2ψ , para un paso cara

interna en la superficie para tres diferentes ángulos de φ (0, 45 y 90o) . A éstas curvas el soft-

ware STRESS (programa dedicado al análisis de esfierzos residuales medidos por difracción

de rayos X) les hace un ajuste elíptico como se explico en la sección 3.7.1 , y también se

verificaron estos valores mediante el uso del programaMaple 16 (programa matemático con

el que se realizan cálculos simbólicos, algebraicos y de álgebra computacional) y se encontró

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

σ0 µm =





−159 15 7

15 −101 −3
7 −3 0




 MPa± 12MPa (4.1)
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σ20µm =





−136 13 3

13 −174 4

3 4 0




 MPa± 12MPa (4.2)

σ40µm =





−187 −6 1

−6 −188 5

1 5 0




 MPa± 12MPa (4.3)

σ60µm =





−173 12 −3
12 −167 2

−3 2 0




 MPa± 12MPa (4.4)

σ80µm =





−177 −2 6

−2 −157 −1
6 −1 0




 MPa± 12MPa (4.5)

Debido a que en la superficie de las muestras existen fenómenos que tienes que ver con la

tribología del proceso como ya se mencionó anteriormente, lo cual hace difícil la explicación

del comportamiento de los esfuerzos residuales en estas zona cercana a la superficie, se

analizaron los esfuerzos a partir de las zona (20µm en adelante) no afectada por esta serie

de factores.

En la Figura 4.8(a) se muestra la gráfica de esfuerzos residuales vs profundidad para las

muestras de 1 paso de ECAP cara externa, en está gráfica se observa que los esfuerzos son

compresivos y que tienen una tendencia similar en los tres ángulos ( φ = 0o, φ = 45o y

φ = 90o), los esfuerzos obtenidos en la zona I (0 − 20µm) tienen valores aproximados de

−100MPa,−135MPa y−150MPa para los valores de φ = 0o, φ = 45o y φ = 90o respectiva-

mente. En la zona II (20− 120µm) observamos que los esfuerzos siguen siendo compresivos

y no cambian significativamente, teniendo valores aproximados de −110MPa a −135.MPa

para los tres ángulos. Estos últimos valores se pueden asociar a los esfuerzos internos in-

troducidos por la deformación plástica 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 φ = 45o y 90o, siendo compresivos, y



4. Resultados y análisis de resultados 63

Figura 4.8: Perfil de esfuerzos residuales en función de la profundidad de la muestra de 1
paso cara externa (a) y cara interna (b)

Figura 4.9: Perfil de esfuerzos residuales en función de la profundidad de la muestra de 2
pasos cara externa (a) y cara interna (b)
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que para el caso de φ = 0 se tiene otra tendencia diferente, siendo en principio compresivos

y llegando a valores de esfuerzos de tensión. En este perfil en la zona I (0 − 20µm) se

obtienen valores compresivos y en la zona II (20− 80µm) estos se mantienen en compresión

y son relativamente constantes. Estos últimos valores pueden ser atribuidos a los esfuerzos

generados por el proceso de ECAP. Teniendo valores en 80µm de -65MPa para φ=45o,

−125MPa para φ = 90o y 11MPa para φ = 0o.

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 gráfica que al igual que en la muestra

de un paso en la cara externa los esfuerzos son compresivos para los tres ángulos φ = 0o, 45o

y 90o. En este perfil los valores en la zona I (0 − 20µm) son compresivos y en la zona II

(20 − 80µm) se observan compresivos y empiezan a ser constantes después de 20 µm, con

valores aproximados de −144. −83 y −43MPa para los tres ángulos de φ = 0o, 45o y 90o

respectivamente.

Finalmente la Figura 4.9(b) muestra los esfuerzos residuales obtenidos en la cara interna

de la muestra de 2 pasos, en está gráfica se puede observar que la zona I (0− 20µm) tiene

valores compresivos y podemos observar que en la zona II (20−100µm) existe una transición
de valores negativos a positivos (compresión-tensión), siendo los valores a 100µm los sigu-

ientes 163, 169 MPa y 42MPa para φ = 0o, 45o y 90o respectivamente. Los valores obtenidos

en el segundo paso claramente son más altos que en los de un paso, aproximadamante en

150MPa, lo cual indica que la cara interna de la muestra de dos pasos está totalmente en

tensión. Estos resultados concuerdan con el principio de de auto balance de esfuerzos resid-

uales, que si la cara interna tiene esfuerzos de compresión, la externa debe tener esfuerzos

residuales en tensión.

4.4. Microscopía Electrónica de Barrido (SEM)

Se utilizó un microscopio electrónico de barrido con filamento de emisión de campo tipo

Schottky JEOL 7600 F. La resolución teórica del microscopio es de 1 nm a 15 kV. Este

microscopio se utilizó para analizar la matriz de la aleación Al-5083, conocer su composición

química, así como saber si existen partículas presentes en ésta, y su evolución con el proceso

de ECAP, esto se hizo a través de un detector EDS. La preparación metalográfica para SEM

se hizo por medio del desbaste y pulido convencionales hasta 1 µm. Todas las muestras
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Figura 4.10: Gráfica de εφψvs sen2ψ representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.φ = 45o

Figura 4.11: Gráfica de εφψvs sen2ψ representativa de las mediciones de esfuerzos residuales,
de 1 paso cara interna en la superficie.φ = 90o
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Figura 4.12: Micrografía 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 sección 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 está imagen se puede observar la matriz de está muestra, la cual principalmente consta

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

También se observan partículas blancas, las cuales tienen presencia principalmente de

Fe, Mn, Al, y Si, y que son varios tipos de intermetálicos encontrados en está aleación [89]-

[90], tales como (Fe,Mn)3SiAl12 (Mg, Fe)Al16 y Mg2Mn3Al12 con un tamaño aproximado

de 5µm y se encuentran distribuidos en toda la aleación y con una cierta orientación que

correponde a la dirección en la que se extruyó la barra. Las partículas negras que se aprecian

en está imagen tienen presencia de Al, Mg, Si y O, y que pueden ser óxidos de Al, Mg o

Si, estos pueden deberse a la contaminación a la que está expuestá la muestra en el proceso

de la preparación metalográfica, éstas no se encuentran distribuidas homogéneamente en la
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Figura 4.13: Micrografía 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 intermetálicos se conservan

a pesar del proceso de ECAP, es decir, no se fragmentan con el proceso, mantiene la forma

y tamaño, teniendo una rotación respecto a la orientación inicial, pero moviéndose éstas

partículas como un cuerpo rígido Las partículas obscuras se siguen manteniendo pero con

una distribución 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 intermetálicos,

conservando igualmente tamaño y forma de estos al anterior paso, teniendo una rotación

respecto a la muestra de 1 paso. Teniendo así que existe una orientación inicial y que no

parece perturbase demasíado está orientación general con los pasos de ECAP.
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Figura 4.14: Micrografía 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 modificación de la

textura durante el proceso de ECAP. Las mediciones de la textura cristalográfica de cada

una de las muestras procesadas por ECAP se hicieron empleando la red de Wulff y la

red polar para la medición de la intensidad en la figura de polos y así poder determinar

el componente de textura, en el Anexo C se explica cómo se obtuvo la componente de un

plano cristalográfico {hkl} en específico, todos las demás mediciones se hicieron de la misma
manera. La convención que se usa para expresar la componente es la siguiente {hlk} // ND

〈uvw〉 //ED , la notación está relacionada con el sistema de referencia de la muestra al salir

del equipo de ECAP como se muestró 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 ningún componente de textura correspondiente

a los encontrados en los procesos de laminación , sin embargo existen zonas donde se pueden

apreciar intensidades relativamente altas, por lo cual se procedió a hacer la medición de estos

ángulos, encontrando el siguiente componente de textura {111}
〈
110
〉
, lo cual indica que la

muestra sin procesar presenta texutura y que está se puede deber a un proceso mecánico
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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}



4. Resultados y análisis de resultados 70

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 está figura podemos observar que después de un paso aparece una textura más marcada

con mayores intensidades, de está 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 está aleación y que se puede deber a la ruta BC 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 orientación que se observa aquí 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
intersección corresponde a una medida.

4.6. Microdureza (HV)

Debido a que el proceso genera zonas de deformación plástica que pueden ser heterogénea-

mente repartidas, se hizo un mapeo de microdureza para poder identificar dichas regiones.

Esto se se realizó en un microdurómetro convencional Shimadzu HMV-2000, con punta

de diamante piramidal (pirámide equilátera) con ángulo diedro de 136o, aplicando una carga

de 100 g durante un tiempo de 10 s. La preparación de muestras consistió en desbaste y

pulido convencionales y un pulido final con alúmina de 1µm .

Las mediciones se hicieron en una muestra de sección de 10 × 7 mm con un barrido

de durezas según 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 identación (1mm). Los barridos

de microdurezas fueron hechos en la sección 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 está en el orden de 80-85 H.V y la zona de un azul más intenso

que está entre 86-92 H.V, lo cual indica que la dureza no es homogénea en la muestra antes

de ser procesada por ECAP, esto podría 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

realizó 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 señalar 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
Desviación estándar 1.6 3.4 6.4

Porecentaje de incremento (%) - 40 56

Cuadro 4.2: Microdureza (HV)

Debido a éstas heterogeneidades en las muestras se decidió hacer un promedio de ellas en

las zonas centrales de las muestras para que la desviación estándar diera un parámetro 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 pasó, además 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

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 aleación Al-5083 antes de ser procesada
por ECAP.

4.7. Microscopía Electrónica de Transmisión (TEM)

Se tomaron imágenes de TEM con el fin de conocer directamente el tamaño de gra-

no, analizar la estructura de subgranos, ver la orientación respectiva de los mismos la mi-

croestructura de aleación, 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 intermetálicos (contorneados con puntos negros) presentes en está aleación [89]-

[90] , los cuales corroboran los resultados obtenidos por la técnica de SEM. La morfología de

la aleación Al-5083 previa al proceso de ECAP consiste en granos de forma y tamaño similar

aproximado de 3 µm.

La Figura 4.23 muestra las imagenes de la microestructura de la aleación Al-5083 con

dos pasos de ECAP, así como su patrón de difracción correspondiente a la zona obscura de

la imagen de TEM. En está imagen se puede observar información general de la microestruc-

tura de la aleación después de ser sometida por dos pasos de ECAP por la ruta BC . La

microestructura muestra bandas con una estructura no homogénea elongada y refinada, la

morfología de los subgranos es similar y con un tamaño de subgrano de 300 nm después de
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Figura 4.23: Imagen TEM de la microestructura de la aleación Al-5083 a) después de dos
pasos de ECAP. b) Patrón de difracción del área selecta letra A. Eje de zona [101]

dos pasos de ECAP. También se muestra el patrón de difracción 4.23b visto desde el eje de

zona [101].

En la Figura 4.24 se muestran las bandas de deformación, las cuales están marcadas con

líneas 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 tamaño de subgrano equiaxiado de  0.3 µm.

En la Figura 4.25 se muestra una micrografía 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 límites de subgranos ocurriendo así el proceso de refinamiento de grano generado por el

proceso de ECAP como se explicó en la sección 2.2.1. Estos resultados concuerdan con lo

reportado en otros trabajos de ECAP de la aleación AA5083 [92], en los cuales estas celdas

son formadas a bajos niveles de elongación durante la deformación.

De éstas figuras se puede observar que el proceso de ECAP refina el grano de la aleación

Al-5083 y lo mantiene con la misma morfología, disminuyendo el tamaño de grano de 3µm

a 0.3µm en 2 pasos. Estos resultados son consistentes con los reportados por otros autores

[64], [93] , utilizando la misma aleación y procesándola por ECAP en rutas y condiciones

diferentes a las utilizadas en esta investigación.

En la Figura 4.26 se puede observar la microestructura interna de los granos deformados



4. Resultados y análisis de resultados 77

Figura 4.24: Micrografía de TEM de la muestra de dos pasos en la cual se observa las bandas
de deformación generadas por el proceso de ECAP

Figura 4.25: Micrografía 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 imágenes que se presentan estan inclinadas respectivamente en a) 0◦, b)1◦, c)
2◦ y d) 3◦, las zonas obscuras representan regiones que están 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 tamaño 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 rotación

desigual de celdas contiguas de ángulos del orden de ≤ 2o.

Cuando este grano es desorientado en 1o(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 tamaño aproximado de 300 nm y que todos

en su conjunto forman parte del grano originial (Figura4.26a)), los subgranos que están en

el interior tienen una desorientación máxima 2◦, que como se mencionó en la sección 2.2

corresponde con los procesos de refinamiento de grano de las aleaciónes de aluminio y que

en las deformación alcanzada en dos pasos con la matriz utilizada en este trabajo ángulo

2φ = 120◦ ( ε ∼ 1.34) a estos pasos este fenómeno está y sigue ocurriendo.

En está serie de fotos es notorio que existen zonas homogéneas (claras u obscuras),

esto indica que la desorientación de los subgranos es mínima (≤ 1o) debido a que es difícil

distinguir cambios dentro de la zonas, teniendo así la evidencia que existen subgranos en

la aleacón Al-5083 despues de ser procesado por dos pasos de ECAP, lo cuales tienen una

desorientación menor de 2o 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 aleación

muestran una desorientación de bajo ángulo en los primeros pasos de ECAP.



Capítulo 5

Conclusiones

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

ceso de ECAP a 25oC usando la ruta BC , obteniendo dos pasos.

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

consiste de bandas paralelas elongadas con un tamaño similar de subgrano de  0.3

µm

3. Los subgranos producidos en la aleación 5083 después de dos pasos de ECAP están

desorientados máximo en 2o

4. Existe modificación de la textura durante el proceso de ECAP en la aleación A5083,

existe una textura inicial con la componente {111}
〈
110
〉
, está 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 componentes.

5. Los intermetálicos de la aleación 5083 no se fragmenten durante el proceso de ECAP,

teniendo una orientación inicial de las partículas finas y la cual no parece perturbarse

demasiado con los pasos de ECAP, siendo esto benéfico en la homogeneidad de la

aleación después de ser procesada por ECAP.

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

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 deformación severa plástica

en el material están regidos por el efecto de la fricción entre el molde y la muestra, y

la relajación de esfuerzos en la superficie. Teniendo valores de compresión en ambas

caras, en la muestra de 1 paso , y valores de tensión en la cara interna y de compresión

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 más utilizados son:
El factor del perfil

RP=

∑
i

∣∣yi(obs) − yi(calc)
∣∣

∑
i yi(obs)

(A.1)

El factor del perfil ponderado (Rwp). Este criterio muestra el progreso del re-
finamiento, ya que el numerador contiene la función residuo que está siendo minimizada
durante el refinamiento Rietveld. El residuo del patrón pesado se calcula de la siguiente
manera:

RWP =

∑
i

∣∣yi(obs) − yi(calc)
∣∣2

∑
i Wi

(
yi(obs)

)2 (A.2)

donde: yi(obs) es la intensidad observada en el paso i, yi(calc) es la intensidad calculada en
el punto i, y Wi es el peso asígnado.
El ajuste de “bondad” (χ2). Si el tiempo de toma de los datos fue suficientemente

grande, no dominarán los errores estádísticos, Rexp podría ser muy pequeña y la χ2 para una
estructura cristalina refinada podría ser mayor que 1. Si los datos son obtenidos pobremente,
Rexp podría ser grande y χ2 podría ser menor que 1, el valor de χ2 debe estár entre 1 a 1.3.
El ajuste de “bondad” se define como:

χ2 =

∣∣∣∣
RWP

R exp

∣∣∣∣
2

(A.3)

donde Rexp refleja la calidad de los datos obtenidos en la medición del patrón de difracción
(conteos estádísticos). Laformula del residuo del valor esperado es:

89



A. Criterios de ajuste utilizados en el ajuste Rietveld 90

R exp =

∣∣∣∣∣
N − P

∑
i Wi

(
yi(obs)

)2

∣∣∣∣∣

1/2

(A.4)

donde N es el número de datos observados, P el número de parámetros a refinar, Wi es
el peso asígnado, yi(obs) es la intensidad observada en el paso i.

Otros factores de ajuste de calidad son:
Factor cristalográfico (RF)

RF =

∣∣∣∣∣

∑
h

∣∣Fh(obs) − Fh(calc)

∣∣
∑

h

∣∣Fh(obs)

∣∣

∣∣∣∣∣
(A.5)

Donde Fh(obs) y Fh(calc) son los factores de estructura observados y calculados, respecti-
vamente. Este factor está 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 evolución del refinamiento.
Factor de intensidades de Bragg (RB). Este indica la calidad del modelo en cuanto a

datos cristalográficos de la celda unitaria, veracidad del grupo espacial (el cual representa la
distribución de átomos en la celda unitaria), parámetros de red, posiciones de los átomos en
la base asímétrica y el número de ocupación de los átomos en los sitios que les corresponde.
Laformula para calcular el residuo del factor de Bragg es:

RB =

∣∣∣∣∣

∑
h Ih(obs) − Ih(calc)∑

h

∣∣Ih(obs)
∣∣

∣∣∣∣∣
(A.6)

Donde:
Ih(obs) es la intensidad observada de la h−ésima reflexión, Ih(calc) es la intensidad calculada

de la h− ésima reflexión.



Apéndice B

Señales producidas por la interacción
de haz con la muestra

Electrones secundarios

Los electrones secunadarios se generan cuando un electrón en el haz primario interacciona
con. un electrón en los átomos de la muestra, y lo saca de su órbita con cierta cantidad de
energía cinética. Se generan a profundidades diferentes de la muestra, pero, debido a que son
electrones de baja energía (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 está
señal lleva infromacion principalmente de relieve o topográfica de la muestra.

Rayos X característicos.

Esta señal 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 resolución
espacial pobre, está se produce después de que un electrón es expulsado de su orbital, entonces
el átomo se vuelve inestáble y para regresar a su estádo basal, otro electrón del orbital
siguiente o de cualquier otro llena la vacancia. Esta señal se aplica para el estudio de la
composición química de inclusiones o pequeñas particulares del material desconocido y en
el análisis de la distribución de la concentración de los elementos químicos en una muestra
heterogénea, ya sea en un punto de una línea (line-scan) o en un aérea (mapeo), por medio
de la técnica conocida por EDS (Espectrometría por Dispersión de Anergia de rayos X).
Esta técnica se caracteriza por analizar todos los elementos de la tabla periódica con numero
atómico Z ≥ Be, la concentración mínima detectada varía desde un 0.1% a 1% en peso, con
una exactitud en el análisis 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, está señal tiene mucha más energía ≥ 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 electrón en el haz primario interacciona con el
núcleo de un átomo y rebota al electrón primario hacia fuera de la muestra sin pérdida de
energía.

Debido a ello está señal no tiene tanta resolución ni lleva tanta información de la topográ-
fica de la muestra como la señal de electrones secundarios, sin embargo, proporciona infor-
mación acerca de la composición química por medio del contraste de la imagen. Es decir, en
zonas compuéstas por elementos con Z grande, el haz primario de electrones tendrá mayor
posibilidad de interaccionar con los núcleos, por lo cual producirá mayor cantidad de elec-
trones electrodispersados y éstas zonas se observaran más claras en la imagen del monitor
que aquellas con numero atómico pequeño, las cuales, se percibirán mas oscuras.

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



Apéndice C

Método gráfico para obtener los
componentes de textura

Este método las intensidades más 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 ángulos que están sobre
los contornos mas marcados de la figura de polos. Una vez que se miden estos ángulos y con
la información del Cuadro C.1, que muestra los ángulos entre las familias de planos{h1k1l1}
y 〈h2k2l2〉, se procede a encontrar la componente de textura de plano hkl analizado. El
Cuadro C.1 se construyó con la ayuda de programa CaRIne Crystallography 3.1 (Software
que permite la creación, visualización y modificación simulada de estructuras cristalinas). Se
creó una estructura fcc (estructura del Aluminio) y se procedió a calcular el ángulo entre
cada una de la familia de planos analizadas h1k1l1 (fila) h2k2l2 (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 está analizando es la {111}, del Cuadro podemos observar
que existen una columna y una fila con está familia de planos, los ángulos 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 90o. Los medidos con la red de Wulff, se encuentran en la columna
correspondiente a está familia de planos, y los encontrados son 39.2 y 75o. La componente
de textura se compone de los planos cristalinos h1k1l1 medidos con la red polar coinciden
con los planos cristalinos h2k2l2 , y 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 continuación 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 ángulos 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 medición de los ángulos.
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Figura C.1: Angulos entre las familias de planos{h1k1l1} y 〈h2k2l2〉 .
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Figura C.2: Figuras de polos con los ángulos 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



C. Método gráfico para obtener los componentes de textura 96

Figura C.3: Figuras de polos con los ángulos 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
,c) {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 ángulos 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
,c) {200} medidos con red polar y d) {200} medidos con red de Wulff
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