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RESUMEN

La aleacion de base aluminio 7075 (AA7075) es altamente empleada en diversas industrias,
especialmente para componentes estructurales. Dentro de sus grandes ventajas se encuentra una
elevada relacidn resistencia mecanica/peso, sin embargo, también cuenta con algunas limitantes que
restringen su empleo, especialmente la baja resistencia a la corrosién en medios salinos. Aunque se
han reportado diversos esfuerzos por disminuir dicha restriccién de la AA7075, no se han obtenido
resultados que satisfagan las distintas aplicaciones de la aleacidn. En el presente trabajo se eligieron
dos técnicas de deformacién plastica severa (SPD) conocidas como corrugado — planchado repetitivo
(RCS) y rolado acumulativo (ARB), ambas son técnicas ampliamente reportadas por las excepcionales
propiedades mecénicas que generan a partir de microestructuras submicrométricas o nanométricas.
Hasta la fecha, no tenemos conocimiento de ningln trabajo previo que haya relacionado dichas
microestructuras y propiedades mecanicas con el comportamiento electroquimico y la
susceptibilidad al agrietamiento inducido por corrosion y esfuerzos (SCC) en la aleacion 7075
procesada. En el presente trabajo se estudiaron algunas caracteristicas estructurales, mecanicas y
electroquimicas de la AA7075 procesada por cuatro rutas: i) RCS, ii) ARB, iii) ARB + RCS y iv) RCS +
ARB. A manera de resultado, se observé un considerable refinamiento de grano desde el primer paso
de deformacidn plastica aplicada en cualquiera de las cuatro rutas, evolucionando en todos los casos,
de granos micrométricos hasta el rango nanométrico. En todos los casos, las microestructuras
mostraron distribuciones continuas y anchas de tamafio de grano. La ruta de procesamiento
mediante RCS mostrd una tendencia hacia la pérdida de textura preferencial, mientras que las otras
tres rutas formaron componentes de textura propios de cada proceso. Las propiedades mecdnicas
estimadas mediante flexion a tres puntos y microdureza Vickers mostraron incrementos
considerables en todos los casos desde el primer paso de deformacién, siendo mayores con la
deformacion aplicada para ARB. Por su parte, el comportamiento electroquimico evaluado mediante
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), ruido electroquimico (EN) y agrietamiento
inducido bajo corrosidn y esfuerzos (SCC), resultaron en mejoras de estabilidad electroquimica para
todas las rutas estudiadas. Adicionalmente, el primer paso de deformacién por ARB mostrd una
mejora en la resistencia a la corrosion de aleacion. De manera general y considerando todos los
resultados obtenidos, puede decirse que el orden de mayor a menor eficiencia de las rutas estudiadas
es: ARB > ARB + RCS > RCS + ARB > RCS. Dentro de las rutas mencionadas, el caso mas exitoso para
factibilidad industrial y mejor combinacién de propiedades resultantes de cada ruta de deformacion

aplicada fue la muestra con un paso de deformacion por ARB.
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ABSTRACT

The aluminum-based alloy 7075 (AA7075) is widely used in several industries, mainly for structural
components. Among its great advantages is a high mechanical resistance / weight ratio, however, it
also has some limitations that restrict its use, especially the low resistance to corrosion in saline
environments. Although various efforts have been reported to reduce this restrictive AA7075, no
results have been obtained that satisfy the different applications of the alloy. In the present work,
two severe plastic deformation techniques (SPD) known as repetitive corrugation and straightening
(RCS) and accumulative roll-bonding (ARB) were chosen. Both techniques are widely reported for its
exceptional produced mechanical properties, which result from submicron or nanometric
microstructures. To date, we are not aware of any previous work that has related such
microstructures and mechanical properties to electrochemical behavior and susceptibility to stress-
induced cracking (SCC) in processed 7075 alloy. In the present work, structural, mechanical and
electrochemical characteristics of the AA7075 processed by four routes were studied: i) RCS, ii) ARB,
iii) ARB + RCS y iv) RCS + ARB. As a result, a considerable grain refinement was observed from the first
plastic deformation pass in any of the four routes, evolving in all cases, from micrometric grains to
the nanometric range. In all cases, the microstructures showed continuous and wide grain size
distributions. The processing route using RCS showed a trend towards the loss of preferential texture,
while the other three routes formed own-texture components of each process. The mechanical
properties estimated by three-point bending test and Vickers microhardness showed considerable
increases in all cases from the first deformation pass, being greater with the deformation applied for
ARB. The electrochemical behavior evaluated by electrochemical impedance spectroscopy (EIS),
electrochemical noise (EN) and stress corrosion cracking (SCC), resulted in improvements in
electrochemical stability of the samples processed by any of the four studied routes. Additionally, the
first ARB deformation pass showed an improvement in the corrosion resistance of the alloy.
Considering all the obtained results, it can be concluded that the order from highest to lowest
efficiency of the routes studied is: ARB > ARB + RCS > RCS + ARB > RCS. The most successful condition
for industrial feasibility and the best combination of mechanical properties was obtained for the

sample with a single ARB deformation pass.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Estudiar el efecto de la microestructura generada por los procesos RCS y ARB en las propiedades
mecanicas, electroquimicas y en la susceptibilidad al agrietamiento inducido bajo corrosion vy
esfuerzos de la AA7075. Asi como comparar la evolucion microestructural, cristalografica y mecanica

de las combinaciones de ambos procesos de deformacién aplicados a la AA7075.

Objetivos especificos

1. Evaluar el efecto de la deformacién plastica inducida mediante los procesos RCS y ARB sobre la
microestructura, orientacion cristalografica, comportamiento mecdanico y susceptibilidad
electroquimica de la aleacion Al-7075.

2. Evaluar el efecto de la deformacién plastica inducida mediante la combinacién de procesos RCS
y ARB sobre la microestructura, orientacién cristalografica y comportamiento mecanico de la
aleacion Al-7075.

3. Comparar los efectos de las cuatro rutas de deformacién plastica severa sobre la aleacion Al-

7075 para determinar la mas eficiente en términos estructurales y mecdnicos.
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INTRODUCCION

La aleacién de base aluminio 7075 (AA7075) es una de las aleaciones de base aluminio con mayor
empleo industrial, especialmente para componentes de la industria aeroespacial, automotriz, asi
como en algunos recipientes a presién. La serie 7xxx del Al, en general, se caracteriza por una
excelente relacién resistencia/peso, asi como elevada resistencia mecénica, lo cual le ha valido su
amplio uso industrial. Sin embargo, la AA7075 tiene baja resistencia a la corrosidn y al desgaste, lo
cual ha limitado el amplio campo de aplicaciones al que podria llegar. Numerosos reportes han
tratado de disminuir los mencionados puntos débiles de la serie 7xxx mediante tres rutas: 1)
modificaciones quimicas, 2) modificacion de la microestructura mediante tratamientos térmicos, o
bien, 3) mediante procesos de deformacién plastica severa (SPD).

En cuanto a la ruta quimica, algunos autores se han enfocado en la variacion de los contenidos de Zn,
Mg vy Cu en aleaciones de la serie 7xxx. Se ha reportado un incremento de 140 a 150% en el esfuerzo
ultimo a la tensién, asi como un incremento de 150 a 180% en la elongacién en aleaciones libres de
Cu con cantidades minoritarias de Zr y Ti, esto en comparacién con una referencia de aleacion
comercial A356 [1]. Ademas de esto, ha sido reportado que una relacion en %peso cercana a tres
veces Zn y una de Mg es necesaria para optimizar las propiedades mecdanicas de la serie 7xxx [2].
Diferentes contenidos de Mn también han sido reportados para incrementar la tenacidad a la fractura
[3]. Se han hecho esfuerzos para reducir impurezas de Fe y Si con la finalidad de mejorar las
propiedades mecdanicas y comportamiento a la corrosion [4]. Sin embargo, las propiedades mecanicas
resultantes son generalmente mas bajas en comparacion con las obtenidas por las otras dos rutas.
Por otro lado, se han aplicado tratamientos térmicos a la serie 7xxx enfocados a mejorar la
susceptibilidad al agrietamiento inducido por corrosiéon y esfuerzos (SCC). El uso de tratamientos de
sobre-envejecido ha resultado en la reduccion de susceptibilidad al SCC, sacrificando la resistencia
mecanica [5]. Una solucion alternativa al problema anterior, ha sido la aplicacién de un tratamiento
de envejecido de dos etapas, resultando en el decrecimiento de SCCy en el incremento de resistencia
mecdnica [6]. El tratamiento térmico de retrogresion y re-envejecido a diferentes temperaturas no
fue eficiente en el establecimiento de una buena combinacion entre SCC y dureza [7]. Sin embargo,
en todos los casos, los tratamientos térmicos para componentes industriales usualmente son caros y
consumidores de tiempo.

Finalmente, la mejora de susceptibilidad a SCC ha sido estudiada a través de la utilizacion de técnicas
de deformacion plastica severa. El comportamiento a SCC en juntas soldadas de AA2195 fue

estudiado usando granallado por impacto con laser (LSP por sus siglas en inglés), obteniendo una
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mejor resistencia a la corrosidon localizada en comparacion con las muestras sin LSP [8]. La
susceptibilidad a SCC también ha sido probada en juntas soldadas de AA7075 después de la aplicacion
LSP, reportando el decremento de agrietamiento inducido bajo corrosién y esfuerzos después de SCC
en comparacion con las muestras sin LSP [9]. Las técnicas que involucran granallado son consideradas
como procesos superficiales de SPD. Hasta ahora, no hay reportes del estudio del mecanismo de SCC
cuando un proceso es aplicado en todo el volumen de la muestra, tal como las técnicas de SPD, las
cuales afectan al volumen entero del material procesado. Ademds, el efecto de microestructuras
heterogéneas donde granos micrométricos y ultrafinos coexisten no ha sido estudiado. Este tipo de
microestructuras puede ser generadas por técnicas SPD, tales como el corrugado-planchado
repetitivo (RCS) y el rolado acumulativo (ARB), los cuales son procesados usados para productos
planos [10,11]. El proceso RCS se basa en la aplicacién de ciclos de corrugado y planchado en la pieza
de trabajo mientras se mantiene la misma seccion transversal. Numerosas aleaciones de base
aluminio han sido estudiadas por esta técnica, obteniendo microestructuras que permiten el
incremento de propiedades mecanicas, tal como el caso de aluminio puro [12], asi como aleaciones
Al-Cu y A-Cu-Sc [10], AA5083 [13], AA5754 [14], y AA6061 [11]. Por su parte, el proceso ARB consiste
en la aplicacién de esfuerzos cortantes mediante laminado severo en un solo paso a través de los
rodillos. Considerando que el material de entrada al proceso ARB consiste en dos placas apiladas y
que la reduccién es del 50%, se puede decir que este proceso también conserva la geometria inicial
de las muestras. Numerosos grupos de investigacién han obtenido incrementos sustanciales en
propiedades mecdnicas de aleaciones base Al procesadas por ARB, algunos ejemplos son para las
aleaciones Al-1100 [15], AA6061 [16] y AA7075 [17]. Adicionalmente, se ha reportado el decremento
de susceptibilidad a la corrosion localizada [18,19] como resultado de los cambios microestructurales

generados por el proceso ARB.

Para su presentacion, se ha dividido este trabajo de la siguiente manera:

Capitulo I: Marco tedrico que contiene aspectos relacionados a generalidades y conceptos necesarios
para entender el contenido de la tesis. Incluye una introduccion a la aleacion Al-7075, sus aplicaciones
y propiedades. Asi mismo, se incluyd un apartado basico de los dos procesos de deformacidn plastica
severa (SPD) empleados en este trabajo, es decir, RCS y ARB. Con base en los reportes de ambas
técnicas de SPD mencionadas, se describieron los principales efectos en aleaciones de aluminio,

especificamente, en materia estructural, cristalografica, mecénica y electroquimica. Este capitulo
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concluye con el estado del arte, o bien, los avances mas relevantes de la aplicacién de ambas técnicas
de SPD en aleaciones de base aluminio.

Capitulo II: en este capitulo se describen los materiales, equipos y parametros empleados tanto para
la deformacion pldstica de la aleacidn, como para su caracterizacién post-proceso. A partir de aqui se
sigue la misma estructura para presentacion de metodologia, resultados, discusién y conclusiones, la
cual es: i) comportamiento estructural y cristalografico, ii) comportamiento mecanico y iii) evaluacién
electroquimica. Dicha estructura ayudara al lector a volver mas agil la lectura y comprension de la
presente tesis.

Capitulo Ill: incluye la presentacion de resultados de las distintas técnicas de caracterizacion descritas
en el Capitulo Il, asi como su interpretacion e integracion en términos individuales de cada ruta de
procesamiento empleada.

Capitulo IV: presenta la discusion de resultados en términos de la comparacion entre los efectos
estructurales, mecanicos y electroquimicos de cada ruta de deformacion empleada sobre la aleacion
Al-7075. Asi mismo, presenta las rutas de procesamiento de acuerdo a su eficiencia para mejorar el
comportamiento mecanico o electroquimico de la aleacién estudiada.

Capitulo V: Incluye las conclusiones finales de la tesis con base en los hallazgos mostrados

previamente en los Capitulos Il y V.
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CAPITULO I. MARCO
TEORICO

En el presente capitulo se desarrolla una descripcion de los principios bdsicos que el lector debe
conocer para la comprension del proyecto de tesis. Comenzando por esta seccidn en adelante, la
disposicion de subtemas en cada capitulo sigue el mismo orden, es decir, descripcion o resultados
de; deformacion aplicada, microestructura y textura cristalogrdfica, comportamiento mecdnico y

esfuerzos residuales, finalizando con comportamiento electroquimico.



1.1.  ALEACION AI-7075

De manera general, las aleaciones de aluminio poseen una elevada tenacidad a la fractura, suelen
mostrar fractura de tipo ductil asociadas con nucleacién en particulas de intermetdlicos, dicha
fractura ductil es causada por la nucleacién de huecos y su coalescencia. Por su parte, la serie 7xxx
del aluminio tiene un amplio uso industrial principalmente en los campos automotriz y aeronautico
por su alta resistencia mecanica. En el sector aeroespacial la AA7075 es la aleacion preferida debido
a las propiedades nominales que se muestran en la tabla 1, especialmente cuando se trata de
recubrimiento de alas, “stringers” y estabilizadores. Sin embargo, dentro de las limitantes de su
aplicacion estdn una menor resistencia al desgaste y menor formabilidad por extrusion en
comparacion con otras aleaciones de resistencia mecanica similar. Las bajas tasas de extrusidon se
deben a la elevada resistencia mecanica y al bajo punto de fusién de algunas de sus fases. El
contenido de cobre es el otro factor que genera el conjunto de elevada resistencia mecdnica, baja
formabilidad por extrusién y baja resistencia a la corrosion. Su baja tenacidad a la fractura y baja
tolerancia al dafio limitan su aplicabilidad, por lo que recientemente se ha trabajado en cambios a la
composicion quimica, especialmente en cuanto a la relacién Zn/Mg/Cu, asi como en el contenido de
Siy Fe [1,4].

La alta resistencia de las aleaciones Al-Zn-Mg-Cu también se asocia con el efecto combinado de la
densidad y relacion de aspecto de los precipitados de fase n” presentes en forma de placas, los cuales
se forman en los planos {111},. La fase n es el intermetdlico mds comun en la aleacién 7075, el cual
se encuentra en condicion metaestable n” después del tratamiento T6, pasaden anenel T76y es
totalmente estable en T73. El aluminio se combina bien con metales de transicion, cromo,
manganeso y zirconio y forma fases intermetdlicas con poca o nula solubilidad en la matriz de
aluminio, esto da lugar al dispersoide mds comun para la aleacion 7075 que es Al1,Mg,Cr, este
dispersoide presenta ademas una habilidad para nuclear n a temperaturas elevadas. Los
constituyentes mas comunes en la aleacidén 7075 son Al;CusFe, Alia(Fe, Mn)sSi, Alg(Fe, Mn), Mg,Si y

Si0,[20].
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Tabla 1. Propiedades mecdnicas nominales de la AA7075 en distintas
condiciones de tratamiento térmico [20].

Condicién | UTS (MPa) | Elongacién (%) | Dureza Brinell (HB1g/s00)

0] 230 16 60
T6 570 11 150
173 505 - 140

La AA7075 es de tipo endurecible por precipitacién, lo cual indica que en su condicion inicial (T6)
posee precipitados finos y dispersos en la matriz. Para ser procesada por RCS y ARB es necesario un
tratamiento térmico que reduzca de manera parcial la resistencia mecanica sin un elevado efecto
sobre el tamafio de grano, es decir, un recocido, de acuerdo con la literatura base para aluminio y
sus aleaciones [21], se recomienda un tratamiento térmico en dos etapas; 1) 425°C por 2 h, seguido
de un enfriamiento al aire para controlar el tamafio de grano y 2) sostener la temperatura a 230°C
por 2 horas y un consecutivo enfriamiento al aire. De esta manera, se obtendria una estructura con

tamafio de grano micrométrico y precipitados también micrométricos dispersos en la matriz.

1.2.  PROCESOS DE DEFORMACION PLASTICA SEVERA

El inicio de los procesos de deformacion pléstica severa (SPD) se remonta a la década de 1930s por
P. W. Brindgman, quien estudié el efecto de combinar presiones hidrostaticas con deformaciones de
corte [22]. La familia de técnicas SPD se definen como procesos que infieren grados de deformacién
mas elevados en comparacion con las técnicas convencionales. Previamente al empleo de las técnicas
de SPD, el refinamiento de grano era comunmente obtenido mediante deformacién plastica
convencional y un subsecuente recocido que generaba recristalizacion por nucleacién y crecimiento
(recristalizacion discontinua). Mediante estas técnicas, se obtenian tipicamente tamafios de grano
mayores a 10 um, mientras que en procesos SPD se obtienen comunmente tamafios de grano
ultrafinos (menores a 1 um) e incluso nanométricos (menores 100 nm). Este incremento en
refinamiento de grano mediante las técnicas SPD se debe, al grado de deformacién que es
sustancialmente mayor con respecto a las técnicas convencionales, por ejemplo, un rolado
convencional permite reducciones totales de espesor de alrededor de 60 a 80%, lo cual corresponde
a una deformacion equivalente de alrededor de 1 a 1.8, mientras que los procesos de SPD aplican
deformaciones de al menos 4.0 en los materiales procesados. Dicha capacidad para refinar el grano

permite el incremento de propiedades mecénicas sin la necesidad de aplicar tratamientos térmicos
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posteriores, esta ventaja sumada con la hibridacién de buenas propiedades opticas, eléctricas,
térmicas, etc., las cuales prevalecen en la aleacién debido a que conserva la misma composicion
guimica, son el valor agregado de las técnicas de SPD [23,24]. Con base en las virtudes de la familia
de técnicas de SPD, estan siendo ampliamente estudiadas por numerosos grupos de investigacion
alrededor del mundo. Dentro de los mas notables hallazgos a este respecto, se encuentran los
trabajos de Valiev, et, al. [25,26], en donde se describen las bondades de las microestructuras
ultrafinas y nanométricas formadas mediante SPD. Dos de los procesos de SPD mas prometedores
para productos planos, son el corrugado — planchado repetitivo y el rolado acumulativo, los cuales
han reportado multiples ventajas en cuanto a evolucidon microestructural, propiedades mecanicas y
facilidad de habilitacién tanto a nivel industrial como a nivel laboratorio, siendo por lo anterior que
fueron elegidos para la presente tesis. Una descripcién a detalle el principio que rige ambos procesos

se presenta en las siguientes secciones.

1.2.1. CORRUGADO — PLANCHADO REPETITIVO

La técnica de corrugado — planchado repetitivo (RCS por sus siglas en inglés) fue patentada por Zhu'y
colaboradores en el afio 2000. Esta técnica sirvié a la necesidad de un proceso que lograra una
sinergia entre los beneficios de la deformacién plastica severa (seccién 1.2), la posibilidad de ser
aplicado en muestras con geometria altamente empleada en componentes industriales y la
alternativa de ser un proceso de tipo continuo. El creador del método RCS, reportd por primera vez
los resultados del proceso aplicado sobre cobre de alta pureza [27], resultando en un considerable
refinamiento de grano, el cual partié de tamafios micrométricos y llegd hasta los ultrafinos, asi como
en un incremento de dureza. Dicho articulo incluyd también la descripcion de lo que se denomina un
ciclo de deformacién por RCS, el cual consiste en: 1) corrugado de la ldmina mediante la aplicacién
de carga a dos dados con la geometria mostrada en la Fig. 2 entre los cuales se encuentra la ldmina
del material a ser procesado, y 2) planchado del material previamente corrugado mediante la
aplicacion de presion entre dos dados de caras planas. Cabe destacar que el modo de deformacién
aplicada mediante esta técnica de SPD es dominantemente por doblez para dados de corrugado con
perfil sinusoidal y de tipo corte para aquellos con perfil trapezoidal [28,29]. Es por lo anterior, que la
geometria del dado corrugado tiene un impacto importante sobre la deformacién equivalente
aplicada y el estado de esfuerzos logrado. Diferentes dados de corrugado resultan en distintas
propiedades y microestructuras, aunque en un gran numero de casos dichas microestructuras

resultan en distribuciones anchas y de morfologia no equiaxial, es decir, en la obtencion de una
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coexistencia entre granos pequefios (nanométricos o ultrafinos) y granos gruesos (micrométricos)

[11,30,31].

Prensa

N A

Pieza de trabajo

ZAVAN

Figura 1. Representacion de dados empleados en el primer articulo reportado del
proceso RCS. Imagen adaptada del trabajo original [27].

A la fecha, se han publicado algunos trabajos de la adaptacién del proceso RCS como método de
deformacion continuo [32] y se han realizado numerosas investigaciones en torno a las condiciones

microestructurales y propiedades mecanicas logradas mediante esta técnica.

1.2.2. ROLADO ACUMULATIVO

El proceso de rolado acumulativo, ARB por sus siglas en inglés (Accumulative Roll-Bonding), es un
proceso que permite producir materiales en bulto y se caracteriza por su facilidad para ser aplicado
de manera continua. Fue desarrollado por Saito y colaboradores, publicando sus primeros reportes
en los aflos de 1998 y 1999 [33,34]. Fue presentado como una técnica que permite establecer una
sinergia entre las propiedades logradas por SPD y las caracteristicas de un proceso de alta
productividad; menor costo de elaboracién de dados, menor capacidad de carga requerida en los
equipos empleados y muestras con geometrias que son hondamente aplicables en componentes
industriales (ldminas). De manera general, este proceso se basa en el apilamiento de 2 o mas placas,

las cuales pueden ser del mismo o distinto material, para posteriormente realizar una reduccién de
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50% en espesor en un solo paso de deformacion. Lo anterior genera ademds de una reduccién de
espesor, una unién de tipo quimica/mecénica producida a partir de la presién suministrada durante
el proceso, asi como por la activacién de procesos difusivos debido al alto grado de deformaciény al
incremento de temperatura debido a ello. La Figura 2 esquematiza de manera general el proceso
ARB. La preparacién de las placas suele realizarse mediante cepillado superficial con cerdas de un
material mas duro, por ejemplo acero, asi como una limpieza y desengrasado, realizado cominmente
con acetona. El proceso no emplea lubricacion debido a que se ve favorecido por un alto coeficiente
de friccidn. Algunas ocasiones es necesario el empleo de temperaturas elevadas durante el proceso.
Una vez que las placas han sido roladas y que la placa final tiene el espesor inicial, se procede a cortar
en dos partes y posteriormente apilar nuevamente para repetir el proceso de rolado de manera
secuencial. Cada vez que las placas apiladas pasan por los rodillos se considera un paso de

deformacion por ARB. El proceso ARB induce esfuerzos de corte y esfuerzos de rolado de manera

< N\

b
g‘m ‘g

Desengrasadoy cepillado

simultanea.

Apilado

7

Figura 2. Esquema general de la técnica de Rolado Acumulativo (ARB). Adaptado
de [19]

Se tiene que la deformacién equivalente por cada paso de rolado acumulativo con una reduccién de
espesor de 50% es de alrededor de 0.8, siendo acumulativa, de tal manera que la deformacién
equivalente después de n pasos de rolado es 0.8 n [35]. El proceso ARB debe superar una deformacién
critica que permita la ocurrencia de la unién entre laminas, la cual depende del material procesado
pero siempre es mayor a 35% por cada paso. Es un proceso eficiente para producir tamafios de grano

ultrafino (debajo de 1 um). La morfologia de grano tipicamente lograda mediante este proceso es de
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tipo elongada con una elevada densidad de limites de grano de angulo grande (=15°). Tipicamente
se logran granos de tamafio promedio entre 100 a 200 nm, aunque los metales puros tienden a
presentar un tamafio de grano final mayor. Por otra parte, las propiedades mecanicas suelen

incrementarse entre 2 a 4 veces con respecto a la condicién inicial.

1.3. EFECTO DE LA DEFORMACION PLASTICA SEVERA

Es sabido que el incremento en la tasa de deformacion, incrementa también la concentracion de
esfuerzos en el material. En pequefias deformaciones, el endurecimiento por trabajo es prominente
y el ablandamiento dindmico es pequefio, mientras que el incremento en tasa de deformacién
incrementa también la energia almacenada que permite el ablandamiento. A mayores deformaciones
se aceleran los mecanismos de ablandamiento y el flujo de esfuerzos llega a una saturacién temporal
gue después cae, posteriormente los mecanismos de ablandamiento y endurecimiento llegan a un
balance v el flujo de esfuerzos a una estabilidad permanente [36]. Dicho mecanismo es de sumo
interés para los procesos de deformacién plastica y en especial para las técnicas de la familia SPD, ya
que los pasos de procesamiento aplicados, los cuales acumulan mayor deformacién equivalente en
el material, son un pardmetro de gran importancia ante los efectos microestructurales y mecanicos
en la aleacion de trabajo [26,37,38]. Entre los cambios mas significativos que pueden resultar de la
aplicacion de procesos SPD, y mds especificamente, de ARB y RCS, estdn los cambios a nivel
microestructural, es decir, morfologia, tamafio y distribucién de granos, precipitados y su orientacion
cristalografica; cambios mecanicos, los cudles se refieren al desempefio de la aleacién ante la
aplicacion de esfuerzos y cargas de distintos tipos; y cambios electroquimicos, los cuales permiten
conocer la respuesta de la aleacion cuando se encuentra en contacto con medios corrosivos y/o la
aplicacion de corriente eléctrica en un sistema cerrado. Las secciones consecutivas detallaran un

poco mas las caracteristicas de cada punto.

1.3.1. ESTRUCTURA Y TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Dentro de los cambios microestructurales que pueden generarse a partir de la aplicacion de procesos
de SPD en materiales metalicos, estan el refinamiento de grano, siendo un fendmeno que describe
el incremento en densidad de bordes de grano debido a la formacion de nuevos granos;
fragmentacion o re-distribucién de precipitados, que se refiere a la reduccion en tamafio de segundas

fases presentes en la aleacién como resultado de esfuerzos cortantes aplicados, o bien, al
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establecimiento de un nuevo perfil de ubicacidon de las segundas fases como resultado de la
deformacion recibida por la matriz; cambios en la orientacién cristalografica de los granos, lo cual se
debe a rotaciones de los cristalitos a partir de su posicidn inicial en la muestra; aunque existen
diversos efectos microestructurales que pueden ser obtenidos a partir de procesos de deformacién,
los tres mencionados con los mas relevantes para la presente tesis.

El refinamiento de grano en funcién de la deformacién aplicada depende en gran medida del tipo de
esfuerzos aplicados, asi como de la severidad de la deformacion impuesta. El re-dimensionamiento
de los granos podria llegar hasta los tamafios ultrafinos ampliamente reportados para diversas
aleaciones de base aluminio procesadas por SPD [11,39,40], o bien, hasta tamafios nanométricos
[41]. Cabe mencionar que multiples autores han diferenciado entre granos de tamafios ultrafino y
nanométricos, considerando ultrafinos cuando estan en el rango entre 1 y 0.1 um [26,42] vy
nanomeétricos cuando son menores a 0.1 um [43,44]. Debido a la relacion inversa ampliamente
reportada y conocida entre el tamafio de grano vy la resistencia mecanica de materiales metalicos,
también conocida como la relacién de Hall-Petch [45], el refinamiento de grano hasta tamafios
ultrafinos suele tener un efecto positivo sobre el comportamiento mecanico de la aleacién
procesada. Sin embargo, cuando dicho refinamiento llega hasta dimensiones nanométricas, el
resultado en el comportamiento mecénico sale de la aplicabilidad de la cldsica relacién Hall-Petch y
se torna en una relacion cercanamente directa entre el tamafio de grano y la resistencia mecénica
[46—-48], dicho fendmeno ha sido tratado de explicar con base en la probable absorcién de
dislocaciones y dtomos adyacente por la frontera de grano, decreciendo con ella la resistencia la
densidad de dislocaciones y la resistencia que el material pone ante la continuidad de la deformacién
[49]. Dentro del estudio de los mecanismos de deformacién que generan las excepciones arriba
descritas, esta el trabajo de Meyers, et. al. [50], que de manera general, sostiene que los materiales
nanoestructurados suelen presentar baja ductilidad debido a su bajo endurecimiento por trabajoy a
la localizacion de deformacion y fallas, ademas de una capacidad menor de acomodar grietas después
de una extensa deformacion aplicada. Cabe resaltar que es bien conocido que el endurecimiento por
trabajo es inefectivo para las aleaciones de aluminio de la serie 7xxx.

Por su parte, los precipitados podrian fragmentarse hasta tamafios nanométricos [51,52], re-
absorberse en la matriz [53,54] o no ser alterados considerablemente por el proceso de deformacion
[55]. El tamafio, la distribucidon y la estabilidad termodindmica de los precipitados juegan un rol
importante en las propiedades mecdanicas de la aleacién de trabajo. Clasicamente, la presencia de

segundas fases en distribuciones y tamafios favorables, puede incrementar considerablemente la
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dureza de diversos materiales metdlicos incluyendo aleaciones de base aluminio [56,57]. Sin
embargo, también se han reportado algunas excepciones al comportamiento de endurecimiento
clasico por segundas fases, especialmente cuando el sistema de trabajo confiere alta difusién de
defectos estructurales en la aleacidn, tales como defectos de Frenkel, vacancias, etc. [58].

Los cambios microestructurales previamente descritos, traducidos como cambios en morfologia y
tamafio de granos y precipitados, no es la uUnica forma de evaluar la evolucion micro o nano
estructural de la aleacién deformada. La rotacion y/o deslizamiento de granos genera cambios en
orientacion que son estudiados a través de analisis de macro y micro textura en el material [59]. La
textura cristalografica se refiere a la ocurrencia de patrones de orientacion de granos, es decir, con
orientaciones que no son al azar. Este fendmeno ocurre por factores como la naturaleza del material,
el tipo de nucleacién, gradientes de temperatura durante la solidificacion o deformaciones afiadidas
durante el conformado. De esta manera, los procesos de deformacién pldstica severa suelen generar
texturas propias del proceso debidas a la evolucion microestructural que se detalld previamente.

La textura en materiales es tan importante que se ha demostrado que afecta entre 20% y 50% del
valor total de las propiedades de materiales. La Figura 3 muestra un ejemplo de lo anterior indicando
la variabilidad del mddulo elastico de monocristales de hierro de acuerdo con la direccion del cristal,
observando valores muy distintos del modulo elastico conocido para hierro isotrépico de 210 GPa

[59].
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Figura 3. Mddulo eldstico de hierro monocristalino como funcion de la direccion
del cristal [59].

La textura tiene dos vertientes para su estudio conocidas como macrotextura y microtextura, la

primera se refiere a la determinacién de orientacién preferencial de los granos a través de la
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estructura del policristal, por su parte la microtextura se refiere a la medicion de desorientacién entre
granos, es decir, que sabiendo que los granos no se distribuyen totalmente alineados sino que entre
ellos existe una rotacion de angulo pequefio o grande, la microtextura es capaz de medir el angulo
de dichas rotaciones. El estudio de microtextura puede realizarse mediante microscopia electrénica
de barrido con un detector de electrones retrodispersados (EBSD) de alto angulo acoplado.

El estudio de macrotextura puede realizarse mediante medicién de la distribucién de planos
cristalinos paralelos a distintos angulos por medio de difraccion de rayos X, es decir, en la orientacién
promedio. La muestra es incidida por radiacion monocromatica en un dngulo de Bragg para reflexién
de planos (hkl) y el detector se coloca en un angulo 20 con respecto al haz, la intensidad difractada
es medida por el detector si los planos estan orientados de tal manera que su normal corresponda a
la bisectriz del dngulo formado entre los haces incidente y difractado, porlo anterior la muestra debe
ser rotada sistematicamente en angulos bien definidos que hagan posible la difraccion de todos los
planos puestos en condicién de Bragg y sus intensidades son registradas en funcion de los angulos de
rotacién, es decir, las intensidades indican la fraccion volumen de cristalitos colocados en posicién

de difraccion, generando representaciones 2D conocidas como figuras de polo.

1.3.2. PROPIEDADES MECANICAS Y ESFUERZOS RESIDUALES

El término esfuerzos residuales se refiere a la energia acumulada en la estructura del material debido
a deformaciones plasticas o eldsticas no uniformes en la totalidad de volumen. Es un fenémeno
comun y se considera que no existe un material de uso industrial que no contenga esfuerzos
residuales, debido a que es complicado controlar el efecto de cada variable de operacién en el
material. Bastan gradientes de temperatura, geometrias que dificulten el flujo homogéneo o
variaciones en la velocidad de deformacion para generar esfuerzos residuales. Es por lo anterior que
la microestructura, la textura y el estado de esfuerzos definen las propiedades mecdnicas del
material. De manera general, la Figura 4 muestra un esquema de las causas de los esfuerzos

residuales en un material.
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Figura 4. Causas de la generacion de esfuerzos residuales, adaptada de [60].

Los efectos de |la deformacidn en frio se clasifican en dos tipos, el primero corresponde a la aplicacion
de esfuerzos de tension y compresion uniformes que incrementan o disminuyen el parametro de red,
también llamados macroesfuerzos, o esfuerzos de tipo |, su efecto en un difractograma se observa
por el corrimiento de la posicién 20 de los picos hacia la izquierda si aumenta o hacia la derecha si
decrece el pardmetro de red. El segundo efecto corresponde a esfuerzos de tension y compresion no
uniformes que producen ensanchamientos simétricos en los patrones de difraccién debido a que
tienden a deformar los conjuntos de celdas de manera arqueada, por lo que las celdas que se
encuentren en un campo de tensién tendran una distancia interplanar mayor con respecto a las
celdas que se encuentren en condicién de compresién, ocasionando con ello una distribucion de
valores de distancia interplanar, d, equivalente a un rango de valores 20, estos se conocen como
microesfuerzos, o esfuerzos de tipo Il y Ill.
a) Los macroesfuerzos suelen ser evaluados por medio del método del sen?W que se basa en medir
el espaciamiento interplanar en distintos dngulos (W) donde W se refiere al angulo formado entre
la normal a la muestra y la normal al plano de difraccién. Dichos esfuerzos se calculan con base

en un ajuste no lineal.
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b)

Este método se basa en un modelo de esfuerzos planos, es decir, donde no existen esfuerzos
perpendiculares a la superficie. Sin embargo, se cuenta un componente normal a la superficie
resultante de las contracciones explicadas mediante la relacién de Poisson. De esta manera, la
deformacion es funciéon del modulo de Young (E), el coeficiente de Poisson (v) y los dngulos
cosenos del vector deformacién (ai=cospseny y a,=sendseny) tal como se indica en la Figura 5.
Como resultado de la consideracion del modelo de esfuerzos planos, la siguiente relacién es
obtenida:

6o= (E/(1+V))na 1/ dgo [(0dgy)/(d sen?y)]

Ec. 1. Estimacidn de macro-esfuerzos residuales considerando el modelo de
esfuerzos planos [61].

En donde Gyes la estimacion de esfuerzos, E y v son las constantes eldsticas del material (mddulo
elastico y coeficiente de Poisson), dg. es el espaciamiento interplanar en una red libre de
esfuerzos y y es el angulo formado entre la normal a la muestra y la bisectriz del angulo de
difraccion.

Figura 5.Estado de esfuerzos en el modelo de esfuerzos planos.

Por su parte los microesfuerzos son estimados con base en el modelo de Williamson-Hall que
relaciona el ancho integral (area total bajo el pico dividida entre la altura del mismo) de los picos
caracteristicos de la aleacidon con sus contribuciones que son el tamafio del cristalito y la
deformacion debida a defectos en la red. Debido a lo anterior, el ancho integral de cristales con

defectos volumétricos puede escribirse como sigue:
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(P cosB)/A=1/D+4E senB/A

Ec. 2. Ecuacion de Williamson-Hall para estimacion de micro-esfuerzos
residuales [62].

En donde B es el ancho integral, A la longitud de onda de la fuente de radiacion, D es el tamafio

de cristalito, € es la micro-deformacién aparente y 6 el dngulo de difraccion.
La forma anterior de evaluar la magnitud y naturaleza de los esfuerzos residuales presentes en el
material procesado, permite asociar dichos resultados con la factibilidad del material para
determinadas aplicaciones y el tipo de esfuerzos a los que puede ser sometido en servicio.
Con base en que la deformacidn plastica es un proceso que ocurre debido al deslizamiento que es
permitido por la presencia de dislocaciones (las cuales incrementan su densidad al recibir mayor
grado de deformacién durante procesos con nula recuperacién dinamica), éstas dislocaciones
pueden asociarse también con el incremento de esfuerzos residuales, los cuales ya se han indicado
como resultado de mayores cantidades de deformacion heterogénea. De manera paralela, es bien
sabido que el incremento de dislocaciones contribuye al aumento en propiedades mecanicas tales
como dureza y resistencia maxima a la traccion [56,63]. En este punto consiste una parte del valor
agregado de los procesos de deformacion pldstica severa (SPD), los cuales generan relaciones
paraddjicas tales como incrementos en resistencia mecanica con una pérdida nula o baja de

ductilidad [24].

1.3.3. RESISTENCIA A LA CORROSION

De manera general, los mecanismos de corrosion pueden clasificarse como: a) corrosion general,
siendo la corrosién que se da uniforme en materiales isotrépicos y homogéneos, b) corrosién
localizada, cuando la degradacidn se da selectivamente en materiales heterogéneos, comenzando
por las zonas de mayor actividad quimica, regularmente fronteras de granos, c) corrosion influenciada
metallrgicamente, la cual es promovida por caracteristicas microestructurales generadas por el
historial termo-mecanico del material, d) degradacién asistida mecanicamente, por ejemplo en
componentes bajo esfuerzos de fatiga y e) agrietamiento inducido en medios especificos, tales como
en presencia de hidrogeno, cloruros, sulfuros, etc [64].

Con base en el tipo de medios y esfuerzos mdas comunes que se relacionan con los sectores
aeronautico y automotriz, en los que la AA7075 es ampliamente usada [20], se considera importante

evaluar el desempefio del material bajo condiciones de agrietamiento inducido por esfuerzos en
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presencia de cloruros, siendo uno de los medios mas severos para esta aleacidon, asi como la
evaluacién de corrosién bajo esfuerzos ciclicos y la corrosién por picadura debido a heterogeneidades
microestructurales explicadas previamente en la seccion 1.3.1. Con base en lo anterior y en que se
sabe que las series del aluminio 2xxx, 5xxx y 7xxx son susceptibles al agrietamiento bajo corrosion y
esfuerzos [65], es que uno de los objetivos del presente proyecto es evaluar el desempefio de la
aleacién en este tipo de condiciones, ya que en las industrias aerondutica, automotriz, militar o de
construccion, podria causar fallas de tipo catastréficas. Cabe destacar, que para que el agrietamiento
bajo corrosidn y esfuerzos (SCC por sus siglas en inglés) ocurra, deben juntarse tres condiciones base;
1) los elementos de aleacion son susceptibles al SCC, 2) el material esta sujeto a esfuerzos de tracciéon
con magnitud mayor al limite impuesto por su historial termo-mecanico y 3) el medio en el que se
desempefia promueve este tipo de agrietamiento, reconociéndose como medios agresivos, por
ejemplo, a las soluciones acuosas con iones Cl', Br’, I, asi como aire himedo y agua destilada. Es claro,
gue las tres condiciones precursoras del SCC son comunmente encontradas en las industrias que
emplean componentes fabricados con la serie 7xxx del aluminio. De los tres factores anteriores, el
mas importante es la composicion quimica de la elacion, la cual puede afectar la capa de pasivacién
del material, asi como las fronteras de grano, las propiedades mecdanicas, tamafio y morfologia de
grano, segregaciones y esfuerzos residuales [66]. Siendo por lo anterior, que la aplicacién de
deformacion plastica severa en aleaciones de base aluminio y su consecuente evolucién
microestructural, puede jugar un rol muy importante en las propiedades electroquimicas de la

aleacion.

1.4. ESTADO DEL ARTE DE CORRUGADO — PLANCHADO REPETITIVO APLICADO A
ALEACIONES DE BASE ALUMINIO

Como se vi6 en la seccion 1.2.1., la técnica de presidén acanalada (GP) y corrugado — planchado
repetitivo (RCS) tienen un principio de operacion similar, en donde se distingue entre ambas por la

geom

etria del dado de corrugado, siendo ésta, la razén por la que se presentan resultados de ambas
técnicas aplicados a aleaciones de base aluminio.

Dentro de los trabajos reportados de la técnica GP, fue comparada la evolucién estructural del
aluminio comercialmente puro procesado a temperatura ambiente y en condiciones criogénicas,

ambos resultados mostraron la formacion de estructuras ultrafinas sin diferencias significativas entre
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ellos [67]. Otro estudio se enfocd a los cambios en capacidad limite de conformado del aluminio
comercialmente puro estudiando dicha evolucién en 3 direcciones distintas a partir de la direccién
de rolado, obteniendo mejoras en formabilidad para las muestras procesadas a 0° y 45° de la
direccién de rolado, obteniendo ademas, texturas de corte [68]. Mediante el estudio del proceso CGP
aplicado a una aleacién Al-Mn también se encontré que la sensibilidad a la tasa de deformacién
medida a partir de ensayos de tensidn, incrementd en mayor magnitud entre la condicion inicial y
hasta el tercer paso de deformacién, posteriormente el incremento se vuelve menor [69]. La
ocurrencia de refinamiento de grano, ademds de la mejora en dureza y resistencia mecdnica en
aluminio de alta pureza después de ser procesado por CGP también fue corroborado unos afios mas
tarde [70]. Un estudio posterior en aleacién de base Al-Mn-Si, contiene los resultados de variar la
direccion de rolado en muestras previamente sometidas al proceso GP restringido, concluyendo que
variar la direccion de rolado no tiene un efecto significativo en los resultados microestructurales ni
mecanicos de la aleacién procesada [71].

Mediante proceso RCS también se ha estudiado la evolucién mecanica del aluminio comercialmente
puro, el cual fue comparado con los resultados del mismo proceso aplicado en una aleacién de Al-
0.2Sc, los resultados mostraron que empleando una ruta con rotaciones de 90° del dado de
corrugado entre cada paso de deformacién, se obtuvo una mayor dureza en ambas aleaciones en
comparacion con la ruta sin rotacién, mientras que la Al-0.2Sc mostré mds efectividad en el
endurecimiento post-deformacion que el Al comercialmente puro [12]. Un estudio sobre aluminio de
alta pureza corrobord la capacidad de refinamiento de grano generada por el proceso RCS,
observando la formacion de bandas de deformacidn con celdas de dislocacion, y obteniendo ademas
incrementos en resistencia mecanica que llegan a un punto maximo después del cuarto paso de
procesamiento [72]. En otro estudio se corrobord que el empleo de la ruta con giros de 90° permite
la obtencion de mayores valores de dureza y mejor homogeneidad en la deformacién aplicada sobre
aleaciones de base Al-Cu y Al-Cu-Sc [10]. Con la finalidad de estudiar el efecto de distintos pardmetros
del proceso RCS sobre el tamafio de grano, microdureza y resistencia mecanica resultantes en
aluminio con esfuerzo de cedencia maximo de 145 MPa, se emplearon el método Taguchiy la técnica
de andlisis de varianza (ANOVA), los resultados mostraron una probabilidad de contribucién del
numero de pasos de deformacion del 77.8%, y de contribucion de la tasa de deformacion del 12.1%,
parametros como el espesor de la muestra y efectos combinados resultaron ser menos significativos
[73]. En otro estudio fue comparado el efecto microestructural y en propiedades mecanicas sobre

una aleacién Al-Mg (AA5083) empleando tres geometrias distintas de dado de corrugado; ranurado
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en v, ranurado plano y semicircular (Fig. 1), obteniendo que: 1) la mayor deformacién permitida por
el material (15 pasos) fue empleando el dado semicircular, 2) las geometrias de dado mas efectivas
para refinar el tamafio de grano fueron semicircular y ranurado plano y 3) los valores mas elevados
de dureza y resistencia mecanica fueron obtenidos mediante corrugado con el dado ranurado plano
[28]. El efecto de pardmetros como temperatura y velocidad de deformacién en RCS también ha sido
estudiado sobre una AA5083, obteniendo refinamiento de grano a temperatura ambiente, mientras
gue a 300°C predominan los fendmenos de recristalizacién y crecimiento de grano, mientras que en
lo relativo a la velocidad de deformacién, se reporté que una velocidad de 0.5 mm/s logra mayor
refinamiento de grano en comparacién con una de 2 mm/s, reportando que el tiempo disponible
para el reordenamiento de dislocaciones depende fuertemente de este parametro [13]. El efecto de
la rotacién de 90° entre cada paso de deformacion por RCS y la carencia de rotacién fue comparado,

obteniendo mayor refinamiento de grano y dureza en las muestras que fueron rotadas [74].
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Figura 6. Geometrias de dados para corrugado que han sido empleadas con
fines comparativos en la literatura. Adaptada de [28].
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Los métodos de RCS y GP restringido (CGP) también han sido estudiados por elemento finito [36], los
resultados mostraron que a un elevado grado de deformacién se llega a un estado de flujo de
esfuerzos saturado, ademas de que la dureza producida por RCS es mayor que la producida por CGP

con mayor uniformidad en todos los pasos de deformacion.

1.5. ESTADO DEL ARTE DE ROLADO ACUMULATIVO APLICADO A ALEACIONES DE
BASE ALUMINIO

Dentro de los trabajos reportados del proceso de rolado acumulativo (ARB) en aleaciones de
aluminio, estd el reportado por Saito, et. al., [33] quienes reportaron por primera vez el
procesamiento de una aleacion de base aluminio (AA1100) por medio del proceso ARB, el cual did
por resultado un incremento en propiedades en resistencia mecdnica como funcion de la
deformacion aplicada, ademds de un fuerte decrecimiento en elongacion desde el primer paso de
deformacion manteniéndose casi constante en etapas sucesivas, a partir del sexto paso de
deformacion se considerd la obtencidn de una microestructura ultrafina. Posteriormente, el mismo
grupo de Saito [34] reporté la aplicacion del proceso ARB en dos distintas aleaciones de base Al (1100
y 5083), concluyendo que se trata de una técnica apropiada para lograr buen refinamiento de grano,
incremento de resistencia mecdnica y para la alta productividad de materiales en bulto. Otros autores
[16] han reportado la obtencion de microestructuras con granos ultrafinos en a AA6061 vy el
incremento de resistencia mecdnica hasta valores por arriba de los nominales para la condicion T6,
asi como un decrecimiento considerable de la ductilidad después del primer paso de deformacién vy
un decremento pequefio después de dicho paso, asi mismo, se menciond un mapeo heterogéneo de
dureza en lo que respecta a la seccion transversal, obteniendo distintos valores en superficie y centro
de las muestras procesadas, lo cual habla de posibles heterogeneidades de tipo microestructurales.
Posteriormente, Huang y colaboradores [75], compararon la microestructura obtenida en un
aluminio de pureza comercial por ARB y mediante rolado convencional en frio, obteniendo resultados
microestructurales similares, y una mayor rapidez en incremento de angulo de fronteras de grano
durante el proceso ARB. Adicionalmente, Tsuji y colaboradores [35] han reportado la obtencion de
tamafios de grano hasta niveles ultrafinos en la AA7075 procesada por ARB hasta un total de 5 pasos
a 250°C. Por su parte, Pirgazi y colaboradores [76] describieron la técnica ARB como eficiente para
refinamiento de grano e incremento de resistencia mecanica hasta tamafos ultrafinos en la aleacién

AA1100. Quadir y colaboradores [77] estudiaron las etapas iniciales de formacién de fronteras de
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grano de angulo bajo en aluminio de alta pureza y en aleacion de Al.O3Sc, encontrando que en una
microestructura de bandas paralelas, las fronteras de grano de angulo bajo (<15°) tienden a formarse
paralelas a los limites de bandas ya existentes. Otro grupo de investigacion que ha estudiado los
resultados de la AA7075 después de ser procesada por ARB, esta vez a 300°C, reportd en el 2012 [78]
la obtencién de microestructuras con subgranos finos y equiaxiados, la textura tipo fibra beta se
intensificd con el incremento de deformacién y la elongacién incrementd hasta el cuarto paso de
procesamiento, posteriormente se obtuvo un decrecimiento. P. Chekhonin, et. al. [79] produjo placas
con capas alternadas de aluminio de pureza comercial y aluminio de alta pureza, obteniendo
propiedades mecanicas anisotrdpicas, asi como refinamiento de grano hasta tamafios ultrafinos por
recristalizacion discontinua en capas de aluminio de alta pureza y por recristalizacién continua en las
capas de aluminio de pureza comercial. El mismo grupo de Chekhonin [80] ha publicado otro reporte
relacionado a la aplicacion del proceso ARB para producir un material compuesto por capas
alternadas de aluminio comercialmente puro y aluminio de alta pureza, obteniendo distintos tipos de
recristalizacion que generan texturas de tipo cubo, asi como un cese en la nucleacion de nuevos
granos después de entre 9 y 10 pasos de deformacion por ARB. Otros autores [81] han reportado la
unién de aleaciones de base aluminio 2219 y 5086 mediante proceso ARB, obteniendo un
considerable refinamiento de granos hasta tamafios ultrafinos, asi como la fragmentacion de la
aleacién 5086 después de 7 u 8 pasos de deformacion. En otro estudio de ARB aplicado a la AA5083
a temperatura ambiente [82], indicé la obtencion de un material nanoestructurado con nano bandas
de corte y mayor resistencia mecdanica, dureza y homogeneidad en la deformacién al incrementar los
pasos de procesamiento. Morovvatiy colaboradores [83] reportaron el procesamiento de la aleacién
1200 hasta 6 pasos de deformacién por proceso ARB, obteniendo como resultado una
microestructura de granos finos homogénea, incremento en resistencia mecdnica, mayor dureza y
menor limite de formabilidad. Otro trabajo [84] reportd los resultados de aluminio de alta pureza
después de ser procesado por ARB, obteniendo que con excepcién de un drea pequefia, en su
mayoria se obtuvieron granos gruesos. Arigelay colaboradores [85] han publicado ademads un estudio
comparativo entre la microestructura y propiedades mecanicas después de procesamiento ARB de
las aleaciones 6063, 2014 y un compuesto formado por capas alternadas de ambas, obteniendo
incrementos en resistencia mecanica en todos los casos desde el segundo paso de deformacion,
mientras que en el caso del compuesto formado por capas de ambas aleaciones, la resistencia

mecanica total resultd ser cercana al promedio de valores individuales de cada aleacion.
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Las caracteristicas microestructurales fomentadas por el proceso ARB bajo distintas condiciones
térmicas también ha sido estudiado empleando temperaturas criogénicas sobre la aleacion 1060
[86], obteniendo incrementos en resistencia mecénica desde el primer paso de procesamiento, asi
como una fuerte evolucion de textura que fortalecid la presencia de la fibra betta.

En cuanto a la parte electroquimica y propiedades fisicas resultantes en aleaciones procesadas por
ARB, estd el trabajo de Naeini y colaboradores [19], en donde reportaron el decremento en
resistencia a la corrosién por picadura en las muestras de aleacion 5052 después de ser procesadas
por ARB, los autores explicaron esto como un fendmeno debido a la pobre formacion de peliculas
pasivantes en las muestras que cuentan con grano ultrafino, mientras que en los ultimos pasos de
deformacion mediante ARB, la severidad de ataque por picadura se atribuyd al efecto de nucleacion
a partir de las particulas intermetdlicas presentes. Posteriormente, Degner y colaboradores [18]
realizaron un material multicapa de aleaciones 7075 y 1050, donde obtuvieron mejora en la
resistencia a la corrosion siendo un efecto, segun los autores, debido al refinamiento de grano
generado por el proceso.

Por ultimo, en los ultimos afios se han reportado resultados de variaciones del proceso ARB que
parecen ser prometedoras desde el punto de vista mecanico. Tal como el caso de la comparacién
microestructural y mecdnica obtenida entre los procesos de rolado acumulativo y rolado acumulativo
cruzado (con rotacién de 90° sobre el eje normal), obteniendo mayor resistencia mecanica,
elongacién, porcentaje de fronteras de grano de angulo alto y menor tamafio de grano promedio,

todo resultante del ARB cruzado en comparacion con el ARB sin rotacion [87].
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1.6.  HIPOTESIS

Con base en el marco tedrico y el estado del arte previamente detallados, se presenta la hipdtesis

general para el trabajo de investigacion:

Considerando que la maxima deformacion equivalente aplicada mediante los procesos RCS y ARB es
de ~0.8, sin embargo, ARB proporciona un patrén de deformacion mdas homogéneo a lo largo del
material que el proceso RCS, se espera que la evolucién microestructural generada por el proceso
ARB sea mas notable. Como consecuencia, se espera un mayo refinamiento de grano en las muestras
procesadas por ARB en comparacién con las procesadas por RCS. Aunque debido a lo anterior, se
prevén mejoras en el comportamiento mecanico de todas las muestras procesadas por ARB y por
RCS, o por sus combinaciones, se esperan mayor resistencia mecanica y dureza en las muestras
procesadas por ARB con respecto a las muestras procesadas por RCS. En cuanto a la susceptibilidad
a la corrosion de la aleacién de Al-7075, se espera que el refinamiento de grano debajo del rango
ultrafino (mayor densidad de fronteras con elevada actividad quimica) generado por ambos procesos
provea mayor adhesion de la capa de pasivacion superficial, y con ello un incremento en la estabilidad
electroquimica de la capa de 6xidos formada. Se espera que la combinacién de procesos RCS y ARB
aplicados a la aleacion Al-7075 resulte en la activacion de distintos sistemas de deslizamiento del

material y en la formacién de orientaciones preferenciales Unicas de tales rutas de procesamiento.
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CAPITULO Il. METODOLOGIA

En este capitulo podrd encontrarse todo lo necesario para la reproduccion de la experimentacion, asi
como para la trazabilidad de las materias primas y equipos. Cabe destacar, que los capitulos Il y Ill
de metodologia y resultados, respectivamente, siguen el mismo orden con la finalidad de agilizar su
lectura y comprension. Dicho orden es: 1) proceso de deformacion pldstica aplicada, 2)
caracterizacion estructural y de textura cristalogrdfica, 3) propiedades mecdnicas y 4)

comportamiento electroquimico.



2.1. MATERIALES EMPLEADOS

A continuacién puede encontrarse la lista completa de materiales empleados durante el presente

trabajo.

2.1.1. LAMINADO Y DEFORMACION PLASTICA APLICADA

1. Termopar tipo K acoplado al horno de tratamientos térmicos.

2. Tarjeta Instron acoplada al horno de tratamientos térmicos con software Labview NXG para
grafica de temperatura contra tiempo.

3. Placas de 12.5 mm de espesor de aleacién comercial de base aluminio 7075 en condicién T4 (Al-

5.3Zn-2.2Mg-1.8Cu-0.3Fe-0.28Cr-0.06Ti-0.01Ni, en %peso). Proveedor la paloma.

Cizalla manual para laminas metalicas marca Ivainox.

Medidor de espesores de precision con resolucién de 0,001 mm marca Femto.

Acetona marca Jalmek.

Placas de teflon de 0.39 mm de espesor como lubricante del proceso RCS.

© N o &

Dados de acero herramienta grado D2 para proceso RCS. La Figura 7 muestra la geometria de los
dados de RCS empleados. Cabe destacar, que se trata de un disefio propio del grupo de

investigacion.

112 mm

F 3
v

TD

"h(x) = 2 sin (gx)

RD

Figura 7. Geometria de los dados de RCS empleados. Las direcciones transversal
y de rolado son indicadas por TD y RD, respectivamente.

9. Indicador de nivel mecéanico de angulo recto para el posicionamiento del sistema de RCS.
10. Material de seguridad en laboratorio: lentes de seguridad, guantes de carnaza, bata de

laboratorio, calzado industrial.
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2.1.2. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL Y CRISTALOGRAFICA

8.
9.

Lubricante liquido para cortadora de disco abrasivo de diamante.

Lijas abrasivas de SiC grados 600 a 2000.

Pafios de pulido marca PRESI; tipos NT y SUPRAS.

Lubricante liquido para pulido marca Presi.

Suspensién de diamante con tamafio de particula de 1 um, marca Presi.

Suspensién de silica coloidal con tamafio de particula de 0.06 um, marca Buehler.

Alcohol isopropilico al 99%.

Resina conductora para montaje.

Programa 3D Explore 2.5 para visualizacion y correcciones de fondo de figuras de polo

experimentales.

10. Programa MTEX (MATLAB toolbox R2014b) para calculo de funciones de distribucion de

orientacion.

2.1.3. EVALUACION MECANICA Y DE ESFUERZOS RESIDUALES

=

A

Lubricante liquido para cortadora de disco abrasivo de diamante.
Acetona grado reactivo Sigma-Aldrich.
Cizalla manual para ldminas metalicas.

Programa TrapeziumX software para andlisis de curvas de ensayos de flexién.

.1.4. COMPORTAMIENTO ELECTROQUIMICO

NaCl 99.0% puro marca J. T. Baker.

Agua destilada.

Instrumental para medicién volumétrica y almacenamiento: probeta, pipeta y matraces.
Balanza analitica.

Celdas para mediciones electroquimicas de disefio propio del laboratorio CENISA de la Facultad
de Ingenieria de la UNAM.

Electrodos de calomel saturados con solucién de KCI.

Punta de platino de aprox. 1 mm de didmetro y 4 cm de largo.

Placa de carbono de 1 mm de espesor y area transversal equivalente a la muestra metdlica
sometida al ensayo electroquimico.

Soportes de acrilico de disefio propio para sostener verticalmente las muestras sometidas a SCC.
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2.2. EQUIPOS EMPLEADOS

A continuacién puede encontrarse la lista completa de equipos empleados durante el presente
trabajo.

2.2.1. DEFORMACION PLASTICA APLICADA

1. Horno para tratamientos térmicos.

2. Laminadora de rodillos.

3. Maquina universal para ensayos mecanicos, Instron 8802 de 200 kN

2.2.2. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL Y CRISTALOGRAFICA

1. Cortadora de disco abrasivo.

2. Montadora en caliente.

3. Pulidora mecanica semi-automatica marca presi.

4. Mesa vibratoria para pulido mecanico marca VibroMet 2.

5. Microscopio dptico Nikon LV100.

6. Microscopio electrénico de barrido marca Zeiss modelo Auriga Compact para observacion de
morfologia.

7. Difractdmetro de R-X D2 Phaser Bruker para difractogramas.

8. Difractdmetro de R-X Rigaku Ultima-1V para figuras de polo.

9. Microscopio electrénico de barrido marca Jeol JSM-7001F con detector Bruker Quantax acoplado
para analisis de EBSD.

10. Microscopio electrénico de transmision marca JEOL ARM-200F.

11. Analizador de calorimetria diferencial de barrido (DSC) Q100 V9.8.

2.2.3. EVALUACION MECANICA Y DE ESFUERZOS RESIDUALES

1. Maquina universal para ensayos mecanicos Shimadzu AGX para ensayos de flexion.
2. Microdurémetro Vickers Shimadzu HMV-FA2.

3. Difractdmetro de R-X Rigaku Ultima-I1V para mediciones de esfuerzos residuales

2.2.4. COMPORTAMIENTO ELECTROQUIMICO

1. Equipo para espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) Autolab PGSTAT 302N.

2. Potenciostato Gill AC para estudios de ruido electroquimico.
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2.3. METODOLOGIA

La aleacién AA7075 fue procesada mediante dos técnicas de deformacion pldstica severa, corrugado
— planchado repetitivo y rolado acumulativo, RCS y ARB, respectivamente. La Figura 8 indica la
metodologia empleada para la obtencién de las ldminas estudiadas y referidas a lo largo del texto
como condicién inicial. La obtencion de ldminas de condicidn inicial para el presente estudio consistié
en la aplicacién de un tratamiento térmico de homogeneizado a las placas de AA7075 con
dimensiones de 130 x 50 x 12.5 mm, dicho tratamiento siguid el objetivo de asegurar una
microestructura con tamafio y morfologia de granos homogéneos, asi como micrométricos, lo cual
facilita el proceso de deformacién. El tratamiento térmico mencionado ha sido reportado para la
misma aleacién 7075 [21] y consté de las siguientes etapas: 1) calentamiento hasta 420°C, 2)
temperatura constante por 2 horas, 3) enfriamiento al aire, 4) calentamiento hasta 230°C, 5)
temperatura constante por 2 horas, 6) enfriamiento al aire. Posteriormente, se laminaron las placas
hasta obtener un espesor de 1 mm y se sometieron a un tratamiento térmico de liberacion de
esfuerzos y homogeneizacién para asegurar la microestructura ductil previa al proceso de RCS. Las
[dminas resultantes son identificadas a lo largo del presente trabajo como la condicién inicial de
estudio (ver Figura 8). Posteriormente, se aplicaron tres distintas rutas de deformacion plastica, las
cuales son esquematizadas en la Figura 9 y fueron planeadas con la finalidad de comparar los efectos
de las distintas deformaciones en los comportamientos estructurales, mecanicos y fisicos de la
aleacién. Las secciones posteriores se enfocan en detallar las metodologias de la deformacioén y su

posterior caracterizacion.

Tratamiento térmico Laminado Tratamiento térmico

AA 7075

—_—
ww

130 mm

420°C|

450°c|- -
Enfriamiento
al aire

Enfriamiento al

2h horno

230°Cpf~——"""""\

Temperatura / °C

Enfriamiento
al aire

Temperatura / °C

Tiempo / h Tiempo / h

Figura 8. Obtencion de Idminas de condicidn inicial de AA7075.
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Figura 9. Rutas de procesamiento de la aleacion 7075 sequidas en este trabajo.
1) RCS, 2) ARB, 3) RCS mds ARB.

2.3.1. DEFORMACION PLASTICA SEVERA
Distintos procesos de deformacion someten a distintos tipos y grados de esfuerzos a la aleacion 7075,
siendo por lo anterior, que por fines comparativos, se aplicaron tres distintas rutas de procesamiento

plastico. Las metodologias empleadas se detallan a continuacion.

2.3.1.1. PROCESO RCS

Como resultado de la laminacion y posterior tratamiento térmico de liberacion de esfuerzos vy
homogeneizacion (Figura 8), las placas fueron cortadas en dimensiones de 120 X 120 mm con 1 mm
de espesor. Dichas placas fueron procesadas mediante RCS a temperatura ambiente hasta 4 pasos
de deformacién. Para fines del presente trabajo, un paso de deformacién se refiere al siguiente

proceso de 5 etapas: 1) corrugado, 2) posterior planchado, 3) rotacién de 90° sobre el eje transversal
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(TD en Figura 7), 4) aplicacién de un segundo corrugado y 5) un segundo planchado. Los dados de
RCS empleados fueron producidos de acero grado herramienta D2 con un perfil sinusoidal para la
etapa de corrugado (previamente esquematizado en Figura 7) y dos placas planas para la etapa de
planchado. El procesado se llevd a cabo en una prensa hidraulica bajo carga constante hasta una
presién maxima de 200 kN y se emplearon placas de politetrafluoroetileno de espesor de 0.39 mm
con la finalidad de reducir la friccion entre la muestra y el dado de deformacion. Se ha reportado
previamente que dicha configuracién de dados genera una deformacion equivalente de 0.8 en la zona
de maxima deformacion y alrededor de 0.5 en la zona central, y es acumulativa con los pasos
aplicados [11]. La ubicacion de las muestras extraidas para los distintos andlisis de caracterizacion es

mostrada en la Figura 10.

16 mm

|
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P X X X X3
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P X X X X
P X X X

RD

Figura 10. Ubicacion de las muestras tomadas para distintos estudios de
caracterizacion después del proceso RCS: en rojo para dureza y XRD, en amarillo
para microscopia optica o electronica y en azul para ensayos de doblez y SCC.
ND y RD corresponden a las direcciones normal y de rolado, respectivamente.

2.3.1.2. PROCESO ARB
Como resultado de la laminacion y posterior tratamiento térmico de liberacion de esfuerzos vy
homogeneizacién (Figura 8), las placas fueron cortadas en dimensiones de 100 X 100 mm con 1 mm

de espesor. Dichas placas fueron procesadas mediante ARB a 300°C con la finalidad de facilitar su
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paso por los rodillos y activar los mecanismos de difusidon que permiten la unién mecanica entre
placas. El pre-calentamiento de las muestras fue realizado en un sistema abierto en el cual cada
muestra (consistente en dos placas apiladas de 100 X 100 X 1 mm) se introdujo 15 min en una mufla
a 300°Cy al extraerse fue colocada directamente en los rodillos de laminacién para su reduccién de
espesor. La distancia entre la mufla y la laminadora de rodillos fue de 1.2 metros. Dicha metodologia
fue inspirada en reportes previos de la literatura [17,78]. Para fines del presente trabajo, un paso de
deformacion por ARB se refiere al siguiente proceso de 2 etapas: 1) apilado de dos placas con la
geometria previamente indicada, 2) laminado Unico con una reduccién de 50% en espesor. El proceso
se llevé a cabo en una laminadora de rodillos a velocidad constante de 20 RPS. La ubicacién de las
muestras extraidas para los distintos analisis de caracterizacion aplicados a las muestras deformadas
por ARB es mostrada en la Figura 11. Considerando la reduccién de espesor por paso empleada en el
presente trabajo, la deformacién equivalente estimada para cada paso de procesamiento por ARB es

de 0.8 [35].

ND

RD

Figura 11. Ubicacion de las muestras tomadas para distintos estudios de
caracterizacion después del proceso ARB: en rojo para dureza y XRD, en amarillo
para microscopia optica o electronica y en azul para ensayos de doblez y SCC.
ND y RD corresponden a las direcciones normal y de rolado, respectivamente.
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2.3.1.3. COMBINACION DE PROCESOS RCS MAS ARB

La combinacién de ambos procesos de deformacion plastica se llevo a cabo mediante la aplicacién
secuencial de técnicas de deformacion, a modo de ejemplo, una muestra con 2 pasos de RCS y 2
pasos de ARB fue procesada mediante la siguiente secuencia de etapas: 1) obtencién de condicién
inicial (general para todo el estudio) mediante laminado y tratamiento térmico de liberacion de
esfuerzos, 2) aplicacién de 1 paso de RCS, 3) aplicacion de 1 paso de ARB, 4) aplicacion de un segundo
paso de RCS y 5) aplicacién de un segundo paso de ARB. En algunos casos, el orden de aplicacion de
los procesos RCS y ARB fue invertido con fines comparativos. La identificacion de las muestras permite
conocer el orden de aplicaciéon de los procesos, de tal manera, que si la primera letra de la
identificacion es “R” refiere al comienzo de la deformacién mediante RCS, mientras que si la primera
letra es “A” indica el comienzo de procesamiento por via de ARB. La Tabla 2 contiene un resumen de
la identificacion de las muestras estudiadas en la presente tesis, la misma tabla incluye las técnicas
de caracterizacion que fueron aplicadas a cada muestra. Es importante mencionar, que por razones
geomeétricas, de distorsion excesiva de las muestras ante la acumulacion de deformacién o por ser
un resultado intermedio previsible, no se realizé la aplicacion de todas las técnicas de caracterizacion
para todas las muestras, la Tabla 2 incluye las notas correspondientes para cada caso particular. Cada
proceso de deformacién, RCS o ARB, fue realizado siguiendo la misma metodologia estricta que ha

sido descrita en las secciones previas (2.3.1.1y 2.3.1.2).

47



Tabla 2. Compilado de muestras y técnicas de caracterizacion empleadas en el
presente estudio.

Estudios realizados
Muestra €

SEM EBSD DSC RS HVN BT EIS SCC EN TEM

OROA 0 v v v v v v v v v v
R1 0.5 v v v v v v v v v v
R2 1.0 v v v v v v v v v v
R3 1.5 v v v v v v v v v v
R4 2.0 v v v v v v v v v v
Al 0.8 v v v v v v v v v v
A2 1.6 v v v v v v v v
A3 2.4 v v v v v v v v
1R1IA 1.3 v v v v v
2R1A 1.8 v v v v v
3R1A 2.3 v . v v 4
3R2A 3.1 v 4 v D D 4
1A1R 1.3 v v v D v G G 4
1A2R 1.8 v v v v v
1A3R 2.3 v v 4 v 4
2A1R 2.1 v v 4 v 4
2A2R 2.6 v v v v v

Abreviaturas de técnicas de caracterizacion empleadas:

& deformacion equivalente aplicada, EBSD: Difraccion de electrones retrodispersados, DSC:
Calorimetria diferencial de barrido, RS: Macro-esfuerzos residuals, HVN: Microdureza Vickers, BT:
Ensayo de flexidn, EIS: Espectrosopia de impedancia electroquimica, SCC: Agrietamiento inducido
bajo corrosion y esfuerzos y EN: Ruido electroquimico.

Abreviaturas de razones por las que la muestra no fue caracterizada:
G: razones geométricas, D: por distorsion excesiva de las muestras ante la acumulacion de
deformacidn y P: por ser un resultado intermedio previsible.

2.3.2. CARACTERIZACION ESTRUCTURAL Y CRISTALOGRAFICA

Para la caracterizacion estructural y de orientacion cristalografica se cortaron muestras con
dimensiones de 1 X 1 cm en las zonas ya indicadas previamente en las Figura 10 y Figura 11 para los
materiales procesados por RCS y por ARB, respectivamente. Todas las muestras fueron preparadas
mediante metalografia convencional comenzando por desbaste con lijas de SiC grados 600 a 2000,
posteriormente pulido suspensiones coloidales de Al;O3 de 3 um y de diamante de 0.1 um hasta

obtener un terminado a espejo. Todas las muestras fueron limpiadas mediante bafio ultrasénico con
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acetona. Dicha preparaciéon previa fue empleada para estudios morfolégicos por microscopia dptica
(OM), microscopia electrénica de barrido (SEM) y microscopia electrénica de transmisién (TEM), asi
como para el estudio de orientacion cristalografica via difraccién de rayos X (XRD). Para llevar a cabo
el analisis por EBSD, un pulido mecanico mediante mesa vibratoria con silica colidal de 0.3 um fue
aplicado. Los célculos de funciones de distribucién de orientacién (ODF), figuras de polo (PF), asi como
estimaciones de fraccién volumen de componentes de textura fueron realizados con el software
matlaby las herramientas de mtex version 5.6. Los histogramas correlacionados y no correlacionados,
asi como las micrografias con limites de grano indicando rangos de desorientacién fueron obtenidas
con el software Sprit de Bruker versidn 1.9. Las observaciones morfoldgicas de granos y segundas
fases fueron realizadas mediante OM, SEM y TEM empleando los equipos ya mencionados en la
seccién 2.2.2. Las mediciones de XRD para indexacion de fases se realizaron empleando una radiacién
de Cu-Ka, con 30 KV y 10 mA como condiciones de voltaje y corriente, respectivamente. Los
difractogramas fueron obtenidos en el rango de 20° a 120° en 28 y un tamafio de paso de 0.02°. Los
analisis de EBSD fueron obtenidos empleando 15 KV. Para las mediciones de DSC todas las muestras
fueron equilibradas a una temperatura de 20°C y después calentadas hasta 525°C a una velocidad de

10°C/min bajo una atmosfera de argon.

2.3.3. EVALUACION DE PROPIEDADES MECANICAS Y ESFUERZOS RESIDUALES

Ensayos de microdureza Vickers y flexion a 3 puntos fueron realizados en muestras tomadas de las
secciones ya indicadas previamente en las Figuras 10 y 11. La geometria de las muestras de RCS y
ARB para ensayos de dureza fue de 1 X 1 cm, las cuales fueron montadas en caliente y pulidas
mediante metalografia convencional hasta pulido espejo siguiendo la misma metodologia ya expresa
en la seccion 2.3.2. Por su parte, la geometria de las muestras para ensayos de flexion fue la indica
en la Tabla 3. Las muestras ensayadas mediante flexion fueron desengrasadas superficialmente con

acetona previamente al ensayo para evitar deslizamientos indeseados durante la prueba mecanica.
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Tabla 3. Dimensiones de las muestras analizadas mediante el ensayo flexion a 3

puntos y pardmetros empleados.

Muestra Dimensiones / Radio de punzén = Separacién entre
mm y puntos de puntos de apoyo
apoyo / mm / mm
OROA, 1R, 2R, 3R, 115.0X16.0X 5.0 100.0
4R 1.0
1A 60.0X10.0x 1.0 5.0 50.0
2A 40.0X10.0X 1.0 5.0 30.0
3A 35.0X10.0X1.0 2.5 25.0

Las pruebas de flexion fueron realizadas ejerciendo una carga concéntrica en el centro de las
muestras y empleando a una velocidad de deformacion de 2 mm/min. En todos los casos la longitud
de las muestras fue paralela a la direccion de rolado (ver Figuras 10 y 11). Los resultados fueron
graficados por medio del software TrapeziumX. Por otro lado, las pruebas de dureza se realizaron con
una carga aplicada de 100 gf durante 10 s, dicha carga ha sido documentada para estudio de la
AA7075 sometida a distintas condiciones de deformacién [88,89]. Las mediciones de dureza fueron
tomadas de manera perpendicular a la direccion transversal (ver Figuras 10 y 11). Al menos 10
mediciones de microdureza fueron realizadas para cada muestra en zonas comparables de
deformacion.

Los macro-esfuerzos residuales fueron evaluados en la superficie de muestras de 3 X 3 cm tomadas
de las zonas ya indicadas en las Figuras 10 y 11. Las muestras no tuvieron ninguna preparacion previa
de tal manera, que los esfuerzos generados por el proceso de deformacion no fueran alterados,
Unicamente se realiz6 limpieza superficial con acetona. El modelo del sen*y fue empleado como base
para dicha estimacién, de manera general, este modelo se basa en la relacionar del esfuerzo interno
con la pendiente de la grafica de dy, (distancia interplanar de planos a un angulo y de la superficie)
contra sen’y (angulo formado entre la normal a la muestra y la normal al plano de difraccién) [90].
Tomando como base el pico (422), se obtuvieron al menos 10 valores experimentales en distintos

angulos y.
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2.3.4. EVALUACION DE RESISTENCIA A LA CORROSION

El comportamiento electroquimico de la aleacién AA7075 fue evaluado mediante espectroscopia de
impedancia electroquimica (EIS), mediciones de ruido electroquimico, por microscopia
electroquimica de barrido, asi como por agrietamiento inducido por esfuerzos (SCC). Previamente a
realizar los ensayos de EIS, las muestras de 1 X 1 cm fueron sometidas a metalografia convencional y
posterior limpieza con acetona tal como se indicd en la seccion 2.3.1., esto con la finalidad de limpiar
la superficie, dejarla plana y sin concentradores de esfuerzos que pudieran alterar las mediciones o
la formacion de la capa pasiva superficial. Tal como ha sido reportado en multiples fuentes para la
AA7075 [9,91,92], se empled una solucién de 3.5% peso NaCl, las muestras fueron sumergidas 30
min previamente al inicio de la primera medicién con la finalidad de estabilizar el potencial de circuito
abierto. Las mediciones de EIS se realizaron empleando un sistema con tres electrodos: electrodo de
calomel saturado (SCE) con KCl usado como electrodo de referencia; una ldmina de grafito (con area
superficial equivalente al electrodo de trabajo) como contraelectrodo y la muestra de aleacién
AA7075 como electrodo de trabajo. Una perturbacién sinusoidal de 10 mV de amplitud y una
frecuencia de barrido de 10° a 10 Hz fueron empleadas durante las mediciones. Los resultados
fueron recopilados mediante el software Nova 2.1 y analizados mediante el software Zview. Para
corroborar la reproducibilidad de las mediciones, 3 muestras de cada condicién fueron analizadas
por EIS.

La evaluacion de ruido electroquimico (EN) se llevé a cabo en el mismo medio salino empleado para
EIS y empleando las mismas celdas electroquimicas. Ambas mediciones, EIS y EN, se realizaron de
manera simultdnea comenzando por EN. Se empled un sistema electroquimico con cuatro
electrodos: un electrodo SCE como referencia, la muestra de AA7075 como electrodo de trabajo y
una punta de platino de aproximadamente 5 cm de longitud y 1 mm de didmetro como segundo
electrodo de trabajo. Se obtuvieron series de tiempo de 4096 puntos cada 0,5 s. Los resultados fueron
recopilados mediante el software Gill AC. Para corroborar la reproducibilidad de las mediciones, 3
muestras de cada condicion fueron estudiadas por EN.

La evaluacién de susceptibilidad al agrietamiento inducido por esfuerzos fue realizada en tres
muestras de cada condicién de deformacion en una solucién de 3.5% peso de NaCl por 168 horas a
temperature ambiente. Previamente a la colocacion de las muestras en el medio corrosivo, su
superficie fue limpiada con acetona. A través de sistemas de soportes de base acrilico de disefio
propio y especifico para estas pruebas, se aplicd un esfuerzo de flexién constante iguala 1y 1.2 veces

el esfuerzo de cedencia en flexién. Cabe destacar que dicho esfuerzo fue obtenido usando el criterio
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del 0.2% de deformacién [93] en las gréficas de esfuerzo vs deformacién obtenidas a partir de las
pruebas de flexion ya descritas en la seccion 2.3.3. Los ensayos fueron realizados en muestras con las
mismas dimensiones ya indicadas en la Tabla 3, la longitud de las muestras fue siempre paralela a la
direccién de rolado (ver Figuras Figura 10y Figura 11). El estudio de SCC fue llevado a cabo de acuerdo
con la norma ISO 9591. Posteriormente a los ensayos, las muestras fueron preparadas mediante

metalografia convencional para la observacion y cuantificacion de grietas por OM.
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CAPITULO Ill. RESULTADOS

En este capitulo podrdn encontrarse los resultados obtenidos mediante las caracterizaciones
microestructurales, mecdnicas y electroquimicas realizadas en la aleacion AA7075, asi como la
descripcidn de los fendmenos observados. La presentacion de resultados se divide en tres secciones,
cada una correspondiente con las rutas de deformacion empleadas: 1) RCS, 2) ARBy 3)
Combinaciones de procesos ARB+RCS y RCS+ARB. Al final de cada seccion, podrd encontrarse un
apartado para la integracion de resultados, permitiendo comprender los fendmenos ocurridos de
manera global en cada ruta de deformacion, asi como las relaciones existentes entre

microestructura — propiedades de la aleacion deformada.



3.1. CARACTERISTICAS MICROESTRUCTURALES DE LA CONDICION INICIAL

Con la finalidad de caracterizar la condicion inicial de la aleacion de base aluminio 7075, se realizaron
analisis de XRD. El difractograma mostrado en la Figura 12 permite observar las fases dominantes en
la muestra OROA. Tales fases son aluminio, el cudl es el principal elemento en la aleacion, asi como
las segundas fases de Al,Cu y MgZn,. Las Figura 12.b y 9.c muestran la morfologia de la fase Al,Cu, los
cudles son globulares con didmetros en el rango de 1 a 10 um. Se aprecia una distribucién de esta
fase principalmente delimitando los bordes de grano. Esta fase ha sido reportada como una fase
comun en aleaciones Al-Zn-Mg [94-96]. Por otro lado, la Figura 12.d muestra que MgZn; es el
precipitado mayormente encontrado en la aleacion de trabajo, siendo ampliamente documentado
en la misma aleacién Al-7075 [91,97]. La fase MgZn, se presenta en dos morfologias distintas, las
cuales corresponden a barras y globulos, en longitudes que van de 90 a 900 nm y didmetros de 10 a
130 nm, respectivamente. La morfologia en barra pertenece a la fase estable (1), mientras que la
globular es una fase intermedia semicoherente denominada 1’ [96]. Se ha reportado que la fase n
aparece como resultado de tratamientos térmicos de envejecido, incrementado la resistencia
mecadnica de la aleacidn [97]. Por su parte, la fase " es tipicamente observada como resultado de

procesos de homogeneizacién.
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Figura 12. Identificacion de fases presentes a) mediante XRD, b, c) SEM y d, e)
TEM en la muestra de condicion inicial (OROA).
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Los resultados anteriores son totalmente compatibles con la composicién quimica real de la aleacion
de trabajo. La composicion quimica medida a través de espectroscopia de fluorescencia de rayos-X
se presenta en la Tabla 4. Se puede observar que las tres fases identificadas mediante XRD, Al,Cu y

MgZn,y Al, se componen de los principales elementos aleantes presentes en la aleacién.

Tabla 4. Composicion nominal y real de la aleacion Al-7075.

Composicion (% Mg Cu Zn Fe Cr Ti Ni Al
peso) / Elemento
Real 2.20 1.80 5.30 0.40 0.30 0.06 0.01 | resto
Nominal 2.10-2.90 1.20-2.00 | 5.10-6.10 0.50 0.20-0.30 @ 0.20 resto

3.1. PROCESO RCS

3.1.1. ESTRUCTURA Y TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Con la finalidad de evaluar el efecto del proceso RCS sobre la microestructura, y especificamente,
sobre la morfologia y tamafio de las segundas fases presentes, la Figura 13 permite establecer una
comparacion entre las muestras de condicion inicial (OROA), un paso (1R) y cuatro pasos (4R) de
deformacion por RCS. Es posible confirmar la presencia del mismo tipo de segunda fase micrométrica
de Al,CuMg desde la condicidn inicial hasta la maxima deformacion aplicada. La morfologia de esta
fase permanece similar con la aplicacién de deformacién, sin embargo, las particulas de longitud
cercana a 15 um desaparecen desde la aplicacion del primer paso de deformacion. Es importante
mencionar que la fase Al,CuMg posee una estructura cristalina de tipo ortorrombica [98,99]. Es
sabido que existen distintas fases intermedias de Al,CuMg con distintos niveles de coherencia con la
matriz de aluminio [99,100], sin embargo, el tamafio micrométrico en las muestras analizadas
permite considerar que corresponde a la fase en equilibrio. De acuerdo con la literatura, dicha fase
estable es no coherente con la matriz de aluminio de estructura tipo FCC [101]. Es importante recalcar
dos puntos: 1) la no coherencia entre la fase Al,CuMg y la matriz de aluminio, y 2) la baja formabilidad
pldstica intrinseca, lo cual es un resultado de un menor nimero de sistemas de deslizamiento en la
estructura ortorrémbica del Al,CuMg en comparacion con la estructura cubica del aluminio. Los
factores anteriores sugieren que la fase Al,CuMg puede ser sensible a la deformacién y esfuerzos de
la matriz, por lo que para liberar esfuerzos se separaran de la matriz o se rompera ella misma. Este

mecanismos de fractura de segundas fases ha sido previamente descrito en la literatura [97]. El
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refinamiento de particulas tan grandes como 15 um en la condicidn inicial, hasta una longitud minima
de 1 um desde el primer paso de deformacion, puede explicarse por los argumentos previamente
descritos. La fragmentacion de segundas fases en la AA7075 ha sido reportada como resultado de
otras técnicas de deformacion en donde se aplicd una deformacién equivalente cercana o incluso
menor a la del presente trabajo, ejemplos de esto son shoot peening [91], RCS continuo [102] y ARB

[103].

Figura 13. Morfologia de la fase Al,CuMg en las muestras de a) condicion inicial
(OROA), b) un paso (1R) y c) cuatro pasos (4R) de deformacion por RCS. Imdgenes
obtenidas por SEM.

Como complemento al andlisis de precipitados presentes en la aleacion Al-7075 antes y después de
la deformacion, la Figura 14 permite observar las fases n y 1" antes y después de la deformacion
aplicada. La fase 1" corresponde a una fase metaestable intermedia y semi-coherente de MgZn, [96],
siendo una fase esperada como resultado de procesos de homogeneizacién en el material. Se ha
reportado que la fase " puede inhibir la recristalizacién y el crecimiento de grano, y debido a que es
semi-coherente con la matriz, podria inducir fracturas transgranulares mediante nucleacion de
huecos [97]. La fase n” posee una estructura hexagonal [104][105] y a menudo se forma en los
subgranos [96]. Mediante observaciones en distintas zonas de las muestras procesadas, la fase 1’

estd presente en tamafios que van de 10 a 100 nm desde OR hasta 4R, esto implica que no se observa
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un cambio aparente de tamafio con la deformacion aplicada. También se observa una mayor cantidad
de fase m" en comparacién con la fase n, lo cual podria haber resultado de un proceso de
homogeneizacién parcial. Por otro lado, la fase n es incoherente con la matriz y es una fase estable
de MgZn,, es un resultado comun después de tratamientos de envejecido y generalmente ayuda a
incrementar la resistencia mecanica de la aleacion [97]. La fase n posee una estructura hexagonal
[94] y es frecuentemente evolucionada a partir de los limites de grano [96]. Los precipitados de fase
1 se encuentran distribuidos desde los tamafios ultrafinos (400 nm) hasta los nanométricos (90 nm)
en la matriz desde la condicion inicial (OROA) hasta la maxima deformacién aplicada (4R).

Por otro lado, la Figura 14 permite observar que en las muestras estudiadas es comdn encontrar
segundas fases cerca de dislocaciones, lo cual puede deberse a que los precipitados actuan como
concentradores de esfuerzos, lo cual activa la generacién de mas dislocaciones [13] y fomentan el
incremento de dureza en el material. También es importante mencionar el evidente incremento de
densidad de dislocaciones en la muestra 4R en comparacién con la muestra OR. En la condicién inicial
las dislocaciones se presentan de manera aleatoria (Figura 14.a), mientras que en la muestra 4R las
dislocaciones formadas por el proceso se ordenan y dan lugar a la formacion de bandas de
dislocaciones (Figura 14.b), las cuales resultaron del incremento en densidad de dislocaciones.
Similares estructuras de dislocaciones han sido reportadas como resultado de procesos de

deformacion plastica en aleaciones de aluminio [88].

Figura 14. Precipitados de MgZn; vistos por TEM para a) condicion inicial (OROA)
y b) después de cuatro pasos de deformacion por RCS (4R).

De manera complementaria al analisis microestructural, el refinamiento de grano y la orientacion
cristalografica se estudiaron mediante analisis por difraccién de electrones retrodispersados (EBSD),

los resultados para la condicién libre de deformacidn, asi como para las muestras de 1 a 4 pasos de
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RCS se presentan en la Figura 15. Las micrografias permiten relacionar la orientacién de los cristales
con respecto al sistema de referencia externo, en donde RD es la direcciéon de rolado, ND es la
direccién normal y TD es la direccidn trasversal (ver Figura 16). A partir del codigo de orientacion
incluido en la parte superior izquierda de la Figura 15, es posible vincular un color determinado para
orientaciones cristalograficas definidas.

Para comprender de mejor manera dicho andlisis, se tomard como ejemplo la orientacién
ampliamente documentada denominada tipo cubo, en la cual el cristal se encuentra posicionado de
tal manera que los ejes del cristal corresponden con los ejes del sistema de la muestra [106,107], en
el presente caso se dice que los ejes RD, ND y TD de la muestra corresponden con X, Y y Z del cristal,
o bien, con las direcciones [100], [010] y [001]. En la Figura 16.b se observan algunos de los planos
de la familia {100} en posicién de difraccion en la muestra OROA, los cuales son facilmente
reconocibles por su color rojo, puede observarse que algunos granos conservan el mismo color rojo
en las tres representaciones desde la RD, ND y TD, lo cual indica que su sistema de referencia externo
y del cristal siempre corresponden, esto es conocido en el campo de orientacidn cristalografica como
textura tipo cubo.

De manera general, en la Figura 15 se observa que los cristales presentes en la muestra OROA vistos
desde la RD cuentan con una fraccidon mayoritaria predominantemente orientada hacia la direccién
[111], la cual corresponde al color azul, mientras que vistos desde las ND y TD parecieran estar
preferentemente orientados hacia direcciones cercanas a [001] y [101], las cuales son visibles por las
gamas de colores desprendidas del rojo y el verde, respectivamente. Al comparar lo anterior con los
colores de las muestras 1R a 4R, se observa que dicha orientacién parcial pareciera perderse en las
tres representaciones en RD, ND y TD con el incremento de la deformacion aplicada. Al observar la
muestra 4R puede notarse que no hay una evidente predominancia de ningun color, pareciendo una
distribucién de textura tendiente a la aleatoriedad.

Ademas de la orientacion cristalografica, es posible observar que una distribucién heterogénea de
tamafio de grano, compuesta por granos de tamafio micrométrico (>1 um) y submicrométrico (100
nm > X > 1 um) [108,109], fue observada desde la condicion inicial (OROA) hasta la mdaxima
deformacion aplicada (4R). Dicha distribucion heterogénea de tamafio de grano se vuelve mas
evidente con el mayor grado de deformacidn. El refinamiento de grano es un resultado indiscutible
desde el primer paso de deformacion por RCS, esto es, se pasé de tener granos de tamafio
predominantemente micrométrico a una mayor densidad de granos submicrométricos al comparar

la condicién inicial (OROA) con el ultimo paso de deformacién (4R). La mayor longitud de granos
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encontrados en la muestra 1R es de 300 um, mientras que dicho valor se reduce a 80 um después
del cuarto paso de deformacion. Para tener un andlisis mas claro del refinamiento de grano generado

con la deformacién, es necesario graficar la distribucién de granos.

Figura 15. Mapeos por EBSD de las muestras procesadas por RCS. Las
micrografias muestran la orientacion preferencial de los granos tomando como
referencia la direccién de rolado (RD), direccion normal (ND) o direccion
transversal (TD). El tridngulo con el cédigo de color indica la orientacidn
preferencial de cada color en las imdgenes.
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(010) (001) (100) (010)

Figura 16. Esquema de a) sistema referencia de la muestra indicado por
direcciones de rolado (RD), normal (ND) y transversal (TD), asi como sistema
coordenado del cristal indicado por X, Yy Z. b) Orientacidn conocida como cubo
en la cual los ejes de algunos cristales corresponden con los ejes de la muestra
OROA.

La distribucién de tamafios de grano en las muestras OROA, 1R, 2R, 3R y 4R son mostradas en la Figura
17. Aunqgue al tratarse de distribuciones de grano con perfiles no simétricos, los valores de tamafio
de grano promedio se consideran solo para comparaciones de caracter cualitativo, observandose que
disminuyen de manera sustantiva con la deformacién aplicada. Los promedios de 126 um para la
muestra OROA a 56.1 um después del cuarto paso de deformacion son claramente congruentes con
la reduccion de tamafio de grano visible en la Figura 15. Mientras en la muestra OROA la mayor parte
de los granos se encuentran en un rango de 60 a 110 um, en la muestra de 4R se observan una gran
cantidad de granos en el rango de 35 a 70 um. La mayor fraccién de granos en la primera columna (0

a 5 um) del histograma de 4R, sugiere la presencia de mayor cantidad de granos submicrométricos,
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para confirmar este fendmeno es necesario contar con graficas de desorientacion de fronteras de

grano.
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Figura 17. Histogramas de tamafio de grano para las muestras de a) condicion
inicial (OROA), b) uno, c) dos, d) tres 'y e) cuatro pasos de deformacion por RCS.

Las Figura 18 muestran los histogramas correlacionados y no correlacionados de desorientacién en
las muestras OROA, 1R, 2R, 3R y 4R, asi como la distribucién de fracciones de granos para rangos
determinados de desorientacion y las micrografias con los bordes de grano remarcados en colores

distintivos de dichos rangos. Los histogramas no correlacionados de la Figura 18.a (también llamados



derivados de la textura) no asumen una correlacion espacial entre los pixeles, es decir, que
contabilizan todas las misorientaciones posibles incluyendo las existentes entre puntos que no son
adyacentes entre si e incluso entre distintos granos [110], por lo que sirven para visibilizar la
deformacion existente a lo largo de la muestra entera, la cual podria traducirse en rotaciones de
granos como resultado de la deformacién aplicada, o bien, en la formacién de nuevos granos con
nuevas misorientaciones. Por otra parte, los histogramas correlacionados (también llamados de
fronteras de grano) son el resultado de mediciones de dngulo entre pixeles contiguos [111], dando
como resultado una elevada densidad de valores en dngulos bajos menores a 2° (la mayor fraccién
de drea de las muestras pertenece al interior de granos y no a las fronteras), siendo la razén de que
en las graficas de la Figura 18.b se grafique a partir de 2° de desorientacion.

Puede observarse que en el caso de la muestra OROA, la mayor densidad de fronteras se encuentra
en valores de desorientacion mayores a 15°, lo cual entra en la clasificacion de fronteras de grano de
angulo alto o HAGB por sus siglas en inglés (>15°) [112,113]. La elevada cantidad de HAGBs es
consistente con la microestructura micrométrica resultado del tratamiento térmico de
homogeneizado, el cual promovié la re-estructuracién de la microestructura y la reduccion de
defectos debidos al proceso de laminacién previo. En la muestra OROA los histogramas
correlacionados y de bordes de grano tienen perfiles similares, indicando que tanto al interior de los
granos como en el vecindario de los mismos existe una desorientacion similar, es decir, que se
encuentra libre de subestructuras o defectos que pudieran hacer variar la desorientacién de manera
evidente.

Por su parte, las muestras 1R y 2R siguen presentando mas del 90% de granos dentro del rango de
HAGBs, esto a pesar del refinamiento de grano mostrado a partir de la Figura 17, lo cual indica que
hasta este punto la formacion de subestructuras (también conocidos como subgranos) no se
encuentra en elevada densidad, sin embargo la muestra 2R muestra una evolucion del histograma
no correlacionado hacia un perfil mas delineado hacia un maximo en aproximadamente 45°.

Por su parte, en las graficas de la muestra 3R se denota la aparicién de mayor cantidad de fronteras
de angulo bajo, vistas por medio del crecimiento de las primeras columnas en el histograma
correlacionado (Figura 19.a), mientras que el histograma no correlacionado continua perfilando mas
la distribuciéon hacia un pico maximo en alrededor de 45°, por lo que muestra su continuidad a partir
de la muestra 2R.

Dicha evolucion en las distribuciones de desorientacion llega a su punto culminante en la muestra

4R. la cual permite observar una evidente diferencia entre ambos histogramas, lo cual es sindnimo
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de la presencia de subgranos resultantes del proceso de poligonizacién de defectos lineales [111]. Lo
anterior puede entenderse como una diferencia sustancial entre la desorientacién de los granos
individuales y el conjunto, significando deformacién intra- e intergranular existente a lo largo de la
muestra y siendo facil de vincular con las distribuciones de tamafios de grano (Figura 17) en donde
lejos de observar una morfologia equiaxial y un tamafio homogéneo, se obtienen gradientes de
tamafio que van desde los submicrométricos hasta los micrométricos, indicando que mientras
algunos granos ya han pasado o se encuentran en la etapa de poligonizacion, varios otros siguen
acumulando dislocaciones que al aumentar en densidad seran re-orientadas. Es importante destacar
la presencia de elevada cantidad de fronteras de grano de angulo bajo (<15°) [76,114] como resultado
de la deformacion, indicando una elevada formacién de subgranos generados por la poligonizacion
de dislocaciones [56] y siendo congruente con las diferencias existentes entre histogramas. Por otro
lado, es importante decir que la distribucion de desorientacion no correlacionada de la muestra 4R
es altamente similar a la distribucion de frecuencia con respecto al dangulo de desorientacién para
perfiles aleatorios, o distribucion de Mackenzie para estructuras tipo FCC [115], la cual puede
observarse en la Figura 20. Dicha distribucion indica la gradual pérdida de orientacion preferencial
con el incremento de la deformacién plastica aplicada, siendo totalmente congruente y esperado a
partir de la aparicion de coloraciones aleatorias con el aumento de la deformacion en la Figura 15.
Debe recalcarse, sin embargo, que a pesar de los evidentes cambios microestructurales, la muestra
4R sigue presentando la predominancia de HAGBs, lo cual segln diversos reportes podria ser un
indicador positivo para la ductilidad del material sin un alto sacrificio de resistencia mecénica en
diversas aleaciones [14,72,116]. Dicho fendmeno ha sido explicado en términos de la naturaleza de
formacién de granos nuevos como resultado de la deformacién, en donde se inicia con la formacion
y acumulacion de defectos lineales, los cuales dardn paso a su re-orientacion o poligonizacion
generando nuevas fronteras de angulo bajo, los cuales absorberan las dislocaciones y se volveran
HAGBs [62,117]. Dicho decrecimiento de dislocaciones permitira la permanencia de ductilidad en el
material. Hasta este punto, ha sido evidente la ocurrencia de refinamiento de grano hasta tamafios
submicrométricos con la aplicacion del proceso RCS en la AA7075, asimismo, se ha observado que la
condicidn inicial cuenta con cierta orientacién preferencial que evoluciona con el proceso RCS hacia
perfiles de textura aleatorios. Sin embargo, los componentes de textura presentes aun no han sido
identificados. Con la finalidad de identificar el efecto del proceso RCS en la textura cristalografica de
la aleacion AA7075, es necesario realizar un andlisis cualitativo y semi-cuantitativo de los

componentes de textura presentes.
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Figura 20. Funcion de densidad tedrica para el dngulo de desorientacion. En gris
el histograma de desorientacidn no correlacionado de la muestra 4R. Los puntos
negros denotan estimaciones realizadas por Mackenzie en un muestreo
aleatorio. Distribucion tedrica adaptada de [115].

La Figura 21 presenta las figuras de polo (FP) de las muestras OROA, 1R, 2R, 3Ry 4R, asi como el cuadro
guia de componentes de textura de rolado, los cuales permiten establecer la comparacién entre
dichos componentes tedricos y los resultados experimentales [107,118]. Considerando el proceso de
laminacion previo de las muestras (antes de la deformacion por RCS) y el tratamiento térmico de
homogeneizado, seria probable la presencia de texturas compatibles con las de rolado (goss, s, brass
y copper) [119], o bien, con la textura de recristalizacién posterior a procesos de deformacion (tipo
cubo). Las figuras de polo no coinciden completamente con ninguna de las texturas de rolado, lo cual
podria ser debido al efecto del tratamiento térmico aplicado posterior al laminado y previo al proceso
RCS (mas detalle en Capitulo Il de metodologia).

Por su parte, la condicién inicial muestra una cierta tendencia hacia la presencia de textura tipo cubo,
sin embargo, las posiciones de las manchas graficadas mediante figuras de polo no permiten la clara
observacion del componente, lo cual podria deberse a |a estadisticas de sefiales captadas a partir de
una microestructura con granos grandes. Adicionalmente, es posible comparar las intensidades de
las FP de la Figura 21, para notar que la densidad de cristales orientados de manera preferencial se
ve reducida con la deformacién aplicada. Para obtener una mejor visualizacion de los componentes

de textura, funciones de distribucion de orientacion son necesarias.
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Figura 21. Figuras de polo para los planos (111), (200) y (220) de las muestras a)
OR, b) 1R, c) 2R, d) 3Ry e) 4R, asi como f) cuadro guia de las principales texturas
de rolado. Las figuras de color negro sélido y las blancas indican posiciones
tedricas de alta y baja intensidad, respectivamente.
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La Figura 22 muestra las funciones de distribucién de orientacion para las muestras de condicién
inicial (OROA) y hasta cuatro pasos de procesamiento por RCS (1R, 2R, 3R y 4R), asi como el cuadro
guia que permite comparar las posiciones tedricas de los componentes de textura identificados. Los
componentes de textura han sido expresados en notacion de Bunge (@1, @, @,). En dicha Figura,
puede observarse las orientaciones cristalograficas con mayor incidencia en las muestras.

Todas las muestras desde OROA hasta 3R presentan los mismos componentes de textura, los cuales
van perdiendo intensidad conforme aumenta la deformacion aplicada. Lo anterior sugiere que la
textura inicial tuvo un efecto importante en la evolucién de textura con la deformacién, el cual es un
fendmeno ampliamente documentado en aleaciones de base aluminio [120], en donde ademas se
sabe que se requiere mayor grado de deformacion para cambiar los componentes de textura
mediante deformacion a partir de componentes tipo cubo en comparacion con otras variantes, tales
como la cubo rotada a 45° [121].

Los componentes de textura son enlistados, junto con las estimaciones de fraccién volumen en la
Tabla 5. El componente que sobresale en la condicidn inicial es la textura tipo cubo (¢1=0, ®=0, ¢,=0),
el cual era esperado al ser ampliamente documentado como un resultado de procesos de
recristalizacion en materiales de tipo FCC [122] los cuales han sido sometidos a procesos de
laminacion previamente [123,124] y que, por lo tanto, tiene su origen en texturas de rolado. Con el
comienzo de la deformacidn, la textura de recristalizacion, o tipo cubo, decrece en intensidad hasta
qgue en la muestra 3R es casi nula. Dicho decremento de textura tipo cubo con el aumento de la
deformacion es congruente con diversos reportes de rolado en aleaciones base aluminio
[121,125,126], y pudo haber sido ocasionado por la formacién de defectos, tal como bandas de
deformacion, que favorecen la obtencién de distintos componentes de textura durante la formacién
de nuevos granos [127]. La naturaleza de la deformacion inducida mediante el proceso RCS también
pudo haber influido en la desaparicion de la textura tipo cubo, debido a que las dislocaciones
geométricamente necesarias (GNB por sus siglas en inglés) tienden a apilarse a lo largo de los planos
de deslizamiento {111}, resultando en fronteras de grano de dngulo bajo paralelas a {111} [108]. Por
su parte, la muestra 4R permite observar distribuciones con elevado ruido de fondo que parecen
esparcirse a lo largo de las ODFs, esta distribucion es congruente con el histograma de desorientacion

no correlacionado mostrado previamente en la Figura 19.
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Tabla 5. Componentes de textura presentes y estimacion de fraccion volumen en
la muestra de condicidn inicial (OROA), asi como en las muestras deformadas
hasta 4 pasos por RCS (1R, 2R, 3R y 4R).

0,0,0 9.2
55, 45, 55 3.3
17.5, 82.5, 15 4.6
OROA 50, 45, 10 15.8
80, 85, 70 3.2
126,44,0 12.6
0,0,0 5.4
55, 45, 55 0.7
1R 17.5,82.5, 15 2.4
50, 45, 10 6.4
80, 85, 70 1.6
126, 44,0 13.4
0,0,0 1.9
55, 45,55 1.3
IR 17.5, 825,15 2.4
50, 45, 10 6.8
80, 85, 70 5.3
126, 44,0 4.3
0,0,0 1.3
55, 45, 55 1.18
3R 17.5, 82.5, 15 1.5
50, 45, 10 7.6
80, 85, 70 3.5
126,44,0 9.3
4R Textura aleatoria

*El resto del volumen de cristales posee una orientacion no discernible.

La Figura 23 muestras las representaciones tedricas de PFs y ODFs de una distribucion cristalografica
completamente aleatoria. Se observa el gran parecido con las PF y ODF de la muestra 4R en las Figuras
21y 22. Cabe mencionar, que a pesar de tratarse de una simulacién de textura aleatoria en donde se
esperaria una distribucién totalmente homogénea, parece haber maximos de intensidad. Dicha
variabilidad se debe al hecho de que para el analisis de texturas, se emplean funciones continuas
cuando los valores experimentales en realidad son valores discretos [120], por lo que dichos
“maximos” en la representacidn aleatoria no reflejan densidades de orientacidn cristalografica reales.
Sin embargo, las imagenes si permiten observar una dispersion mas homogénea en comparacidn con
las muestras OROA, 1R, 2R y 3R. Para facilitar la comprension fisica del fendmeno, es necesario

mostrar de manera grafica las posiciones de los cristales en las muestras.
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Figura 23. Cdlculos teoricos de a) figuras de polo (111), (200) y (220), asi como
funciones de distribucion de orientacion en cortes dep1=0°, 45°y 60° para una
distribucion de orientacion cristalogrdfica aleatoria.

Debido a las limitantes del analisis de ESBD, tal como la baja estadistica de granos en comparacién
con otras técnicas como XRD, es necesario usar algunas técnicas complementarias para el analisis
microestructural. La Figura 24jError! No se encuentra el origen de la referencia..a muestra la zona
representativa del difractograma de rayos-X correspondiente al pico (311). El ensanchamiento de
pico observado en dicha imagen permite corroborar la ocurrencia de refinamiento de grano
producido por el proceso de RCS. Debe mencionarse que con la finalidad de apreciar claramente el
ensanchamiento de pico ocurrido, los difractogramas fueron ligeramente desplazados en 26. La
magnitud del ensanchamiento del pico (311) con la deformacién aplicada puede ser claramente
apreciada en la Figura 24jError! No se encuentra el origen de la referencia..b, la cual muestra la

endencia al incremento de FWHM con respecto a la deformacion equivalente aplicada, pasando de
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0.31 hasta un maximo de 0.59 en la muestra 3R. Cabe decir, que el ensanchamiento de grano es
dependiente de mas factores ademas del tamafio de cristalito, tal como la presencia de defectos
lineales, microdeformaciones, etc. [128]. Las principales diferencias observadas se dieron entre la
muestra no deformada vy el primer paso de deformacion. La diferencia de ancho de pico entre las
muestras 1R y 4R es mds pequefia y podria entrar dentro del error experimental. Es importante
mencionar que dicho ensanchamiento de grano, el cual es suficientemente grande para hacer
desaparecer el doblete caracteristico de K-a y K- a; es resultado de cristales que se encuentran en el
rango detectado por la técnica de XRD y la dptica del equipo, el cudl tipicamente es menor a 100 o
150 nm, esto quiere decir que el ensanchamiento de grano es principalmente provocado por la
presencia cada vez mayor de nanoestructuras generadas por el proceso RCS. Esto, ademads de
confirmar la presencia de nano- y sub-estructuras como resultado de la deformacién aplicada,
también es congruente con la aparicién de mayores fracciones de fronteras de angulo bajo para las
muestras 3R y 4R en los histogramas de la Figura 19.

Por otra parte, el desplazamiento de pico sugiere cambios en la distancia interplanar, por ley de Bragg
es bien sabido que incrementos en la distancia interplanar resultan en desplazamientos hacia
menores valores de 26, mientras que decrementos de distancia interplanar ocasionan corrimiento
de los picos hacia la derecha [129], tales cambios de distancia interplanar podrian ser derivados de
esfuerzos internos de largo alcance originados a partir de la deformacién plastica aplicada [128].
Después del primer paso de deformacion por RCS, el deslizamiento de pico se da hacia mayores
angulos de 28, mientras que a partir del segundo paso, un ligero corrimiento se da en direccidén
contraria y se mantiene cercanamente constante hasta el cuarto paso de deformacién por RCS. Tales
corrimientos de pico pueden estar relacionados con la elevada cantidad de esfuerzos residuales de
largo alcance (macro-esfuerzos o de orden |) impuestos por el proceso, mientras que el primer paso
tiende hacia un estado predominantemente compresivo pasando de 116.31° en laOR0A a 116.43° en
la 1R, a partir del segundo paso se observa una tendencia cercanamente invariante (116.30° para 4R)
gue pudiera ser el resultado de la relajacién parcial de esfuerzos mediante la re-organizacion de
dislocaciones formadas durante el primer paso de deformacion y su posterior conversion en
subgranos, lo cual es congruente con la informacion proporcionada por los histogramas de las Figuras

18y 19.
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Figura 24. a) Difractograma del pico (311) de Al empleado para observar el
ensanchamiento de grano como resultado de la deformacion. b) Grdfica de
ancho de altura media (FWHM) y c) grdfica de la posicion del pico, ambas con
respecto a la deformacion equivalente aplicada por RCS.

Ante la evolucién microestructural de la aleacion con la deformacién plastica aplicada, es importante
estudiar posibles cambios en la estabilidad térmica. Con base en los resultados anteriores, en donde
se observé un considerable refinamiento de grano, asi como incremento en la densidad de
dislocaciones, es probable que las muestras deformadas se encuentren en un estado energético
alterado que a su vez impacte en su comportamiento térmico. La Figura 25 permite observar las
graficas obtenidas por DSC para las muestras desde condicion inicial hasta la maxima deformacion
aplicada en este trabajo. En esta figura, particularmente para la muestra 2R, es posible observar un
incremento en el flujo de calor hacia valores exotérmicos, lo cual podria deberse a la elevada
sensibilidad de la técnica con la masa de material empleada durante el andlisis. Por otro lado, la
apariencia de un pequefio minimo en una posicion cercana a 500°C en la abscisa (muestra 2R), podria
ser un indicativo de la transformacién de segundas fases en una fase mas estable. Sin embargo, es
un comportamiento Unico de la muestra 2R, por lo que sugiere un posible comienzo del proceso de

recristalizacién, el cual no es seguido por la muestra 3R. Ninguna de las muestras revelé alteraciones

73



en la temperatura del minimo, por lo que el proceso aplicado de RCS hasta 4 pasos no se considera

como alterador de |a estabilidad térmica de la aleacion.
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Figura 25. Grdfica de DSC para la condicion inicial (OROA) y las muestras con
deformacion aplicada hasta 4 pasos.

3.1.2. PROPIEDADES MECANICAS

El comportamiento mecanico de las muestras fue evaluado con respecto al grado de deformacién
aplicada mediante ensayos de flexion a 3 puntos y mediciones de microdureza Vickers. La Figura 26
presenta los resultados de la prueba de flexién contra la deformaciéon equivalente, cabe mencionar
gue mediante simulacion de elementos finitos con el disefio de dados de RCS empleados en esta
tesis, la deformacién equivalente aproximada por cada paso de RCS es de 0.8 en las zonas mas
deformadas y de 0.5 en las zonas centrales (ver Figura 10) y es aproximadamente acumulativa con
los pasos de deformacion aplicados [11]. Se puede observar que el esfuerzo de cedencia en flexién
incremento cerca de 1.8 veces después del primer paso de RCS. Este resultado estd en concordancia
con otros reportados en la literatura donde las propiedades mecanicas mejoran desde el primer paso
de procesamiento por RCS, esto ha sido reportado para aleaciones Al-Mg, Al-Cu y Al-Cu-Sc [10,28].
Después del segundo paso de deformacidn, el esfuerzo de cedencia cayé ligeramente para después
permanecer casi constante al incrementar los pasos de deformacion. El incremento maximo
alcanzado en el esfuerzo de cedencia en flexién fue de 1.62 veces con respecto a la condicidn inicial.

Incrementos similares han sido reportados para aleaciones de base aluminio procesadas por RCS, tal
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como el caso de la AA5083 que después de dos pasos de ARB reporté un aumento de 2.7 veces en

esfuerzo de cedencia bajo tensién en comparacién con su condicion inicial [13].
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Figura 26. Grdfica de esfuerzo de cedencia en doblez contra deformacion
equivalente para la condicidn inicial (OROA) y las muestras deformadas (1R a 4R).

Por otro lado, los resultados de dureza en la Figura 27 mostraron un incremento de
aproximadamente 15% para la muestra 1R cuando es comparada con la condicién inicial. De manera
similar al comportamiento en flexién, los valores de dureza permanecen casi constantes después del
segundo paso de deformacidon por RCS, esto puede ser atribuido al efecto simultaneo de granos
micrométricos, submicrométricos y nanométricos coexistiendo en las mismas muestras. Mientras
que los granos de tamafio micrométrico permiten mayores deformaciones y con ellos mayor
ductilidad, los granos nanométricos actlan como barreras a la generacion y deslizamiento de
dislocaciones, incrementando la resistencia mecdnica de la aleacion. Cabe mencionar, que dichos
resultados de dureza bien podrian ser validos tanto para la parte central de cada “X” o puntos de
mavyor deformacién marcados por el proceso RCS (ver Figura 10) como para las zonas adyacentes, lo
cual es confirmado mediante el mapeo de perfil de dureza tomado cada 0.1 mm en el plano
transversal de la muestra 1R presentado en la Figura 28. Considerando que la dureza es una medicién
de resistencia a la deformacion sub-superficial, es complementaria la estimacion de esfuerzos
residuales medidos en la superficie de las muestras, los cuales podrian arrojar informacién sobre el

estado de esfuerzos inducido por el proceso de deformacion y por la friccion durante el mismo.
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Figura 27. Grdfica de dureza contra deformacion equivalente para las muestras
de condicion inicial (OROA) y las muestras deformadas por RCS (1R a 4R).
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Figura 28. Mapeo de microdureza Vickers para la muestra 1R.
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Los perfiles de macroesfuerzos residuales para las muestras OR, 1R y 4R se muestran en la Figura 29.
Se pueden observar comportamientos cercanamente lineales para todas las muestras, lo cual denota
un alineamiento de los esfuerzos principales con los ejes de la muestra, es decir, que los esfuerzos
de corte no tienen un efecto dominante. Observando la muestra OR, de condicidn inicial, se identifica
un perfil cercanamente horizontal que es un indicativo de esfuerzos nulos, es decir, que la muestra
se encuentra cercanamente relajada de esfuerzos internos. A pesar de lo anterior, los puntos en
valores negativos de deformacién indican una ligera tendencia hacia esfuerzos compresivos,
considerando que se trata de la muestra sin deformacion previa, dichos esfuerzos podrian deberse
al homogeneizado parcial posterior al proceso de laminado, el cual no logré la recristalizacion
completa de los granos y que es congruente con la presencia de granos submicrométricos en el
histograma de la Figura 17.a. Para el caso de las muestras con 1y con 4 pasos de RCS, se observan
perfiles de esfuerzos de tipo compresivos y de tensidon, respectivamente, los cuales estan
fuertemente relacionados con la capa superficial altamente distorsionada por efecto del proceso y
de la friccion inherente. Las estimaciones de macroesfuerzos residuales fueron de -19.2,-89.4y 71.9
MPa para las muestras OR, 1R y 4R, respectivamente. Cabe destacar, que los esfuerzos residuales
estimados para la muestra 1R corresponden al 29% del esfuerzo de cendencia en flexion mostrado
en la Figura 26, mientras que equivalen a un 27.3% del YS de la muestra 4R. El valor mayor en 1R en
comparacion con 4R es a su vez congruente con el pico en propiedades mecanicas (doblez y dureza)

que se observo previamente en las Figuras 26 y 27.
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Figura 29. Grdficas de deformacién en funcion del seno?y, las cuales permiten
observar los perfiles de macro-esfuerzos residuales en a) la condicion inicial libre
de deformacion y en la superficie de las muestras b) 1R y c) 4R.

3.1.3. RESISTENCIA A LA CORROSION

Para analizar el efecto del proceso RCS sobre el comportamiento electroquimico de la aleacién Al-
7075, mediciones de EIS fueron obtenidas. La Figura 30 permite observar las graficas de Nyquist para
la condicién inicial (OROA), asi como para las muestras 1R y 4R. Es posible observar que la condicién
inicial posee tendencia como semi-circulo capacitivo-resistivo de 10° a aproximadamente 10 Hz, sin
embargo, un lazo inductivo fue observado de 10! a 10 Hz. Dicho comportamiento inductivo podria
relacionarse con la formacién de una capa pasiva en la superficie de la aleacién de aluminio, siendo
un comportamiento similar al reportado para esta misma aleacién con distinto historial termo-
mecanico [130]. La reduccion del arco inductivo sugiere una menor resistencia a la corrosion con el

tiempo, tal como se observa durante la tendencia a 384 horas. Los comportamientos electroquimicos
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de las muestras 1R y 4R exhiben caracteristicas similares a la de la muestra OROA, excepto por un
comportamiento de difusiéon incipiente que es posible visualizar a bajas frecuencias después de las
384 horas de prueba. Dicho fendmeno puede ser observado mediante el cambio de tendencia de los
arcos inductivos (cercanamente al final de los mismos) hacia mayores valores de impedancia. Los
acercamientos realizados en las Figura 30a-c muestran el decremento de la resistencia a la corrosién
de acuerdo al tiempo de inmersidn, lo cual indica perdida de eficiencia de la capa de pasivacion para
proteger el sistema inmerso en el medio corrosivo [131]. La muestra OROA exhibié inestabilidad
electroquimica del 6xido de aluminio superficial, ocasionando cambios en el lazo inductivo durante
la medicidn. Este comportamiento es una prueba de la disolucién continua del metal subyacente
[132]. Sin embargo, como se indico en los resultados de EIS, la tendencia de muestra 1R permanece
casi constante a lo largo del tiempo de medicion.

Ademas, todas las mediciones de EIS revelaron altos valores de impedancia (a elevadas frecuencias)
desde la medicion al tiempo de 0 horas (favor de ver acercamientos en Figura 30a-c). A partir de la
Figura 31 que presenta los diagramas de Bode obtenidos mediante EIS, se observan perfiles similares
en las cuatro muestras, aunque las muestras 1R y 4R tienen una mayor estabilidad electroquimica en
funcién del tiempo en comparaciéon con la muestra OROA. Dicha estabilidad electroquimica es
sugerida por los valores cercanos del médulo de impedancia al variar el tiempo de medicién
(tendencia cercanamente horizontal a elevadas frecuencias) para las muestras 1R y 4R, mientras que
la muestra OROA mostré diversas variaciones con el tiempo, lo cual infiere una menor capacidad para
formar una capa de 6xido estable. Por ultimo, en la condicion de 4R también se observaron cambios
en los didmetros de los semi-circulos (Figura 30.a) asi como en la morfologia de los espectros de EIS
a bajas frecuencias (para 384 y 552 horas de inmersion), lo cual es un indicativo de continuas
modificaciones superficiales. Con base en la explicacion anterior, se observd un efecto positivo del
proceso RCS en la estabilidad electroquimica de la capa pasiva de la aleacién de AI-7075,
especialmente para el primer paso de deformacién. Con la finalidad de analizar las posibles
fluctuaciones de potencial y corriente dadas en el sistema, mediciones de EN seran presentadas a

continuacion.

79



a) 10000

8000

8000

8000

Figura 30. Grdficas de espectroscopia de impedancia electroquimica para las
muestras de a) condicion inicial (OROA), b) un paso y c) cuatro pasos de RCS.
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La Figura 32 presenta los resultados de densidad de corriente en funcién del tiempo arrojados
mediantes EN para las muestras de OROA, 1R y 4R. Se pueden observar tendencias similares de
corriente con respecto al tiempo de medicién para las muestras OROA y 1R. Los valores de densidad
de corriente consiguen estabilizarse en tiempos de alrededor de 4.1, 2.5y 7.8 min para las muestras
OROA, 1Ry 4R, respectivamente. Se observa que a manera de media, la muestra 4R presenta valores
de densidad de corriente menores a los de las muestras OROA y 1R. Lo anterior es confirmado por la
cercania de los perfiles medidos desde O hasta las 552 horas en la muestra 4R, mientras que las
condiciones OROA y 1R presentan oscilaciones reiteradas de densidad de corriente electroquimica, lo

cual indica mayores variaciones de potencial e inestabilidad de la capa de pasivacion.
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Figura 32. Grdficas de densidad de corriente con respecto al tiempo a partir de
las mediciones de EN para las muestras de a) condicidn inicial (OROA), b) uno y c)
cuatro pasos de deformacion por RCS.
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La Figura 33 muestra la cuantificacién de grietas resultantes de la prueba de agrietamiento inducido
por corrosiéon y esfuerzos (SCC) para las muestras de condicién inicial (OROA), asi como con 1 paso
(1R) y 4 pasos (4R) de deformacion. La Figura 33.a presenta el conteo de grietas presentes al finalizar
el ensayo de SCC con respecto a su posicion en la muestra, en donde los rangos de 0<x<4 y 8<x<12
pertenecen a la orilla de las muestras, mientras que 4<x<8 hace referencia al centro de las mismas.
Debe resaltarse que debido a la naturaleza del ensayo, el centro es mayormente sometido a esfuerzos
de doblez en comparacion con las orillas. La Figura 33.a también permite establecer una comparacion
con la aplicacién de 1y 1.2 veces el esfuerzo de cedencia en doblez (YS) en las muestras analizadas.
Es evidente que en todas las muestras existe una mayor concentracion de grietas en el centro que en
las orillas, lo cual es consistente con el estado de esfuerzos de la aleacion al ser ensayada. También
se observa que la aplicacion de mayor esfuerzo de doblez (1.2 veces) fomenta el incremento en
numero de grietas. En comparacién con el primer paso de deformacién por RCS, la muestra 4R resultd
en 9%y 2.5% menor cantidad de grietas durante la aplicacién de 1y 1.2 veces el YS, respectivamente.
La Figura 33.b esquematiza la distribucién por tamafio de grietas, al menos el 64% de las grietas se
encuentran en el rango entre 20 a 100 um para todos los casos. El incremento en los valores del
esfuerzo aplicado en la prueba (1.2 veces el YS), generd un incremento significante en el nimero de
grietas mayores a 100 um para todas las condiciones analizadas. Sin embargo, la muestra 4R obtuvo
15% y 10% menor cantidad de grietas en el rango entre 20 y 100 um en comparacion con la muestra
1R para la aplicacion de 1y 1.2 veces el YS, respectivamente.

Para explicar la probable razon de la reduccién a la sensibilidad en ambientes corrosivos y con
esfuerzos aplicados, se detallara la relacion existente entre la distribucién amplia de tamafio de grano
previamente mostrada en la Figura 17 y el comportamiento en SCC. Partiendo de que las
microestructuras bimodales (granos micrométricos rodeados por otros nanométricos) se han
reportado como promovedoras de grietas en comparacion con distribuciones de grano con un
maximo mas ancho [133]. Dicho comportamiento se debe al fuerte gradiente electroguimico que se
estable entre granos micro- y nanométricos vecinos en una misma microestructura. Con base en la
explicacion previa, la distribucion ancha de tamafios de grano, en donde dichos granos de distintas
dimensiones se distribuyen aleatoriamente en las muestras deformadas, podria ser responsable de
la baja heterogeneidad quimica existente en la aleacion cuando el grado de deformacidén incrementa.
Este fendmeno pudo haber causado la caida en susceptibilidad al SCC en la muestra 4R.

Por otro lado, es importante analizar las caracteristicas principales de las grietas formadas por SCC:

se sabe que éstas son comunmente originadas de macro-discontinuidades inherentes al proceso de
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deformacion, en este caso RCS [66]. De la literatura, existen tres mecanismos principales sobre el
origen el SCC: 1) disolucién anddica, el cual se basa la disolucion preferente de limites de grano en
comparacion con el centro del mismo, 2) rotura de pelicula pasiva, cuyo fundamento es el quiebre
de la pelicula superficial debido a esfuerzos aplicados, y 3) agrietamiento inducido por hidrégeno, el
cual se caracteriza por el debilitamiento de fronteras de grano a través de la absorcién de hidrégeno
atémico [65]. Mientras que el primer y el segundo mecanismos tienen una fuerte dependencia con
la cantidad de bordes de grano, el tercer mecanismo (agrietamiento inducido por hidrégeno) es
controlado por la cantidad de sitios de hidrégeno. El mecanismo dominante de SCC en este estudio
para la aleacion Al-7075 es probablemente relacionado con el agrietamiento inducido por hidrégeno,
esto debido al nimero de grietas que parecid decrecer con la deformacién aplicada. Se sabe que
algunos defectos estructurales provocados por procesos de deformacién, tales dislocaciones, asi
como concentradores de esfuerzos locales pueden actuar como trampas de hidrdogeno, decreciendo
la susceptibilidad del material al SCC [66,134]. Esto podria explicar el decremento en el nimero de
grietas cuando la deformacién incrementa, el tamafio de grano se refina y existe una mayor densidad
de fronteras de grano. El mecanismo de agrietamiento inducido por hidrégeno ha sido mencionado

como el mecanismo dominante en aleaciones de base Al-Zn-Mg no sobre-envejecidas [135,136].
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Figura 33. Resultados del ensayo de SCC, a) contabilizacion de grietas con
respecto a su posicion en las muestras, b) contabilizacion de grietas con respecto
al tamafio presentado.

3.1.4. INTEGRACION DE RESULTADOS DE RCS: RELACION TEXTURA — PROPIEDADES
MECANICAS — RESISTENCIA A LA CORROSION

Con base en los resultados presentados en secciones previas (3.1.1 a 3.1.3),se sabe que el proceso
RCS generd considerable refinamiento de grano en la aleacion Al-7075, partiendo de distribuciones
de grano dominantemente en tamafios micrométricos en su condicién libre de deformacién (OROA)
hasta la obtencién de granos en escala nanométrica para la maxima deformacion aplicada (4R). El
efecto de dicha evoluciéon microestructural se vié reflejado en la fragmentacién de la segunda fase
micrométrica de Al,Cu con la deformacién aplicada, asi como en los valores estimados de macro-
esfuerzos residuales para las muestras 1R y 4R que corresponden (en valor absoluto)

respectivamente al 29% y 27.3% de su YS. Dichos esfuerzos residuales de tipo predominantemente
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compresivos para la muestra 1R y de traccion para la 4R fueron congruentes con el corrimiento en
picos de XRD hacia la mayores y menores valores de 26, respectivamente.

La caracterizacién del comportamiento mecanico (Figuras 26 y 27) permitio identificar grandes
cambios esencialmente entre las muestras OROA y 1R con posteriores comportamientos casi
constantes, lo cual podria deberse a que el gradiente mdas elevado de defectos lineales por
deformacion se obtiene entre la condicién relajada y al comienzo de la deformacion [55], posterior a
eso, un probable proceso de reordenamiento de dislocaciones y relajado de esfuerzos podria resultar
en una ligera caida de propiedades en la muestra 2R. En cuanto al comportamiento casi constante
en dureza y resistencia mecdanica después del segundo paso de deformacién, podria deberse a la
sinergia entre granos micrométricos y nanométricos coexistiendo en la misma muestra, mientras los
primeros aceptan mayor deformacién y permiten el deslizamiento y formacion de nuevas
dislocaciones, los segundos proporcionan mayor resistencia mecanica debido a su mayor densidad
de defectos lineales y obstaculizacion al movimiento de dislocaciones. Lo anterior quiere decir, que
mientras los granos micrométricos proporcionan ductilidad al material, los nanométricos le otorgan
mayor resistencia mecanica. Algunos autores han reportado este fenédmeno como un gradiente de
deformacion en el material que permite la combinacién de propiedades mecanicas (ductilidad y
resistencia) que de otro modo llevan una proporcién inversa [137,138].

Por otro lado, se comprobd, mediante el estudio de propiedades electroquimicas de la aleacion, que
la estabilidad electroquimica del material resulta mejor en la muestra 1R en comparacién con la
condicioén libre de deformacion (OR) y con la muestra 4R. Mediante los estudios de EIS y EN (Figuras
31 a 33) se identificd una tendencia hacia una menor resistencia a la corrosidn con el tiempo de
inmersidon en el medio corrosivo, asi como con el incremento del esfuerzo aplicado durante la prueba,
sin embargo, a medida que el tiempo de inmersidon incrementa en la muestra OROA se observa una
pérdida de estabilidad que sugiere ciclos constantes de rotura y formacion de la capa de pasivacion,
volviendo variante su comportamiento electroquimico. A diferencia de la OROA, las muestras
procesadas por RCS, especialmente la muestra 1R, mostraron mejor estabilidad electroquimica
mediante valores mas constantes en las graficas de Bode (Figura 31), lo cual indica una mejor
estabilidad de la capa protectora, esto a pesar de tener menores valores de resistencia
electroquimica que la OR. La mejora en estabilidad electroquimica de la AA7075 con la deformacién,
pudo haber sido un resultado de las particulares distribuciones de granos en las muestras 1R a 4R, en
donde los granos se encuentran aleatoriamente dispersos en tamafios que decrecen de manera

continua desde los micrométricos hasta los nanométricos, es decir, sin grandes gradientes entre
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zonas adyacentes de la misma muestra. Lo anterior significa, que esas distribuciones de granos tan
particulares podrian ser las responsables por los bajos gradientes electroquimicos encontrados a lo
largo de la muestra, volviéndola mas estable en comparacién con distribuciones bimodales en donde
los gradientes son mayores. Algunos autores han mencionado a las microestructuras bimodales (con
granos micrométricos rodeados por granos nanométricos) como promovedoras de grietas en
comparacion con distribuciones anchas de grano en donde diversos tamafios de grano coexisten de
manera uniforme [133]. Los mediciones por microscopia electroquimica de barrido (Figura 34)
corroboraron una tendencia electroquimica menormente activa en la muestra 1R en comparacién
con las muestras de condiciones 2R a 4R. Por su parte, los ensayos de SCC (Figura 33) mostraron un
menor numero de grietas con el incremento de la deformacién aplicada por RCS, lo cual podria
relacionarse con la particular distribucion de tamafios de grano ya mencionada.

Con base en los resultados obtenidos, puede decirse que de la comparacién entre la condicion libre
de deformacién y la aplicacién de hasta 4 pasos de procesamiento RCS, la muestra 1R es la mas apta
para aplicaciones industriales. Lo anterior debido a que la muestra 1R presentd la mejor combinacion
de propiedades mecanicas, estabilidad electroquimica y una ligera menor susceptibilidad al SCC en
comparacion con la condicién OROA, asimismo, por requerir solo un paso de deformacién es también

la mas factible en térmicos econémicos y de tiempo para la produccién de componentes industriales.

3.2. PROCESO ARB

3.2.1. ESTRUCTURA Y TEXTURA CRISTALOGRAFICA

Tal como se explicd previamente en la seccion 3.1.1, la aleacion de Al-7075 cuenta con tres fases
dominantes identificadas como la matriz de Al, ademds de las segundas fases de Al,Cu y MgZns.
Ambas fases ya han sido previamente identificadas mediante EDS y TEM. La Figura 34 permite
comparar la morfologia de las segundas fases de Al,Cu desde la condicion inicial (OROA) hasta después
de 3 pasos de deformacion (3A) por proceso ARB. De manera similar a lo ocurrido después del primer
paso de deformacién por RCS, un solo paso de deformacion por ARB fue suficiente para fragmentar
las particulas mas grandes de Al,Cu que en la Figura 34.a se presentan de hasta 15 um. La razén de
tal fragmentacion se atribuye principalmente a la falta de coherencia entre la segunda fase y la matriz
de aluminio, tal como se explicd con mejor detalle en la seccion 3.1.1. Puede observarse que la

morfologia globular y el tamafio promedio de 1 um de la fase de Al,Cu es visiblemente constante
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desde el primer paso de deformacion por ARB y hasta la méxima deformacién aplicada mediante este

proceso.

Figura 34. Micrografias que muestran la morfologia de Al,Cu presente en a) la
condicion inicial (OROA), b) un paso, c) dos pasos y d) tres pasos de
procesamiento por proceso ARB.

Con la finalidad de observar el cambio microestructural que el proceso ARB tuvo sobre la morfologia
y tamafio de grano, la Figura 35 permite visualizar las micrografias obtenidas por medio de EBSD.
Dichas micrografias muestran los granos en posicidén de difraccién con respecto a las direcciones de
rolado (RD), normal (ND) y transversal (TD). Tal como se menciond previamente, en la seccion 3.1.1,
la condicidn inicial no esta libre de textura, es decir, la orientacidn de sus cristales no es aleatoria y
se acomodan particularmente hacia las direcciones [101] y [001]. Por su parte, los granos en las
muestras procesadas por ARB muestran una particular direccion preferencial hacia las direcciones
[111] y [101] a partir del primer paso de procesamiento, indicando que el proceso ARB podria
fomentar la generacién de nuevas texturas. La Figura 35 también permite observar la ocurrencia de
refinamiento de grano desde el primer paso de deformacién por ARB, pasando de granos
micrométricos tan grandes como 250 um, 7 um y 3 um para la condicién inicial (OROA), un pasoy tres

pasos de deformacion por ARB, respectivamente. Es importante mencionar, la observacion de una
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probable banda de deformacién en la muestra 1A, la cual puede distinguirse por una zona con
coloracion extendida en la Figura 35, diversos reportes han mencionado la generacion de bandas de
deformacion en aleaciones procesadas por ARB, especialmente cuando existen segundas fases que

promueven la deformacion heterogénea en el material [87,139].

Figura 35. Mapeos por EBSD de las muestras procesadas por ARB. Las
micrografias muestran la orientacion preferencial de los granos tomando como
referencia la direccién de rolado (RD), direccion normal (ND) o direccion
transversal (TD). El tridngulo con el cddigo de color indica la orientacion
preferencial de cada color en las imdgenes.

Con la finalidad de analizar el refinamiento de grano con mayor precision, la Figura 36 presenta las
distribuciones de tamafio de grano para las muestras OROA, 1A, 2A y 3A. Debe resaltarse, que la
grafica 36.a de la condicidn inicial tiene distinta escala en el eje x para permitir una adecuada

visibilidad del perfil. Los tamafios de grano promedio permiten observar una reducciéon de 126 a 0.8
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pm, es decir, de alrededor de 99.4% de la 3A con respecto a la OROA. A partir del segundo paso de
deformacion por ARB la totalidad de los granos se encuentran en tamafios debajo de 4 um con su
mayor porcentaje en los tamafios submicrométricos (<1 um), lo cual resultd en perfiles unimodales
ligeramente sesgados hacia la derecha sesgo positivo. Con la finalidad de observar el efecto de los
cambios microestructurales en la distribucion de desorientacién en las muestras, es necesario
analizar sus perfiles de distribucion.
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Figura 36. Histogramas de tamafio de grano para las muestras de a) condicion
inicial (OROA), b) uno, c) dos y d) tres pasos de deformacion por ARB.

La Figura 37 presenta las distribuciones de desorientacién no correlacionada (37.a), correlacionada
o de fronteras de grabo (37.b), las fracciones de fronteras de grano con determinados valores de
desorientacion (37.c) y las correspondientes micrografias que muestran las fronteras de grano a
colores (37.d) siguiendo el cédigo de las tablas 37.c. Mientras los histogramas de desorientacion y de
fronteras de grano de la muestra de condicion inicial se muestran similares, indicando que no existe
una gran cantidad de deformacién o subestructuras en dicha muestra (para mas detalle ver seccion
3.1.1), las muestras con 1 y 3 pasos de procesamiento de ARB presentan grandes diferencias. Lo

anterior es un resultado de la gran densidad de subestructuras formadas como resultado de la
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deformacion, mientras que los histogramas correlacionados, o de fronteras de grano, muestran el
incremento de LAGBs con el aumento de deformacién, los histogramas no correlacionados de tipo
multimodal sugieren un mayor grado de deformacion cuando se miden parejas de puntos aleatorios
a lo largo de las muestras. A partir del segundo paso de deformaciéon por ARB, se observan que al
menos el 5% de las fronteras tienen misorientaciones menores a 5°, esto en contraste con solo el
0.5% en la muestra OROA. Los cambios continuos en los histogramas de desorientacion de las
muestras deformadas sugieren que la AA7075 no llega a una estabilidad microestructural al menos
hasta los tres pasos de procesamiento aplicados. Con la finalidad de estudiar mas a fondo los cambios
microestructurales resultantes de la deformacién aplicada, es necesario presentar estudios de

textura cristalografica.
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La Figura 38 permite observar las figuras de polo (111), (200) y (220) para las muestras sin
deformacion (OROA), asi como con uno, dos y tres pasos de deformacién por ARB. La Figura 38.f
permite observar el cuadro guia de posiciones tedricas de los componentes de textura de rolado. Es
notoria la disminucion de intensidad conforme aumenta la deformacién aplicada, lo cual implica una
menor densidad de cristales ordenados de manera preferencial. Ademads, es evidente que el proceso
ARB genera componentes de textura distintos a los presentes en la condicidn inicial, siendo un
indicativo de que el proceso ARB es capaz de inducir una textura propia del proceso. A pesar de la
aplicacion de un proceso de rolado acumulativo (ARB) en la AA7075, los componentes de textura
presentes no parecen empatar con los componentes tedricos e ideales para aleaciones deformadas
por rolado. Considerando que el modo de deformacion por ARB consiste en una combinacion de
esfuerzos compresivos planosy corte, la generacion de dispersién a partir de las posiciones de textura
ideales puede ser esperada [87,140]. Adicionalmente, durante el proceso de deformacién, los granos
pueden subdividirse por la formacién de bandas de deformacién, tal subdivision de granos podria
conducir a la dispersidon alrededor de los componentes ideales de la textura [140], esta teoria es
congruente con la banda de deformacion observada desde el primer paso de procesamiento ARB y
pudo haber sido un mecanismo acelerado por la realizacién del proceso ARB sin lubricante, lo cual
incrementa los esfuerzos de corte y acelera el refinamiento de grano [141]. Con la finalidad identificar
los componentes generados por el proceso ARB, se presentaran ODFs, las cuales separan los
componentes que pudieran tener un traslape parcial en las figuras de polo, permitiendo una mejor

observacion de los mismos.
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La Figura 39 permite observar las funciones de distribucién de orientacién (ODFs) de las muestras
OROA, 1A, 2A y 3A. El listado de componentes de textura identificados para las mismas muestras es
presentado en la Tabla 6 junto con el resultado semi-cuantitativo de fraccién volumen. Es posible
corroborar la evolucién de componentes de textura, los cuales son totalmente nuevos desde el
primer paso de procesamiento por ARB. La muestra 1A presenta orientaciones preferenciales
identificadas como los siguientes cuatro componentes de textura en notacion de Bunge: i) ¢1=347.3°,
®=20.9°y @,= 30.5°%, ii) 1=167.7°, ®=22.9° y @,= 211.2°, iii) ¢1=148.1°, ®=38.6" y = 232.1° y iv)
¢1=37.5°, ®=52.8° y @,= 305.6°. De los cuatro componentes anteriores, los tres primeros perduran
hasta el tercer paso de deformacion, mientras que el iv desaparece desde la muestra 2A. Mientras
gue el componente i se mantiene cercanamente constante a lo largo de la deformacion aplicada, el
componente ii incrementa desde 6% para la condicién 1A hasta 20% después de tres pasos de
deformacion aplicados. Por su parte, el componente iii decrece después del segundo paso de
deformacion pasando de 28% en 1A a 13% en 3A. Los cambios mencionados previamente, son un
indicativo de que el proceso ARB no lleva a una estabilidad microestructural dentro de los primeros
tres pasos de procesamiento, lo cual es congruente con las diferencias encontradas entre los
histogramas correlacionados y no correlacionados de las muestras procesadas por ARB en la Figura

37.
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Figura 39. Cortes de las funciones de distribucion de orientacion (ODFs) en ¢2=
0°, 45°y 60° de las muestras a) OROA, b) 1A, c) 2A y d) 3A, asi como cuadros quia
de los componentes de textura identificados para la e) condicion inicial y f)
muestras procesadas por ARB. Las componentes de textura son dadas en
notacion de Bunge donde el primer, segundo y tercer digitos corresponden a @1,
Dy @2, respectivamente.



Tabla 6. Componentes de textura presentes y estimacion de fraccion volumen en
la muestra de condicidn inicial (OROA), asi como en las muestras deformadas
hasta 3 pasos por ARB (1A, 2A y 3A).

0,0,0 9.2

55,45, 55 3.3

175,825, 15 4.6

OROA 50, 45, 10 15.8
80, 85, 70 3.2

126,44,0 12.6

347.3,20.9, 30.5 5.9

1A 167.7,22.9, 211.2 6.0
148.1, 38.6, 232.1 28.0

37.5,52.8, 305.6 40.9

336.6, 36.0, 50.7 4.2

306.2,39.0,82.3 7.5

2A 347.3,20.9, 30.5 7.2
335.1,15.4,53.4 6.9

167.7,22.9,211.2 21.2

148.1, 38.6, 232.1 6.7

336.6, 36.0, 50.7 10.6

306.2, 39.0, 82.3 4.7

3A 347.3, 20.9, 30.5 4.2
335.1,15.4,53.4 4.2

167.7,22.9,211.2 20.4

148.1, 38.6, 232.1 13.2

*El resto del volumen de cristales posee una orientacion no discernible.

Como se menciond anteriormente, la estadistica de los analisis por EBSD no es suficiente para
concluir sobre el cambio microestructural ocasionado por el proceso ARB, es por ello que un andlisis
con mavyor estadistica de granos y volumen analizado del material es presentado en la Figura 40 El
ensanchamiento de pico como resultado de la reduccion de tamafio de grano se aprecia en la Figura
40.a, en donde los picos fueron ligeramente desplazados en 26 con la finalidad de observar
claramente el ensanchamiento.

La magnitud de ensanchamiento mediante el ancho de altura media (FWHM) puede ser facilmente
observada en la Figura 40.b en donde se pasa de 0.31° en la condicidn inicial hasta 0.52° después del
primer paso de deformacion por ARB. Tal como se indicd anteriormente en la seccién 3.1.1, el
ensanchamiento de pico depende de diversos factores estructurales, los cuales pueden ser
analizados mediante modelos tales como el propuesto por Williamson-Hall [62], sin embargo, uno de

los requerimientos para la aplicacién de este modelo es considerar el ancho instrumental del equipo
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de medicidn, el cual pierde sensibilidad para cristalitos mayores a aproximadamente 1000 A, siendo
un parametro no cumplido por las muestras analizadas. De manera similar al proceso RCS, se observa
gue el mayor cambio en ancho de pico ocurrié entre la condicidn inicial y el primer de deformacién
por ARB, a partir de ahi, los cambios son mas ligeros y podrian entrar dentro de la dispersion del
calculo.

La Figura 40.c permite observar el desplazamiento de pico en funcién de la deformacion aplicada.
Puede notarse una ligera tendencia hacia valores menores de 20 en los Ultimos dos pasos de
deformacion. Cabe destacar que existen diversos factores que influyen en el corrimiento de picos de
XRD, tales como esfuerzos internos de largo alcance, heterogeneidades quimicas, etc. [128]. Por
ultimo, es importante recalcar que la desaparicion del doblete proveniente de radiaciones K-a y K- az
como resultado del ensanchamiento de pico, es una indicacién de la presencia de nanogranos
formados por el proceso ARB. Con esto, es posible confirmar el refinamiento de grano hasta los

tamafios nanométricos a partir del primer paso de procesamiento por ARB.
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Figura 40. a) Difractograma del pico (311) de Al empleado para observar el
ensanchamiento de grano como resultado de la deformacion. b) Grdfica de
ancho de altura media (FWHM) y c) grdfica de la posicion del pico, ambas con
respecto a la deformacion equivalente aplicada por ARB.
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Con base en los resultados anteriores, se observé un considerable refinamiento de grano propiciado
por la deformacidn plastica aplicada, esto sugiere un elevado cambio energético en la muestra debido
a posible incremento en densidad de dislocaciones y esfuerzos internos. Es probable que las
muestras deformadas se encuentren en un estado energético metaestable que a su vez impacte en
su comportamiento térmico. La Figura 41 permite observar las gréaficas obtenidas por DSC para las
muestras desde condicion inicial (OROA) hasta la maxima deformacion aplicada por ARB (3A). En esta
figura es posible observar una tendencia similar entre todas las muestras antes y después de la
deformacion. El Unico cambio notable entre la muestra sin deformar y las muestras con ARB es la
aparicion de un pequefio pico endotérmico cerca de 350°C que es observable en la curva de
enfriamiento, es decir, a valores de alrededor de -0.15 Wg™. La aparicidn de este pico podria estar
relacionada con la formacion de la fase T y/o fase S, las cudles se han ubicado en temperatura y con
comportamientos similares en aleaciones base Al-Zn-Mg [96]. Como es bien sabido, la fase S
corresponde a particulas de Al,CuMg, el cual se forma directamente de la solucién supersaturada y
es comunmente insoluble en las aleaciones de la serie 7xxx [20]. Por su parte, la fase T se origina de
la descomposicion de la solucién supersaturada y ha sido identificada como Mgsy(Al,Zn)sg [142], sin
embargo, esta fase es raramente reportada en aleaciones base Al-Zn-Mg. Con base en las fases

presentes en la aleacion mostradas en la Figura 12, se atribuye la presencia del pico endotérmico a

aproximadamente 355°C a la formacion de la fase S o AlLCuMg.
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Figura 41. Grdfica de DSC para la condicion inicial (OROA) y las muestras con
deformacion aplicada hasta 3 pasos de ARB.
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3.2.2. PROPIEDADES MECANICAS

Las propiedades mecdnicas de la aleacién AA7075 procesada por ARB fueron evaluadas mediante
ensayos de flexion a 3 puntos y microdureza Vickers. Los resultados de flexion a 3 puntos son
mostrados en la Figura 42, la cual permite ver un incremento en el esfuerzo de cendencia en flexion
desde el primer paso de deformacién aplicada. Dicho incremento de YS de 170.5 MPa en la condicién
inicial @ 950 MPa, 2010 MPa y 1730 MPa para las muestras de 1A, 2A y 3A, representa incrementos
de 5.6, 11.8 y 10.1 veces, respectivamente. Incrementos similares han sido reportados para
aleaciones de base aluminio procesadas por ARB, tal como el caso de la AA1100 que después de dos
pasos de ARB reportd un aumento de 4.8 veces en esfuerzo de cedencia bajo tensién en comparacion
con su condicidn inicial, mientras que después de 4 pasos de ARB el incremento fue cercano a 6 veces

[76].
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Figura 42. Grdfica de esfuerzo de cedencia en doblez contra deformacion
equivalente para la condicion inicial (OROA) y las muestras deformadas (1A a
3A).

Las mediciones de microdureza Vickers son mostradas en la Figura 43 para las muestras de condicién
inicial (OROA), un paso, dos pasos y tres pasos de deformacion por ARB (1A, 2A y 3A). Es posible
observar que la dureza incrementa desde el primer paso de deformacion, pasando de 66.2 HVNg; a

101.7 HVNg 1 para la muestra 1A y llegando a un maximo de 108.5 HVNo1 después de tres pasos de
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deformacion. Dichos valoren se traducen en incrementos de 1.5 y 1.6 veces para 1A y 3A,
respectivamente. Aumentos similares han sido reportados para la aleacion AA5083 sometida al
proceso ARB, mencionando incrementos cercanos a 1.8 y 2.1 veces después de 1 y 3 pasos de

deformacion con respecto a la condicién inicial [82].
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Figura 43. Grdfica de dureza contra deformacion equivalente para las muestras
de condicion inicial (OROA) y las muestras deformadas por ARB (1A a 3A).

La Figura 44 permite observar los perfiles de esfuerzos residuales medidos en la superficie de las
muestras de condicion inicial OROA, asi como en las muestras con 1y 3 pasos de procesamiento por
ARB. Es posible observar que la condicidn inicial (ya descrita en la seccion 3.1.2) posee un perfil
carcamente horizontal o neutro, mientras que la aplicacion del proceso ARB en la AA7075 genera
esfuerzos que incrementan en funcién de la deformacion aplicada y que tienden hacia valores
compresivos. Macro-esfuerzos residuales de tipo compresivos han sido previamente reportados en
la literatura para aleaciones de base aluminio procesadas por ARB [141,143]. Cabe destacar, que los
esfuerzos residuales de tipo compresivos han sido relacionados con el decremento en susceptibilidad
a la corrosion y al agrietamiento inducido por esfuerzos (SCC) en la aleacion Al-7075 [9][144]. Los
esfuerzos estimados para las muestras OROA, 1A y 2A fueron de -19.3, -128.6 y -161.0 MPa,
respectivamente. Dichos esfuerzos residuales en la muestra OROA corresponden a 11.1% del yield

strength (YS) mencionado previamente en el andlisis de la Figura 42, mientras que equivalen a 13.5%
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y 9.3% del YS de las muestras 1Ay 3A, respectivamente. Cabe mencionar, que aunque los esfuerzos
residuales en la muestra OROA tienden a ser nulos, no son completamente cero, lo cual podria
deberse a la particular orientacion preferencial de dicha muestra, en donde la textura tipo cubo es
una de las principales y de la literatura se sabe que componentes cercanos al tipo cubo son

relacionados con un mayor almacenamiento de esfuerzos internos [145].
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Figura 44. Grdficas de deformacidn en funcion del seno20, las cuales permiten
observar los perfiles de macro-esfuerzos residuales en a) la condicidn inicial libre
de deformacion y en la superficie de las muestras b) 1Ay c) 3A.

3.2.3. RESISTENCIA A LA CORROSION

Para analizar el efecto del proceso ARB sobre el comportamiento electroquimico de la aleacién Al-
7075, la Figura 45 permite observar las graficas de Nyquist para la condicion inicial (OROA), asi como

para la muestra 1A. Las caracteristicas electroquimicas de la condicion inicial ya han descritas
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previamente en la seccién 3.1.3. Tal como se menciond, la OROA se caracteriza por la formacién de
una capa pasiva en la superficie de la aleacién de aluminio y baja estabilidad electroguimica, dicha
estabilidad electroquimica fue sugerida por los cambios de tendencia que tiene el lazo inductivo
después de 384 horas de inmersiéon. El comportamiento electroquimico de la muestra 1A indica una
pérdida de resistencia a la corrosion con el tiempo de inmersién en el medio corrosivo, asi como la
formacion de una capa de pasivacion superficial, la cual es sugerida por los arcos resistivos de la
Figura 45.b. Sin embargo, es posible observar, mediante los arcos mayormente resistivos, que la
muestra 1A presenta una resistencia a la corrosién mayor que la condicidn inicial (OROA), siendo un
indicativo de mejora en propiedades barrera de la capa de o6xido en la condicion 1A. Los
acercamientos realizados en la Figura 45 muestran el decremento de la resistencia a la corrosion de
acuerdo al tiempo de inmersidn, esto indica una menor capacidad protectora de la pelicula superficial
de oxido.

A partir de la Figura 46 que presenta los diagramas de Bode obtenidos mediante EIS, se observa que
la muestra 1A tiene una mayor estabilidad electroquimica en comparacion con la muestra OROA.
Dicha conclusiéon se obtuvo a partir de las tendencias cercanas entre los valores del modulo de
impedancia de la muestra 1A, la cual es notoriamente mds estable que la condicion sin deformacién.
Con base en la explicacion anterior, se observé un efecto positivo del proceso ARB en las propiedades

de corrosion de la aleacién de Al-7075 al aplicar un paso de deformacion.
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Figura 45. Grdficas de espectroscopia de impedancia electroquimica para las
muestras de a) condicion inicial (OROA) y b) un paso de ARB.

105



a) 5 e —— 552 Horas
5 384 Horas
— 192 Horas
<
0 [ 0 Horas
2 1.0E+03 =
= B
a L
£ [LOE+02
[ =
o L
o |1.0E+01 —

2 i

\o |-

2 1GE|I GGIIIIII Ll |||\|||} Ll IIIIHII Lo
1.0E-02 1.0E+00 1.0E+02 1.0E+04 1.0E+06

Frecuencia / Hz

1 O @iy L Lo Lo
i TuUY

I I I I

0E-02 1.0E+00 1.0E+02 1.0E+04 1.0E+06
Frecuencia / Hz

b) §= YT 552 Horas
Q
c - —— 384 Horas
-~ /l}lE» ‘04 F 192 Horas
g \ 0 Horas
= 1.0E+03
=
2,
£ |1.0E+02
7]
e
< |1.0E+01
=
O
=
1.

Figura 46. Grdficas de Bode a partir de las mediciones de impedancia
electroguimica a distintos tiempos de medicion para las muestras de a)
condicion inicial (OROA) y b) un paso de deformacion por ARB.

La Figura 47 presenta los resultados de densidad de corriente electroquimica en funcién del tiempo
para las muestras de condicién inicial (OROA) y 1A. Se pueden observar tendencias similares de
resistencia con respecto al tiempo de medicién para las muestras OROAy 1A. La muestra 1A evidencia
mayor estabilidad electroquimica a lo largo de las 552 horas de inmersién en comparacion con la
muestra 4R. Lo anterior pudo observarse debido a la cercania de los valores de densidad de corriente

en la muestra 1A en las cuatro mediciones presentadas con respecto al tiempo.
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Figura 47. Grdficas de densidad de corriente electroquimica con respecto al
tiempo a partir de las mediciones de EN para las muestras de a) condicidn inicial
(OROA) y b) un paso de deformaciéon por ARB.

La Figura 48 muestra la cuantificacion de grietas resultantes de agrietamiento inducido por corrosion
y esfuerzos (SCC) para las condiciones antes (OROA) y después (1A) de la deformacion por ARB. La
Figura 48.a presenta el conteo de grietas presentes al finalizar el ensayo de SCC divididas entre el
area de la muestra, dicha presentacién de resultados fue elegida con la finalidad de volver
comparables los resultados ante las distintas dimensiones de las muestras ensayadas. Los valores de

grietas por unidad de drea se presentan con respecto a su posicién en la muestra y permiten la
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comparacion de la severidad de agrietamiento obtenido bajo 1y 1.2 veces la aplicacién del esfuerzo
de cedencia (YS y 1.2YS, respectivamente). Es evidente que, debido a la naturaleza del ensayo, en
todas las muestras existe una mayor concentracion de grietas en el centro que en las orillas. También
se observa que la aplicacion de mayor esfuerzo e doblez (1.2 veces) fomenta el incremento en
nuimero de grietas. Se puede observar que para la muestra 1A sometidaa 1y 12 YS, se obtienen 19.6
y 12.3 veces menor cantidad de grietas por unidad de drea en comparacién con la condicién libre de
deformacion, esto es un indicativo de una mayor resistencia a la corrosion.

La Figura 48.b esquematiza la distribucidn de grietas por unidad de drea de acuerdo a su tamafio en
las muestras analizadas. Al menos el 53% de las grietas se encuentran en el rango entre 20 a 100 um
para todos los casos. El incremento en los valores del esfuerzo aplicado en la prueba (1.2 veces el YS),
generd unincremento en el niUmero de grietas mayores a 100 um para ambas condiciones analizadas.
El menor nimero de grietas en la muestra de 1A podria relacionarse con la particular distribucion de
tamafios de grano que se mostrd anteriormente en la Figura 36. Previamente, en la seccién 3.2. se
explico la probable relacion entre la distribucién de granos de pico ancho y la mejora en propiedades
de corrosion, la cual esta relacionada con la menor heterogeneidad estructural y con ello, menor
heterogeneidad de actividad quimica local, representando menores diferencias de potencial entre

cada grano de la microestructura.
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Figura 48. Resultados del ensayo de SCC, a) contabilizacion de grietas con
respecto al drea de medicion y su posicidon en las muestras, b) contabilizacidn de
grietas con respecto al drea de medicion y al tamafio presentado.

3.2.4. INTEGRACION DE RESULTADOS DE ARB: RELACION TEXTURA — PROPIEDADES
MECANICAS — RESISTENCIA A LA CORROSION

Con base en los resultados anteriores, el proceso ARB fue eficiente para refinar el grano desde el
primer paso de procesamiento, pasando de granos de tamafio micrométrico en la condicién OROA
hasta una combinacidn de granos micrométricos y nanométricos coexistiendo en las muestras 1A, 2A
y 3A. Los histogramas de tamafio de grano mostraron perfiles cada vez mas unimodales y ligeramente
asimétricos con el incremento de la deformacion aplicada. Mientras la muestra OROA presentd un
promedio de tamafio de grano de 126 um, la muestra 3A tiene un promedio de 0.8 um, esto es un

refinamiento de grano de aproximadamente 99.3%. Al igual que el proceso RCS, la aplicacion de ARB
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fue suficiente para fragmentar las segundas fases de Al,CuMg de mayores dimensiones (de algunos
micrométricos) desde el primer paso de deformacion. Los histogramas de desorientacién
correlacionada mostraron una tendencia hacia la formacion de LAGBs con la mayor deformacién
aplicada, pasando de 0.5% a por lo menos 5% de fronteras con misorientaciones menores a 5° en la
OROA y muestras deformada por ARB, respectivamente. Los histogramas no correlacionados
mostraron tendencias multimodales para las muestras 1A y 3A, siendo muy distintos de los
correlacionados con tendencia unimodal asimétrica sesgada a la derecha, estas diferencias sugieren
la presencia de una elevada densidad de subestructuras generadas por el proceso. Por su parte, la
evolucién de textura cristalografica con la deformacion aplicada, mostrd que el proceso ARB generd
componentes de textura propios y totalmente distintos de los de la condicion inicial. Lo anterior es
un corroborativo del gran efecto microestructural del ARB en la aleacion Al-7075.

Con base en las evaluaciones del comportamiento mecdanico, la resistencia maxima a la flexion, asi
como la dureza incrementan conforme mayor deformacién es aplicada, lo cual puede ser un
resultado conjunto de endurecimiento por mayor densidad de fronteras de grano y por incremento
en densidad de dislocaciones.

El comportamiento electroquimico de la aleacién, el cual fue evaluado mediante EIS, EN y SCC,
mostrd mejoras en la resistencia a la corrosiéon y la estabilidad de la capa superficial de la aleacion en
condicién 1A con respecto a la condicion de partida (OROA). Lo anterior podria ser un resultado
conjunto de dos factores: 1) la distribucién continua de tamafios de granos a lo largo de la muestra
1A, desde los micrométricos hasta los nanométricos. Dicha distribucion aleatoria y no a modo de
colonias de granos, podria haber impedido la formacion de grandes gradientes microestructurales,
traduciéndose en pequefias diferencias de potencial entre granos vecinos, y con ello una mejor
estabilidad electroquimica en la muestra 1A, y 2) los componentes de textura generados por el
proceso ARB y que difieren totalmente de la condicidn de partida, es bien sabido que distintos planos
cristalograficos del aluminio tienen distintas energias superficiales [146], y que dichas energias
superficiales impactan fuertemente el comportamiento de las aleaciones base Al en medios

corrosivos [147].
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3.3. PROCESOS ARB Y RCS

3.3.1. ESTRUCTURA Y TEXTURA CRISTALOGRAFICA

La Figura 49 muestra las micrografias de las muestras deformadas mediante la combinacion de
procesos ARB y RCS comenzando por ARB. Dichas micrografias muestran contraste de colores por
orientacion de cristales tomando como referencia los ejes externos de la muestra, esto es, las
direcciones de rolado (RD), normal (ND) y transversal (TD). La condicién inicial, o libre de deformacién
ya ha sido plenamente descrita en secciones anteriores (3.1.1y 3.2.1), mientras que las muestras con
un paso de deformaciéon por ARB y uno, dos y tres por RCS (1A1R, 1A2R y 1A3R, respectivamente), o
bien, con dos pasos de ARB y uno o dos de RCS (2A1R y 2A2R, respectivamente) permiten observar
el evidente refinamiento de grano ocurrido desde la primer combinacién de procesos. Se observa
que en la mayoria de la muestras existen bandas de deformacidn, las cuales fueron indicadas en las
micrografias mediante lineas de color blanco. Tal como se explicé anteriormente (seccidon 3.2.1), las
bandas de deformacion son un resultado comun en aleaciones de base aluminio deformadas
mediante ARB, especialmente cuando existen segundas fases que fomentan la deformacion
heterogénea mediante el incremento de esfuerzos cortantes. Debido al fuerte refinamiento de grano
ocurrido en las muestras con deformacion equivalente de al menos 2.1 (1A3R, 2A1R y 2A2R), no es
sencillo realizar un analisis preliminar de densidad de cristales orientados de manera preferencial, o
bien, estimar el tamafio de grano minimo resultante, por lo que se presentaran evidencias que

permitan un estudio mas profundo de ambas caracteristicas.
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Figura 49. Mapeos por EBSD de las muestras procesadas por una combinacion
de procesos ARB y RCS comenzando por ARB. Las micrografias muestran la
orientacion preferencial de los granos tomando como referencia la direccion de
rolado (RD), direccion normal (ND) o direccidn transversal (TD). El tricngulo con
el codigo de color indica la orientacion preferencial de cada color en las
imdgenes. Las lineas blancas indican presencia de bandas de deformacion.
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La Figura 50 permite observar los histogramas de tamafio de grano para su comparacién entre la
condicién libre de deformacién y las muestras procesadas mediante una combinacion de procesos
ARB mas RCS. Para permitir la adecuada visibilidad de la grafica de la muestra OROA con granos
gruesos, esta posee distinta escala al resto de los histogramas. Puede observarse que el refinamiento
de grano es severo desde la primera combinacién de técnicas, logrando reducciones de tamafio de
grano con respecto a la condicion OROA de 99%, 97.7%, 99.2%, 99.5% y 99.4% para las muestras
1A1R, 1A2R, 1A3R, 2A1R y 2A2R, respectivamente. Debe resaltarse, que debido a la gran divergencia
de valores mostrados en el histograma de la Figura 50.c (probablemente ocasionados por zonas con
baja indexacién de patrones de Kikuchi), el promedio de grano podria no ser un parametro
representativo de su comportamiento, por lo que, en este caso particular, el valor de la moda de 0.5
pm, se considera como un mejor descriptor del refinamiento de grano. Todas las muestras
procesadas mediante la combinacién de ARB y RCS presentan perfiles de distribucion de granos
unimodales con sesgo positivo. Lo anterior sugiere la predominancia de granos submicrométricos a

consecuencia de la gran deformacion impuesta al material.
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Figura 50. Histogramas de tamafio de grano para las muestras de a) condicion
inicial (OROA), b) 1A1R, c) 1A2R, d) 1A3R, e) 2A1R y e) 2A2R procesadas
mediante la combinacion de ARB y RCS comenzando por ARB.

Las Figuras 51 y 52 permiten comparar los histogramas correlacionados, no correlacionados, las
tablas de fracciones de fronteras de grano con rangos determinados de desorientacién y las
micrografias que muestran la desorientacién de fronteras de granos bajo el mismo cddigo de color
de las tablas. Comparativamente con la condicion inicial, algunas de las muestras procesadas
mediante ARB mas RCS (1A1R, 1A2R y 1A3R) muestran una evidente distribucion de tipo bimodal en
los histogramas no correlacionados, indicando que existen dos conjuntos dominantes de

desorientaciéon a lo largo de la muestra, en donde sus picos se ubican alrededor de 15° y 45° de
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desorientacion. Por su parte, las muestras 2A1R y 2A2R resultaron en perfiles que tienden a la
distribucién aleatoria de Mackenzie (mas detalle en seccién 3.1.1). Lo anterior sugiere que mientras
la aplicacion de mayor cantidad de deformacion por RCS fomenta perfiles de desorientacion no
correlacionada de tipo bimodales, el incremento de deformacion por ARB cambia la tendencia hacia
la aleatoriedad. Esta es una premisa interesante debido a que implica que cada proceso tiene un
efecto distinto sobre la aleacidn, y que, dicho efecto podria ser distinto del generado cuando se aplica
una Unica técnica de deformacion en la misma aleacion, es decir, que el orden, cantidad y naturaleza
de los esfuerzos aplicados si alteran el resultado microestructural. Lo anterior podria ser debido a los
distintos sistemas de deslizamiento que se activan mediante cada proceso de SPD, los cuales ademas
son dependientes del estado de esfuerzos previo del material y del factor de Schmid asociado a cada
plano cristalografico [145,148], en donde a mayor factor de Schmid hay mayores esfuerzos cortantes
actuando en los sistemas de deslizamiento, y con ello hay una mayor facilidad para deformar el grano
[149]. Es importante mencionar, que el fendmeno previamente descrito es representativo de los
granos en la superficie del material, ya que segun teoria estandar de plasticidad en cristales, dicho
comportamiento se espera diferente para los granos que se encuentran varias capas atdmicas debajo
[148], sin embargo, es viable para el presente estudio en el cual el volumen analizado por EBSD es
superficial. Las diferencias apreciadas entre los histogramas correlacionados y no correlacionados en
todas las muestras, podrian ser evidencia de la elevada densidad de subestructuras generadas por el
proceso, esto considerando que las heterogeneidades siempre son mayores en limites de grano y
subgranos en comparacion con las zonas interiores de los granos [148]. Lo anterior es congruente
con reportes de la literatura en donde se menciona que las diferencias entre ambos histogramas
podrian relacionarse con la ocurrencia de procesos de maclado o de poligonizacién [111],
considerando que el aluminio no tiende a maclar debido a su alta energia de falla de apilamiento
[150], puede considerarse que dicha heterogeneidad proviene de la poligonizacién, es decir, de la
formacién de subestructuras. Los histogramas correlacionados, o de fronteras de grano, de las
muestras procesadas mediante la combinacién de ARB mas RCS, muestran la mayor presencia de
LAGBs en comparacién con la condicion inicial, en donde al menos el 4% de fronteras corresponden
a angulos de desorientacion menores a 5°, mientras que en la condicién inicial solo el 0.5% de bordes
estan debajo de dicho dangulo. Para obtener informacion detallada sobre los componentes de textura

presentes en las muestras procesadas por ARB + RCS, es necesario realizar analisis de PFs y ODFs.
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Figura 51. Parte 1 de grdficas de desorientacion de las muestras OROA, 1A1R y
1A2R: a) Histograma de desorientacion no correlacionada, b) Histograma de
desorientacion correlacionada o de bordes de grano, c) distribucion de granos de
acuerdo a su desorientacion y d) micrografia de bordes de grano de acuerdo al
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Las Figura 53y 54 presentan las figuras de polo de los planos (111), (200) y (220) del aluminio para
las muestras procesadas mediante ARB + RCS comenzando por ARB. Se observa que ninguna de las
muestras procesadas mediante ARB + RCS posee componentes de textura compatibles con
componentes de rolado, lo cual es totalmente congruente con los resultados previos de FPs en
muestras procesadas pro RCS o por ARB (secciones 3.1.1y 3.2.1). También se observa que la textura
de la condicidn inicial se pierde totalmente en todas las muestras, lo cual indica que la combinacion
de procesos induce deformacion suficiente para generar texturas cristalograficas propias. Otro
aspecto interesante a resaltar de las FPs, es que la intensidad parece mantener un nivel similar para
las muestras 1A1R, 1A2R y 1A3R, mientras que al incrementar la deformacién mediante ARB
(muestras (2A1R y 2A2R) la intensidad disminuye, lo cual parece indicar una menor densidad de
planos orientados de manera preferencial en las muestras. Lo anterior parece ser un corroborativo
de los histogramas de desorientacién no correlacionados de las muestras (2A1R y 2A2R), los cuales
tienden hacia la indicacién de distribuciones aleatorias de textura. Para identificar los componentes
de textura presentes en las muestras, se presentaran calculos de ODF a partir de los resultados de

EBSD.

118



Max:

A ABrass g @ Copper omCube VVS O® Goss

Figura 53. Figuras de polo para los planos (111), (200) y (220) de las muestras a)
OR, b) 1A1R y c) 1A2R, asi como d) cuadro guia de las principales texturas de
rolado. Las figuras de color negro sdlido y las blancas indican posiciones tedricas
de alta y baja intensidad, respectivamente. Parte 1 de las muestras procesadas
por ARB seguido de RCS.
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Figura 54. Figuras de polo para los planos (111), (200) y (220) de las muestras a)
1A3R, b) 2A1R y c) 2A2R, asi como d) cuadro guia de las principales texturas de
rolado. Las figuras de color negro sdlido y las blancas indican posiciones tedricas
de alta y baja intensidad, respectivamente. Parte 2 de las muestras procesadas
por ARB seguido de RCS.
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La Figura 55 muestra las funciones de distribucion de orientacién calculadas para las muestras de
condicién inicial (OROA), asi como para las muestras deformadas mediante la combinacion de
procesos ARB y RCS comenzando por ARB. De manera comparativa con los diagramas de los incisos
g) y ), se puede observar que los componentes de textura generados por la combinacién de técnicas
de deformacion son totalmente distintos de los presentes en la condicién inicial. La Tabla 7 contiene
la lista completa de componentes de textura en notacién de Bunge y su fraccion volumen estimada
para las muestras 1A1R, 1A2R, 1A3R, 2A1R y 2A2R. Se observa que todas las muestras contienen los
mismos componentes de textura, esto a excepcion de la OROA. Los componentes de textura
identificados son: i) 1= 177.4°, ®=40.9°, ¢,=219.4°, ii) @1= 338.5°, ®=27.5°, 0,=54.8°, iii) 1= 211.6°,
®=12.3°, ¢,=105.2° y iv) @1= 356.2°, ®=42.0°, ¢,=322.5°, mientras que existe un ultimo componente
que aparece Unicamente en la muestra 2A2R: v) @1= 262°, ®=47°, ¢,=0°. Tal como puede observarse
en las ODFs de la muestra 2A2R, la distribucién de intensidades no corresponde totalmente con las
de texturas aleatorias mostradas en la Figura 23, lo cual puede deberse a que la muestra se encuentra
en un proceso intermedio previo antes de la aleatoriedad. Para observar la dispersion a partir de la
distribucién tedrica aleatoria de Mackenzie, la Figura 56 presenta su comparacion con el perfil de
desorientacidon no correlacionada de la muestra 2A2R, permitiendo corroborar que aun no se llega al

estado aleatorio.
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Tabla 7. Componentes de textura presentes y estimacion de fraccion volumen en
la muestra de condicidn inicial (OROA), asi como en las muestras deformadas
mediante la combinacion de técnicas ARB seguido por RCS ( 1A1R, 1A2R, 1A3R,

2A1Ry 2A2R).

OROA

1A1R

1A2R

1A3R

2A1R

2A2R

*El resto del volumen de cristales posee una orientacion no discernible.

0,0,0
55, 45, 55
17.5,82.5, 15

50, 45, 10

80, 85, 70

126, 44,0
177.4,40.9,219.4
338.5,27.5,54.8
211.6,12.3, 105.2
356.2,42.0,322.5
177.4,40.9,219.4
338.5,27.5,54.8
211.6,12.3, 105.2
356.2,42.0,322.5
177.4,40.9,219.4
338.5,27.5,54.8
211.6,12.3, 105.2
356.2,42.0,322.5
177.4,40.9, 219.4
338.5,27.5,54.8
211.6,12.3,105.2
356.2,42.0,322.5
177.4,40.9, 219.4
338.5,27.5,54.8
211.6,12.3,105.2
356.2,42.0,322.5

262,47,0

9.2
3.3
4.6
15.8
3.2
12.6
20.8
16.6
3.1
21
26.4
2.9
21.7
5.5
1.8
4.6
5.9
1.4
5.8
8.3
2.5
2.7
3.03
4.6
5.0
2.9
5.6
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Figura 56. Comparacion entre distribucion aleatoria tedrica de Mackenzie y
distribucion experimental de desorientacion de la muestra 2A2R. El perfil de
distribucion aleatoria fue adaptado de [115].

Una vez analizadas las microestructuras y evolucién cristalografica obtenidas por la combinacién de
procesos ARB + RCS comenzando por la aplicaciéon de ARB, ahora se analizara la misma combinacién
de procesos, alterando el orden de ejecucién, es decir, comenzando por el proceso RCS. La jError! No
e encuentra el origen de la referencia. muestra las micrografias con coloracion relativa a la orientacién
cristalografica de los granos en las muestras 2R1A y 2R2A. Dichas micrografias se observan con
respecto a las direcciones de rolado (RD), direccidon normal (DN) y direccién transversal (TD). Al igual
gue en las muestras procesadas por ARB y posterior RCS, bandas de deformacién fueron generadas,
las cuales fueron indicadas mediante lineas blancas, tal como se menciond anteriormente, dichas
bandas son resultado de probables heterogeneidades en la deformacién aplicada, promovidas
principalmente por segundas fases que actlan como obstaculos a la deformacién. Por otra parte, es
facil identificar el fuerte refinamiento de grano ocurrido como resultado de la deformacién aplicada,
asi como la morfologia de granos que se observa bastante distorsionada por la formacién de
subestructuras. Con la finalidad de cuantificar el refinamiento de grano ocurrido como resultado de

la deformacion, histogramas de tamafio de grano seran presentados.
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Figura 57. Mapeos por EBSD de las muestras procesadas por una combinacion
de procesos ARB y RCS comenzando por RCS. Las micrografias muestran la
orientacion preferencial de los granos tomando como referencia la direccion de
rolado (RD), direccion normal (ND) o direccidn transversal (TD). El tricngulo con
el codigo de color indica la orientacion preferencial de cada color en las
imdgenes. Las lineas blancas indican presencia de bandas de deformacion.

La Figura 58 presenta los histogramas de tamafio de grano de las muestras OROA, 1R1A y 2R2A, en
donde también se aprecia el tamafio de grano promedio. Se observa que los histogramas para las
muestras procesadas por RCS + ARB poseen dispersién de tamafios, sin embargo se piensa que esta
dispersién es debido a limitantes de la medicién, especialmente debido al porcentaje de indexacion
de patrones de Kikuchi en EBSD vy a la sensibilidad inherente de la técnica hacia las distorsiones
introducidas en la red cristalina [151]. Esto puede resultar en el decrecimiento de la precision de
medicién de estructuras con desorientacion menor a 1° [152], lo cual provoca desviaciones del valor
real y posibles confusiones de subestructuras con los granos adyacentes. Lo anterior explica la
aparicion de granos mayores a 6 um en ambos histogramas (b y c¢) cuando a partir de las micrografias
es evidente que se trata de conglomerados de granos nano- o sub-estructurados. Con la base

anterior, se piensa que los promedios de tamafio de grano para ambas condiciones (b y c) podrian
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ser bastante mas bajos que los mostrados en los histogramas. Para profundizar en los cambios
microestructurales de la aleacién con la deformacion inducida, histogramas de desorientacién

correlacionados y no correlacionados seran analizados.
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Figura 58. Histogramas de tamafio de grano para las muestras de a) condicion inicial (OROA), b)
1R1Ay c) 2R1A procesadas mediante la combinacion de ARB y RCS comenzando por RCS.

La Figura 59 presenta los histogramas de desorientacién correlacionados y no correlacionados de las
muestras 1R1A y 2R2A, asi como los valores de fraccion de fronteras que corresponden con
determinados rangos de desorientacion y las correspondientes micrografias que indican los dangulos
de desorientacion en bordes mediante el mismo cédigo de color de las tablas. La microestructura de
la condicidn ya se ha discutido suficiente en secciones anteriores, por lo que aqui se resume en su
conformacion por granos micrométricos. Mediante la comparacién de histogramas correlacionados
y no correlacionados, se puede deducir que existe una gran densidad de subestructuras generadas
por el proceso, lo cual incrementa la deformacién entre puntos no adyancentes (histograma no
correlacionado) y permite la mayor densidad de granos de tamafios submicrométricos (histograma
correlacionado) en ambas muestras. Mientras que la muestra 1R1A tiende a distribuciones bimodales

((histograma no correlacionado), la muestra 2R2A tiende a un perfil multimodal. Al menos el 6.9% de
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las fronteras de grano tienen misorientaciones menores a 5°, sin embargo, este valor debe tomarse
con cautela debido a la pérdida de precisién ya explicada previamente. Para dar mas detalle de la

textura generada por la combinacion de procesos RCS + ARB, FPs y ODFs serdn analizadas.

La Figura 60 presenta las FPs de las muestras OROA, 1R1A y 2R1A de manera comparativa con la
posicion tedrica de componentes de textura de rolado. Puede observarse que la intensidad de textura
no se pierde con la aplicacién de deformacion. Los componentes de textura presentes, al igual que
en las rutas de deformacion previamente explicadas, no son compatibles con componentes de
rolado, lo cual podria deberse a heterogeneidades en la deformacion inducida como efecto de las
segundas fases presentes, lo cual ya ha sido explicado previamente. Las ODFs permitirdn una

identificacion mas detallada de los componentes de textura presentes.
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Figura 59. Grdficas de desorientacion de las muestras OROA, 1R1A y 2R1A: a)
Histograma de desorientacion no correlacionada, b) Histograma de
desorientacion correlacionada o de bordes de grano, c) distribucion de granos de

acuerdo a su desorientacion y d) micrografia de bordes de grano de acuerdo al
cddigo de color indicado en c).
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Figura 60. Figuras de polo para los planos (111), (200) y (220) de las muestras a)
OR, b) 1R1A y c) 2R1A, asi como d) cuadro guia de las principales texturas de
rolado. Las figuras de color negro sdlido y las blancas indican posiciones tedricas
de alta y baja intensidad, respectivamente.

La Figura 61 muestra las ODFs calculadas para las muestras OROA, 1R1A y 2R1A, en estas dos Ultimas
se identificaron seis componentes de textura totalmente distintos de los componentes de la

condicién inicial. En la muestra 1R1A se identificaron tres componentes de textura en notaciéon de

129



Bunge: i) @1= 143.4°, ®=35.2°, 0,=245.7°, ii) ¢1= 46.4°, ®=40.2°, ¢,=284° y iii) 1= 192.3°, ©=29.3°,
(2=148.4°. Por su parte, la muestra 2R1A fue caracterizada mediante los siguientes componentes: i)
@1= 143.4°, ®=35.2°, ¢,=245.7°, ii) ¢1= 30.8°, ®=54.5°, ¢,=312.3°, iii) 1= 284.9°, ®=35.5°, ¢,=37.8°.y
iv) @1= 94°, ©=24°, ¢,=45°. Lo anterior indica que el proceso de deformacién combinado hasta un
maximo de 2 pasos de CS y uno de ARB, no fue suficiente para llevar la aleacion hacia la estabilidad
microestructural. La tabla de fraccion volumen de componentes de textura no se presentan en estas
muestras debido a la probable pérdida de precision ya explicada en la descripcién de la Figura 59. Es
por lo anterior, que analisis mediante una técnica que permite evaluar mayor estadistica de granos

cobra elevada importancia, tales resultados se presentaran a continuacion.
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Figura 61. Cortes de las funciones de distribucion de orientacion (ODFs) en ¢2=
0°, 45°y 60° de las muestras a) OROA, b) 1R1A y c) 2R1A, asi como cuadros guia
de los componentes de textura identificados para la d) condicion inicial y e)
muestras procesadas por RCS y ARB, comenzando por RCS. Las componentes de
textura son dadas en notacion de Bunge donde el primer, sequndo y tercer
digitos corresponden a @1, @y @2, respectivamente.

La Figura 62 presenta extractos de difractogramas (XRD) donde se observa el ensanchamiento de
pico generado como resultado del refinamiento de grano en la aleacién Al-7075 procesada mediante
la combinacién de RCS y ARB. Puede observarse que hasta una deformacién equivalente cercana a 2,
el ensanchamiento incrementa con la deformacion aplicada, sin embargo, para mayores
deformaciones aplicadas el ancho de pico tiende hacia menores valores. Este fendmeno podria

deberse a la ocurrencia de recuperacién dindmica, especialmente durante la aplicacion del proceso
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ARB a 300°C. La temperatura de procesamiento pudo haber proporcionado un estimulo energético
suficiente para la liberacién de esfuerzos, asi como un crecimiento de grano parcial. Esta hipdtesis es
consistente con la reduccion de FWHM para las muestras con mayor nimero de pasos de ARB
acumulados. Por otro lado, dicha metaestabilidad después de deformaciones equivalentes cercanas
a 2 pudo ser resultado de la combinaciéon de procesos, en donde la muestra acumulé mayor densidad
de dislocaciones, lo cual le confiere mayor energia almacenada en comparacion con las muestras que
fueron procesadas Unicamente por ARB, siendo la razén por las que la Figura 40 no muestra la misma
tendencia para deformaciones similares. La Figura 62.c permite observar el deslizamiento de posicion
en 26 de los picos de difraccién ante la deformacién acumulada, de manera general, se aprecia que
las muestras que recibieron ARB como primer paso de deformacién tienden a valores mayores de 26,
es decir, presentan mayor corrimiento a la derecha en el difractograma, mientras que el resto de las
muestras mantienen posiciones de pico similares a las de la condicion inicial. Este fendmeno podria
indicar la mayor acumulacién de microesfuerzos en éstas muestras en comparacion con las que
recibieron RCS primero. Considerando que el proceso RCS se realizé a temperatura ambiente y que
el ARB fu ejecutado a 300°C, resulta predecible que las muestras que comienzan por ARB acumulan
mavyor cantidad de esfuerzos en comparacion con las que empiezan con RCS y terminan con el
estimulo térmico de ARB. También es importante mencionar, que el doblete originado por las
radiaciones K-a y K- a; se vuelve mas dificil de observar en las muestras con deformaciones

equivalentes de al menos 1.8, lo cual indica la formacién de nanoestructuras en dichas muestras.
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Figura 62. a) Difractograma del pico (311) de Al empleado para observar el
ensanchamiento de grano como resultado de la deformacion. b) Grdfica de
ancho de altura media (FWHM) y c) grdfica de la posicion del pico, ambas con
respecto a la deformacion equivalente aplicada por la combinacion de procesos

ARB y RCS.
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Para analizar la estabilidad térmica de la aleacién Al-7075 ante la evolucion microestructural
originada por la combinacién de procesos RCS y ARB, la Figura 63 muestra los perfiles de DSC. Se
observo que todas las muestras, tanto las que comenzaron por el proceso ARB (Figura 63.a) como las
que recibieron el proceso RCS primero (Figura 63.b), siguen perfiles térmicos similares al
correspondiente a la condicion inicial (OROA). Como se vid previamente en la Figura 41, las muestras
procesadas por ARB mostraron la presencia de un pequefio pico endotérmico a alrededor de 355°C
durante la curva de enfriamiento, el mismo pico se encuentra presente en todas las muestras que
fueron sometidas a la combinacién de procesos RCS y ARB. Tal como se menciond antes, la presencia
de dicho pico se atribuye a la formacion de la fase S, y se considera que la deformacién impuesta
mediante ARB es suficiente para llevar a la aleacién hacia un estado energético mas elevado y fuera
de equilibrio en comparacién con la condicién OROA, fomentando con ello la precipitacién de la fase

S.
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Figura 63. Grdficas de andlisis por DSC para las muestras con deformacion
combinada por RCS y ARB.
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3.3.2. PROPIEDADES MECANICAS

La Figura 64 permite observar el resultado de las mediciones de microdureza Vickers en las muestras
deformadas mediante una combinacién de procesos RCS y ARB. Es identificable que la dureza
incrementa en todas las muestras deformadas en comparacién con la condicién inicial (OROA), sin
embargo, las muestras que presentan mayor dureza son las que recibieron deformacién por RCS en
la Ultima etapa de procesamiento. Dicha observacidn es consistente con los resultados descritos en
la seccién 3.3.1. en donde se observé un mayor ensanchamiento y corrimiento del pico (311) para
las mismas muestras, esto probablemente debido a la mayor acumulacion de macro- y micro-
esfuerzos en comparacion con las muestras que recibieron pre-calentamiento a 300°C durante la

Ultima etapa de deformacién por ARB.
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Figura 64. Grdfica de microdureza Vickers contra deformacion equivalente para
la condicion inicial (OROA) y las muestras deformadas mediante la combinacion
de RCS y ARB.
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3.3.4. INTEGRACION DE RESULTADOS DE ARB + RCS Y RCS + ARB: RELACION TEXTURA —
PROPIEDADES MECANICAS

Con base en los resultados anteriores, el empleo conjunto de las técnicas ARB y RCS fue eficiente
para refinar el grano en cualquiera de sus combinaciones, pasando de granos de tamafio
micrométrico en la condicidon OROA hasta una combinacién de granos micrométricos y nanométricos
coexistiendo en las muestras con deformaciones equivalentes de al menos 1.8 (1A2R, 1A3R, 2A1R,
2A2Ry 2R1A). El grado de refinamiento de grano fue mayor al 97% en todos los casos, sin embargo,
se observaron promedios mayores a 3.5 um en las muestras que comenzaron la deformacién con
RCSy terminaron con ARB, mientras que, mediante el orden inverso de aplicacion de la deformacion,
los tamafios de grano promedio fueron menores de 1.2 um. Lo anterior podria explicarse con base
en la temperatura de ejecucion del proceso ARB (300°C), la cual corresponde a 0.6 de la temperatura
homdloga, estando por arriba de lo que se considera trabajo frio para aleaciones de base aluminio
[153,154]. Considerando que durante el trabajo en caliente los procesos difusionales estan activos,
es posible comprender la razdn del crecimiento de grano dindmico ocurrido durante el proceso ARB,
el cual tiene aun mayor influencia cuando se aplica sobre muestras previamente deformadas, es
decir, en un estado metaestable debido a los defectos introducidos previamente, que a su vez, hacen
que el material requiera de un menor estimulo energético para alterar su estado microestructural.
Lo anterior, permite explicar el origen de las diferencias microestructurales resultantes al cambiar el
orden de aplicacién de los procesos ARB y RCS en la AA7075. Por otro lado, las grandes diferencias
entre los histogramas correlacionados y no correlacionados de las muestras deformadas mediante
RCS+ARB o ARB+RCS, indicaron la formacién de una gran densidad de subestructuras resultantes de
la deformacion. La caracterizacion de orientacion preferencial en dichas muestras, corrobord las
diferencias microestructurales existentes al variar el orden de los procesos, esto debido a que se
obtuvieron distintos componentes de textura para cada orden, los cuales, fueron en todos los casos
distintos de los de la condicion inicial.

Por ultimo, la dureza medida en las muestras, también demostro el efecto de la alteracion del orden
de los procesos, mientras que la aplicacion inicial de ARB dio por resultado valores de entre 99 a 112
HVNo.1, el comienzo de la deformacién por RCS resulté en el rango de 87 a 95 HVNg1. Este fendmeno
es, al igual que las variaciones en tamafio de grano, explicado por el uso de la temperatura de trabajo

de 300°C durante ARB.
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CAPITULO IV. DISCUSION:

COMPARACION ENTRE LAS

RUTAS DE DEFORMACION
EMPLEADAS

El objetivo de este capitulo es comparar los resultados e interpretaciones, ya descritos en el
capitulo previo, de los fendmenos ocurridos al procesar la AA7075 mediante cualquiera de las rutas
de deformacion trabajadas. Esto permitira identificar el proceso de deformacién mas eficiente en la

mejora de propiedades mecanicas de la AA7075. Asimismo, se compararan las propiedades

electroquimicas de las muestras procesadas por RCS y ARB. .



La comparacion entre las rutas de procesamiento aplicadas, esto es: i) RCS, ii) ARB, iii) ARB + RCS y iv)

RCS + ARB, pueden resumirse de la siguiente manera:

1. Aspectos microestructurales: todas las rutas de procesamiento aplicadas generaron un elevado
porcentaje de refinamiento de grano por arriba del 50% para la maxima deformacion aplicada
por cada ruta, sin embargo fue evidente que el proceso ARB generé menores valores de tamafio
de grano promedio en comparacién con el RCS, asi como distribuciones de tamafio de grano con
menor dispersion de valores. Considerando el porcentaje de refinamiento de grano generado y
la deformacion equivalente necesaria para lograrlo, el orden de mayor a menor efectividad de
las cuatro rutas aplicadas puede ser mencionado de la siguiente manera: ARB > ARB + RCS > RCS
+ ARB > RCS (ver Figura 67). Tales diferencias de efectividad pudieron tener su origen en los
siguientes aspectos: 1) la deformacion equivalente promedio del proceso ARB (0.8) es mayor que
la del proceso RCS (0.5), 2) la activacion de distintos sistemas de deslizamiento con cada ruta de
deformacion aplicada, los cuales ademads son dependientes del estado de esfuerzos previo del
material y del factor de Schmid asociado a cada plano cristalografico, es decir, de la orientacién
cristalografica en el paso de deformacién previo [144,147]. Por otro lado, las rutas de
deformacion i, iii y iv generaron componentes de textura totalmente distintos de los
componentes presentes en la condicion inicial, lo cual es también un corroborativo del fuerte
cambio microestructural provocado por los procesos de deformacion. Sin embargo, mientras las
rutas ii y iii no cesaron la evolucién microestructural hasta la maxima deformacion aplicada, las
rutas iy iv tendieron hacia la pérdida de textura, es decir, hacia perfiles aleatorios de orientacién
cristalografica. La Figura 66 muestra los esquemas tridimensionales de las texturas generadas por
la deformaciéon maxima aplicada por cada ruta de procesamiento, en donde se observan, ademas,
las pérdidas en densidad de cristales orientados preferencialmente (menores intensidades) para
las rutas iy iv. Tales diferencias en la evolucién cristalografica podrian tener origenes similares a
los del refinamiento de grano, es decir, al tratarse de re-ordenamientos de cristales, la formacién
de orientacion preferencial es fuertemente dependiente la naturaleza del proceso termo y/o
mecanico aplicado. Mediante el ensanchamiento y cambio de perfil de los picos de XRD, todas
las muestras deformadas (a excepcion de las 1A1R y 1R1A) permitieron inferir la formacion de
granos nanométricos resultantes de la deformacién aplicada. A partir de los resultados
anteriores, se pueden generalizar las microestructuras obtenidas mediante distribuciones

continuas que tienden al tipo unimodal asimétrico (con sesgo positivo), de tal manera que los
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granos en tamafios micrométricos, submicrométricos y nanométricos se encuentran dispersos
de manera aleatoria en las muestras. Por Ultimo, ninguna de las rutas de deformacién empleadas
alterd de manera evidente las transformaciones de fase de la aleacién AA7075 durante los ciclos

de calentamiento o enfriamiento.
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Figura 65. Comparativo de tamafios de grano promedio obtenidos mediante las
distintas rutas de procesamiento pldstico aplicadas.
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Figura 66. Esquemas tridimensionales de las funciones de distribucion de
orientacion para las muestras con la mdxima deformacion aplicada en cada ruta
de procesamiento.

Propiedades mecanicas y esfuerzos residuales: el comportamiento mecdanico en las muestras
procesadas por las cuatro rutas de deformacién siguid el patrén esperado con base en los
cambios microestructurales previamente descritos. La dureza y el esfuerzo de cedencia
incrementaron en funcion de los pasos de procesamiento aplicados, lo cual fue congruente con
el endurecimiento por fronteras de grano y por mayor densidad de dislocaciones generados por
la deformacion. En la Figura 67 se observa que todas las rutas mostraron graficas de dureza
descritas en tres etapas: 1) un incremento abrupto en el primer paso de procesamiento, 2) una
posterior disminucidon en el segundo paso, la cual es evidente especialmente en las rutas ARB y
RCS + ARB vy 3) valores que incrementan hasta la maxima deformacion aplicada. El incremento
abrupto de dureza en el primer paso de deformacion es caracteristico de los procesos RCS y ARB
aplicados en aleaciones de base aluminio [13,155-158] y resulta del fuerte cambio
microestructural inducido. Por su parte, la etapa 2, de reduccion de dureza en las rutas ARB y
RCS + ARB, puede estar relacionada con el trabajo en caliente durante el proceso ARB (0.6 de la
temperatura homologa), el cual, como ya se explicd en las seccién 3.3.4, permite la difusion
atémica, y con ello la recuperacion dinamica y parcial crecimiento de grano en las muestras
procesadas. Este comportamiento también ha sido reportado por otros autores que aplicaron el
proceso ARB a 300°C en una aleacion de aluminio 5083 [13]. El posterior incremento de dureza

en todas las rutas indica que el predominante efecto del refinamiento de grano en el
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comportamiento mecanico de la AA7075. La magnitud del incremento de dureza después del
segundo paso de deformacion aplicado para cada ruta, sigue el mismo orden de la eficiencia en
refinamiento de grano mencionado en el punto anterior, esto es: ARB > ARB + RCS > RCS + ARB >
RCS. Por otro lado, los valores de esfuerzo de cedencia medidos para muestras procesadas por
las rutas iy ii, mostraron incrementos constantes en funcion del grado de formacion aplicada
(Figuras 68 y 69). Los esfuerzos residuales estimados para las muestras resultantes de estas dos
rutas constituyeron un maximo de 9.3% del YS para la maxima deformacién aplicada por la ruta
ARB, y de 27.4% para la ruta RCS. La menor cantidad de esfuerzos residuales con respecto al YS,
podria ser resultado de la temperatura del proceso ARB, la cual permitio la recuperacion dindmica

de las muestras durante el procesamiento.
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Figura 67. Grdfica de dureza promedio para las distintas rutas de procesamiento
empleadas.
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Figura 68. Grdfica comparativa entre los esfuerzos residuales (RS) estimados en
la superficie de las muestras procesadas por ARB'y su esfuerzo de cedencia
promedio (YS).
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Figura 69. Grdfica comparativa entre los esfuerzos residuales (RS) estimados en
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Comportamiento electroquimico: debido a que por cuestiones geométricas no fue posible
realizar las mediciones electroquimicas mediante EIS y EN de toda la serie de muestras
procesadas por la ruta ARB, en esta secciéon se comparard el comportamiento bajo medios
corrosivos de las muestras 1Ry 1A, correspondiente al primer paso de deformacién por las rutas
RCS y ARB, respectivamente (Figura 70). Mediante EIS y EN se observé que la muestra de
condicién inicial presenta un comportamiento inductivo-resistivo con baja estabilidad
electroquimica, esto es, con continuas oscilaciones en el moédulo de impedancia y en la densidad
de corriente. Comparativamente a lo anterior, las muestras 1Ry 1A, mostraron ambas una mejor
estabilidad electroquimica denotada por menor cantidad de variaciones en las mediciones
realizadas a distintos tiempos de inmersion en el medio corrosivo, asi como por valores y perfiles
de densidad de corriente y médulo de impedancia mas cercanos entre si. A pesar de lo anterior,
la muestra de condicién inicial (OROA), mostré mediante el mayor radio de curvatura de los arcos
capacitivos en las graficas de Nyquist, que su resistencia a la corrosion es mejor que la de la
muestra 1R, pero es menor que la de la muestra 1A. Lo cual permite enunciar que el orden hasta
el primer paso de deformacion aplicado, la ruta ARB es mas efectiva que la ruta RCS para
disminuir la resistencia a la corrosion de la AA7075. Dicha mejora en resistencia a la corrosion y
estabilidad electroquimica de la muestra 1A, podria estar relacionada con dos factores: 1) la
textura preferencial formada como resultado del proceso ARB, lo cual seria congruente con la
literatura respecto a que cada plano cristalografico se asocia con distintos valores de energia
superficial [146], el cual es un pardmetro que afecta de manera importante en el
comportamiento electroquimico de las aleaciones de base aluminio [148], considerando que el
proceso ARB demostré ser un eficiente promovedor de textura preferencial (contrariamente al
proceso RCS que destruye la textura presente), se espera que dicha orientacion preferencial haya
contribuido a la mejora del comportamiento electroquimico. También cabe mencionar la
contribucién del punto 2): las particulares distribuciones continuas de granos que van desde los
tamafios micrométricos, hasta los nanométricos de manera aleatoriamente dispersa en las
muestras, esto es, sin la formacion de colonias de granos tipica de microestructuras bimodales.
Tal como se explicd en la seccion 3.1.3., se ha reportado que las distribuciones continuas de
granos presentan menor sensibilidad a la formacion de grietas en medios corrosivos que las
distribuciones de tipo bimodal [133]. Lo anterior podria estar relacionado con un probable
homogeneidad de potencial electroquimico entre granos que se distribuyen aleatoriamente a lo

largo de la muestra (sin gradientes elevados), en comparacion con la heterogeneidad que podria
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ser promovida por colonias de granos de tamafios determinados colindando con colonias de
caracteristicas morfoldgicas y electroquimicas distintas. Una forma de imaginar dicho
comportamiento es mediante la gran diferencia de potencial establecida entre el contacto de
dos metales con distintas fases y distintos potenciales quimicos, en comparacién con la baja
diferencia de potencial cuando se ponen en contacto dos metales con caracteristicas quimicas y
morfoldgicas similares. Por otra parte, la Figura 71 permite comparar el nimero de grietas con
respecto a su posicion (centro o borde) en las muestras 1Ry 1A, asf como su longitud después de
haber sido sometidas al ensayo de SCC. Se puede observar, que de la comparacion entre las
muestras OROA, 1R Y 1A, la muestra 1A presenta menor cantidad de grietas con menores
longitudes cuando se aplicé un esfuerzo constante igual al YS. Lo anterior confirma la eficiencia

del primer paso del procesamiento ARB para la disminucion en la susceptibilidad a la corrosiéon

de la AA7075.
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Figura 70. Comparacion de grdficas de a) Nyquist, b) Bode y c) densidad de
corriente electroquimica para las muestras OROA, 1A y 1R.
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OROA, 1Ay 1R sometidas al ensayo de SCC bajo esfuerzo constante igual a 1y
1.2 veces el YS.
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

A continuacion se presentan los hallazgos mds importantes del trabajo de investigacion realizado.



Con base en estudio del efecto de la aplicacién de cuatro distintas rutas de procesamiento a la
aleacién Al-7075: i) RCS, ii) ARB, iii) ARB + RCS y iv) RCS + ARB, pueden destacarse las siguientes

conclusiones:

1. Estructuralmente: Las tres rutas de deformacién generaron refinamiento de grano desde el
dominio micrométrico en la condicién inicial hasta los tamafios nanométricos. Dicho
refinamiento de grano hasta la obtencidén de granos nanoestructurados fue logrado desde la
aplicacion del primer paso de deformacion en todos los casos, excepto en el primer paso de
deformacion por las rutas iii y iv. En todos los casos fueron obtenidas microestructuras con
distribuciones continuas y aleatorias de distintos tamafios de grano. De acuerdo con el promedio
de tamafio de grano logrado y el grado de deformacidn aplicada, la eficiencia de las cuatro rutas
para refinamiento microestructural puede ordenarse de la siguiente manera: ARB > ARB + RCS >
RCS + ARB > RCS. El procesamiento mediante la ruta i no modificd de manera sustantiva los
componentes de textura presentes en la aleacién desde su condicion inicial, los cuales perdieron
intensidad con el incremento de la deformacién aplicada, hasta llegar a un perfil totalmente
aleatorio en el cuarto paso de procesamiento. Por su parte, las rutas ii, iii y iv si formaron
componentes de textura propios del proceso aplicado.

2. Mecanicamente: todas las rutas de deformacién aplicadas fueron exitosas en el incremento de
propiedades mecanicas, resistencia a la flexién y microdureza, desde el primer paso de
deformacion aplicado. Los incrementos en microdureza siguieron la tendencia del refinamiento
de grano logrado por cada ruta de deformacion. Las rutas ARB y RCS+ARB (rutas ii y iv) mostraron
mayormente el efecto de la ocurrencia de recuperacién dindmica durante el proceso de
deformacion en comparacion con las otras dos rutas i y iii. A pesar de lo anterior, y considerando
las propiedades mecdnicas logradas y la deformacién equivalente aplicada, se puede decir que el
proceso ARB fue el mas eficiente en la mejora del comportamiento mecdanico de la AA7075. La
eficiencia de las cuatro rutas para este aspecto puede enlistarse como sigue: ARB > ARB + RCS >
RCS + ARB > RCS.

3. Electroquimicamente: las rutas iy ii lograron mejorar la estabilidad electroquimica de la AA7075
desde el primer paso de deformacion aplicado. La resistencia a la corrosion de la muestra con un
paso de deformacién por ARB, mostrd ademads, mejor resistencia a la corrosién y mejor
resistencia al agrietamiento inducido bajo corrosion y esfuerzos en comparacién con la condicién

libre de deformacion. Dichas mejoras fueron atribuidas a la particular distribucién amplia y
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continua de tamafios de grano (desde micrométricos hasta nanométricos) que fueron generados
por los procesos de deformacién, asi como a la formacion de texturas cristalograficas propias del
proceso.

Al comparar los comportamientos microestructurales, mecanicos y electroquimicos de la AA7075
sometida a un paso de procesamiento mediante RCS y ARB, se puede concluir que la ruta por
ARB fue superior en todos los sentidos desde el primer paso de procesamiento. El orden de

eficiencia de las rutas estudiadas es: ARB > ARB + RCS > RCS + ARB > RCS.
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INVESTIGACIONES A FUTURO

La presente tesis abre diversas vertientes para investigacion posterior, tales como:

1.

Analizar el efecto de la formacién de la capa pasiva en la aleacion Al-7075 sobre los esfuerzos
residuales presentes.

Evaluar el efecto de la deformacién por RCS y por ARB en la ductilidad de la AA7075.

Evaluar la resistencia al desgaste en la aleacién Al-7075 procesada por RCS y/o ARB. Es
importante resaltar que junto con la resistencia a la corrosién, la resistencia al desgaste es de las
mayores limitantes actuales para la aplicacion industrial de la aleacién.

Estudiar el comportamiento electroquimico y mecanico de cada componente de textura
presente después de la deformacién. Esto podria ayudar a predecir el comportamiento en
servicio de diversos componentes industriales fabricados con AA7075.

Estimar los esfuerzos residuales generados con los procesos RCS y ARB a diversas profundidades
en el espesor de las muestras deformadas, esto para diferenciar los posibles efectos de la friccidn

dado-muestra de los generados en el volumen por la deformacion aplicada.
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