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Resumen

En la presente investigacion un acero AISI 1045 es sometido a Deformacion
Plastica Severa (SPD por sus siglas en inglés). Es un proceso de formacion de
materiales no tradicional o convencional, conocido por mejorar considerablemente
las propiedades mecanicas de los materiales. Una de las técnicas de SPD es la
Extrusion en Canal Angular (ECAP por sus siglas en inglés), en el cual, el material
se somete a extrusion en un dado con angulo interno, que, con esfuerzos
cortantes, provoca la introduccion de defectos cristalinos en la estructura, cambia
la distribucion de las fases presentes, aumenta considerablemente la microdureza
(134HV de diferencia entre el material sin deformacion y el material deformado 5
veces), y todo sin modificar de manera sustancial las dimensiones generales de la
pieza, como en el caso de los procesos de formado convencionales.

En esta investigacion se realizaron analisis térmicos mediante Calorimetria
Diferencial de Barrido (DSC por sus siglas en inglés), en donde se observd una
disminucién en la temperatura de inicio y el pico de la transformacion austenitica,
comparando el material sin procesar, y el material deformado plasticamente. Se
realizaron estudios mediante Difracciébn de Rayos X donde se observé la ferrita
como fase presente, en las orientaciones (110), (200) y (211) con cambios en las
intensidades y anchos de sus picos. La orientacion (100) disminuye su intensidad,
mientras aumentan la intensidad y el ancho de los picos de las orientaciones (200)
y (211).



Introduccion

El tamafio de grano es una de las caracteristicas mas importantes de la
microestructura en un metal policristalino, al disminuir mejora notablemente varias
de sus propiedades mecanicas [1-5]. En la industria suele ser grueso (>10um). Sin
embargo, a través de procesos termomecénicos se puede llegar a grano fino (~1-
10 ym), pero es dificil obtener un metal con un grano ultrafino (UFG) (<1 um) o
nanometrico (<100nm) al utilizar procesos convencionales termomecanicos y de
formacion de metales [1].

En las Ultimas décadas se ha estado investigando la Deformacién Plastica Severa
o SPD por sus siglas en inglés (Severe Plastic Deformation) como la mejor via
para producir materiales volumétricamente ultrafinos y nanoestructurados con
excelentes propiedades mecanicas. El procesamiento por SPD se refiere a varios
procedimientos experimentales avanzados de formacién de metal que pueden
imponer a los materiales una alta tension, introduciendo asi un gran volumen de
dislocaciones y produciendo un refinamiento excepcional del grano, sin variar las
dimensiones de la muestra [6]. Una de las técnicas mas usadas de SPD es la
Extrusion/Prensado en Canal Angular o ECAE/ECAP por sus siglas en inglés
(Equal Channel Angular Extrusion/Pressing) [7-9], de ahora en adelante en este
documento, ECAP.

En la técnica de ECAP se presiona una barra en un dado especial, el cual
contiene dos canales de la misma seccion transversal que se cruzan en un cierto
angulo. La barra se deforma bajo el esfuerzo cortante que ocurre cuando este
pasa a través de la interseccion de los dos canales. Debido a que los canales
tienen las mismas dimensiones, la barra no se modifica dimensionalmente, de
modo que el prensado se puede repetir muchas veces para obtener una alta
tension por acumulacion [10].

El acero de medio carbono AISI1045 tiene diversas aplicaciones, como
componentes para vehiculos, ejes, bujes, cigliefales, bielas y piezas para la
construccion de maquinas y acero para ejes, cuchillas, martillos, etc [11].

En la presente investigacion el acero AISI 1045 se somete a tratamiento térmico

de normalizado, para posteriormente ser procesado por IE-ECAP (Indirect
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Extrusion- Equal Channel Angular Pressing), y posteriormente se analiza el
cambio de sus propiedades mecanicas y su estabilidad térmica, en comparacion
con el material sin deformar mecanicamente.

El presente trabajo de investigacion esta estructurado en introduccion, 3 capitulos,
conclusiones y referencias bibliograficas. ElI primer capitulo aborda los
antecedentes del proceso de ECAP, el tipo material a usar en esta investigacion,
asi como las técnicas de caracterizacion utilizadas. En el segundo capitulo se
describe el proceso experimental y en el tercero se analizan los resultados luego
de dicho proceso.

Objetivo general

Mejorar las propiedades del acero AISI 1045 a través del procesamiento por IE-

ECAP debido a la deformacién acumulada.

Objetivos especificos

e Procesar el acero AlSI 1045 mediante IE-ECAP.

e Caracterizar la evolucion microestructural de las muestras procesadas.
e |dentificar la variacion en el tamafio de granos.

e Evaluar el cambio en las propiedades mecénicas.

e Evaluar la estabilidad térmica en el material.

Hipotesis

El proceso de IE-ECAP puede mejorar propiedades mecanicas del acero AlSI
1045 debido a la acumulacion de deformacion y posible redistribucion de

precipitados en comparacion a los procesos de formado tradicionales y con otros

procesos de deformacion plastica severa ya reportados en la literatura.
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Capitulo I: Antecedentes

1.1 Aceros perliticos

La perlita es un componente extremadamente comun de una amplia variedad de
aceros, contribuyendo de manera sustancial a la resistencia. Las estructuras
eutectoides laminares de este tipo estdn muy extendidas en la metalurgia, y con
frecuencia, la perlita se usa como un término genérico para describirlas.

Los aceros con menos del 0,76% en peso de carbono son aleaciones
hipoeutectoides con ferrita y perlita como constituyentes principales. A medida que
aumenta el contenido de carbono en la aleacién, también aumenta el porcentaje
en volumen de perlita, hasta llegar la composicién eutectoide, donde hay 100% de
esta.

La cementita es rica en carbono, mientras que en la ferrita se acomoda muy poco.
La perlita por si sola puede ser increiblemente resistente, llegando a 3-4GPa de
resistencia en materiales comerciales disponibles. Un ejemplo magnifico ejemplo
de acero perlitico es el puente colgante de un solo tramo mas largo del mundo, el
Puente Akashi-Kaikyo, con cuerdas perliticas excepcionalmente fuertes para
suspender la cubierta. El puente conecta Kobe con la isla Awaji y tiene una
extension de 1.9 km entre las torres. Se utiliza suficiente alambre de acero en el
puente para rodear la tierra siete veces, y esta disefiado para resistir un terremoto
de magnitud 8.5 en la escala Richter. En este caso, el acero fue deformado
plasticamente mediante trefilado, aqui la cementita experimenta una deformacion
plastica sustancial, y por tanto la perlita queda también deformada [12].

Es tanta la deformacion que se puede lograr en aceros con esta estructura, que en
2016 Soundes Djaziri et. al. [13], lograron una increible deformacién en alambres
de aceros perliticos con alto contenido de carbono. En dicha investigacion
determinan que hay un cambio en las dimensiones de los parametros de la red al
aumentar la deformacion, relacionando los resultados de difraccién de rayos X.
También determinaron cuantitativamente la fraccion del contenido de carbono en

el interior del grano a varias deformaciones. Se puede ver que hay mas atomos de
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carbono a mayor valor de deformacion, excediendo el limite de solubilidad en la
ferrita. Lo que significa que el proceso indujo un aumento significativo del
contenido de carbono dentro de la ferrita originalmente casi libre de este. Dicho de
manera sencilla, parten de una fase ferritica con estructura Cabica Centrada en el
Cuerpo o BCC por sus siglas en inglés (Body Centered Cubic), y obtienen una

estructura tegragonal, tipica de la martensita.

1.1.2 Acero 1045

El acero 1045 es un acero perlitico de medio contenido de carbono, que suele
tener Mn en su composicion quimica. Su microestructura tipica es perlita y ferrita
(Figura 1.1).

Figura 1.1 Microestructura tipica de acero 1045. 500X [14].

Se puede forjar con martillo, tratarse con calor, endurecerse con llama o por
induccidn, pero no se recomienda para cementacion o cianuracion [15].
Tiene una amplia gama de aplicaciones como tuberia en la salida de un recipiente

separador oil-gas en desalinizacion en una refineria [16], componentes
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automotrices como ejes, flechas [17], pifiones, engranes, pernos, tornillos,

semiejes, ciguenales, etc. [18].

1.2 Deformacion Plastica Severa (SPD)

Los procesos de SPD son relativamente nuevos si se comparan con los métodos
tradicionales. La historia moderna del procesamiento de SPD tiene sus inicios en
el trabajo de Percy Williams Bridgman en la Universidad de Harvard, quien
desarroll6 una serie notablemente completa de experimentos sobre la aplicacién
de altas presiones a sélidos volumétricos, incluso recibié el Premio Nobel de
Fisica en 1946 por la invencion de "un aparato para producir presiones
extremadamente altas" y por descubrimientos en el campo de la fisica de alta
presion [5,19].

La segunda gran influencia en el procesamiento de SPD se remonta al trabajo
clasico del Dr. Segal y sus colegas en Minsk en la antigua Unidén Soviética (ahora
la de Bielorrusia) en la década de 1980. Segal y sus colegas desarrollaron el

proceso conocido como ECAP [5,19].

1.2.1 Principios basicos de SPD

La deformacién plastica severa se logra cuando un material puede deformarse
plasticamente repetidamente sin un cambio significativo de forma. El proceso se
repite y la deformacion plastica se acumula con cada ciclo, lo que resulta en un
alto nivel de deformacion [20].

Una caracteristica Unica del procesamiento de SPD es que la alta deformacion se
impone sin ningun cambio significativo en las dimensiones totales de la pieza de
trabajo, lo que se logra a través de herramientas con geometrias especiales, que
evitan el flujo libre del material, introduciendo una presion hidrostéatica significativa.

Muchos materiales cristalinos, incluidos los que son fragiles en condiciones
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normales (por ejemplo, 6xido de tungsteno, vidrios B20s y materiales amorfos),
mejoran su ductilidad en condiciones de alta presion hidrostatica y pueden llegar a
alta deformacién antes de fallar [6].

La deformacion plastica en materiales metalicos se produce a través del
movimiento de defectos, ya sean de punto o lineales, dependiendo de la
temperatura, la presion y la velocidad de deformacion. En temperaturas bajas a
medias (menos de la mitad de su punto de fusidbn en escala absoluta), que
corresponde al rango de temperatura donde se lleva a cabo la SPD, ocurre el
movimiento de las dislocaciones en planos de deslizamiento especificos que
resultan en deformaciones por cizallamiento.

A bajas temperaturas homologas, el material metélico sufre deformacion plastica
por el movimiento y la interaccién de dislocaciones que, con el aumento de la
deformacion, forman una subestructura de configuracibn de dislocaciones
dispuestas en celdas. Las paredes de las celdas contienen dislocaciones, mientras
gue el interior de la celda tiene baja densidad de dislocaciones.

La comprension clasica de este mecanismo de formacion de celdas con
deformaciones intermedias es que con el aumento de la tension las celdas se
transforman en subgranos y, finalmente, en fronteras de angulo grande [20].

La técnica de SPD mas usada es ECAP [7-9], algunas otras técnicas que se
investigan en este campo son Torsion de Alta Presion o HPT por sus siglas en
inglés (High Pressure Torsion), Union por Laminacion Acumulativa o ARB por sus
siglas en inglés (Accumulative Roll-Bonding), Forja Multidireccional o MDF por sus
siglas en inglés (Multi-Directional Forging), también se pueden acoplar varias para

someter al material a mas de uno de estos procesos [19-21].

1.2.2 ECAP

De manera general, ECAP es una técnica que se basa en la extrusion de una
muestra a traves de un canal doblado utilizando un piston, deformando la muestra

por esfuerzos de cizallamiento.
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Se construye un dado que contiene un canal interno con un &ngulo abrupto
determinado (en el caso especifico de la Figura 1.2, 90°). Una muestra se
introduce en el canal y se presiona a través del dado con un piston. La muestra
tiene las mismas dimensiones en seccion transversal antes y después del
prensado, lo que permite presionarla repetidamente. Es importante sefalar que la
retencion de la misma area de la seccién transversal diferencia el procesamiento
por ECAP de una manera muy significativa de los procesos industriales mas
convencionales, como el laminado, la extrusion o el trefilado, donde las
dimensiones de la muestra se reducen en cada pasada consecutiva. En la Figura
1.2 se ilustran los tres planos ortogonales, donde X es el plano transversal
perpendicular a la direccion del flujo, Y es el plano de flujo paralelo a la cara lateral
en el punto de salida del dado y Z es el plano longitudinal paralelo a la parte
superior superficie en el punto de salida del dado [22].

1’|

O

Pressed sample

b -

Figura 1.2: Representacion esquematica del proceso ECAP [5].

La tensién impuesta a la muestra en cada paso a través de la matriz depende

principalmente del angulo (®), entre las dos partes del canal (90° en la figura 1.2)
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y también, en menor medida, del angulo de curvatura (W¥), representando el arco
de curvatura exterior donde se interceptan los dos canales (0° en la Figura 1.2).

La deformacion impuesta en cada pasada de ECAP depende principalmente del
angulo (®) y, en menor medida, del angulo (¥). Se puede demostrar que la

deformacion por cizallamiento en viene dada por una relacion de la forma:

ey = % [ZCOt (% + g) + Ycosec (% + g)] (2)
Donde N es el numero de pases a través del dado. En ECAP convencional,
generalmente se supone que se produce una microestructura uniforme en toda
muestra, debido a que se llena la esquina de la matriz en la interseccion de las
dos partes del canal [5].

Cuando las muestras se presionan repetidamente, se pueden introducir diferentes
sistemas de deslizamiento girando las muestras alrededor del eje X entre pasadas
consecutivas a través de la matriz. En la préactica, se han identificado cuatro rutas
de procesamiento separadas para su uso en ECAP (ver la Figura 1.3): Ruta A, en
la que la muestra se presiona repetidamente sin rotacion, ruta Ba en la que la
muestra gira 90° en direcciones alternas entre cada pasada, ruta Bc en la que la
muestra gira 90° en el mismo sentido entre cada pasada y la ruta C, donde la
muestra gira 180° entre pasadas. La importancia de elegir con cuidado la ruta de
procesamiento reside en la variacion de los patrones de cizallamiento en las
muestras, que conducen a diferencias tanto en las distorsiones macroscopicas de
los granos individuales en las matrices policristalinas como en la capacidad de

obtener una microestructura ultrafina razonablemente homogénea y equiaxial [22].
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Figura 1.3: Esquema de las 4 rutas de procesamiento por ECAP [23].

En la Tabla 1.1 se muestran los rangos angulares (n) estimados correspondientes
a las diferentes rutas de procesamiento de 2 a 4 pases. El rango angular es el
rango de angulos que contienen trazas de deslizamiento cuando se observa en
cada plano separado, y expresa de manera correcta el espectro de deslizamiento
para cada plano y cada ruta de deslizamiento.

Por lo tanto, cuatro pasos a traves de la ruta A no son satisfactorios para producir
una microestructura equiaxial porque el rango angular es solo 37° en el plano Y y
0° en los planos X y Z. Ademas, la ruta C es aun menos satisfactoria porque los
rangos angulares son 0° en los tres planos ortogonales. Por el contrario, la
condicién Optima se logra en la ruta de procesamiento Bc donde los rangos
angulares son 90°, 63° y 63° para los planos X, Y y Z, respectivamente. Por lo
tanto, el deslizamiento sobre un amplio rango angular es un requisito previo
importante para lograr el rapido desarrollo de una microestructura equiaxial de

grano ultrafino [22].
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Tabla 1.1 Rangos angulares de deslizamiento para las rutas de procesamiento [22].

Ruta de NuUmero de pases Rango angular total, n (°)
procesamiento

X Y Z

2 0 27 0

A 3 0 34 0

4 0 37 0

2 27 18 45

Bc 3 63 18 63

4 90 63 63

2 0 0 0

C 3 0 0 0

4 0 0 0

1.2.3 ECAP por extrusion indirecta (IE-ECAP)

Se han propuesto diferentes variaciones a los dados de ECAP [9, 24-28].

En la presente investigacion, se experimenta con un dado diferente, disefiado por
Mathieu et. al [26], quien plantea que existe una friccion excesiva durante el
movimiento relativo de la pieza de trabajo con las paredes del canal del dado.
Propone un disefio de dado incorporando las modificaciones necesarias en sus
caracteristicas, de modo que el efecto de friccibn se pueda reducir al minimo
posible. A esta técnica de procesamiento de ECAP por extrusion indirecta se le
llamara en este documento IE-ECAP.

Al proponer este disefio de dado de IE-ECAP, Mathieu et. al [26], hicieron
experimentos en titanio comercialmente puro a 400°C y 450°C, y en cobre puro a
100°C y 300°C, utilizando varias rutas de procesamiento hasta 8 pases,
obteniendo resultados favorables.

S. Surendarnath et.al. [28] reportaron mejor refinamiento del grano, y aumento de
resistencia a la tension y de la dureza en muestras Al 6082 procesado por ECAP
con este dado modificado, con respecto al convencional.

También B. Omranpour et. al. [27] encontraron sustancial mejoramiento en la
microdureza y considerable refinamiento de grano en aleaciones de tantalio y
niobio utilizando este dado de IE-ECAP.
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1.3 Técnicas de caracterizacion

Con el proposito de verificar el estado de la microestructura y propiedades del
material procesado por IE-ECAP, se utilizan diferentes técnicas de caracterizacion
de materiales, que se complementan entre si: Microscopia Optica, Microdureza
Vickers, Calorimetria Diferencial de Barrido o DSC por sus siglas en inglés
(Differential Scanning Calorimetry) y Difraccion de Rayos X o XRD por sus siglas
en inglés (X Ray Diffraction).

1.3.1 Microscopia Optica:

El analisis microscépico es una herramienta extremadamente Gtil y basica en el
estudio y caracterizacion de los materiales, ya que permite asociar las
propiedades con la estructura, observar defectos, verificar resultados de
tratamientos térmicos, etc. Los elementos basicos en un microscopio éptico son
los sistemas 6pticos y de iluminacién. Para los materiales que son opacos a la luz
visible (todos los metales y muchas ceramicas y polimeros), solo la superficie esta
sujeta a observacion, y el microscopio 6ptico debe usarse en modo reflectante.
Los contrastes en la imagen producida son el resultado de diferencias en la
reflectividad de las diversas regiones de la microestructura. Las investigaciones de
este tipo a menudo se denominan metalograficas porque los metales fueron los
primeros en examinarse con esta técnica [29]. En este estudio se analizaron las
caracteristicas microestructurales de los materiales previo a la deformacion

plastica severa y despues de cada pase.

1.3.2 Microdureza Vickers:

Técnica también ampliamente utilizada para determinar y obtener informacién de
propiedades mecanicas.

Las pruebas de dureza son una medida de la resistencia de un material a la

deformacion plastica localizada. En el caso de la microdureza Vickers, es un
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método de prueba de microindentacion, teniendo en cuenta que el penetrador de
diamante es muy pequefio, con geometria piramidal, es forzado hacia la superficie
de la muestra aplicando cargas que oscilan entre 1 y 1000 g. La impresion
resultante se observa bajo un microscopio, se miden las diagonales de la huella
dejada por el indentador, con esta informacién y la carga aplicada se determina un
valor de dureza. Esta informacion se asocia con otras propiedaes mecanicas como
resistencia maxima y cedencia, incluso con el tamafio de grano aplicando la
relacion hall-Petch [30].

1.3.3 DSC:

La Calorimetria Diferencial de Barrido es una técnica de analisis térmico utilizada
en este estudio para verificar cambios en las temperaturas/intercambio de energia
en las transformaciones de fase y, por tanto, posibles cambios en la estabilidad
térmica. La sensibilidad de la técnica permite evaluar reacciones de fusion,
solidificacion, precipitacion, disolucion, recuperacién y recristalizacion. Esto la
hace una técnica altamente recomendada para evaluar transformaciones de fase y
en general modificaciones microestructurales en funcion de la temperatura.

La calorimetria diferencial de barrido es una técnica de analisis térmico que
implica la medicion de la diferencia de temperatura entre la muestra y el material
de referencia en funcién de la temperatura, mientras que la muestra y la referencia
estan sujetas a un programa de temperatura controlada. Esta técnica se utiliza
especialmente para la determinacién del cambio de temperatura en reacciones
endotérmicas y exotérmicas. La muestra y la referencia se mantienen a casi la
misma temperatura durante todo el experimento. La calorimetria es el proceso de
medir la cantidad de calor liberado o absorbido durante una reaccion quimica y el
dispositivo se conoce como calorimetro [31].

En la Figura 1.5 se pueden ver los esquemas de funcionamiento de un DSC.
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Figura 1.4 (a) Esquema de DSC de flujo de calor, (b) Esquema de DSC de
potencia compensada

1.3.4 XRD: se utiliz6 para estudiar variaciones en la estructura cristalina, causadas
a la acumulacion de deformacion.

Los rayos X son una forma de radiacion electromagnética que tiene altas energias
y longitudes de onda cortas, del orden de los espacios atomicos para los soélidos.
Cuando un haz de rayos X incide en un material solido, una parte de este haz se
dispersa en todas las direcciones por los electrones asociados con cada atomo o
ion que se encuentra dentro de la trayectoria del haz.

Uno de los usos principales de la difractometria de rayos X es la determinacion de
la estructura cristalina, mediante la ley de Bragg. El tamafio y la geometria de la
celda unitaria pueden resolverse a partir de las posiciones angulares de los picos
de difraccion, mientras que la disposicion de los atomos dentro de la celda unitaria
esta asociada con las intensidades relativas de estos picos [32].

En la Figura 1.6 se muestra el espectro de rayos X del cobre, como ejemplo de

este analisis.
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Capitulo 2: Metodologia experimental

En este capitulo se describe detalladamente la metodologia experimental para
deformar el acero 1045 con el fin de modificar su microestructura y favorecer
mejoras en las propiedades mecanicas. Por otro lado, se describen los parametros
utilizados en cada técnica para analizar los cambios microestructurales, térmicos y

mecanicos.

2.1 Configuracion y parametros del proceso IE-ECAP

El dado de IE-ECAP usado se muestra en la Figura 2.1. El equipo consta de tres
partes: piston, cubierta y dado con canal. El piston puede moverse hacia arriba y
abajo libremente, pero la cubierta y el dado estan fijos.

Figura 2.1: Representacion esquematica del dado de IE-ECAP [27].

Hay una ranura estrecha en el piston donde se puede introducir la pieza de
trabajo, de manera que esta rodeada por tres lados por el piston y por un lado por
la superficie interior de la cubierta. Al presionar el piston y moverlo hacia abajo, la

muestra esta bajando con este, y no hay friccion entre ellos a medida que se
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mueven juntos, por lo que se esperan mejores propiedades luego del procesado.
Debajo de la cubierta estad el dado con canal que proporciona un espacio para
extruir la pieza de trabajo del troquel. Hay una plataforma sobresaliente al
comienzo del canal que evita que la pieza de trabajo se mueva méas hacia abajo,
haciendo que los materiales cambien la direccion y fluyan a través del canal.

A continuacion, se muestran todos los elementos de IE-ECAP ensamblados, en la

prensa utilizada en la experimentacion, en la Figura 2.2.

Cubierta

Dado con canal
de extrusion

Figura 2.2: Ensamble de los elementos de la prensa de IE-ECAP

Parametros geométricos del canal del dado de IE-ECAP:
e Angulo del canal (¢): 90°

e Angulo de curvatura del arco exterior (y): 0°

Teniendo en cuenta que el rango angular Optimo para el deslizamiento de
dislocaciones lo provee la ruta de procesamiento Bc [22], esta es la ruta escogida,
con 90° de rotacion en sentido horario de la pieza de trabajo entre cada pasada.
La velocidad de extrusion para todos los casos fue de 6mm/s. El proceso de
deformacion se realizé a temperatura ambiente.

El material fue sometido a 5 pases, debido a que comenzaron a aparecer grietas

en la superficie.
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El proceso de IE-ECAP se realizé en el Departamento de Ingenieria de Materiales

de la Universidad de Tecnologia de Tallin, en Estonia.

2.2 Preparacion de muestras

La tabla 2.1 presenta la composicon quimica de las barras de acero AISI 1045.

Tabla 2.1: Composicion quimica de las barras de acero 1045 recibidas.

C Si Mn Cr Ni Cu P S
0.42 0.30 0.78 0.15 0.14 0.15 0.025 0.008

Las barras de acero AISI 1045 fueron maquinadas para obtener probetas con
dimensiones de 12x12x120mm, como se muestra en la Figura 2.3. Estas son las

dimensiones requeridas para IE-ECAP con la prensa disponible.

Figura 2.3: llustracion de las dimensiones de las muestras a procesar.

Antes de procesar las muestras por IE-ECAP, se sometieron a tratamiento térmico
de normalizado a 860°C durante 16 min en una mufla Felisa FE-360, con
enfriamiento al aire para asegurar una estructura homogénea. Este proceso
provoco la formacion de una capa de 6xido que fue removida con el uso de lijas de
granulometria 800 marca Struers.

Luego se sometieron a IE-ECAP, recubiertas en laminas de cobre. En la figura 2.4

se pueden observar dichas muestras después de 1, 4 y 5 pases.
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Figura 2.4: Muestras después de 1, 4 y 5 pases de IE-ECAP

2.3 Caracterizacion

Como se mencion6 anteriormente, con el fin de evaluar la evolucion del acero
durante el procesamiento de IE-ECAP, se caracterizaron las muestras usando las
técnicas mencionadas en la seccién anterior, microscopia 6ptica, microdureza,
DSC y XRD.

2.3.1 Preparacion metalografica

Con el fin de analizar el material mediante diferentes técnicas se corté un primer
set de muestras de cada pase de deformacién de forma longitudinal (ver Figura
2.5). De estas secciones, se cortaron grupos de muestras pequefias para el
analisis por DSC, teniendo en cuenta el peso (entre 20 y 50 mg) que deben tener
para implementar la técnica. Las muestras del set original se utilizaron adémas

para los analisis por XRD, microdureza y microscopia optica.
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Figura 2.5: Muestra cortada para caracterizacion

Se utilizé una cortadora automéatica para cortes pequefios marca Struers Accutom-
5 (ver Figura 2.6) a 0.15mm/s. En ambos casos se usO agua como liquido de
enfriamiento y lubricante para evitar dafios a las muestras por el aumento de la

temperatura y en los discos de corte.

Figura 2.6: Cortadora automatica Struers Accutom 5 [33]

Después se pulieron las muestras hasta llegar a superficie con acabado espejo
utilizando lijas de granulometrias desde 500 hasta 4000 marca Struers y pafio
para pulir con alimina en polvo de granulometria 0.3um. Se utiliz6 agua para
evitar dafios a la muestra en todos los pasos, y en el pulido con alimina, también
se le afadio jabon liquido. Se emple6 una pulidora Struers, LaboPol-1 (ver Figura
2.7).
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Figura 2.7: Pulidora Struers LaboPol-1 [33]

Preparacién para DSC

En el caso de las muestras para DSC, se us6 una balanza Ohaus Explorer, para
asegurar que la masa de la muestra estuviese en el intervalo correcto (20-30mg).
En este caso el pulido se realizé uniendo las muestras a baquelita para facilidad
en el manejo de las mismas, por ser demasiado pequefias.

Para revelar la microestructura del acero al carbono se utiliz6 mucho el Nital como
reactivo quimico, ya que brinda el maximo contraste entre la perlita y una red de
ferrita o cementita; revela limites de ferrita; diferencia la ferrita de la martensita. Su
composicion seria 2 ml de HNOs con 98 ml de etanol o metanol (95% o absoluto,
también alcohol amilico). Se preparé al 2%, y se colocaron las muestras sobre un
chorro de agua para luego limpiarlas con alcohol, en cuanto se percibia un cambio
en la superficie, que denotara el ataque.

Para evitar la rdpida oxidacion de las muestras, luego de aplicar alcohol, estas
fueron secadas con aire con una secadora convencional.

Toda la preparacion metalogréafica se llevé a cabo en el laboratorio habilitado para
estos fines en el Centro de Investigacién y Desarrollo Tecnoldgico (CIDET) de la
FIME, UANL.
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2.3.2 Parametros de caracterizacion

Para observar y analizar las microestructuras antes y después de IE-ECAP se us6
un microscopio invertido Unitron Mec 4 (ver Figura 2.8), con lentes de aumento
10X, 20X, 50 y 100X disponibles, en el CIDET de la FIME, UANL.

Figura 2.8: Microscopio invertido Unitron Mec 4 [34]

Para el andlisis de microdureza se aplicaron las indentaciones con mas de 2
diagonales de distancia entre ellas, siguiendo la norma ASTM-E384 [32], con
carga de 100g y 10 segundos de aplicacién de la misma, en un equipo semi-
automatico marca Matsuzawa Modelo MMT-X7 (ver Figura 2.9), en las
instalaciones del Centro de Investigacion en Materiales Avanzados (CIMAV),

Unidad Monterrey.
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Figura 2.9: Microdurémetro Matsuzawa MMT-X7 [35]

Se utilizé un equipo de DSC NETZSCH 404F3 Pegasus en el CIDET de la FIME,
UANL, con calentamiento y enfriamiento de 15K/min hasta 850°C, teniendo en
cuenta que a esa temperatura ya ocurrio la transformacion austenitica. Las masas
de las muestras con normalizado, y con 1, 4 y 5 pases de IE-ECAP fueron de
23.8mg, 24.5mg, 21.9mg y 20.2mg respectivamente.

Se utilizaron crisoles de alumina para este estudio y como referencia se utilizé un

crisol vacio.

Figura 2.10: Equipo de DSC NETZSCH 404F3 Pegasus [36]

33



Para XRD se utilizo radiacion CuKa con A=1.5406 A, en un rango de 20° a 90° en
un difractometro marca PANalytical-Empyrean, a un voltaje de 45 kV y una corriente
de 40 mA a temperatura ambiente, en el Centro de Investigacion e Innovacién en
Ingenieria Aeronautica (CIIIA) de FIME, UANL.
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Capitulo 3: Resultados experimentales y su discusion

En el presente capitulo se muestran los resultados de la caracterizacion de las
muestras procesadas y se analizan los cambios en las propiedades de las
mismas, luego de ser sometidas a IE-ECAP. Los resultados y sus analisis se iran
presentando de la siguiente manera: caracterizacion de la evolucidn
microestructural (a través de microscopia Optica), variacion en microdureza,
variacion en las transiciones de fase, sus temperaturas y energias
correspondientes (a través de DSC) y posible variacion cristalogréfica (utilizando
XRD).

Tras cada pase de IE-ECAP, hay una deformaciéon impuesta, que se puede
calcular por la ec. 1, planteada en el primer capitulo, que relaciona los angulos ¥ y
® con la cantidad de pases. Lo que da una cantidad de deformacion para un pase
de 1.15, para dos pases: 2.3, para tres pases: 3.46, tras cuatro pases de IE-ECAP:

4.6 y tras cinco pases: 5.7.

3.1 Caracterizacion microestructural

Como se menciona anteriormente, se utiliza microscopia Optica para analizar la
evolucion microestructural de las muestras deformadas y de referencia. Las
Figuras 3.1-3.4, muestran las micrografias del acero 1045 sin IE-ECAP y con 1, 4
y 5 pases de IE-ECAP.
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Figura 3.1: Micrografia del acero 1045 sin IE-ECAP a 50X

11um

Figura 3.2: Micrografia del acero 1045 con 1 pase de IE-ECAP a 50X

36



Figura 3.3: Micrografia del acero 1045 con 4 pases de IE-ECAP a 50X

Eo 5

iura 3.4: Micrgraﬁa del acero 1045 con 5 pase de IE-ECAP a 50X

Al hacer un analisis comparativo de las imagenes, se pueden observar bandas de
deformacion en la microestructura, estas bandas causadas por la deformacion y
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esfuerzos cortantes durante el pase a través del canal e extrusion en forma de “L”".
A medida que aumenta la cantidad de pases de IE-ECAP en las muestras, hay
una subdivision sucesiva de las paredes de dislocaciones debido a la operacion de
multiples sistemas de deslizamiento, por lo que aumenta el nivel de deformacion,
encontrdndose que las fases van cambiando su distribucién con la constante
acumulacion de deformacion a cada pase de IE-ECAP y la direccion del flujo del
proceso.

En la Figura 3.2, que representa la microestructura de la muestra el primer pase,
se observa un cambio perceptible a comparacion con la muestra sin deformar,
principalmente en la distribucidn de las fases, tanto de la perlita como de la ferrita,
aungue la ferrita (mas ductil que la perlita) presenta una mayor deformacion.

En la Figura 3.3, muestra la microestructura deformada después de 4 pases, y
observa un cambio en las fases mucho mas significativo, observandose una
distribucion de fases alargadas y finas, de manera homogénea, la alineacion de
estas microestructuras sigue la direccion de la deformacion.

En la Figura 3.4 se observa la microestructura deformada después del quinto
pase, que no muestra las fases de manera alargada ni fina, como el caso del pase
anterior, aunque si existe una distribucion orientada de las fases.

En la investigacion de ECAP sobre acero de bajo carbono por de D.M. Marulanda
et. al. [37] determinan, que después de dos pasadas la perlita se distorsiona
severamente por la imposicion de una deformacién muy alta, lo que se debe
probablemente a que, en los procesos de deformacidén plastica severa, la alta
deformacion impuesta produce que una proporcién sustancial de la cementita
perlitica se disuelva, aln a temperatura ambiente [37].

Con estas modificaciones microestructurales se espera que las propiedades
mecanicas y térmicas cambien idealmente de manera favorable, aunque se sabe
gue las microestructuras alargadas (granos alargados) presentaran propiedades
anisotropicas en sentido del flujo plastico del material o de la deformacion

aplicada.
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3.2 Microdureza Vickers

Se utilizé la microdureza como técnica de caracterizacion mecanica, esta técnica
es una de las mas utilizadas sobre materiales sometidos a SPD por indicar el
efecto de la deformacion sobre el comportamiento mecanico de manera
relativamente rapida y sencilla, pero de manera eficiente. Las mediciones se

procesaron en el software Origin 9.

En la Figura 3.5 se presentan los valores de microdureza de las muestras
procesadas por IE-ECAP. Para diferentes niveles de deformacion, un nivel O de
deformacion, el cual corresponde al estado de normalizado sin aplicacion de IE-
ECAP, en esta condicion el acero presentd una microdureza de 247HV. Este valor
va aumentando de manera considerable a medida que aumenta el nivel de
deformacion, presentando 292HV después del primer pase. El aumento mas
significativo fue cuando el nivel de deformacion fue de 4 pases, con una
microdureza de 361HV. El menor aumento fue de 4 a 5 pases de IE-ECAP, con
381.6HV de microdureza para el quinto pase. En total, la deformacion aumento en
un rango de 134HV en la microdureza, respecto a su valor inicial. Lo cual
corresponde a un 35% con respecto al valor inicial. El % de error que se considera

normalmente en esta técnica es alrededor del 3%.

Para hacer una comparacién con algunos procesos tradicionales de formado, un
acero doblado, por ejemplo, tiene una microdureza Vickers de 223HV y laminado
en caliente, tiene 170 HV [15]. Por lo tanto, se puede afirmar que el proceso de
SPD IE-ECAP mejora considerablemente la microdureza de este material, en
comparacion con los procesos tradicionales.

El mejoramiento en esta propiedad mecéanica desde el estado de normalizado
hasta el quinto pase de IE-ECAP por endurecimiento por deformacion (strain
hardening), es debido a la influencia de la acumulacién de la deformacién plastica,

después de cada pase, en estos materiales.
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Figura 3.5: Microdureza de las muestras procesadas por IE-ECAP

La tabla 3.1 muestra los valores de microdureza antes y después de IE-ECAP.

Tabla 3.1 Valores de microdureza de las muestras deformadas por IE-ECAP

Microdureza
Muestra
(HV)
0 Pases 247
1 Pase 292
4 Pases 361
5 Pases 382

El fendmeno de endurecimiento por deformacion se explica sobre la base de las

interacciones de campo de deformacién dislocacion-dislocacion. La densidad de
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dislocacion en un metal aumenta con la deformacion debido a la multiplicacion o la
formacion de nuevas dislocaciones. En consecuencia, la distancia promedio de
separacion entre dislocaciones disminuye. En promedio, las interacciones
dislocacion-dislocaciéon de tensiébn son de separacion. El resultado es que el
movimiento de una dislocacién se ve obstaculizado por la presencia de otras
dislocaciones. A medida que aumenta la densidad de dislocaciones, también lo
hace la resistencia al movimiento de estas por otras dislocaciones.

En el proceso de IE-ECAP, se introdujeron nuevos sistemas de deslizamiento de
dislocaciones en cada pase, mientras se rotan las muestras en el eje x.

De manera general, los procesos de SPD inducen una alta densidad de
dislocaciones, lo que contribuye al aumento de la microdureza. A su vez, un
aumento menor de esta propiedad en el quinto pase respecto a los demas, se
atribuye a la resistencia al movimiento que presentan las dislocaciones, debido a
la deformacion acumulada.

En investigaciones como la de M. Nagaraj et. al. [38] de ECAP en acero
estructural de bajo carbono, la de B. Omranpour et. al. [27] de IE-ECAP en
aleaciones de vanadio y tantalio, entre otras, establecen que a medida que

aumentan los pases, también aumentan los valores de microdureza.

3.3 Estabilidad térmica

Debido a la cantidad de defectos cristalinos introducidos en el material luego de
ser sometido a IE-ECAP, se analiza la estabilidad térmica de las muestras
procesadas. Por ejemplo, en la investigacion de Faezeh Javadzadeh Kalahroudi
et.at [39] encuentran un aumento en los picos de energia de transformaciones de
fases, y ademas, aparecen picos nuevos en muestras procesadas por SPD.

A continuacion, se muestran las curvas de DSC de las muestras con los diferentes
niveles de deformacién. Para la obtencion de los termogramas se utilizé el
software NETZSCH Proteus®, que tiene las funciones necesarias para llevar a
cabo las mediciones en el equipo de DSC NETZSCH 404F3 Pegasus. Luego se

procesaron los datos utilizando el software Origin 9.
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Figura 3.7: DSC de acero 1045 con 1 pase de IE-ECAP
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En las Figuras 3.6-3.11 se muestran los termogramas se ven principalmente dos
transformaciones. La primera (exotérmica), que puede estar asociada a la
formacion de carburos de Fe aprovechando la migracién de atomos de carbono de
la cementita hacia los limites de grano, asi como a la aparicion carburos de
elementos presentes en la aleacion. Esto se presenta alrededor de 400 °C. La
segunda transicion (endotérmica), puede estar relacionada con la nucleacion y
crecimiento de los granos de la transformacion austenitica, esta se observa
alrededor de 730 °C.

No se perciben diferencias en el comportamiento entre material sin procesamiento
por IE-ECAP y el material deformado en las curvas de DSC por separado.

En la Figura 3.10 se presentan los resultados de todas las muestras analizadas y
se pueden apreciar los cambios asociados con la deformacién. En especifico,
comparando las curvas de DSC del material sin IE-ECAP y el material con 5 pases
de IE-ECAP (ver la Figura 3.11), se observa que no aparecen picos NUevos, pero
hay diferencias marcadas en el comportamiento térmico entre inicio y final del
proceso, con 5 pases de SPD.

Para poder analizar las diferencias del comportamiento térmico del material
procesado, a continuacion, se tabulan los datos especificos de temperatura de
inicio de la transformacion austenitica, su pico o temperatura maxima, y la energia

absorbida durante esta transformacion, esto se presenta en la tabla 3.2.

Tabla 3.2 Datos de DSC de las muestras procesadas por IE-ECAP

Temperatura | Temperatura | Energia
Muestra o o .
de inicio (°C) | maxima (°C) | absorbida (J/g)
0 pases 735.3 745 48.65
1 pase 730.4 738.5 56.78
4 pases 729.8 737.8 52.55
5 pases 728.9 736.6 55.97
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Se puede ver que a medida que aumenta la cantidad de pases de IE-ECAP,
disminuye el inicio de la transformacion austenitica, de 735.3°C en el material sin
pases, a 728.9 en el material con 5 pases, hay una diferencia de 6.4°C.

El pico de la transformacion austenitica también disminuye, de 745°C a 736.6°C
cuando se aumenta a 5 pases, con una diferencia de 8.4°C.

Este comportamiento se entiende, si se tiene en cuenta que la estructura del
material procesado por IE-ECAP presenta mas defectos cristalinos, a medida que
va aumentando la cantidad de deformacion con la cantidad de pases, por lo que
es ahora un material menos estable térmicamente debido a la cantidad de energia
almacenada por deformacién, y entonces esto favorezca el inicio de las
transformaciones y en este caso comience antes la transformacion austenitica,
considerando que ésta, es una estructura estable térmicamente.

A diferencia de las temperaturas de la transformacién austenitica, que se
mantienen disminuyendo, el comportamiento de la energia absorbida en los
materiales procesados, es el pardmetro que mas varia: primero aumenta, de 48.65
J/g a 56.78 J/g entre el material sin procesar y el material procesado con un pase,
luego disminuye del primer pase al cuarto, de 56.78 J/g a 52.55 J/g, y
posteriormente, del cuarto pase al quinto, vuelve a aumentar, de 52.55 J/g a 55.97
J/g.

3.4 XRD

Para identificar las fases cristalinas presentes en el material antes de ser sometido
a IE-ECAP, y su evolucion a medida de avanzan los pases de este proceso, el
material fue analizado mediante Difraccion de Rayos X.

La fase cristalina presente en el caso de este material es la ferrita, en las
orientaciones (110) para 45°, (200) para 65 ° y (211) para 82° de acuerdo a la
base de datos COD, sincronizada con el software PANalytical Highscore Plus
3.0.5/3.0e, cuando el material no tiene todavia ningun pase de IE-ECAP (ver
Figura 3.12). Aunque el andlisis de fases se hizo con el softwre PANalytical
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Highscore Plus 3.0.5/3.0e, mientras que el procesamiento de los datos para

graficar se hizo en Origin 9.

A continuacion, se presentan los difractogramas del material sin procesar (Figura
3.12), con 1 pase de IE-ECAP (Figura 3.13), con 4 pases (3.14), con 5 pases
(3.15), y la evolucion resumida en un solo grafico para que sean mas visibles los

posibles cambios de fases (Figura 3.16).

—— 0 Pases

(110)

Intensidad

L
+ (200)
— (211)

20 30 40 50 60 70 80 90
26 (°)
Figura 3.12: XRD del material sin procesar por IE-ECAP
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Figura 33.14: XRD del material con 4 pases de IE-ECAP

48



—— 5 Pases

(110)

©
©
i)
(]
[
(O]
=
3 S
AN
N X A
T " | ; | ? I U | . | Y | ' I
20 30 40 50 60 70 80 90
26 (°)
Figura 3.15: XRD del material con 5 pases de IE-ECAP
. —— 5 Pases
= ——— 4 Pases
T ——1 Pase
—— 0 Pases
. 3 %
I &,
5 Jk e A
1]
| =
()
IS

I i I T I B I o I : I : T : I

20 30 40 50 60 70 80 90
26 (°)
Figura 3.16: Evolucion en XRD del material deformado con 0, 1,
4y 5 pases de IE-ECAP
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No se observan nuevas fases después del proceso IE-ECAP. Sin embargo, se
presentan cambios en la intensidad y los anchos de los picos ya desde el primer
pase. Esto podria indicar que se produce un refinamiento de la estructura, debido
a que, como consecuencia de la alta deformacion impuesta, puede surgir una
subdivision de los granos de Fea (110), lo que produciria granos mas finos en las
orientaciones (200) y (211), que son las orientaciones que aumentan, mientras la
orientacién (110) disminuye en intensidad.

El ensanchamiento de los picos presentado para los picos Fea (110) y Fea (200)
puede atribuirse a este mismo proceso de refinamiento de la estructura en estas
orientaciones.

Este posible refinamiento de la estructura estaria estrechamente ligado al aumento
de la microdureza Vickers encontrado en los ensayos de esta propiedad
mecanica, teniendo en cuenta que como se menciona anteriormente, uno de los
mecanismos de endurecimiento de materiales, es la disminucion del tamafo de
grano, que en este caso es consecuencia de los altos niveles de deformacion.

En la investigacion de D.M. Marulanda et. al. [38] sobre ECAP en un acero de bajo
carbono, encuentran el mismo comportamiento en los difractogramas que
ejecutan, con un aumento de la intensidad en el ancho de en los picos que
representan las orientaciones (200) y (211), y una disminucién del pico
correspondiente a la orientacion (110).
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Conclusiones

v

El proceso de IE-ECAP resultd ser efectivo en la modificacion
microestrucural.

Las propiedades mecanicas mejoraron de manera significativa a medida
que la deformacion aumenté hasta cinco pases.

Este acero presenta un limite de deformacion en las condiciones
experimentales propuestas de un maximo de cinco pases, correspondiente
a una deformacion de 5.7. Después de este nivel de deformacion aparece
agrietamiento significativo.

La estabilidad microestructural se ve modificada por las condiciones y nivel
de deformacion. Este nivel causa modificacibn en las temperaturas de
transformacion.

Disminuyé la estabilidad térmica de la microestructura, por lo que
disminuyeron: la temperatura de inicio de la transformacion austenitica y la
temperatura maxima de esta transformacion.

Se obtuvo una estructura con una distribucion de fases en la direccion de
flujo del proceso de deformacion y como consecuencia del flujo en la
interseccion del canal de extrusion.

El mecanismo de endurecimiento es principalmnete por acumulacién de
deformacion con cada pase consecutivo de IE-ECAP.

Hay un aporte en la modificacion de propiedades causada por la
redistribucion de otras fases, principalmente precipitados.

Los resultados de XRD indican un refinamiento de la estructura, sin que
exista ningun cambio de fases, ademas de acumulacion de deformacion por
corrimiento  y ensanchamiento de picos. Estos resultados fueron

cualitativos.
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Recomendaciones

e Extender la cantidad de experimentos a nuevos parametros de
procesamiento.

e Evaluar la homogeneidad de propiedades mecanicas a través del material.

e Realizar tratamientos térmicos en los materiales con deformacion del orden
de 5.

e Evaluar puntualmente transiciones de fase mediante la combinacién de
deformacion, tratamientos térmicos y nanoindentacion.

e Utilizar otras técnicas de SPD para entender los mecanismos que favorecen

mejoras en propiedades y sus limites.
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