REVISTA INGENIERIA E INVESTIGACION VOL. 27 No.1, ABRIL DE 2007 (101-105)

Procesos de severa deformacion plastica para obtener
materiales de grano nanomeétricos y ultrafinos

Severe plastic deformation for obtaining nanometric and
ultrafine-grained materials

Rodolfo Rodriguez Baracaldo,' Josep Antonio Benito Paramo? y José Maria Cabrera Marrero’®

RESUMEN

El objetivo del articulo es dar una visién global de uno de los mds activos campos de investigacién en el procesa-
miento mecdnico de materiales metdlicos como es la obtencién de materiales con grano nanométrico y ultrafino
a través de la severa deformacién pldstica SDP Se realiza una descripcién de las mds importantes técnicas perte-
necientes a SDP, como lo son: la molienda mecénica, presién en canal angular constante, torsién a alta presion,
unién por laminacién acumulada, extrusién-compresién refiriéndose a los principios fundamentales, ventajas y
limitaciones de cada una de ellas. Se incluyen resultados experimentales obtenidos por los presentes autores en
la preparacién de hierro y cobre. Adicionalmente, se presenta el gran potencial que tienen estos materiales en
diferentes campos de aplicacién, especialmente en la industria aeroespacial. Finalmente, se hace referencia a
tendencias actuales de investigacién comprendiendo dos dreas fundamentales, el estudio del comportamiento
microestructural y mecdénico, y el desarrollo de métodos de procesamiento escalables a nivel industrial.
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ABSTRACT

The aim of this paper is to provide a general overview of nanocrystalline and ultra-fine grain material production
using severe plastic deformation (SPD), this being one of the most active research fields in the mechanical processing
of materials. The paper gives an explanation of the more important SPD techniques (mechanical milling, equal
channel angular pressing, high pressure torsion, extrusion-compression and accumulated roll-bond) as regards
fundamental principles, advantages and limitations. Some experimental results for iron and copper obtained by
this paper’s authors are attached. These materials’ great potential is shown in several fields of use, especially
in the aerospace industry. Current research prospects are also referred to in terms of structural and mechanical
behaviour and the development of large-scale industrial processing.
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Introduccién

Se sabe que el refinamiento de grano ofrece a los metales
caracteristicas mecanicas especiales, haciéndoles tener un
desempeno sobresaliente en aplicaciones de ingenierfa.
Por tal motivo, el interés en el procesamiento de materiales
para obtener estructura de grano ultrafina (menor a 1 pm)
se ha incrementado en los Gltimos afos. Los investigadores
vanguardistas en el drea han denominado a materiales
policristalinos con tamafo de grano inferior a T um como:
materiales con grano ultrafino, UFG (del acrénimo en in-
gles Ultra-fine grain), y esta denominacién se subdivide a

su vez en materiales submicrométricos (100 a 1.000 nm)
y materiales nanométricos (inferiores a 100 nm) (Valiev,
2002; Zhu, 2004).

Dentro de los aspectos relevantes que hacen tan atractivos a
este tipo de materiales se cuenta la obtencién de propieda-
des excepcionales como la combinacion de alta resistencia
y alta ductilidad. Esta mejora simultanea es responsable
también de la marcada mejora de resistencia a la fatiga y
tenacidad a la fractura. Ademads, se potencian propiedades
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poco comunes como la posibilidad de presentar comporta-
miento superpldstico a temperaturas relativamente bajas y
altas velocidades de deformacion, caracterfstica importante
si nos referimos a la oportunidad de obtener piezas de forma
compleja a una alta velocidad, optimizando procesos de
conformado (Valiev, 2002; Zhu, 2004; Cleiter, 1989). Esta
excepcional combinacién de alta resistencia y alta ductili-
dad fue observada primero en cobre vy titanio gracias a los
trabajos de Valiev (Valiev, 2002) y luego extendida a otros
metales puros y aleaciones.

Importantes estudios dentro del campo de la produccién
y caracterizacion de materiales con estructura de grano
UFG han llevado a la creaciéon de variadas técnicas para
obtenerlos, ya sea por via quimica como condensacion en
gas inerte y técnicas de cristalizacién, o por via mecdnica,
refiriéndose en este caso a procesos de severa deformacion
plastica SDP como la MM, molienda mecanica (Ball Milling);
ECAP, presion en canal angular constante (Equal Channel
Angular Pressing); HPT, torsién a alta presién (High Pressure
Torsion); TE, extrusién torsional (Twist Extrusion); ARB,
unién por laminacion acumulada (Acumulated Roll-Bond)
y MF, forja multidireccional (Multidirectional Forging) (Zhu,
2004; Meyers, 2005). El avance en este campo ha sido
a pasos agigantados, siendo apropiado en este momento
hacer referencia a dicho tipo de procesos con el &nimo de
sembrar la inquietud entre los lectores de esta prometedora
técnica de procesamiento. Para tal fin, se presentaran los
principios fundamentales de los diferentes procesos SPD
acompanados de algunos resultados practicos obtenidos
por los presentes autores.

Técnicas de deformacién plastica severa

Molienda mecénica

La molienda mecénica (MM) (Figura 1), consiste en intro-
ducir el material que se desea moler en un recipiente que
contiene bolas. El movimiento de rotacion-traslacién de es-
tos recipientes con polvo hace que las bolas ejerzan elevados
esfuerzos deformando severamente las particulas de polvoy
terminan fracturandolas por acumulacién de dislocaciones
reduciendo el tamano de grano de las mismas. Una vez se
tenga el polvo con las caracteristicas metalGrgicas necesarias
se debe realizar su consolidacién. Dentro de las técnicas de
compactacién para polvo con estructura de granos UFG,
una de las mas empleadas es la compactacion estdtica en
tibio, la cual consiste en la compactacion en frio a altas
presiones seguida de la sinterizacion en tibio (alta presion y
temperaturas inferiores a la de recristalizacién del material).
La temperatura, presién y tiempo son cruciales para obtener
un tamafno de grano y una compacidad alta en el sélido. Sin
embargo, varios autores coinciden en lo dificil de obtener
el tamafo de grano deseado y al mismo tiempo una buena
compacidad del consolidado (Mallow, 1998; Rawers, 1998).
Por tanto, la consolidacién de materiales UFG hasta obtener
un 100% de compacidad y a la vez un control en el creci-
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miento del grano ha sido el principal impedimento para su
desarrollo tecnoldgico (Rawers, 1998; Jia 2003).
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Figura 1a. Movimiento de las bolas en la molienda mecani-
ca. 1b. Deformacion del polvo por impacto entre las bolas

La Figura 2 muestra las imagenes de Fe nanométrico y
submicrométrico obtenido en trabajos realizados por los
autores. En este caso, a partir de polvo de Fe comercialmen-
te puro se realizé la SDP por molienda mecénica durante
52 horas y relacién bolas-polvo 27:1. Luego se realiz6 la
compactacion, inicialmente a 1.300 MPa en frio seguida de
850 MPa a 460 °C.

Figura 2. Microgrdficas TEM de consolidados de Fe nanométrico
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La Figura 3 muestra los resultados de los ensayos de com-
presion en frio. Se observa cémo la resistencia mecénica del
hierro aumenta al disminuir el tamano de grano. En espe-
cial, el material en el rango nanométrico (menor a 100 nm)
presenta una resistencia cercana a los 2.400 MPa, aunque
siempre con una ductilidad nula. Al aumentar el tamafo
de grano las piezas rompen cada vez a tensiones més bajas
justo en el momento en que la curva comienza a mostrar
presencia de deformacién plastica. Para las probetas con
un tamano de grano cercano a 1 um el material presenta
una ductilidad elevada, el limite elastico del 0,2% es de
767 MPa con un esfuerzo maximo de 1.388 MPa. A partir
de esta deformacién y hasta 0,8 el material no endurece
(Rodriguez-Baracaldo, 2007).
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Figura 3. Ensayo de compresion en hierro de grano nanomé-
trico y ultrafino

Presion en canal angular constante

Como se muestra en la Figura 4, una barra de material s6lido
se hace pasar a través de un dado que posee un canal de
seccién constante y un dngulo de interseccién abrupto. La
deformacién angular es introducida cuando la barra pasa a
través del punto de interseccién de las dos partes del canal.
Como la forma de la barra no sufre cambios dimensionales
considerables el proceso puede ser repetido varias veces
hasta obtener una excepcional deformacion. La deforma-
cién equivalente producida por ECAP es determinada por
el dngulo entre las dos partes del canal (®) y el angulo que
abarca la curvatura del vértice exterior a las dos partes del
canal de interseccion (W). Es posible definir varias rutas de
procesamiento por medio de la rotacién de la barra respecto
de su eje longitudinal: Ruta A, sin rotacién de la barra; Ruta
B, con rotacién de 90°, y ruta C, rotacién de 180° (Segal,
1995; Valiev 2006).

En la Figura 5 puede verse el resultado de una simulacién por
elementos finitos, realizada con el programa Deform™. La
simulacién se ha realizado para un angulo (@) de 90°, (W) de
15°y un coeficiente de friccion 0.08; se observa claramente
que la zona de deformacién por corte no es constante,
debiéndose rechazar los extremos de las probetas.
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Figura 4. Extrusion por canal angular ECAP

Step 100
Strain - Effective

1.00

0.667

0.333

7 ’,

0.000
fal 0.0272

Figura 5. Simulacién FEM del proceso ECAP en Cu
Torsién en alta presion

Proceso en el cual un material, generalmente en forma de
disco delgado, es sometido a deformacién por torsién bajo
una alta presion hidrostatica. En el montaje de la Figura 6
se observa inicialmente el disco ubicado en una cavidad
ajustada, Al rotar uno de los bastidores se consigue la
deformacién rotacional pléstica y la cavidad ajustada permite
la aplicacion de la presion hidrostatica. Si no existe flujo de
material debido al ajuste de la cavidad el espesor del disco
se mantiene constante y la deformacién real torsional y es
dada por y= (r/h)¢, donde r es la distancia hacia el centro
del disco, ¢ es el angulo torsional en radianes y h el espesor
de la muestra. Los pequenos discos obtenidos en el proceso
son usados en aplicaciones nanomagnéticas y micro-electro-
mecanicas. Actualmente se trabaja con el animo de extender
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el proceso a probetas con dimensiones mayores (Zhilyaev,
2003; Vorhauer 2004).

Figura 6. Deformacién por torsion en alta presién SPT
Unién por laminacién acumulada

El proceso esquematizado en la Figura 7 consiste en la reduc-
cion sistematica del espesor de una chapa por laminacién.
Al pasar el material por un tren de laminacién convencional
es dividido en dos, ubicando una parte sobre la otra para
someterla nuevamente a laminacién. Las caras enfrentadas
son previamente desengrasadas y cepilladas para conseguir
una buena unién; de esta manera, un conjunto de procesos
de laminacién, corte, cepillado, desengrasado y apilado se
repiten varias veces hasta obtener una gran deformacién
acumulada en la [dmina. Dentro de las variaciones del
proceso esta el calentamiento de la ldmina siempre por
debajo de su temperatura de recristalizacién. La deforma-
ci6n equivalente €, en el proceso de unién por laminacién
acumulada después de N ciclos, estd dada por e=0.80N.
Una limitacién importante en este proceso es la obtencion
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e i
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de granos no equiaxiales, dependiendo de la direccién de
laminacién (Saito, 1999; Lee, 1999).

Figura 7. Unién Por Laminacién Acumulada

Ciclos de extrusién-compresién
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Este proceso consiste en empujar una muestra a través de un
cilindro con cuello (seccién corta de menor didmetro), asi
se induce extrusién y compresién (Figura 8). Durante cada
ciclo el material experimenta inicialmente una compresién,
al pasar por el cuello se produce la extrusion, para finalmente
someterlo a una nueva compresién. La deformacion real
producida en un ciclo estd dada por Ae = 4 In(d,/d ); el
proceso puede ser repetido N veces generalmente alternan-
do la direccién de aplicacién de la carga para obtener NAe
de deformacién requerida. Trabajos realizados por Richert
reportan una deformacién real superior a 0.9 con muestras
de 25 mm de longitud y 10 mm en didmetro, con veloci-
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(- —
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G |

dades de deformacién menores a 0.2 mm/s para evitar el
calentamiento de la muestra (Richert 2003).

Figura 8. Ciclos de extrusién y compresion
Doblado y estirado repetitivo

Un método alin en etapas tempranas de investigacion es el
doblado y estirado repetitivo. Como se muestra en la Figura
9, el material es inicialmente deformado a una geometria
corrugada y luego enderezado por medio de dos planchas
planas o por un tren de laminado; con la repeticién conti-
nuada del proceso se promueve el refinamiento de grano.
Aunque la investigacion en este proceso estd comenzando,
se ha aplicado con éxito en la obtencién de estructuras na-

Carga Carga
| | | |
— probeta
' ' ANAN
[ ]
| | | |
Doblado Estirado

nométricas de cobre y aluminio, y se tiene gran expectativa
en su proyeccion a escala industrial (Huang, 2004).

Figura 9. Corrugado y enderezado repetitivo

Aplicaciones y perspectivas
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El campo de aplicacion para materiales ultrafinos alcanza
variados sectores, donde las propiedades mecdnicas superio-
res (alta resistencia, alta relacién resistencia-peso, excelente
vida a fatiga) son muy atractivas, pudiendo satisfacer muchos
requerimientos que materiales convencionales no cubren.
Formalmente hay un amplio interés en aplicaciones de la in-
dustria aeroespacial y militar, transporte y equipos médicos,
y en menor medida en productos deportivos, piezas para la
industria quimica y alimenticia y la electrénica.

Actualmente la tecnologia SDP, exclusiva de la investigacion
a escala del laboratorio, esta siendo apreciada y extendida
su potencialidad en aplicaciones tecnolégicas. Esta evolu-
cién estd siguiendo dos vias principales: primero, la amplia
investigacion del comportamiento estructural y mecanico
en metales puros y aleaciones UFG de interés industrial, y
segundo, el creciente interés en el desarrollo de métodos
de procesamiento escalables a nivel industrial (en términos
de fiabilidad y factibilidad econémica) para obtener consi-
derables cantidades de estos materiales.
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