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Resumen.

En este trabajo se determinaron las condiciones para obtener una microestructura
de granos finos equiaxiados en una aleacién eutectoide Zn-21%Al-2%Cu,
procesada por extrusién en canal angular contante (ECAP) a temperatura ambiente,
siguiendo la ruta Bc.

La microestructura de granos finos se obtuvo aplicando un tratamiento de
homogenizacion en la aleacién con una microestructura de colada, este tratamiento
consistié en mantener durante 48 h a una temperatura de 350 °C, enfriando al aire.
Se obtuvo una microestructura laminar, la cual fue procesada con 6 pasos de ECAP,
después se aplicé un recocido a 250 °C durante 180 min y se enfrio en agua con
hielo obteniendo granos finos con un tamafio promedio de 1.17 ym.

Se caracteriz0 la microestructura en funcion del numero de pasos de ECAP vy del
efecto de los tratamientos térmicos. Se observé una reduccion del 95% en esfuerzo
de cedencia. Al aplicar un tratamiento térmico de recocido para estabilizar la
microdureza se observo un incremento en la microdureza del 160%.



Introduccion.

La aleacion eutectoide Zn-22% en peso de aluminio se ha estudiado debido a las
propiedades mecéanicas y fisicas que presenta, tales como la resistencia a la
cedencia, a la tensién y al desgaste, ademas de sus propiedades tribolégicas. Su
densidad es de 5.2 g/cm?® que es menor a la de un acero de bajo carbono (7.8 g/cm?)
[1,2]. Entre otras propiedades se destaca su excelente fluidez y facil moldeo por lo
gue la aleacidn se utiliza en soportes y perfiles para la industria de la construccion.
La principal desventaja es su baja resistencia a la fluencia debido a su bajo punto
de fusion. Esta limitacion se ha tratado de mejorar con ayuda de otros elementos de
aleaciéon como pueden ser el Mn, Mg, Ti, Ag, Cu entre otros [3-5]. Sus propiedades
mecénicas se pueden mejorar adicionado 2% en peso de cobre.

La aleacion eutectoide Zn-Al modificada con 2% en peso de cobre tiene una
microestructura laminar cuando solidifica en condiciones de equilibrio, y posee
propiedades mecénicas que la ayudan a ser trabajada por procesos de conformado
mecénico como extrusion, laminacion, forjado entre otros procesos convencionales.
Los cambios en la microestructura de la aleacion provoca caracteristicas mecanicas
especiales, esto ha impulsado el estudio de nuevas técnicas para la obtencion de
microestructuras de grano ultrafino (menor a 1um), una de las que mas se ha
utilizado es la extrusiébn en canal angular constante (por sus siglas en inglés)
“ECAP”, el cual es un proceso de deformacién plastica severa. Al obtener un tamafio
de grano menor a 10 um en la aleacion Zn-22%Al se puede presentar un
comportamiento superplastico bajo ciertas caracteristicas especificas. Debido a
este comportamiento se pueden obtener piezas con morfologias complejas.

En este trabajo se determinarén las condiciones para obtener una microestructura
de granos finos equiaxiados para la aleacion Zn-21%AI-2%Cu, procesada por
extrusion en canal angular constante a temperatura ambiente. Se estudiaran los
cambios en la microestructura provocados por este proceso. Se evaluaran las
propiedades mecanicas como la microdureza, el esfuerzo de cedencia y la
resistencia a la tension. Se determinaran las condiciones de procesamiento para
obtener una microestructura de granos finos menores a 10 pum.



Capitulo 1

Efecto de elementos aleantes y tipo de procesamiento en
la microestructura de la aleacion eutectoide Zn-Al.

La aleacion eutectoide Zn-Al presenta baja fluencia por lo que se han realizado
algunos trabajos en los que han afadido elementos aleantes como el magnesio,
plata, silicio, itrio, zirconio, cobre, entre otros elementos, con la finalidad de
fortalecer sus propiedades mecanicas [3-5]. Las propiedades mecanicas de la
aleacion dependen de la microestructura que presenta, ésta se puede modificar a
través de tratamientos térmicos, procesos de conformado mecanico o por la
combinaciéon de ambos, conocidos como procesos termomecanicos.

En este capitulo se describiran las propiedades mecénicas de la aleacion eutectoide
Zn-22%Al en funcion de la microestructura y se determinara su efecto con 2% en
peso de cobre, que es uno de los elementos aleantes que mas se ha estudiado.

1.1 Caracteristicas mecanicas y microestructurales de la aleacidon
eutectoide Zn-22%aAl.

El diagrama binario del sistema Zn-Al de la figura 1.1 sefiala la composicion
eutectoide. Esta aleacion presenta una microestructura laminar cuando se enfria en
equilibrio, debido a la transformacion que se da a 275 °C. Por arriba de la
temperatura eutectoide se encuentra la fase estable “B” (beta), que sufre una
transformacién formando dos fases estables a temperatura ambiente, una fase rica
en aluminio llamada “a” (alfa, zonas obscuras) y otra fase rica en zinc llamada “n’
(eta, zonas claras). Estas fases estables se muestran en la micrografia de la figura

1.1
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Fig. 1. 1 Diagrama binario Al-Zn, en el que se indica con una linea vertical punteada, la aleacion
eutectoide Zn-22%Al con morfologia laminar. La fase a se presenta como laminas obscuras y la fase
n como laminas claras [8].

La aleacion Zn-22%Al con una microestructura laminar presenta un esfuerzo a la
cedencia de 100 MPay una resistencia a la tension de 250 MPa, tiene una densidad
de 5.2 g/cm?® que es menor a la de un acero de bajo carbono (7.8 g/cm?). Algunas
propiedades fisicas y mecénicas se resumen en la tabla 1.1 [7].

Tabla 1. 1 Propiedades fisicas y mecénicas de la aleacion eutectoide Zn-22%Al enfriada en equilibrio.

Temperatura de fusion 480 °C
Densidad 5.2 g/cm?®
Modulo elastico 80 GPa
Esfuerzo a la cedencia (0.2%) 100 MPa
Resistencia a la tension 250 MPa

La microestructura laminar de ésta aleacion se puede modificar para obtener una
morfologia de granos finos equiaxiados, a través de tratamientos termomecanicos
y procesos de deformacion plastica severa.

Al cambiar la microestructura laminar a una de granos finos puede presentar un
comportamiento superplastico, el cual esta definido como la habilidad de los
materiales policristalinos para exhibir de manera isotropica altas elongaciones en
tension antes de fracturarse [10], algunas investigaciones reportan elongaciones
maximas en tension de 2230% en la aleacion Zn-22%Al [11]. Este comportamiento
se presenta cuando se logra generar un tamafio de grano en forma equiaxial menor
a 10 ym como el que se muestra en la figura 1.2.



Fig. 1. 2 Microestructura de la aleacién Zn-22%Al en la que se presentan granos finos menores a 10
pm, condicién requerida para el conformado superplastico [15].

La aleacién eutectoide Zn-22%Al puede modificarse con la adicién de elementos
como el magnesio, plata, silicio, itrio, zirconio, cobre, entre otros, cambiando
algunas de sus propiedades mecanicas.

1.2 Efecto del cobre en la aleacidn eutectoide Zn-22%All.

Torres [12] afiadio hasta 7 % en peso de cobre en la aleacion eutectoide Zn-22%Al,
llegando a la conclusién de que al agregar cantidades mayores a 2.5 % de cobre,
se promueve la formacion de fases intermetalicas que son responsables de la
inestabilidad dimensional [12]. Estas fases son € (épsilon CuZnas) y T (tau AlaCusZn),
presentadas en el corte isotérmico a 250 °C del diagrama ternario Al-Cu-Zn que se
muestra en la figura 1.3. En este diagrama se observa dos lineas que intersectan
en un punto, esta interseccion indica la composicion eutectoide con 2 % en peso de
cobre, mostrando que las fases intermetalicas no se forman con esa cantidad de
cobre. Se ha reportado [9, 12] que con este contenido de cobre la resistencia a la
corrosion intergranular aumenta debido a que dicho elemento fortalece la pasividad
del aluminio. Por otro lado es importante mencionar que las lineas de transformacién
del diagrama binario Zn-Al no son modificadas debido a que el 2% en peso de cobre
entra en solucion sélida en las fases presentes (alfa y eta) [13].



Fig. 1. 3 Corte isotérmico a 250 °C del diagrama ternario Al-Cu-Zn, en el cual se observa que no
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existen la fases intermetalicas € y T con adiciones menores a 2% de cobre [9].

La aleacion eutectoide Zn-Al modificada con 2% de cobre presenta caracteristicas
similares en cuanto a la morfologia de las fases, ademas presenta un modulo
elastico de 100 GPa y de exhibir una alta trabajabilidad para los procesos de
conformado mecanico como la laminacion, extrusién, forjado, entre otros. Algunas
de las propiedades de esta aleacion son: buena capacidad de moldeo, resistencia
al desgaste y a la corrosion entre otras propiedades que se presentan en la tabla

1.2.

Tabla 1. 2 Propiedades fisicas y mecanicas de la aleacion Zn-21%AI-2%Cu con una microestructura

laminar [12].
Temperatura de fusion 480°C
Densidad 5.4 g/lcm?®
Modulo elastico 100 GPa
Esfuerzo a la cedencia (0.2%) 295 MPa
Resistencia a la tension 390 MPa

Conductividad eléctrica

0.0000059 ohm cm™?

Conductividad térmica

125.5 W miKt




Se ha reportado que la aleacion Zn-21%AI-2%Cu presenta un comportamiento
superplastico [14]. Este comportamiento ocurre a partir de una microestructura de
granos finos equiaxiados menores a 10 ym, una baja rapidez de deformacion (¢ =
1073s~1) y una temperatura homéloga mayor o igual a 0.5 (240 °C). [10-12,14]

Debido a que la aleacion en estado de equilibrio presenta una microestructura
diferente a la de granos finos, el principal problema es la obtencion de esta
microestructura para modificar sus propiedades mecanicas, por lo cual se han
empleado diferentes tipos de procesamientos termomecanicos para obtener dicha
microestructura.

Negrete y Torres [13] lograron la microestructura de granos finos en la aleacion Zn-
21%Al-2%Cu, partiendo de una microestructura de colada, la cual fue
homogenizada a 350 °C y después fue procesada con extrusion inversa en caliente
a 290 °C. Ramos et al. [14] obtuvieron una microestructura de granos finos
equiaxiados en una aleacién Zn-21%AI-2%Cu, a partir de una colada continua, se
le realizaron procesos de extrusion y laminacion a 290 °C y 240 °C
respectivamente, finalizando con un tratamiento térmico de solubilizacion de 350 °C
durante una hora enfriando en agua a temperatura ambiente para obtener la
microestructura.

El cambio de la microestructura en las aleaciones provoca caracteristicas
mecanicas diferentes, por lo cual se ha impulsado el estudio de nuevas técnicas
para la obtencién de microestructuras de granos finos (menores a 1 ym) [15]. Los
procesos de deformacién plastica severa, SPD (por su nombre en inglés Severe
Plastic Deformation) se han utilizado para modificar las microestructuras de
aleaciones ferrosas y no ferrosas, cambiando las propiedades mecanicas de los
materiales, algunos de estos procesos mas importantes se encuentran: la torsion a
alta presion, la laminacién acumulada y la extrusion en canal angular constante [16-
18].

Se puede utilizar algun proceso de SPD para intentar obtener la microestructura de
granos finos equiaxiados en la aleacién eutectoide Zn-21%Al modificada con 2 %
en peso de cobre.



Capitulo 2

Refinamiento de grano usando extrusion en canal angular
constante.

Los procesos de deformacion plastica severa, consisten en someter a los materiales
a una deformacion real de 1, en el menor nimero de pasos de procesamiento [19].
Estos procesos ayudan a obtener un tamafio de grano submicrométrico (entre 1 um
y 100 nm) y puede llegar hasta el orden de tamafio nanométrico (menor a 100nm)
[20, 21]. El uso de procesos de deformacion plastica severa mejora las propiedades
del material mediante la formacion de una microestructura de granos finos. Uno de
estos procesos, es la Extrusion en Canal Angular Constante, o por su hombre en
inglés: Equal Channel Angular Pressing (ECAP) [20-27]. Este proceso ha sido muy
utilizado debido a que no se modifican las dimensiones transversales de la muestra,
a diferencia de los procesos convencionales como la extrusion y laminaciéon. [16-
18].

En este capitulo se daran a conocer los fundamentos del procesamiento de
extrusion en canal angular constante, y de los experimentos realizados en el sistema
eutectoide Zn-22%Al por medio de este procesamiento.

2.1 Fundamentos de la extrusion en canal angular constante.

El procesamiento ECAP proporciona una ventaja sobre los procesos de conformado
mecanico convencionales ya que puede producir una gran cantidad de deformacién
plastica en aleaciones metdlicas con estructuras FCC (Al, Cu, Ni, Au, etc.), HCP
(Zn, Mg, Ti, Zr, etc.), aleaciones eutécticas, eutectoides y materiales compuestos
[20,24]. EI ECAP consiste en hacer pasar una muestra solida a través de un dado o
matriz que posee un canal de seccién constante, con la ayuda de un punzon.
Ademas estos canales poseen un angulo interno fi (®) que se forma en la
interseccion de los canales de entrada y salida, y un angulo exterior psi (y) que
abarca la curvatura en la interseccion de los canales, como se observa en la figura
2.1. Durante este procesamiento la muestra deformada se divide en tres partes que
se le conocen como cabeza, cuerpo y cola.
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Fig. 2. 1 Proceso de extrusion de canal angular constante [28].

Al obtener matrices con diferentes angulos de interseccion (interno y externo) se
pueden obtener diversos grados de deformacion. Furuno et al. [29] realizaron
experimentos con diferentes matrices con angulos internos (®) de 45 °- 180 ° para
los valores de la curvatura externa () de 0 °- 90 ° obteniendo los resultados que se
presentan en la figura 2.2 indicando la deformacién real equivalente en un paso de
ECAP.
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Fig. 2. 2 Evaluacion de la deformacién equivalente (¢) con angulos internos ® de 45 a 180° con
valores de la curvatura externa y de 0 a 90°, para N=1 [29].

Los resultados obtenidos en la figura 2.2 fueron calculados a partir de la siguiente
ecuacion:

€= % [ZCot (% + %) + Wcosec (% + g)] 1)



Donde ¢ es la deformacién real y N es la cantidad de pasos del procesamiento por
ECAP [19, 20, 24].

Cuando la muestra es procesada con una matriz en el que su angulo interno @ sea
de 90° y su angulo externo g sea entre 20 — 30 °, se obtendra una deformacion real
de 1. Estos &ngulos se han utilizado frecuentemente en otras investigaciones con el
fin de obtener tamafios de granos ultrafinos menores a 1 um [31-38].

Existen diversas rutas del procesamiento ECAP, las cuales se presentan de acuerdo
a la forma en que la muestra se gira respecto a su eje longitudinal, después de cada
paso, como se muestra en la figura 2.3. Estas rutas son:

Ruta A: la muestra no se rota.
Ruta Ba: la muestra se rota 90° en direcciones alternas en cada paso.
Ruta Bc: la muestra se rota 90° en un mismo sentido en cada paso.

Ruta C: la muestra se rota 180° en cada paso.

a) 0 b) B
90°
Ruta A Ruta B,
c) B d) v B
90° 180°
Ruta B.. Ruta C

Fig. 2. 3 Rutas de procesamiento por extrusion en canal angular constante [20].

Se ha demostrado que la ruta Bc es la que genera una deformacion mas uniforme
en la muestra, conforme se incrementa el nimero de pasos del procesamiento,
obteniendo una morfologia equiaxial en la microestructura del material [20,24].



2.2 Procesamiento de la aleacion eutectoide Zn-22%Al por
extrusion en canal angular constante (ECAP).

Algunos investigadores han utilizado el ECAP para obtener microestructuras de
granos submicrométricos en la aleacion eutectoide Zn-22%Al. Estos trabajos
presentan una serie de condiciones bajo las que se realizé6 este procesamiento
logrando un tamafio de grano menor a 1 ym, ya que, uno de los principales
problemas que existen en esta aleacion, es la obtencién de una microestructura de
granos finos. En la tabla 2.1 se puede ver cudl fue la microestructura de partida, los
pasos de ECAP, la ruta y la temperatura del procesamiento indicando el tamafio de
grano obtenido al final del procesamiento.

Tabla 2. 1 Trabajos con ECAP en la aleacién eutectoide Zn-22%Al.

Microestructura PE:;‘;DS Ruta de Tflr:ﬂea?;;)m ;?::'laoﬁﬁni? Investigador | Aifio
inicial ECAP procesamlento {GC} “.IITI}
Furukawa y
Granular 1 pm 8 Bc 100 0.4-0.8 Langdon [24] 1958
o Huang vy
Granular 1.8 pm 8 Bc 200 0.8  angdon [30] | 2002
4 Ambiente 035
Laminar 8 Be Ambiente 0.3 Ta”"’[‘g‘gla al | 2003
8 100 0.6
. - - Tanaka y
Laminar 4 Bc Ambiente 0.35 Higashi [31] | 2004
Granular 1.8 pm 8 Bc 200 0.9 K“”Eg;ft al | 5005
1 08
& 0.7 Kumar et al
Granular 1.8 pm 20 Bc 200 0.9 23] 2006
24 0.9
Granular 10 pm 8 Bc Ambiente 0.55 Xiaetal [34] | 2008
10 03
Colada 8 C 25 05 Yangetal | 545
- 2 [35]
50 0.8
Kawasaki y
Granular 1.8 pm 8 Bc 200 0.9 angdon [25] | 2008
- Kawasaki y
Granular 1.8 pm 8 Bc 200 0.8 Langdon [22] | 2009
El _
: 350 Demirtas et al
Laminar 4 Bc . 0.2 2015
(total 8) Ambiente [36]
Laminar 4 Be Ambiente 04 Demi[rsl'f]" etal| 5016
4 350 Cetin et al
Laminar 4 Bc : 0.2 2016
(total &) Ambiente [38]
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Furukawa y Langdon [31] lograron obtener una microestructura de grano fino
equiaxial para lograr un comportamiento superplastico en una aleacion Zn-22%A\.
Esta aleacion fue procesada ocho veces por ECAP a una temperatura de 100 °C
siguiendo la ruta Bc. El tamafo final de grano fue entre 0.4 y 0.8 ym como se
muestra en la figura 2.4a. Lograron obtener una deformacion de 1540 % y 1970 %
en un ensayo de tensioén a una rapidez de 10! y 10 s respectivamente a una
temperatura de prueba de 200 °C como se muestra en la figura 2.4b

el i

4

]
3310 | ®

it

Fig. 2. 4 a) Microestructura de muestra procesada con 8 pasos de ECAP a 100 °C, b) ensayos de
superplasticidad en tensién a 200 °C.

Kumar et al. [32] lograron obtener una microestructura de granos finos en una
aleacion Zn-22%Al por medio de 4, 8, 20 y 24 pasos de ECAP a una temperatura
de 200 °C siguiendo la ruta Bc, partiendo de un tamafio de grano de 1.8 ym.
Lograron una microestructura de granos submicrométricos de 0.8, 0.7, 0.9 y 0.9
respectivamente, en la figura 2.5 se observa las micrografias de granos finos de las
muestras procesadas por 4 y 24 pasos.
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Fig. 2. 5 Microestructuras de una aleacion Zn-22%Al procesada con: a) 4 pasos Yy b) 24 pasos de
ECAP a 200 °C.

Xia et al. [34] logaron una microestructura de granos finos, partiendo de una
aleacion Zn-22%Al con un tamafio de grano inicial de 10 ym, esta aleacion la
procesaron por 8 pasos de ECAP siguiendo la ruta Bc a temperatura ambiente,
logrando una microestructura de granos finos de 0.55 ym, como se muestra en la
figura 2.6.

Fig. 2. 6 Microestructura obtenida con 8 pasos de ECAP a temperatura ambiente.

Yang et al. [35] trabajaron en una aleaciéon Zn-22%Al con una microestructura de
colada, esta aleacion la procesaron con 8 pasos de ECAP siguiendo la ruta C. El
primer procesamiento se dio a una temperatura de -10 °C, obteniendo un tamafo
de grano de 0.3 um como se presenta en la micrografia de la figura 2.7a. Otro
procesamiento se realizé a temperatura ambiente (25 °C) generando un tamafio de
grano de 0.5 um como se puede ver en la micrografia de la figura 27.b. El ultimo
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procesamiento se llevo a cabo a 50 °C, logrando una microestructura de granos
finos de 0.8 ym como se muestra en la figura 2.7c.

Fig. 2. 7 Microestructuras de la aleacidon Zn-22%Al procesadas con 8 pasos de ECAP utilizando la
ruta C, a) -10 °C, b) temperatura ambiente (25 °C) y c¢) 50 °C.

Kawasaki y Langdon [25] lograron una condicidon superplastica partiendo de una
aleaciéon Zn- 22% Al, con un tamafio de grano inicial de 1.8 ym, la cual fue procesada
ocho veces con ECAP a 200 °C, siguiendo una ruta Bc. Obtuvieron un tamafio de
grano de ~0.9 um, como se observa en la micrografia de la figura 2.8a. Esta aleacion
fue deformada superplasticamente a una rapidez de deformaciéon de 1 x 102 st
logrando una deformacioén total de 2230 %, como se muestra en a figura 2.8b.
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Fig. 2. 8 a) Microestructura de la muestra procesada con 8 pasos de ECAP a 200°C, b) muestras
ensayadas en tension a 200 °C con una microestructura obtenida con ECAP.

Demirtas et al. [36] lograron una condicidén superplastica en una aleacién Zn-22%Al
con microestructura laminar sobre la cual realizaron 4 pasos de ECAP a 350 °Cy 4
a temperatura ambiente (para un total de 8 pasos), siguiendo la ruta Bc, . Obtuvieron
un tamafio de grano de ~200 nm como se observa en la figura 2.9 a. Se logr6 una
deformacién en tension a temperatura ambiente de 400% a una rapidez de 5 x 1072
st como se muestra en la figura 2.9 b.

Fig. 2. 9 a) Microestructura de la aleacién procesada con 8 pasos de ECAP a diferentes temperaturas
para obtener un tamafo de grano ~ 200nm, b) resultados de ensayos de tension a temperatura
ambiente con diferentes rapideces de deformacion.

Con base en los trabajos que se revisaron, se puede determinar que las condiciones
de procesamiento en las que se ajustan las investigaciones son: 1) realizar ECAP
hasta 8 pasos y 2) seguir la ruta Bc. La temperatura de procesamiento se puede
fijar o puede realizarse una combinacion de procesos en alta temperatura y la
ambiente. Se puede obtener tamafios de granos menores a 0.5 ym partiendo en
una microestructura laminar.

En este trabajo se propondra obtener una microestructura de granos finos en una
aleacién eutectoide Zn-21%AIl modificada con 2% en peso de Cu (Zn-21%Al-2%Cu)
por medio del ECAP a temperatura ambiente siguiendo la ruta Bc, partiendo de una
microestructura de colada, aplicando 2 y 6 pasos de ECAP ya que se intentara
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reducir el nimero de pasos promedio en los que se ha reportado obtener la
microestructura granular (8 pasos) y aplicar la menor energia térmica posible. Si no
se logra la microestructura deseada, se planteara una serie de tratamientos térmicos
previos o posteriores al procesamiento de acuerdo a los resultados obtenidos, con
el objetivo de determinar las condiciones para lograr una microestructura de granos
finos en la aleacion. Ademas se estudiaran los cambios microestructurales
provocados por el procesamiento ECAP evaluando las propiedades mecanicas.
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Capitulo 3

Procesamiento de la aleacion Zn-21%AIl-2%Cu por
extrusion en canal angular constante a temperatura
ambiente.

En éste capitulo se describiran las condiciones de procesamiento para obtener una
microestructura de granos finos equiaxiados para la aleacion Zn-21%AI-2%Cu. Se
describiran las técnicas utilizadas para la caracterizacion de la microestructura y la
evaluacion de propiedades mecanicas.

3.1 Obtencién y fabricacién de probetas de la aleacion Zn-21%Al-
2%Cu.

Las probetas para el desarrollo de este trabajo se obtuvieron mediante la fusion de
los elementos zinc, aluminio y cobre con pureza de grado comercial. La aleacion
se fundié en un horno con resistencia eléctrica, dentro de un crisol de grafito. Se
produjeron barras en formas cilindricas, las cuales se maquinaron para obtener
probetas de 1.6 cm de didmetro y 6.5 cm de largo como se muestra en la figura 3.1.

Fig. 3. 1 Probetas cilindricas usadas para el procesamiento de extrusion en canal angular constante.

3.2 Proceso de extrusion en canal angular constante (ECAP).

El herramental utilizado para este trabajo se presenta en la figura 3.2 en donde se
muestra el punzon y el dado (matriz) con un angulo ® (fi) de 90 ° y g (psi) de 36 °,
ambos se fabricaron con un acero comercial grado herramienta H13. Al punzon se
le realiz6 un tratamiento térmico para obtener una dureza de 50 Rockwell C. Con
ayuda de este herramental se procesaron las probetas con microestructuras de
colada por 2y 6 pasos de ECAP siguiendo la ruta Bc a temperatura ambiente. Esto
se propuso con el fin de generar una homogenizacion y formacion de granos finos
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equiaxiados de tamafios menores a 10 pum en las muestras, por medio de la
deformacion plastica severa. A este procesamiento se le denomin6 como la
condicion 1.

Fig. 3. 2 Herramental utilizado para el procesamiento de extrusiéon en canal angular constante.

Las muestras de colada procesadas con 2 y 6 pasos de ECAP (Condicién 1) se les
aplicaron un tratamiento térmico de recocido, debido a que no se logr6 generar una
homogenizacién ni distribucion de las fases. Este tratamiento consistio en mantener
las muestras a 250 °C, ya que esta temperatura, se encuentra por debajo de la linea
de transformacion eutectoide (275 °C), estos tratamientos se realizaron durante 30
y 120 minutos. El medio de enfriamiento posterior a este tratamiento fue agua y
hielo, a una temperatura aproximada de 2 °C. A esta serie de procesamientos se le
denomin6 como condicion 2.

Se realizd un tratamiento térmico de homogenizacién a las probetas en estado de
colada, con el fin de distribuir y homogenizar las fases de la aleacion, intentando
cambiar la microestructura de fundicion, a una laminar. El tratamiento de
homogenizacion se llevo a cabo a 350 °C durante 24 y 48 horas, enfriando al aire
(normalizado). Esta temperatura se eligid ya que se encuentra por encima de la
linea de transformacion eutectoide, asegurando la presencia de una fase estable
conocida como beta (B), la cual se transforma en un agregado laminar, de acuerdo
a la transformacion eutectoide B—a+n, siempre y cuando exista un enfriamiento en
equilibrio.

Las muestras homogenizadas durante 24 horas se procesaron por 2 y 6 pasos de
ECAP (condicién 3) y las muestras homogenizadas durante 48 horas se procesaron
por 2 y 6 pasos de ECAP (condicién 4). Se propuso realizar huevamente un
tratamiento de recocido de 250 °C, posterior a las condiciones 3 y 4. Estos
tratamientos se llevaron a cabo durante 30, 120 y 180 minutos, enfriando
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bruscamente en agua con hielo (2 °C), intentando generar una microestructura de
granos finos equiaxiados (Condiciones 5y 6).

Durante la experimentacion se tomoO en cuenta la siguiente nhomenclatura para
nombrar a las muestras.

Z: Aleaciéon Zn-21%Al-2%Cu.
C: Microestructura de colada.

“t"H tiempo en horas de tratamiento de homogenizacion a 350 °C (ejemplo: 24H o
48H).

“N”’P numero de pasos procesada por ECAP (ejemplo: 6P).
“t’TTR: tiempo en minutos de tratamiento térmico de recocido a 250 °C.
Ejemplos:

ZC2P: aleacién Zn-21Al-2Cu en estado de colada, procesada por 2 pasos de
ECAP.

Z24H6P+30TTR: aleacién Zn-21Al-2Cu, homogenizada por 24 h, procesada por 6
pasos de ECAP y recocida por 30 min.

3.3 Cambios de la microestructura en funcién de los pasos de
extrusion en canal angular constante (ECAP).

Se describiran y discutiran los cambios que presentd la microestructura después de
las diferentes condiciones de procesamiento, hasta que se logr6 obtener la
microestructura de granos finos equiaxiados. Para observar estos cambios se utilizo
un microscopio electronico de barrido (MEB) marca JEOL modelo JSM-6610LV.

3.4 Cuantificacion de fraccion laminar remanente y evaluacion de
tamanfno de grano.

Se cuantificaron las fracciones laminares remanentes en las muestras:
homogenizadas durante 24 horas procesadas con 2y 6 pasos de ECAP (condicién
3), las muestras homogenizadas durante 48 horas procesadas con 2 y 6 pasos de
ECAP (condicion 4) con sus respectivos tiempos de tratamientos de recocido
posteriores al ECAP. Esta medicién se llevd a cabo por el método de conteo puntual
manual que describe el estAndar ASTM E-562 [39]. Se determin6 el tamafio de
grano promedio en las muestras que presentaron la menor fraccion laminar, por
medio del método de interseccion lineal obteniendo el promedio de al menos 20
campos como se describe en la norma ASTM E112 [40].
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3.5 Difraccién de rayos X.

Se determinaron las principales fases que se presentan en la muestra de colada y
en la homogenizada durante 48 horas. Se determind la ausencia de los compuestos
intermetalicos épsilon (€) y tau (T). Para esto se realizo difraccion de rayos X (DRX)
sobre la muestra en estado de colada y la muestra homogenizada durante 48 horas.
Se utilizé un difractometro marca Rigaku DMAX-2200 con una radiacion de Ko de
cobre obtenida con un cristal monocromador de grafito, este analisis se realizé en
valores de 20 (theta) de 30 a 90° con un Step Size de 0.01 °. Estas condiciones de
operacion fueron seleccionadas debido a que, los picos principales de las fases
presentes en la aleacién se encuentran en estos valores, como también lo reportan
otros estudios [41].

3.6 Evaluacién de las propiedades mecanicas.

La evaluacion del comportamiento mecanico de esta aleacion se realizando un
seguimiento en los valores obtenidos de la fuerza que se requiere en cada paso del
procesamiento ECAP. Ademas, se evalud la microdureza de la aleacién en las
diferentes condiciones de procesamiento y se evaluo el esfuerzo de cedenciay la
resistencia a la tension en las muestras que presentaron la menor fraccion laminar
remanente.

3.6.1 Evaluacién de la variacion de la fuerza requerida para el
procesamiento de ECAP.

Se determind la variacion de la fuerza necesaria para la extrusién de las muestras
homogenizadas durante 48 horas, procesadas por 2 y 6 pasos de ECAP (condicién
4) debido a que esta condicién obtuvo un cambio importante de la microestructura
de una morfologia laminar a una de granos finos. Estos resultados se obtuvieron
con ayuda de la maquina de traccion marca Shimadzu modelo UH-600kN.

3.6.2 Microdureza

Se evaluo la microdureza en: las muestras de colada procesadas por 2 y 6 pasos
de ECAP (condicion 1), las muestras homogenizadas durante 24 y 48 horas y
procesadas con 2 y 6 pasos de ECAP (condiciones 3 y 4). También se evaluo el
cambio en la microdureza en funcion de los tratamientos de recocido posteriores a
las condiciones 1, 3y 4. Para determinar estos valores se utiliz6 un microdurometro
marca Shimadzu HMV-G 21DT, utilizando una carga de 100 gramos-fuerza y un
tiempo de permanencia de 15 segundos. Se realizaron al menos 10 ensayos en la
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zona longitudinal de cada muestra, tomando el promedio para determinar la dureza
en cada una de las condiciones mencionadas.

3.6.3 Ensayos de tension.

Se realizaron ensayos de tension para evaluar los valores de cedencia y la
resistencia a la tension en las muestras que presentaron la menor fraccién laminar
remanente después del ECAP y de los procesos de recocido posteriores al ECAP.
Se maquinaron probetas con las dimensiones que se presentan en la figura 3.3.
Estas medidas constan de una longitud calibrada (C) de 5 mm, un diametro en la
longitud calibrada de 2.5mm, una curvatura de 2.5 mm de radio. Para los brazos de
agarre tiene una longitud aproximada de 14 mm y un didmetro de 7 mm. Estas
medidas se determinaron debido a que no es posible generar probetas con medidas
estandarizadas para las correspondientes pruebas. Estos ensayos se realizaron
con ayuda de una maquina universal marca Shimadzu UH-600kN, con una
velocidad del cabezal de 0.02 mm/min que equivale a una rapidez de deformacion
de 6.66X10° s,

R = 2.5mm ®=2.5mm D=7mm

Y Y Y

14 mm 14 mm 14 mm

Fig. 3. 3 Fotografia que muestra las dimensiones en las cuales se maquinaron las probetas para
ensayos de tension para evaluar las propiedades mecanicas.

En la figura 3.4 se presenta el esquema general de las condiciones de
procesamiento que se siguieron en este trabajo, hasta lograr obtener la
microestructura de granos finos equiaxiados.
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f) Z24H6P+180TTR f) Z48H6P+180TTR

Analisis de la
mic roestructura

Analisis de la
microestructura

Fig. 3. 4 Esquema general de las condiciones de procesamiento realizadas.

Analisis de la
microestructura
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Capitulo 4

Caracterizacion de la microestructura de la aleacion Zn-
21%AI1-2%Cu procesada por extrusion en canal angular
constante y su efecto sobre las propiedades mecanicas.

En este capitulo se discuten los cambios en la microestructura de esta aleacién, de
acuerdo a las condiciones propuestas en el capitulo 2. Se determinaran las
condiciones en las que se obtuvo la microestructura referida y se evaluaran algunas
de las propiedades mecéanicas en funcidén de los cambios en la microestructura.

4.1 Cambios de la microestructura en funcién de los pasos de
extrusion en canal angular constante y de los tratamientos
térmicos aplicados.

e Procesamiento de 2 y 6 pasos de ECAP en muestras de
colada (C1).

La microestructura de una aleacién eutectoide Zn-22%Al en equilibrio se describié
en el capitulo 1, sin embargo las aleaciones provenientes de fundicion comunmente
presentan una microestructura dendritica o de colada, la cual se forma a partir de
un enfriamiento fuera del equilibrio. La microestructura de la muestra de colada (ZC)
de la aleacion Zn-21%AIl-2%Cu se presenta a una magnificaciéon de 2000 X en la
micrografia de la figura 4.1a. La morfologia que presenta la microestructura de
colada se le conoce como dendritas por su forma de ramificaciones como se
representa en el esquema de la figura 4.2b. Estas dendritas estan rodeadas de la
fase rica en zinc. La composicidén del ultimo liquido remanente que se encuentra
entre los espacios interdendriticos, varia de acuerdo con la linea liquidus,
solidificando en el punto eutéctico, formando las fases (B+n) con una morfologia
laminar producto de esta transformaciéon. Al llegar a una temperatura inferior a la
linea de transformacion eutectoide (275 °C) la fase 8 se transforma en un producto
eutectoide (a+n). Al finalizar la solidificacion de la pieza, esta consta de una
microestructura con microsegregacion, que se presenta como las dendritas ricas en
aluminio (zonas obscuras), rodeadas por una fase rica en zinc (zonas claras) con la
presencia de algunas zonas del constituyente eutéctico [42] como se muestra en la
figura 4.1b.
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BEC 20kV WD10mm x200 100um
Zinalco colada longitudinal 02 Mar 2016

5

BEC 20kV WD10mm  SS50 s
Zinalco colada longitudinal 02 Mar 2016

Fig. 4. 1 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC a) vista general a 200 X en la que se
observan las dendritas, b) detalles en la microestructura donde se observa microsegregacion de
aluminio (zonas obscuras), rodeadas por una fase rica en zinc (zonas claras) con la presencia de
algunas zonas con constituyente eutéctico.

La muestra ZC se formd a partir de un enfriamiento durante el vaciado de ésta
aleacion. La formacién del primer solido de la aleacién, se da por debajo de la linea
de temperatura liquidus (T)). La formacion del primer sélido presenta una
composicién aproximada de Zn-50%Al de acuerdo al diagrama de la figura 4.2a.
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Fig. 4. 2 a) Diagrama binario Al-Zn en donde se muestra el punto de la temperatura liquidus (TI) para
la aleacién Zn-22%Al, formado el primer sélido de fase a por debajo de esta temperatura, este solido
presenta una composicién acorde a la linea punteada; b) esquema que representa la nucleacién y
formacion de dendritas ricas en a durante la solidificacion fuera del equilibrio [42].

A partir del primer sélido formado durante la solidificacion comienza la nucleacion
de la fase sélida, cuya composicién quimica cambiara de acuerdo a la reducciéon de
la temperatura, siguiendo la linea de solidus, es decir durante el enfriamiento la
composicién tendra una reduccion en el porcentaje en peso del aluminio y un
incremento en el zinc, esto fue confirmado con un microandlisis en las zonas
indicadas con los numeros 1, 2 y 3 (fig.4.1b) y estos resultados se resumen en la
tabla 4.1.

Tabla 4. 1 Microandlisis realizados en la muestra ZC basandose en la figura 4.1b.

%Al (en peso)

%Zn (en peso)

%Cu (en peso)

1 49.04 50.16 0.73
2 35.44 62.66 1.56
3 7.48 88.07 4.45




La muestra de colada después de ser deformada con 2 pasos de ECAP se presenta
en la figura 4.3 a una magnificacion de 2000 X en donde no se observa un
alineamiento preferencial después del procesamiento y la microsegregacion de la
colada no disminuy6. En la micrografia de la figura 4.3b, se observa que en los
bordes de las zonas dendriticas ricas en aluminio comienzan a reducir la
segregacion hacia el centro de las dendritas como se indica dentro de las elipses
de la figura mencionada. Se observa la existencia de laminillas dentro de la
microsegregacion que fueron producidas durante el enfriamiento producto de la
transformacioén de la fase B = a+n, pero debido a la segregacion del aluminio es
dificil observarlas.

Uno de los objetivos de la deformacion plastica severa es eliminar la
microsegregacion de los aleantes. Otro de los objetivos es cambiar la
microestructura a granos finos modificando la morfologia de la microestructura de
colada a una de granos finos. Los resultados obtenidos demostraron que no fue
posible generar granos finos. EI cambio en la microestructura por medio de 2 pasos
de ECAP ayudé a reducir la segregacion de los limites de las dendritas planteando
gue existe un arrastre de la fase soluto (a). Este arrastre ayuda a observar las
laminas formadas durante la solidificacion de la aleacion en el interior de las
dendritas.
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BEC 20kV WD10mm  $550 x5,000 Sum
1ZC2P 16 Mar 2016

Fig. 4. 3 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC2P a) vista general a una magnificacién
de 2000 X, b) magnificacion de 5000 X en donde se observa una mezcla de la microsegregacion con
la zona rica en zinc.

La microestructura de la muestra de colada procesada con 6 pasos de ECAP
(ZC6P) presento un cambio significativo en comparacion con la muestra ZC2P,
como se muestra en la figura 4.4a, en donde se observa un alineamiento
preferencial de las dendritas, ocasionado por la deformacion plastica severa a la
que fue sometido el material, ayudando a que las fases puedan mezclarse.

En la figura 4.4b se presenta la micrografia a una magnificacion de 5000 X en la
gue se puede observar a detalle, el efecto provocado con 6 pasos de ECAP,
generando un arrastre del soluto aluminio distribuyéndolo a zonas ricas en zinc la
cual ayuda a reducir la microsegregacion interdendritica. Se observa una mezcla de
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la fase rica en aluminio en la de zinc formando granos finos, como se muestra dentro
de las elipses, esta mezcla de fases no se logré obtener en la muestra ZC2P.

BEC 20kV
Zinalco colada 6P

e e ™ =
g - - e
.' - 5

ST AN

BEC 20kV WD10mm 5544
Zinalco colada 6P 02 Mar 20186

Fig. 4. 4 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC6P a) magnificacion de 2000X de
magnificacion en donde se observa que existe una reduccién en la segregacion y un alineamiento
preferencial debido a la deformacion plastica severa, b) magnificacion de 5000X observando una
mezcla de las fases efecto de la deformacion plastica severa reduciendo la microsegregacion.

De acuerdo a los resultados que se observaron en las muestras ZC2P y ZC6P, se
determind que no es posible lograr un cambio importante en la microestructura de
colada para lograr generar granos finos equiaxiados.

Esta serie de procesamientos analizados se propusieron debido a que con dos
pasos de ECAP se comenzaron a reducir la microsegregacion desde el borde al
interior de las dendritas por arrastre de la fase rica en aluminio. El objetivo de esta
propuesta era lograr una homogenizacion en la microestructura de colada
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anicamente por la deformacion plastica severa, y al mismo tiempo lograr una cambio
en la microestructura hasta obtener granos finos equiaxiados, sin embargo los
resultados no fueron adecuados para lograr ese cambio en la microestructura, aun
cuando se sigue un procesamiento con 6 pasos.

El efecto de la deformacion plastica puede generar una transformacion en el estado
solido. Esta es acelerada por el trabajado en frio, debido a que la nucleacion se
facilita en regiones deformadas, ya que la fuerza impulsora de reaccién aumenta y
la barrera de energia libre disminuye. Otro factor es la energia de activacion para la
difusién atomica, que se reduce en las regiones muy deformadas. El proceso de
deformacion promueve un incremento temporal del nimero de sitios vacantes de la
red y esto puede aumentar la rapidez de difusion. [57]

Los resultados propuestos en la condicibon 1 para lograr el cambio en la
microestructura, demostraron que no es posible generar granos finos en la aleacion
de colada en estas condiciones.

e Procesamiento de 2 y 6 pasos de ECAP en muestras de
colada con un posterior tratamiento de recocido (C2).

El efecto del tratamiento térmico ayudé a la difusion de los atomos de los elementos
aleantes posteriores al ECAP para intentar obtener la microestructura referida. Las
muestras ZC2P y ZC6P se trataron térmicamente a 250 °C durante 30 y 120
minutos. Esta temperatura se selecciond ya que, se sitla por debajo de la linea de
transformacioén eutectoide (275 °C) evitando una transformacién de fase. Como se
menciond anteriormente, las muestras procesadas con ECAP en las condiciones
que fue fabricado la matriz para este trabajo, se obtendra una deformacion real de
1 en cada paso [44], esta deformacién incrementa la formacion de dislocaciones,
[45], las cuales ayudan a reducir la barrera energética necesaria para la
recristalizacion.

La muestra de colada procesada con 2 pasos de ECAP y recocida a 250 °C durante
30 minutos (ZC2P + 30TTR) present6é una distribucion de la fase a, en forma de
granos, dentro de la fase rica en zinc, como se indica dentro de los recuadros en la
micrografia 4.5a, sin embargo, la microsegregacion de los aleantes sigue siendo
muy significativa. En la figura 4.5b se observa la misma muestra a mayores
aumentos, observando que en el interior de las zonas dendriticas ricas en aluminio
se forman granos finos de fase a y n, ademas de que las laminas del producto
eutectoide existen en menor proporcién. De acuerdo con lo anterior el tratamiento
de recocido, durante 30 minutos, ayuda a generar una mezcla de las fases en los
limites de las zonas dendriticas provenientes de la colada y una formacion de
granos en algunas regiones.

28



BEC 20kV WD‘!Dmm 5550 X2, 000 10pm
2ZC2P-30

ue..«xz«-»v‘g ’

BEC 20kV WD10mm S550 x5,000 S5um
2ZC2P-30 16 Mar 2016

Fig. 4. 5 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC2P + 30TTR, a) magnificacion de 2000
X en las que se observa una mayor distribucion de la fase a en las intercaras de las dendritas de
fase n, b) vista a una magnificacion de 5000 X en donde se observa un incremento en la dispersion
de las fases n y a como la formacién de granos con morfologia equiaxial de fase a.

Al incrementar el tiempo de recocido hasta 120 minutos en la muestra de colada
procesada por 2 pasos de ECAP (ZC2P + 120TTR), se presentd una mejor
uniformidad en la distribucidbn de la microsegregacion de los aleantes, en
comparacion con ZC2P + 30TTR, lo cual se puede observar en una vista general
en lafigura 4.6a. En lafigura 4.6b, se puede apreciar que existe formacién de granos
finos equiaxiales (indicado con elipses), ademas de la presencia de la morfologia
laminar de a y n. Lo anterior esta asociado con la difusion de los aleantes durante
el tratamiento. Los tratamientos de recocido a los que fueron sometidas las
muestras ZC2P no presentaron cambios importantes para generar la
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microestructura deseada, ya que aun siguen presentes bandas de
microsegregacion ricas en aluminio en ambos tiempos de recocido.

BEC 20kV x2,000 10pm  e——
3ZC2P 16 Mar 2016

&L g€ 70

BEC 20kV  WD10mm SS50 x5,000  5pm
3ZC2P 16 Mar 2016

Fig. 4. 6 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC2P + 120TTR a) vista a una
magnificacion de 2000 X observando una distribucion de la fase a en los limites de la fase n, b) vista
a una magnificacion de 5000 X en las que se observa la formacién de granos equiaxiados, ademas
de un crecimiento de grano en comparacion con la muestra ZC2P + 30TTR.

La microestructura de la muestra de colada procesadas por 6 pasos de ECAP y
recocidas durante 30 minutos (ZC6P + 30TTR) se presenta en la figura 4.7a, en
donde se observa una vista general en donde la mayor parte de la microsegregacion
rica en aluminio se ha distribuido en la fase rica en zinc y en las regiones
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interdendriticas, mostrando el mismo comportamiento que se observé en las
muestras ZC2P, recocidas durante 30 y 120 minutos. En la figura 4.7b se observa
que el tamafio de los granos formados son del orden submicrométrico (<1 pum), que
son zonas en las que sigue prevaleciendo la segregacion de los elementos aleantes.
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Fig. 4. 7 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC6P + 30TTR: a) vista general a una
magnificacion de 2000 X, b) vista a 5000 X para observar los detalles.

La microestructura de la muestra de colada procesadas por 6 pasos de ECAP vy
recocidas por 120 minutos (ZC6P + 120TTR) se presenta en la figura 4.8a, donde
la alineacion preferencial de las fases provocada por el proceso de deformacion
plastica es evidente. La distribucion de las fases es diferente a la observada en las
muestras ZC2P, ya que la formacion de bandas de la fase rica en aluminio (a) se
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hizo muy acentuado, por lo que se present6 un alineacion preferencial debida a la
deformacion ademas del tratamiento de recocido, han contribuido de forma
significativa a que se presentara este comportamiento.

En la figura 4.8b se puede confirmar la formacion de estas bandas ricas en aluminio,
siguiendo la direccion preferencial del procesamiento de deformacion plastica
severa, indicando que al incrementar el tiempo de recocido, existe la difusiéon y
migracion del borde de grano promoviendo la formacion de granos finos. El tiempo
de recocido durante 30 minutos sobre la muestra ZC6P ayudo a generar una mejor
distribucion en las fases, similar a la muestra ZC2P + 120TTR. Por otro lado la
muestra ZC6P + 120TTR, presentdé un comportamiento diferente ya que el tiempo
de recocido provoco6 un bandeado microestructural.
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Fig. 4. 8 Micrografias de la microestructura de la muestra ZC6P + 120TTR a) vista general de 1000
X, b) vista a 2000 X.
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Los anteriores procesos no lograron eliminar totalmente la microsegregacion de
aleantes provenientes de la colada hasta generar una microestructura de granos
finos, por lo que se determind que no es posible obtener una microestructura con
las fases a y n distribuidas en forma granular partiendo de una condicion de colada.
Puesto que la composicién obtenida en una muestra proveniente de colada, no es
igual en todo el material, se puede lograr una composicion uniforme en toda la
muestra, con ayuda de un tratamiento térmico de homogenizacion el cual
comunmente se le aplica a muestras provenientes de fundicion para reducir la
microsegregacion.

e Procesamiento de 2 y 6 pasos de ECAP en muestras
homogenizadas durante 24 y 48 horas (C3 y C4).

La aleacion Zn-21%AI-2%Cu presenta una microestructura laminar, cuando se
aplica un tratamiento térmico de homogenizacion. Este tratamiento se realizé a una
temperatura de 350 °C durante 24 y 48 horas ya que a este valor se asegura la
presencia de la fase estable (B) por encima de la linea eutectoide (275 °C).

La muestra homogenizada durante 24 horas (Z24H) logro obtener una
microestructura completamente laminar como se presenta en la micrografia de la
figura 4.9a. Como se menciond anteriormente, la fase 3 tiene morfologia granular,
después esta fase se transforma en a + n mediante la reaccién eutectoide y adquiere
una morfologia laminar la cual tiene distinta orientacion en cada grano previo de 8
las cuales se les conoce como colonias. Estas colonias se pueden observar en la
figura 4.9b.
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Fig. 4. 9 Micrografias de la microestructura de la muestra Z24H en donde se presenta, a) una
microestructura totalmente laminar o eutectoide compuesta por las fases a que se presenta como
zonas obscuras y n que se presenta como zonas claras, b) se sefiala los bordes de grano de la fase
B, dentro de los que se observa la distinta orientacion de la laminillas.

La muestra homogenizada durante 48 horas (Z48H) presentd la misma
microestructura que la Z24H como se observa en las micrografias de la figura 4.10,
presentando una microestructura con morfologia laminar de a y n.

De acuerdo a estos resultados, no se presentaron cambios importantes en la
microestructura de ambas muestras (Z24H y Z48H), logrando la misma distribucion
homogénea de las fases. Por otra parte, existen algunos trabajos realizados por
otros investigadores en la aleacién eutectoide Zn-22%Al, en los que se aplica un
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tratamiento térmico de homogenizacién durante 48 horas [8, 13, 18, 19, 20], y
obtienen resultados similares.

BEC 20kV x2,000 10pm
3ZH 06 Sep 2016

Fig. 4. 10 Micrografias de la microestructura de la muestra Z48H en donde se presenta una
microestructura laminar.

El procesamiento de 2 pasos de ECAP en la muestra homogenizada durante 48
horas (Z48H2P) ocasion6 una alineacién preferencial de las colonias laminares
como se sefiala con las flechas sobre la micrografia de la figura 4.11a. Se observa
gue existe una distorsion de las laminas y algunas zonas presentaron una
fragmentacion de ellas, estos fragmentos pueden promover la formacién de granos
finos [47-49] como se observa dentro de las elipses de la micrografia de la figura
4.11b. Estos resultados demuestran que bajo estas condiciones de procesamiento,
puede ser posible obtener una microestructura de granos finos equiaxiados,
logrando un cambio importante en la microestructura homogenizada en
comparacion con una de colada.
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Fig. 4. 11 Micrografias de la microestructura de la muestra Z48H2P a) se observa la direccion
preferencial provocado por la deformacion plastica, b) se observa la distorsion de las laminas y zonas
en las que se han formado granos finos.

En la microestructura de la muestra homogenizada y procesada con 6 pasos de
ECAP (Z48H6P), no exhibe un alineamiento preferencial importante, ademas
existen zonas con morfologia laminar y también regiones con granos finos (figura
4.12a). En la micrografia de la figura 4.12b, se observa un mejor detalle de dicha
mezcla de morfologias, tanto laminares como de granos finos. La deformacion
plastica promovida por el ECAP, ayuda a la formacion de granos finos equiaxiados
a partir de la distorsion y fragmentacion de las laminas. La muestra Z48H6P
presentd una evolucién muy importante hacia una microestructura con granos finos
equiaxiados, atribuyéndolo al incremento de los pasos de ECAP, en comparacion
con la muestra Z48H2P, en la cual el cambio no fue relevante.
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Fig. 4. 12 Micrografias de la microestructura de la muestra Z48H6P a) vista general en donde se
observa una mezcla de morfologias, laminar y de grano fino. b) vista a 2000 X en la que se muestran
los detalles finos, observando un incremento en la fraccion de granos finos en comparacién con
ZA8H2P.

Cualitativamente las muestras homogenizadas presentaron una mejor evolucion
microestructural para formar granos finos en comparacién con las muestras de
colada procesadas anteriormente, ya que la deformacién plastica severa ayuda a
fragmentar la microestructura laminar de las fases a y n, obteniendo granos finos
equiaxiados con algunas zonas laminares, proponiendo obtener la microestructura
de granos finos, partiendo de una muestra homogénea a través del procesamiento
ECAP [43-46].

Es importante sefialar que, estas zonas laminares presentes en las muestras
procesadas con 2 y 6 pasos de ECAP, se mantienen porque la deformacion no es
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totalmente homogénea. Debido a que la muestras se divide en tres partes las cuales
son: 1) la cabeza, que es la primer parte de la muestra que pasa por la interseccién
de los angulos © y y, no experimenta deformacion plastica, causada por el flujo
heterogéneo del material, 2) Cuerpo: es la zona en la que existe el estado estable
de la deformacion pléstica debido al flujo uniforme del material sobre el plano de
corte, 3) Cola: la deformacion plastica no homogénea esta relacionada con el hecho
de que esta zona no atraviesa por completo el plano de corte al igual forma que la
cabeza [44] estas zonas se presentan en la figura 4.13.

0.000

Fig. 4. 13 Distribucién de la deformacion plastica real después de un paso de extrusion en canal
angular constante en condiciones de simulacion [45].

La deformacién plastica homogénea, se concentra en el cuerpo de la pieza de
trabajo y se incrementa con el nUmero de pasos del procesamiento, por esa razon
en 6 pasos de ECAP, se presenta una mayor presencia de zonas con granos finos,
debido a que la deformacion se hace mas uniforme conforme se va rotando la pieza
debido a la ruta de procesamiento Bc, generando zonas con deformaciones mas
homogéneas.

e Procesamiento de 2 y 6 pasos de ECAP en muestras
homogenizadas durante 48 horas con un posterior
tratamiento de recocido (C6).

La muestra Z48H2P fue sometida a varios tiempos de tratamientos térmicos los
cuales fueron 30, 120 y 180 min con el fin de generar un refinamiento de la
microestructura a través de una recristalizacion similar a una esferoidizacion por
medio de este tratamiento.

La esferoidizacién consiste en la migracion de la interface de las fases por difusion
para lograr formar granos con morfologia equiaxial, ayudando a reducir la energia
superficial en comparacion con una morfologia laminar, la globulizacion puede
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ademas considerarse como un tipo de recristalizacion dindamica porque incluye
nucleacion y migracion durante la deformacion, también se han presentado casos
de recristalizacion dindmica durante el ECAP [35] a temperatura ambiente, debido
a que la gran cantidad de defectos generados por la deformacion plastica severa,
facilita la globulizacion sin someter la muestra a un tratamiento térmico [52-54].

La microestructura de la muestra Z48H2P + 30TTR siguid presentando zonas
laminares como se muestra dentro de las elipses marcadas en la micrografia de la
figura 4.14, sin embargo las zonas laminares se redujeron significativamente al
incrementar el tiempo de recocido sobre la muestra. La micrografia de la figura 4.15
corresponde a la muestra Z48H2P + 120TTR en la que se observa la formacion de
bandas de fase a y las morfologias de los granos no son completamente
equiaxiales, presentando una apariencia similar a granos elongados. La mezcla de
morfologias se siguié presentando, como se puede ver dentro de las elipses en las
imagenes, ademas existen granos con tamafios desproporcionados, lo cual se
asocia con la heterogeneidad de la deformacion plastica como ya se explicd
anteriormente en la figura 4.13.

La micrografia de la muestra Z48H2P + 180TTR se presenta en la figura 4.16
observando una apariencia similar a las muestras Z48H2P + 30TTR y Z48H2P +
120TTR, determinando que bajo estas condiciones de trabajo aun no es posible
obtener la microestructura referida, debido a la mezcla de morfologias que se
siguieron presentando. Sin embargo, en todos estos casos se observo
aparentemente una reduccién en las zonas laminares, al incrementar el tiempo de
recocido y apoyado por la deformacién severa [52].

o
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BEC 20kV WD10mm  SS50 x2,000 10pm
ZH2P 30 minutos

Fig. 4. 14 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H2P + 30TTR.
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Fig. 4. 15 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H2P + 120TTR.
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Fig. 4. 16 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H2P + 180TTR.

Las microestructuras de la muestra Z48H6P recocida durante 30 y 120 minutos
(Z48H6P + 30TTR y Z48H6P + 120TTR) presentaron una mezcla de morfologias,
sin embargo, tienen una mayor formacién de granos finos, ya que su morfologia es
mas equiaxial en comparacion con las otras condiciones de procesamiento, estos
resultados se presentan en la figura 4.17 y 4.18 respectivamente, en donde se
presentan zonas con remanente laminar sefalado por las elipses.

40



! . “ ' .... ' S ; : ‘ ql.
: & R 3
oA i % N . %- %
LN e
-&\ J s .’--‘ ip o \_ Q\\. ST

BEC 20kV WD10mm  SS550 x2,000 —
27H6P 30 minutos 09 Nov 2016

Fig. 4. 17 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H6P + 30TTR.

e
3ZHEP 2 horas 09 Nov 2016

Fig. 4. 18 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H6P + 120TTR.

En la micrografia de la figura 4.19, correspondiente a la muestra Z48H6P + 180TTR,
se observa la menor cantidad de zonas laminares, con respecto a las muestras
anteriores.
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Fig. 4. 19 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H6P + 180TTR.

4.2 Cuantificacion de la fraccion laminar en funcién de las
condiciones de procesamiento.

Se determind la fraccién laminar remanente de acuerdo a los resultados de las
condiciones 3y 4, estos resultados se presentan en la tabla 4.1 y son graficados en
la figura 4.20, en donde se muestra que la fraccion laminar se va reduciendo
conforme se incrementa la deformacidén severa, logrando una reduccion de la
microestructura laminar hasta un 29% en volumen de zonas laminares durante un
procesamiento de 6 pasos de ECAP, esta es después reducida hasta valores de
6.8% con ayuda del tratamiento térmico de recocido a 250 °C durante 180 min
(muestra Z48H6P + 180TTR) debido al mecanismos de esferoidizacion de las zonas
laminares.

Tabla 4. 2 Resultados de cuantificacion de la fracciéon laminar de las muestras procesadas por 2 y 6
pasos por ECAP con sus respecticos tiempos de tratamientos térmicos.

Z48H2P
Tiempo de recocido a 250°C 0
(min)
% en volumen de zonas 68.2 36.2 25.2 18.2
laminares
Desviacién estandar 1.3 1.7 1.9 1.6

Z48H6P

Tiempo de recocido a 250°C

: 0]
(min)
% en volumen de zonas 295 12.7 8.2 6.8
laminares ) ) ' '
Desviacién estandar 12.6 7.1 5.3 4.3
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Fig. 4. 20 Evaluaciéon de la fraccién laminar con respecto al tiempo de recocido de cada
procesamiento realizado.

De acuerdo a los resultados presentados anteriormente, se eligié la condicion
Z48H6P como la que presenta la menor cantidad de fraccién laminar posterior al
procesamiento por ECAP de todas los especimenes deformados. Por lo que se
procedid a evaluar el tamafio de grano obtenido en esta condiciébn con sus
respectivos tratamientos térmicos por medio del método de interseccion lineal [40].

En los trabajos revisados sobre el procesamiento por ECAP en aleaciones
eutectoides Zn-22%Al [22, 24-26, 30-38], no se reporta ninguna cuantificacion de
regiones laminares, en las muestras que inician el procesamiento con una
microestructura laminar, por lo cual es importante determinar el comportamiento de
las propiedades mecénicas cuando se presente una mezcla de morfologia de
granos finos con zonas laminares, ya que aun se desconoce su efecto.
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4.3. Medicién de tamarfio de grano.

Los resultados obtenidos del tamafio de grano se presentan en la tabla 4.2 estos
valores se obtuvieron en al menos 20 campos a una magnificacion de 3000 X
siguiendo el método de interseccion lineal como se menciond anteriormente. Los
resultados se compararon con trabajos de otros investigadores que lograron obtener
un tamafio de grano submicrométrico (<1um) en el sistema eutectoide Al-Zn.

Se evalud el tamafio de grano y se observd un crecimiento de grano conforme
aumentaba el tiempo de recocido, sin embargo, este crecimiento no es severo
debido, a que la fase a en cierto punto restringe la migracion de los bordes de grano
[51]. Se puede ver que el tamafio obtenido por pura deformacion producto del ECAP
por 6 pasos fue de 0.56 um, y al afladir un proceso de recocido, el tamafio de grano
se incremento hasta 1.07 um después de 180 minutos de recocido, estos resultados
se presentan en la tabla 4.2.

Es importante mencionar que todos estos tamafios obtenidos se encuentran dentro
de una caracteristica microestructural superplastica ya que el limite de tamafio de
grano para este comportamiento es menor a 10 um. Por lo tanto, se determind que
la condicion mas favorable para poder generar un comportamiento superplastico fue
la muestra Z48H6P + 180TTR (figura 4.21) ya que present6é la menor fraccion
laminar con respecto a los otros especimenes experimentados, por lo cual se
maquinaron probetas bajo esta condicion para evaluar su propiedades mecéanicas y
de este modo compararlas con la condicion de Z48H y Z48H6P.

Tabla 4. 3 Resultados de tamafio de grano de la muestra Z48H6P con sus correspondientes
tratamientos térmicos de recocido.

Z48H6P
Tiempo de recocido a 250°C
(min)
Tamafio de grano (um) 0.56 0.71 1.01 1.07
Tamafio de grano ASTM 18.3 17.63 16.62 16.44
Desviacion estandar 2.01 1.41 0.99 0.93
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Fig. 4. 21 Micrografia de la microestructura de la muestra Z48H6P + 180TTR en la cual se presento
la menor fraccion laminar remanente y un tamafio de grano de 1.07 um.

Por otra parte el tamafio de grano se aproximo a los trabajos de Kumar et al. [33] y
Kawasaki y Langdon [22, 23, 25] en el sistema eutectoide Zn-22%Al. Estas
investigaciones se realizaron con el procesamiento ECAP a una temperatura de 200
°C en ambos casos, a diferencia de este trabajo, el cual fue procesado a
temperatura ambiente. Ademas estos investigadores procesaron por 8 pasos por la
ruta Bc logrando obtener tamafios de grano de 0.9 um en ambos trabajos referidos.
En el presente trabajo se logré obtener tamafios de entre 0.56 hasta 1.07 um sin
descartar que todos estos resultados presentaron zonas remanentes de morfologia
laminar el cual como se habia mencionado anteriormente no existen reportes en las
investigaciones. Ademas la microestructura de partida de los trabajos de los
investigadores mencionados fue de granos de tamafo promedio de 1.8 um. El
menor tamafio de grano obtenido en la aleacién eutectoide Zn-22%Al partiendo de
una microestructura laminar es hasta el momento de 0.2 um obtenido mediante una
combinacion de procesamientos a 350 °C y a temperatura ambiente. Los trabajos
en los que el procesamiento por ECAP se realiz6 a temperatura ambiente partiendo
de una microestructura laminar siguiendo la ruta Bc fueron realizados por Tanaka
et al. [26] y Demirtas et al. [36, 37] los cuales generaron un tamafo de grano de 0.3
y 0.4 um respectivamente, sin embargo no existe reporte de la cuantificacion de la
fraccion de zonas laminares en estos trabajos.

45



4.4 Difraccion de rayos X para laidentificacion de fases principales
en las muestras de colada y homogenizada durante 48 horas.

A las muestras en estado de colada y homogenizadas por 48 horas se les realizaron
pruebas de difraccion de rayos X para determinar las principales fases que existen
en la aleacion. La comparacion de los resultados de estas muestras demostraron
que las fases principales son n y a, ademas se observa un ligero desplazamiento
de estos picos en la muestra de colada con respecto a la homogenizada, lo cual se
atribuye a la variacion en la composicion que existe en la muestra de colada.
Ademas estos resultados demuestran que no existe la presencia de compuestos
intermetalicos como épsilon (€) y tau (T) debido a que los picos principales se sitian
en valores 20 de 41.9 y 44.1 respectivamente, los cuales estan presentados en el
difractograma de la figura 4.22 como lineas punteadas. Como se habia mencionado
anteriormente se propone que el cobre se incorpora como solucién sdlida en las
fases de equilibrio (a y n).

Homogenizada por 48 h

n
@ Maf

Colada
0 S S S . 3
35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85
20

Fig. 4. 22 Difractograma de rayos X de muestras ZC (colada) y Z48H (homogenizada durante 48 h)
en donde se observa la ausencia de las fases épsilon y tau.

Intensidad Relativa (u.a.)

-j %3
_______.F_Q____H
>3
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4.5 Propiedades mecanicas en funcion del cambio en la
microestructura.

Los resultados de la fuerza necesaria para el procesamiento de ECAP presentaron
un comportamiento opuesto al endurecimiento por deformacion. También se
estudio el cambio en la dureza de las muestras homogenizadas durante 48 horas
después de ser procesadas por 2 y 6 pasos de ECAP (condicion 4). En este
apartado se estudiara y se propondra una respuesta a los comportamientos
observados.

4.5.1 Ablandamiento por deformacion.

Los valores de fuerza que se requieren para el procesamiento con ECAP, mostraron
una reduccién en cada paso, debido al cambio microestructural de una morfologia
laminar (que es la que presenta la mayor resistencia) a granos finos. Ademas se
considera como posible mecanismo el deslizamiento por borde de los granos
formados durante el procesamiento ECAP, los cuales evitan la formacion de
dislocaciones en la red, provocando una reduccion en la fuerza requerida para su
deformacion. Los limites de grano (equiaxiales) pueden presentar deslizamiento por
borde de grano con poca deformacién plastica, principalmente en las interfaces n/n,
seguido de las interfaces n/a y finalmente entre a/a [22, 23].

La deformacion plastica severa, se incrementa con el nimero de pasos de ECAP,
fragmentando las laminas de la microestructura homogenizada, incrementando la
formacién de granos finos provocando un efecto de reduccién de la fuerza del
procesamiento como se observa en la figura 4.23.
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Fig. 4. 23 Gréfica que muestra la fuerza requerida en cada ensayo de ECAP.

De acuerdo a los resultados obtenidos se observa un comportamiento diferente al
que comunmente presentan las aleaciones, ya que su comportamiento
generalmente es un endurecimiento por deformacién debido a que la deformacién
plastica genera dislocaciones las cuales al incrementar su nimero poco a poco
impiden su movimiento en la red cristalina del material, generando asi un incremento
en la resistencia del material. Este es el principal mecanismo que establece el
endurecimiento por deformacién. Sin embargo este mecanismo no se considera en
este material debido al cambio en la morfologia microestructural y al deslizamiento
de borde de grano que se esta considerando, presentando un comportamiento
diferente.

Los ensayos de microdureza Vickers demostraron el mismo comportamiento
opuesto a las aleaciones deformadas en frio, confirmando un fenémeno de
ablandamiento por deformacién que se presenté durante el procesamiento por
ECAP en la aleacion Zn-21%Al-2%Cu, ya que el valor de este parametro fue
reduciendo a medida que la deformacion se fue incrementando (figura 4.24).
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Fig. 4. 24 Graéfica de la evaluacion de la microdureza en la muestra Z48H procesada en 2 y 6 pasos
de ECAP.

4.5.2 Endurecimiento por recocido.

Los materiales deformados en frio comiunmente se someten a un tratamiento
térmico de recocido para recristalizar el material o para poder aliviar los esfuerzos
mecanicos residuales mediante la aniquilacion de las dislocaciones provocadas
durante la deformacién en frio.

La evaluacion de microdureza en funcién de los diferentes tiempos de tratamiento
de recocido a los que fueron sometidas las muestras después del procesamiento
por ECAP, demostré un comportamiento de endurecimiento, que se atribuye a una
recristalizaciéon que se genera a partir de las zonas de alta energia, que son los
limites de grano de angulo alto [20, 35], provocadas por el ECAP, ya que esta es
una de las caracteristicas en la microestructura que adquieren los materiales
durante este procesamiento, provocando hasta cierto punto un endurecimiento por
recocido en esta aleacion como se presentan en la figura 4.25. Este comportamiento
también se ha reportado en trabajos realizados por Yang et al. [35, 36]. Proponiendo
gue existe una recristalizacion en la aleacion.
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Fig. 4. 25 Grafico de microdureza en funciéon de los tiempos de recocido a 250 °C en las muestras
procesada por 2 y 6 pasos de ECAP partiendo de una microestructura homogenizada a 350 °C por
48 h.

4.5.3 Comportamiento en tension.

El esfuerzo de cedencia y el maximo esfuerzo de tensiéon de la muestra Z48H6P
fueron obtenidos de la curva de esfuerzo-deformacion, que se presenta en la figura
4.26. Estos valores son 17.18 y 34 MPa, respectivamente. En cambio para la
muestra Z48H6P+180TTR se obtuvo una cedencia de 13.80 MPa y un maximo
esfuerzo de tension de 27.5 MPa como se presenta en la figura 4.27. Se observa
que la cedencia y el maximo esfuerzo en tension se redujo al cambiar la
microestructura de una morfologia laminar a una de granos finos, lo cual fue medido
en la muestra Z48H6P + 180TTR.

Esta reduccion fue debié a que la microestructura de granos finos en dicha muestra,
se presenta en mayor fraccion en volumen (0.932), con lo cual se puede inferir que
el deslizamiento por borde de grano es el mecanismo dominante y es promovido
debido a que las regiones laminares remanentes se encuentran en muy baja
cantidad. Los valores de cedencia para una muestra con una microestructura
completamente laminar (295 MPa) se tomaron de otros trabajos de la literatura
[7,12-14] y son comparados con los resultados de esta tesis. Esta comparacion
permite observar una reduccion de hasta 95% en el esfuerzo de cedencia para la
muestra Z48H6P + 180 TTR y de 94% para la muestra Z48H6P.
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Esta reduccion del esfuerzo de cedencia se ha presentado en otros trabajos en los
que se realizaron ensayos de tension a temperatura ambiente para una aleacion
eutectoide Zn-22%Al. Tanaka et al. [26] procesaron dicha aleacion mediante 8
pasos de ECAP hasta obtener un tamafio de grano de 1.3 pm. En estas condiciones
se realizaron ensayos de tension a temperatura ambiente a una velocidad de 10-5s
! reportando un esfuerzo de cedencia de 40 MPa, que equivale a una reduccion del
60 % respecto al valor de cedencia para la aleacion eutectoide Zn-22%Al con
morfologia laminar.

Por otro lado, Demirtas et al. [36] procesaron una aleacion Zn-22%Al por medio de
8 pasos de ECAP a diferentes temperaturas obteniendo un tamafio de grano de 0.2
pm. También se realizaron ensayos de tension a temperatura ambiente y se logro
obtener un esfuerzo de cedencia de 90 MPa para una rapidez de deformacion de
103st, Desafortunadamente en ambos trabajos referidos, la fraccion laminar
remanente no es medida ni reportada y por tanto el comparativo hecho con esta
tesis posee cierta incertidumbre ya que la cedencia en ambos casos es mayor.

Esfuerzo (MPa)

0.00 0.05 0.10 0.15

Fraccion de la deformaciéon

Fig. 4. 26 Curva esfuerzo deformacion convencional de la muestra Z48H6P.
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Fig. 4. 27 Curva esfuerzo deformacion convencional de la muestra Z48H6P + 180TTR.
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Conclusiones

1) La aleacidon Zn-21%AI-2%Cu con una microestructura de colada se procesé con
2 y 6 pasos de ECAP a temperatura ambiente. La microestructura resultante
presento segregacion de fases muy evidente, aun después de realizar tratamientos
térmicos de recocido. No fue posible obtener la microestructura de granos finos bajo
estas condiciones.

2) Se determin6 que la condicién para obtener la microestructura de granos finos
equiaxiados fue: 1) Homogenizar la muestra de colada durante 48 h a 350 °C, 2)
Procesar con 6 pasos de ECAP a temperatura ambiente siguiendo la ruta Bc, 3)
realizar un tratamiento térmico de recocido a 250 °C durante 180 min y 4) Enfriar en
agua con hielo. Se obtuvo un 93.2% de granos finos con un tamafio promedio de
1.17 ym.

3) La aleacion con una microestructura laminar tiene un esfuerzo de cedencia de
240 MPa 'y una microdureza de 110 HV, después de ser procesada con 6 pasos de
ECAP el esfuerzo de cedencia disminuyo a 17.18 MPa y su microdureza fue de 65
HV, a este comportamiento se le conoce como ablandamiento por deformacion. Las
aleaciones que presenta esta importante reduccion en la cedencia pueden ser
conformadas superplasticamente.

4) Se observo una recuperaron en los valores de la microdureza después de realizar
un tratamiento térmico de recocido a 250 °C durante 180 min obteniendo valores
de 105 HV. Este comportamiento puede relacionarse con un proceso de
endurecimiento por recocido, que se logra al hacer una homogenizacién para llevar
la aleacion a una microestructura laminar.
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