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OBTENCION DE MATERIALES METALICOS DE TAMANO DE GRANO ULTRAFINO

Developing Metallic Materials with Ultrafine Grain

RESUMEN

Con este trabajo se busca proporcionar una vision general de los procesos de
Severa Deformacion Plastica (SPD del acronimo en inglés). Este proceso es
considerado uno de los mas importantes para obtener cantidades industriales de
materiales metalicos con tamaiio de grano inferior a 1 pm, al cual se le denomina
grano ultrafino. En el texto se realiza una descripcion de las mas importantes
técnicas pertenecientes a SPD; refiriéndose a los principios fundamentales,
ventajas y limitaciones de cada una de ellas. Adicionalmente, se incluyen
algunas de las aplicaciones potenciales que los materiales metalicos UFG (Ultra
- Fine Grain) presentan gracias al significativo incremento de las propiedades
mecdnicas y fisicas con respecto a los materiales metalicos convencionales.

PALABRAS CLAVES: Severa Deformacion Plastica, Grano Ultrafino, Grano
Nanocristalino, ECAP, HPT, MM.

ABSTRACT

The goal of this article is to provide a general overview about Severe Plastic
Deformation processes SPD, one of the most important techniques available to
obtain industrial amounts of materials with grain size lower than 1um, called
ultrafine UFG. A description of the more important SPD techniques is made,
based on fundamental principles, advantages and limitations of each one of
them. These techniques are presented considering the remarkable increase of
physics and mechanicals properties in comparison with conventional metallic
materials. Some potential applications of UFG metallic materials are included.

KEYWORDS: Keywords: Severe Plastic Deformation, Ultra-fine grain,
Nanocrystalline grain, ECAP, HPT, MM.
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El histérico articulo de Gleiter Nanocrystalline
Materials” publicado en 1989 [1] direccion6 una
significante proporcion de la investigacion existente en
Ciencia e Ingenieria de Materiales. La importancia de
este articulo puede ser evaluada por las citas recibidas
(mas de 1300) y los cientos de articulos que lo contintian
referenciando afio tras afio. Gleiter y otros vanguardistas
en el 4rea, han denominado a los materiales
policristalinos con tamafio de grano inferior a 1 um,
como materiales con Grano Ultrafino UFG (Ultra-fine
grain), y a su vez, ésta denominacion se subdivide en
materiales submicrométricos (100 a 1000 nm) vy
materiales nanométricos (inferiores a 100 nm) [1,2].

Estos materiales UFG se caracterizan por tener una gran
fraccién de volumen de limites de grano, lo que puede
alterar significativamente las propiedades fisicas,
mecanicas y quimicas, en comparacion con los materiales
policristalinos convencionales, los cuales tienen tamafios
de grano usualmente en el rango de 10 - 300 pm. La
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figura 1 muestra una descripcidn esquematica de un
material nanocristalino, donde los atomos en el limite de
grano son blancos y no se asocian claramente con una
simetria cristalina [3]. El significativo incremento de
propiedades como resistencia mecanica, dureza,
tenacidad, ductilidad a temperaturas altas
(superplasticidad), coeficiente de expansion térmica,
calor especifico, resistividad eléctrica, difusividad,
limites de solubilidad, reactividad quimica,
permeabilidad magnética, etc; en comparaciéon con los
materiales policristalinos convencionales, han sido la
motivacion e incentivo para que muchos grupos de
investigacion alrededor del mundo centren sus esfuerzos
en el desarrollo y caracterizacién de estos materiales.
Ultimamente, el desarrollo de mejores herramientas para
el procesamiento y la caracterizacion de materiales no
convencionales han impulsado aun mas el avance de
materiales UFG.

Un gran nimero de técnicas de procesamiento para la
obtencion de materiales UFG han sido y contintian siendo
desarrolladas. Dentro de las técnicas “Vapor — Sélido”,
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se pueden mencionar: Condensacion en gas inerte (IGC),
Pulverizacion catddica (sputtering), Ablacion por laser, y
técnicas PVD & CVD. En cuanto a las técnicas “Liquido
— Solido” se cuenta con: Solidificacion rapida,
Electrodeposicion, Conversion de aerosoles, Co-
precipitacion, Métodos sol-gel, Spark erosion, y
Solidificacion bajo alta presion. Finalmente, dentro de las
técnicas “So6lido-So6lido” se tiene: Procesos de severa-
deformacion, Transformaciones en fase solida,
Cristalizacion de fases vitreas, Aleacion mecanica,
Desgaste por deslizamiento, etc [4-5]. Cada una de estas
técnicas tiene sus ventajas y limitaciones; aunque, dentro
de las técnicas en estado sélido, la severa deformacion
plastica surge como una de las mas prometedoras,
pensando en procesos escalables a niveles industriales, a
la hora de obtener grandes cantidades de material.

Figura 1, Representacion esquematica de un material UFG.
Tomada de: Gleiter H. Acta Mater 2000; 48:1-29.

Estos materiales ademas de proporcionar una excelente
oportunidad para el estudio de la interaccion cristalina y
la relacion entre estructura y propiedades en materiales
solidos, también muestran un atractivo potencial para
aplicaciones tecnologicas, debido a sus notables
propiedades. Manteniendo este incentivo presente, el
objetivo de este articulo es proporcionar una vision
general de los procesos de severa deformacion plastica
para obtener materiales con tamafios de grano ultrafinos.

2. TECNICAS DE DEFORMACION PLASTICA
SEVERA

La produccion de materiales UFG por medio de la severa
deformacion plastica tiene gran potencial para
aplicaciones a escala industrial, pues emplea equipos y
herramientas con gran similitud a aquellos empleados en
procesos de manufactura convencional. Por lo tanto, al
implementarlos no es necesario incurrir en  altas

inversiones iniciales de capital. Otra ventaja importante
es la capacidad de producir material con las dimensiones
necesarias  para  aplicaciones  estructurales. A
continuacion se explican las principales técnicas SPD:
2.1) PRESION EN CANAL  ANGULAR
CONSTANTE:

El proceso de extrusion en canal angular (Equal Channel
Angular Extrusion, ECAE) fue inventado en 1972 por
Segal en la Uniéon Soviética. En la literatura se
encuentran variaciones en la nomenclatura; entre ellas
ECAP, para referirse a Equal Channel Angular Pressing.
Tal vez sea la expresion mas correcta ya que en el
proceso no tiene lugar una extrusion cléasica, debido a que
no varia la seccién transversal del material durante el
transcurso del proceso.
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Figura 2, Extrusion por Canal Angular ECAP

Los principios del ECAP se muestran en la figura 2. En
esencia, consiste en presionar una muestra de material
policristalino a través de una matriz especial que contiene
dos canales de idéntica seccion transversal, los cuales se
intersectan en un angulo. La muestra de material, de una
geometria de seccion determinada, se introduce dentro
del canal lubricado y se presiona con un émbolo que lo
extruye al canal de salida, mediante una carga que
dependera de las caracteristicas mecéanicas del material.
Bajo estas condiciones la muestra se movera a través del
primer canal como un todo rigido, hasta que el material
alcance el plano de interseccion de los dos canales, donde
el material se deforma plasticamente por cizalladura
simple [6,7].

Como la forma de la barra no sufre cambios
dimensionales considerables el proceso puede ser
repetido varias veces hasta obtener una deformacion
excepcional. La deformacion equivalente € producida por
ECAP es determinada por el angulo entre las dos partes
del canal @, el angulo que abarca la curvatura del vértice
exterior a las dos partes del canal de interseccion W y el
numero de pases a través del dado N [6]; segin la
Ecuacion 1:
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Figura 3, Rutas de procesamiento ECAP
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Es posible definir varias rutas de procesamiento por
medio de la rotacion de la barra respecto a su eje
longitudinal. Ruta A: Sin rotacion de la barra, Ruta B:
con rotacion de 90° y ruta C: rotacion de 180°. Figura 3.
[6,7]

2.2) TORSION EN ALTA PRESION

La Torsion de Alta Presion (High Pressure Torsion, HPT)
es una técnica SPD que genera en comparacion con
ECAP una deformacion de corte continua del material
metalico. En la figura 4, se puede apreciar un diagrama
esquematico de la disposicion de la herramienta de HPT.
En el montaje se observa inicialmente el disco ubicado en
una cavidad ajustada. Al rotar uno de los bastidores se
consigue la deformacion rotacional plastica y la cavidad
ajustada permite la aplicacion de la presion hidrostatica.
En principio, el material se encuentra sometido a un
esfuerzo compresivo, el cual lo deforma plasticamente y
luego en combinacion con este esfuerzo se tiene el efecto
generado por las componentes de torsiéon aplicadas. De
esta forma se generan elevadas densidades de
dislocaciones, lo que produce el corte de los granos
iniciales, generando una subestructura de menor tamarfio.
Cabe notar que en este proceso la deformacion aplicada
por el par de torsion no es homogénea, por lo que existira
un gradiente de deformacion, desde el centro hacia la
periferia de la muestra.

Si no existe flujo de material debido al ajuste de la
cavidad, el espesor del disco se mantiene constante. La
deformacion real torsional y, es dada por y= (r/h)e
donde; r es la distancia hacia el centro del disco, ¢ es el
angulo torsional en radianes y h el espesor de las
muestra. Los pequefios discos obtenidos en el proceso
son usados en aplicaciones nanomagnéticas y en
aplicaciones micro-electro-mecanicas. Actualmente se

trabaja con el 4nimo de extender el proceso a probetas
con dimensiones mayores [8,9].
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Figura 4, Deformacion por torsion en alta presion HPT
2.3) MOLIENDA / ALEADO MECANICO.

El proceso fue desarrollado en los afios 60 buscando
producir una dispersion de oxidos en superaleaciones
base hierro y niquel, con el fin de aumentar su resistencia
mecénica a elevadas temperaturas. La molienda / aleado
mecanico (Mechanical Milling, MM) figura 5, consiste
en introducir el material que se desea moler en un
recipiente que contiene bolas en su interior. El
movimiento de rotacion-traslacion de estos recipientes
que contienen el polvo metalico, hacen que las bolas
ejerzan elevados esfuerzos que deforman severamente las
particulas de polvo y que por tanto producen una serie de
deformaciones que involucran de manera repetida,
deformacién, soldadura, fractura y re-soldadura de las
particulas de polvo, hasta que el tamafio de grano
deseado sea finalmente alcanzado. En el caso de
introducir un solo tipo de material se obtiene el
refinamiento de grano del mismo, pero si se introducen
dos 0 mas materiales ocurre una combinacion atéomica
hasta obtener una aleacion verdadera de los compuestos.
En ambos casos, se obtiene materiales UFG mediante el
refinamiento del tamafio de grano como resultado de una
severa deformacion plastica.

Una vez se tenga el polvo con las caracteristicas
metalargicas necesarias se debe realizar su consolidacion.
La temperatura, la presion y el tiempo son cruciales para
obtener un tamafio de grano y una compacidad alta en el
solido. Sin embargo varios autores coinciden en lo dificil
de obtener el tamaiio de grano deseado y al mismo
tiempo una buena compacidad del consolidado [10-12].
Dentro de las técnicas mas empleadas para la
consolidacion de polvos con estructura de grano UFG se
encuentran: Sinterizacion por chispa asistida por plasma,
Sinterizacién por microondas, compactacion isostatica y
uniaxial en tibio.
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Figura 5. Movimiento de las bolas en la Molienda Mecénica,
Deformacion del polvo por impacto entre bolas.

2.4) UNION POR LAMINACION ACUMULADA:
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Figura 6, Unién Por Laminacién Acumulada

El proceso esquematizado en la figura 6, consiste en la
reduccion sistematica del espesor de una chapa por
laminacion. ElI material al pasar por un tren de
laminacion convencional es a continuacion dividido en
dos, ubicandose una parte sobre la otra para someterla
nuevamente a laminacion. Las caras enfrentadas son
previamente desengrasadas y cepilladas para conseguir
una buena unién. De esta manera, un conjunto de
procesos de laminacion, corte, cepillado, desengrasado y
apilado se repiten varias veces hasta obtener una gran
deformacion acumulada en la lamina. Dentro de las
variaciones del proceso esta el calentamiento de la lamina
siempre por debajo de su temperatura de recristalizacion.
Una limitacién  importante en este proceso es la
obtencion de granos no equiaxiales, dependiendo de la
direccion de laminacion. [13,14]

2.5) FORJA MULTIDIRECCIONAL.
La forja multidireccional (Multi-directional Forging,

MDF) introducida a principios de los 90°s consiste en
multiples y repetidas operaciones de forja con cambios en

la direccién del eje de aplicacion de la carga (ver figura
7). La homogeneidad de la deformacién producida por
MDF es menor al ECAP y HPT. Sin embargo el método
puede ser usado para obtener nanoestructuras en
materiales relativamente fragiles, debido a que el proceso
empieza a elevada temperatura y las cargas especificas
sobre la herramienta son relativamente bajas. Es
importante seleccionar la temperatura y la deformacion,
en funcidon del refinamiento de grano deseado. La
operacion es habitualmente realizada a intervalos de
temperaturas entre 0.1 a 05 T, donde T, es la
temperatura absoluta de fusion [15].
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Figura 7, Esquema de forjado multidireccional.
Tomado de: http://www.oeaw.ac.at

3. APLICACIONES

Las aplicaciones de materiales UFG estan siendo
gobernadas por dos factores principalmente: (1) Sus
superiores propiedades y (2) la facilidad de manufactura
que ofrecen respecto a materiales de tamafio de grano
convencional [16].

3.1 APLICACIONES DERIVADAS DE
PROPIEDADES SUPERIORES.

La produccion y aplicacién actual de metales no ferrosos
estructurales como el Al'y el Cu es muy alta. Este tipo de
materiales ha sido procesado por SPD con éxito,
obteniendo propiedades mecénicas antes inimaginables.
Considerando aplicaciones muy sensibles al factor peso
como aviones, automdviles, barcos y bicicletas; es
totalmente razonable pensar en lo atractivo que seria
poder producir considerables volimenes de aluminio y
cobre de grano ultrafino. Un ejemplo sencillo son los
componentes de una bicicleta de alta competicion, tanto
de montafia como de pista, donde fabricar componentes
estructurales significaria una disminucién importante en
el peso de la bicicleta, ademas de un ahorro econémico al
sustituir los costosos materiales de fibra de carbono.
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Figura 8, Implantes para 6seo-integracion de huesos hecho de Ti
nanocristalino
Tomado: Zhu Y.T, et al., Scripta Mater., 51 (2004),

Otra aplicacion importante de metales UFG procesados
por SPD se encuentra en la industria de aparatos médicos.
Esta industria soportada por el creciente interés social de
elementos que extiendan y mejoren la calidad de vida,
posee un alto nivel de innovacién en materiales
avanzados. Un buen ejemplo, son los implantes para
soportar la 6seo-integracion de huesos fabricados en Ti
nanocristalino NC. La demostrada mejora en la
resistencia a la fatiga del Ti NC es particularmente
atractiva en el uso de implantes médicos hechos de
aleaciones de titanio (Figura 8). Otro ejemplo de mayor
interés es el uso de Ti NC para implantes dentales. Los
Implantes tipicos tienen como minimo 3 mm de diametro
debido a los severos ciclos de carga asociados a la accion
de masticar. La introduccion de Ti NC significa una alta
resistencia a la fatiga, siendo posible reducir a 2 mm el
didmetro del implante. Considerando el tamafio del
diente, esta reduccion significa un alto porcentaje del
diente que no sera necesario eliminar.

3.2. APLICACIONES DERIVADAS DE SU FACIL
MANUFACTURA

Los procesos de forja son cominmente empleados para la
fabricacion de piezas en la industria aérea y automotriz.
Debido a la superplasticidad de los materiales UFG, las
temperaturas de forja pueden ser reducidas
significativamente; ademas de permitir la obtencion de
piezas cercanas a su geometria final, reduciendo los
costosos procesos de mecanizado.

En la industria automotriz, el conformado de laminas
requiere asimilar formas complejas con multiples caras
curvas. Por tal motivo son necesarios temperaturas por
encima del 50% del punto de fusion de la lamina y
velocidades de deformacion inferiores a 10%™. La
introducciéon de aleaciones UFG podria facilitar la
optimizacién de este proceso gracias a las propiedades de
superplasticidad a bajas temperaturas y altas velocidades
de deformacion. Se ha establecido que la velocidad de

flujo en el régimen superplastico varia con el tamafio de
grano en una relacion de 2 [17]. Es decir que la reduccion
de tamarfio de grano en un orden de magnitud lleva a un
incremento en la velocidad dptima de deformacion en dos
Ordenes de magnitud. Por tanto, el tiempo total de
formado se puede reducir considerablemente. Por
ejemplo, Langdon 2001, reportd alargamientos en
ensayos de traccion hasta un 2000% a una velocidad de
deformacion 1 s*, en una aleacién Zn — Al procesada por
ECAP [18].
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