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ECAE, una tecnologia de procesado emergente para producir propiedades

relevantes en materiales metalicos()

P.A. Gonzilez*, C. Luis-Pérez*, Y. Garcés* y ]. Gil-Sevillano™

Resumen El objetivo del presente articulo es proyectar una visién de conjunto de la reciente técnica
de procesado mecdnico de materiales conocida como “extrusién en canal angular
constante” (ECAE). Esta técnica es un método novedoso de refinamiento microestructural
por deformacién pldstica muy intensa de un material, mediante cizalladura simple sin
alteracién practica de sus dimensiones. Se aborda el origen histérico de la técnica, la
descripcién del proceso y el andlisis macromecanico en detalle de la técnica ECAE. Se
analizan sus ventajas sobre otras técnicas, para producir materiales de grano ultrafino en
muestras masivas, con la potenciacién consiguiente de sus propiedades mecénicas y, en
especial, su posible comportamiento superplastico. Se abordan los factores determinantes
del proceso y las técnicas experimentales para el seguimiento de la evolucién de las
microestructuras. Por dltimo, se estudia una técnica estrechamente relacionada con la
anterior que ha aparecido muy recientemente conocida por “estirado en canal angular”

(ECAD).

Palabrasclave  Extrusion en canal angular de seccién constante (ECAE). Deformacién
plastica muy intensa (SPD). Cizalladura simple. Grano ultrafino(UFG).
Estirado en canal angular (ECAD).

ECAE an emerging processing technology to produce relevant properties in metallic materials

Abstract The aim of this paper is to give an overview of a recent technique in mechanical
processing of materials known as “equal channel angular extrusion” (ECAE). This is an
innovative method of microstructure refinement through a very intense plastic
deformation by simple shear without significant alterations in material dimensions. The
historic origin of the technique is outlined with a description in detail of the process and a
macromechanic analysis of the ECAE technique. The advantages of this treatment over
other techniques, in order to produce ultra-fine grain materials in bulk samples with the
resulting enhacement of its mechanical properties, are analysed, in particular its potential
superplastic behaviour. The determining factors of the process and the experimental
techniques for the understanding of the microstructure evolution are outlined. Finally, a
closely and recently emerged technique related to ECAE, known as “equal channel angular
drawing” (ECAD), is studied.

Keywords Equal Channel Angular Extrusion (ECAE). Severe plastic deformation
(SPD). Simple shear. Ultra-fine grain (UFG). Equal channel angular
drawing (ECAD).

1. INTRODUCCION

des fisico-quimicas poco comunes, de gran interés;

En los dltimos afios, ha surgido un gran interés en en particular, su tenacidad y resistencia notables y
la produccién de materiales de grano ultrafino la posibilidad de comportarse superpldsticamente a
(UFG), tanto con fines de investigacién como temperaturas relativamente bajas y altas velocida-
comerciales. Estos materiales presentan propieda- des de deformacion!! V2!
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Investigaciones como las de Valiev® demues-
tran que se pueden aplicar determinadas técnicas
de intensa o severa deformacién plastica (SPD)
para la produccién de materiales de grano sub-
micrométrico con grandes ventajas sobre otros
métodos tradicionales. La deformacién pléstica
intensa es un medio muy poderoso de conformar
materiales y controlar sus propiedades constituyen-
do un drea muy importante de investigacién en
metalurgia fisica y ha sido objeto de importantes
estudios como los de Gil-Sevillano et al.™ o algu-
nos més recientes, como los de Lowe y ValievP!. La
extrusién en canal angular constante (a partir de
ahora, ECAE), es un método ingenioso de defor-
macién pldstica muy intensa que puede aplicarse a
una gran variedad de materiales con grandes venta-
jas sobre otros métodos de deformacisn!®¥ 7.

El objetivo del presente trabajo es revisar las
investigaciones realizadas hasta el momento sobre
la técnica, su modelado, el control del proceso, los
materiales a los que se aplica y las propiedades que
se obtienen después de este tratamiento mecanico.

2. MATERIALES DE GRANO ULTRAFINO (UFG)

Los materiales de grano ultrafino incluyen segiin
ValievP!) los materiales de grano submicrométrico
(SMG) con didmetros entre 1 um y 0,1 um y los de
grano nanométrico (NG) con tamafio de grano
menor de 0,1 wm 6 100 nm.

El interés por estos materiales ha aumentado
ante observaciones experimentales tales como la
posibilidad de introducir cambios fundamentales en
algunas propiedades, que son generalmente consi-
deradas insensibles a la estructura, como el médulo
de elasticidad o las temperaturas de Debye o
Curie!®. Por otra parte, de acuerdo con la relacién
empirica de Hall-Petch y suponiendo su validez en
el rango submicrométrico®, la dureza y la resisten-
cia mecédnica aumentan, multiplicindose por un
factor de 30 si se aplica sobre un material una
reduccién de 10 pm a 10 nm, por ejemplo. Ademss,
y esto es muy importante desde el punto de vista del
conformado de materiales, los materiales de grano
ultrafino pueden presentar superplasticidad a tem-
peraturas relativamente bajas (<0,5 T,,)1107 11,

Se puede afirmar que la produccién y propieda-
des de los llamados “materiales nanoestructurados”
(NsM < 100 nm) son, ya, un campo de estudio e
investigacién consolidado dentro de la Ciencia de
Materiales!"? ¥ 1!, Existe un variado ndmero de
métodos conocidos para producir materiales de
grano submicrométrico, ya sea por via quimica o
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por mecanosintesis: la solidificacién rdpida, los
métodos de condensacién de vapor sobresaturado o
la metalurgia de polvos; sin embargo, la mayorfa de
estos métodos sélo son aplicables a pequefias canti-
dades de material, en muchos casos peliculas delga-
das y recubrimientos y no a muestras masivas de
materiales estructurales convencionales; ademds
estos métodos producen generalmente polvos que
requieren una compactacién posterior por lo que
no son completamente densos al mantener una
cierta porosidad residual. Por el contrario, los
métodos termomecdnicos cldsicos, que combinan
deformacién en frio y recocido de recristalizacién
producen materiales “masivos” en grandes cantida-
des pero los tamafios de grano son raramente infe-
riores a un micrémetro.

El tamafio de grano de solidificacién de la
mayoria de las aleaciones industriales es, general-
mente, grande (> 100 um) y la produccién de
grano ultrafino requiere acumular en la aleacién
deformaciones reales mayores de siete, £> 704 es
decir, grandes deformaciones. Estos materiales alta-
mente deformados almacenan una gran energia de
defectos con la consiguiente tendencia termodind-
mica (sobre todo a altas temperaturas) de volver a
un estado de m4s baja energfa libre de defectos; por
ello, conseguir la estabilidad de estos granos submi-
crométricos es un aspecto muy importante que no
debe perderse de vistall® V16!,

3. METODOS DE ELEVADA DEFORMACION
PLASTICA (SPD)

Muchos procesos industriales de conformado,
como la laminacién o la extrusién producen gran-
des deformaciones plésticas y, en ocasiones, pueden
formar granos submicrométricos!!”). Sin embargo,
mediante estas técnicas de deformacién o confor-
mado, una o mas dimensiones del material se redu-
cen de tal forma que, si se quieren acumular gran-
des deformaciones, lo que se obtiene son ldminas
muy delgadas (laminacién) o filamentos (extru-
sién) que tienen poca utilidad practica, si se piensa
en aplicaciones de tipo estructural. Sin embargo,
existen métodos de deformacién intensa en que el
material sufre cambios minimos en sus dimensio-
nes, por lo que no hay un limite geométrico defini-
do a la deformacién que se puede alcanzar, supo-
niendo que el material tenga la suficiente
ductilidad™. Existen dos clases de métodos para
alcanzar grandes deformaciones: los primeros impli-
can cambios redundantes de forma, como la “ex-
trusion inversa” o la “forja multiple”, que estin
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basados en una inversién de la trayectoria de defor-
macién en cada ciclo y, una segunda clase de méto-
dos de deformacién que son “direccionales” y en los
que se mantiene constante, siempre, el sentido de
deformacién. Los primeros son menos eficientes
para el almacenamiento de dislocaciones en el
material y la subsiguiente ruptura de los granos ori-
ginales, ya que la inversién en el sentido de la
deformacién produce una cierta reversibilidad en
las microestructuras desarrolladas!"®). De los segun-
dos, cabe citar la deformacién por torsién a alta
presién, pero no es facilmente escalable, por lo que
su principal aplicacién estd en las investigaciones
de laboratorio a pequefia escala. Un método alter-
nativo mds efectivo y simple es el conocido como
extrusién en canal angular de seccién constante
(ECAE) y que, como veremos mas adelante, puede
ser “escalado”, por lo que permite obtener muestras
significativas del material procesado, tanto para su
caracterizacién (ensayos mecanicos, microscopfia,
etc.) como para fines de fabricacién. Sin embargo,
contrariamente a la tensién, la deformacién no se
aplica de una forma continua, sino que para alcan-
zar una tasa de deformacién elevada hacen falta
varias extrusiones; este tltimo aspecto tiene la ven-
taja de permitirnos efectuar cambios de trayectos
(rutas) alternando los planos de cortadura, como
veremos mds adelante.

4. EL PROCESO ECAE

4.1. Antecedentes histéricos y grupos de inves-
tigacion actuales mas importantes

El proceso de extrusién en canal angular se inven-
t6 en 1972, por V.M. Segal, en la antigua Unién
Soviética y fue descrito, por primera vez, en su Tesis
Doctoral!'® aunque desde el punto de vista de la
literatura cientifica internacional, no se publicé
hasta 19811%. El proceso de extrusién a través de
una matriz de canal angular de seccién constante,
se registré en una patente rusa (N¢ 575892), en
1977 vy, posteriormente y bastante mds tarde, en
una patente americana de 1996129, Segal utiliza el
acrénimo ECAE aunque algunos autores como
Iwahashi, Langdon o Berbon, utilizan ECA o ECA
pressing o ECAP para referirse a equal channel angu-
lar pressing. Aqui se utilizarda ECAE por ser el utili-
zado, originalmente, por Segal y la mayorfa de los
investigadores, aunque ECAP podria ser mds ade-
cuado ya que no hay una verdadera extrusién del
material, pues no varfa su seccién transversal
durante el proceso. El término ECAE como acréni-
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mo de equal channel angular extrusion no aparece
como tal hasta las comunicaciones de Segal en
199316 v 71 El anlisis mds completo del proceso
aparece en sus articulos de septiembre de 19941
(el mas citado en la bibliograffa) y en el mds recien-
te, de mayo de 1999122,

En los comienzos de los noventa y con el inte-
rés surgido por los materiales de grano ultrafino y
nanoestructurados, la técnica ECAE se ha conver-
tido en un atractivo tema de investigacién, objeto
de los esfuerzos de diversos grupos en todo el
mundo. Como grupos de investigacién actuales
mas notables destacan: el de Valiev en la Ufa State
Aviation Technical University (grupo Ufa), en la
actual Rusia; el de Segal, en la Universidad A&M
de Texas; el de Langdon, en la Southern Califor-
nia University de Los Angeles; el de Iwahashi et al.,
en la Kyushu University de Fukuoka (Japén); y el
grupo de P.B. Prangnell, en el Materials Science
Center del UMIST y la Universidad de Manches-
ter . En el Instituto Politécnico del CNRS, en Gre-
noble, también se ha disefiado, recientemente, una

prensa ECAE®,
4.2. El proceso ECAE vy la prensa de extrusion

Los principios generales del proceso ECAE se
muestran en la figura 1. En esencia, la extrusién en
canal angular consiste en presionar una muestra de
un material policristalino a través de una matriz
especial que contiene dos canales de igual seccién
transversal que se intersectan en d4ngulo. Un tocho,
billet, de seccién circular, rectangular o cuadrada,
bien lubricado se introduce en el canal de entrada
y se presiona con un émbolo actuador o punzén que

material deformado

plano de v

cizalladura

Figura 1. El proceso ECAE mostrado esqueméticamente.

Figure 1. The ECAE process shown schematically.
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lo extruye al canal de salida, mediante la aplicacién
de una carga que dependerd de las caracteristicas
mecdnicas del material. Bajo estas condiciones, el
tocho se moverd a través del primer canal como un
todo rigido, hasta que el material alcance el plano
de interseccién de los dos canales (Figs. 2b y 2c),
donde el material se deforma, pldsticamente, por
cizalladura simple; deformacién que se concentra
en una capa, mis o menos delgada, en un plano
coincidente con el de interseccién de los dos cana-
les en dngulo®. Como la extrusién se produce
capa a capa, todo el material estard sujeto a una
deformacién uniforme salvo en los extremos de la
probetal® (Fig. 2d). Puesto que la seccién transver-
sal del material permanece, aproximadamente,
constante después de cada extrusion, no existe un
limite geométrico al nimero de pasadas necesarias
para que el material alcance una determinada
deformacién total. Por otra parte, por rotacién de
la muestra entre extrusiones consecutivas, se modi-
fican los planos y direcciones de cizalladura, con lo
que se pueden desarrollar microestructuras diferen-
tes y texturas muy variadas en el mismo mate-
riall?4.

En cuanto a las caracterfsticas de la prensa
habria que sefialar algunos aspectos importantes:

— Debe dimensionarse la carga mdxima de la pren-
sa en funcién de los materiales a extruir, tenien-
do en cuenta que la presiéon de empuje debe ser
del orden de la tensién de fluencia (flow stress)
del material®. Puede haber un segundo pistén
que haga contrapresién en el canal de salidal??l.
Un sistema alternativo de contrapresion consis-
tirfa en disefiar una matriz con un canal de sali-
da de seccién ligeramente inferior.

— La prensa debe disefiarse de tal forma que la
matriz pueda abrirse en dos partes para facilitar
la colocacién y extraccion de las muestras en las
sucesivas extrusiones. La apertura debe hacerse
por el plano de simetria (plano longitudinal
paralelo al plano de la vista en la figura 1). El
mecanismo de apertura o cierre puede hacerse
con pernos?® o con un sistema hidraulico?”.
Este cierre hidraulico puede ser innecesario si se
dispone de un sistema de expulsién de las pro-
betas, una vez procesadas, en cuyo caso el cierre
podria ser mecanico?’).

— El material empleado en la fabricacién de la
matriz es, generalmente, un acero de herra-
mientas?® o carburo de wolframio.

— Los canales deben ser de la misma seccién, aun-
que algunos investigadores utilizan un canal de

Figura 2. Probetas cilindricas de la aleacién de aluminio 5083: a) sin procesar; b) parcialmente
extruida a 90°% c) parcialmente extruida a 120% d) después de 4 pasadas.

Figure 2. Cylindrical billets of 5083 aluminum alloy: a) as received; b) extruded halfway through
the 90° die; c) extruded halfway through the 120° die; d) fully extruded after 4 passes.
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entrada ligeramente mayor que el de salida, para
tener en cuenta la pequefia expansién elastica
cuando la muestra es extraida del canal; por otra
parte, la seccién transversal puede ser cuadrada
o circular®®. La seccién cuadrada permite, mas
facilmente, la rotacién de las probetas para las
diferentes rutas de extrusién. Las probetas utili-
zadas en la mayoria de los experimentos tienen
longitudes que varfan entre 75 y 100 mm y sec-
ciones transversales que oscilan entre 100y 175
mm? (Fig. 2a).

— Los canales deben tener un pulido especular y
como lubricantes pueden utilizarse: grafito,
PTFE en cinta o spray o MoS;, entre otros.

— Pueden utilizarse sistemas calentadores de la
matriz para realizar el ensayo a diferentes tem-
peraturas y termopares para monitorizar la tem-
peratura del material durante el ensayol?”.

— Como variante de la prensa, puede disefiarse un
sistema de multiextrusion, con varios dngulos
en el mismo canal, para hacer multiples pases en
un mismo ciclo??. Este dispositivo permitirfa
implementar el proceso en forma continua.

— Este proceso puede escalarse para muestras de
mas seccién (los investigadores rusos han
extruido, aparentemente, probetas de didmetro
mayor de 50 mm) y longitud pero, en ese caso,
l6gicamente, las prensas deberdn dimensionarse
en cuanto a carga.

4.3. Ventajas del proceso ECAE

La extrusiéon en canal angular presenta importantes

ventajas como técnica de procesado de materia-
les?!;

— se pueden alcanzar muy altas deformaciones
(¢ = 10) sin cambios apreciables en las dimen-
siones del material, por lo que no hay restriccio-
nes geométricas a aquellas. Por lo tanto, las
extrusiones pueden repetirse, cuantas veces sea
necesario, para alcanzar la deformacién deseada,
siempre que el material sea suficientemente
dictil y dentro de los limites de “extrusionabili-
dad” del material.

— No son necesarias presiones demasiado altas
para el proceso de extrusién. Con prensas estdn-
dar del orden de 50 t, como méximo, es sufi-
ciente.

— Se desarrollan microestructuras uniformes de
grano ultrafino en un gran parte del material
extruido, que pueden tener texturas muy varia-
das, controlando los planos y direcciones de cor-
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tadura que pueden modificarse durante las mul-
tiples secuencias de extrusién.

— Es un proceso que puede “escalarse”, por lo que
pueden prepararse grandes muestras, tanto para
caracterizacién de propiedades como para fines
de aplicacién industrial.

— El proceso de extrusién es susceptible de reali-
zarse a diferentes temperaturas para facilitar la
extrusién de aquellos materiales que no puedan
ser extruidos a temperatura ambiente. En cual-
quier caso, estas temperaturas no deben superar
nunca valores de 0,3 T,,, para evitar crecimien-
tos de grano.

4.4, Deformaciones acumuladas en la extru-
sién en canal angular

El anilisis tedrico de Segal parte de la hipdtesis de
que, para probetas suficientemente largas de un
material elasto-plastico extruido entre dos canales
de igual seccién interconectados y en condiciones
idealizadas de no friccién, el material experimenta
cizalladura o cortadura pura™®] produciéndose en
el material un flujo plastico estacionario y concen-
trado en el plano de interseccién!*?. De acuerdo
con la figura 3 puede demostrarseP” que la defor-
macién por cortadura es igual a:

y =tan¥ =2cotd (1)

donde, ¥ es el angulo de inclinacién de un
elemento de material distorsionado respecto al

p
Huu_ul cd” =ba’
A dc=da=d'¢’

O/ 4\ Plano de cizalladura
P
e

Figura 3. Esquema de distorsién de un elemento cuadrado
por cortadura. Deduccién de la relacion y= tan v = 2 cot 2¢.

Figure 3. Schematic representation of the distorsion of a
square element by shear. Deduction of the y= tan v = 2 cot
2¢ relationship.
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elemento sin deformar y, ¢ es la mitad del dangulo
entre los canales de extrusiéon (2¢).

La deformacién efectiva por pasada, de acuerdo
con el criterio de Von Mises es?7:

szi—cot o) (2)

V3

Este resultado, derivado de los andlisis de Segal
es idéntico al obtenido por Utyashev et al.l!7!.

De acuerdo con la expresion (2), la deformacion
alcanzada en una pasada estd, teéricamente deter-
minada, exclusivamente, por la geometria del pro-
ceso, siendo el 4ngulo entre canales el factor deter-
minante. Como puede verse en la tabla I, cuanto
mas agudo es el dngulo mayor es la deformacién
conseguida, ya que la funcién cotangente es decre-
ciente con el dngulo. En la practica, la deformacién
por paso a través de la matriz tiene una cota m4xi-
ma de €=1,15, para un dngulo méximo 2 ¢ = 90°, y
una cota minima que, en la préctica, corresponde a
un dngulo maximo de 2¢ = 150° y que serfa de
e=0,31.

El andlisis mecénico demuestra, por otra parte,
que la relacién entre la presién de extrusioén, P, y la
tensién de fluencia, Y, es igual a la expresién (2) vy,
por tanto, funcién del dngulo 2¢:

b2
Y 3
Por otro lado y dado el caracter logaritmico de

g, el grado de reduccién de seccién transversal en
un proceso de conformado equivalente sera:

cot ¢ (3)

Ag/A =exp (8) 4)

Y, por tanto, el porcentaje de “reduccién de drea
equivalente”, % (RAE), y de la “elongacién equi-
valente” (EE), se definen como:

RAE =(1-exp(-¢€))100 % y

(5)
.y EE = (exp(g) - 1)100 %

Todos estos pardmetros de proceso se resumen
en la tabla .

Los experimentos con ECAE han demostrado
que, con buenos lubricantes y con un buen disefio
de la matriz, la presién de extrusién se reduce,
dividiéndose por un factor de 2-2,5 con respecto la
extrusién convencionalll”.

Las ventajas del proceso ECAE se hacen mucho
mis evidentes cuando se consideran los resultados
de una secuencia mdiltiple de extrusiones. Se acep-
ta, ampliamente, en la literatura cientifical?” que la
deformacién total, después de varias extrusiones, se
obtiene, simplemente, multiplicando la ecuacién
(2) por el nimero de ciclos de extrusién, de acuer-
do con Segal®!, aunque no hay resultados experi-
mentales que verifiquen esta suposicién:

g, =exp(Ne) (6)
con una relacién de reduccién equivalente :

RRE =exp(Ne) (7)

De la expresién(6) es evidente que se pueden
obtener grandes deformaciones efectivas (hasta del
orden de 10) con cargas muy bajas. Para obtener las
mismas deformaciones por métodos de conformado
clasicos se necesitarfan cargas mucho mayores.

En la tabla II se resumen los diferentes pardme-
tros del proceso para extrusiones miiltiples y un
dangulo de 90°. Evidentemente, con dngulos mds
abiertos de 90° es necesario aumentar el nimero de
pasadas para acumular las mismas deformaciones;
sin embargo vy, de acuerdo con la expresién (3), no
serd necesario aplicar cargas tan altas en cada ciclo
de extrusion.

Tabla I. Valores de los parémetros de proceso p/Y, €, RRE, RAE y AE para tres dngulos de matriz

Table I. Values of processing parameters p/Y, €, RRE, RAE y AE for three die angles

Angulo de Razon carga/tension  Deformacién Razon de reduccion Porcentaje de Alargamiento
la matriz de fluencia efectiva equivalente, reduccion de area equivalente
(2¢) (p/Y) € RRE RAE AE
1500 0,31 0,31 1,37 30 % 37 %
1200 0,68 0,68 1,95 49 % 95 %
90° 1,15 1,15 3,20 69 % 220 %
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Tabla II. Parémetros de proceso ECAE en mltiples extrusiones para 2¢=90°

Table Il. ECAE processing parameters in multiple extrusions for 2¢=90°

Numero de Deformacion Razén de reduccion  Reduccion de area  Alargamento
extrusiones Razén total equivalente, equivalente equivalente
(N) (p/Y) € (RRE) (RAE) (AE)

1 1,15 1,15 32 69 % 220 %
2 1,15 2,31 10,2 90 % 920 %
4 1,15 4,62 105 99 % 10.400 %
6 1.15 6,93 1.073 99,9 % 107.200
8 1,15 9,24 10.100 99,99 % 1.009.900

Por otra parte, Iwahashi®® considera la posibili-
dad de una matriz de extrusién con una esquina
redondeada que facilite la extrusién haciéndola
menos violenta, sobre todo, cuando las velocidades
de extrusién son altas. Esta curvatura de la esquina
exterior en la interseccién de los dos canales de
extrusion se puede cuantificar mediante un dngulo ¥
que como puede verse, facilmente, por sencillas razo-
nes geométricas, debe tener valores comprendidos
entre ¥ = 0y W=7-¢. Segal et al'” trabajan en sus
andlisis con un dngulo equivalente pero asociado, no
a la geometrfa de la esquina en si, sino a un efecto
natural de llenado incompleto del mismo como con-
secuencia de una baja friccién del material con las
paredes de éste. Como veremos mas adelante, las
simulaciones por elementos finitos ponen de mani-
fiesto, también, este efecto de curvatura, ain con
esquinas “vivas” como consecuencia de un llenado
incompleto del canal por el material en extrusién.

Si se tiene en cuenta este dngulo de curvatura,
la expresién para la deformacién equivalente total
después de N pasadas queda, segin Segall'” e
Iwahashi?®®, como:

8N=%%]— cot(%+%)+‘}’cosec(§+%l—) (8)

donde es facil comprobar que esta ecuacién se redu-
ce a la (2) para esquinas “vivas”, en las que ¥ = 0°.

Es evidente que la ecuacién de Segal es el limi-
te superior, upper bound, para la deformacién de
cizalladura sin una trayectoria curvada de extru-
sién; por ejemplo, para N = 1, 4ngulo de 90° entre
canales y, ¥ = 0° se obtiene, como ya es sabido, un
valor de, €=1,15 vy un valor de, €=1,05, para
¥ = 20°. Como consecuencia de todo esto, una
matriz con esquina exterior redondeada es, segin
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Nakashimal®!!, menos efectiva para desarrollar
estructuras de grano ultrafino y tiene consecuen-
cias, como se comentard mds adelante, en la falta
de homogeneidad de la deformacién.

Por otro lado, y a partir del anélisis de deforma-
cién de Segal por cortadura simple en un plano
que conduce a la ecuacién (1), Humphreys“sl deri-
va una expresién para el tamafio de los granos, D,
en funcién del tamafio de grano inicial, Dy, y la
deformacién por cortadura acumulada, v, en el pro-
ceso ECAE, teniendo en cuenta la distorsién de los
granos iniciales y el consiguiente afinamiento geo-
métrico de grano segtn:

p=—Do 9)

1+ yz

4.5. Factores de control del proceso: modelado
y estudio experimental

Antes de implementar la técnica es muy importan-
te conocer el comportamiento real de deformacién
del material dentro de la matriz en relacién a la
configuracién del utillaje de extrusién y las condi-
ciones de friccién. Estos factores, entre otros,
hacen de la deformacién por ECAE algo méas com-
plejo que lo que el anterior andlisis tedrico indica.

Ya se ha visto el tratamiento analitico realizado
por Segal e Iwahashi pero, a los fines indicados en
el pdrrafo anterior, el proceso ha sido numérica-
mente modelado en dos dimensiones (suponiendo
deformacién plana), por medio del an4lisis por ele-
mentos finitos (FEM); primeramente, por Prang-
nell®?, Semiatin et al.?? v 34 y, tltimamente, por
Bowen et al.?’l. También, se han desarrollado pro-
gramas para visualizar graficamente los patrones de
flujo pléstico en tres dimensiones®”).
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Asimismo, se ha estudiado experimentalmente,
desde el punto de vista macroscépico, usando téc-
nicas de “visioplasticidad”, por Wu y Baker, usando
plastilinal®®, dibujando una cuadricula sobre la
probeta®”! o grabéndola litograficamente”).

En la figura 4 puede verse el resultado de una
simulacién por elementos finitos, realizada por los
autores de este articulo con el programa MARC™,
de la deformacién por ECAE de una probeta de
aluminio comercial. En ella (para simplificar el
andlisis a un problema bidimensional), se ha
supuesto deformacién plana. La simulacién se ha
realizado para un dngulo de 90° y condiciones de
baja friccién (m=0,01). Se observa el efecto de
rotacién del material en el extremo de la probeta y
el llenado parcial de la esquina anteriormente cita-
do debido a la baja friccién; pero lo mas importan-
te es que se observa claramente que la zona de
deformacién por cortadura es la zona central por lo
que, si los resultados de la modelizacién son correc-
tos, deben rechazarse los extremos de las probetas
al analizar el material procesado.

Si se observa la parte central (zona 1til), donde
hay una deformacién por cizalladura mas homogé-
nea (como puede verse facilmente en el modeliza-
do) y se tiene en cuenta que las condiciones mds
préximas a la idealidad son aquellas que aseguran
una zona de cizalladura lo mds estrecha posible,
tanto los resultados de la observacién y el cdlculo
de deformaciones realizados por Bowen”” (me-
diante una cuadricula grabada sobre una probeta de
aluminio comercial), como los obtenidos por el
modelizado por elementos finitos demuestran que:

;k 1500000 |
|
|

1 HAee 00

Eftecties Mazts Strxn

Figura 4. Simulacién por elementos finitos en dos
dimensiones (FEM-2D) para aluminio en ECAE 90°
realizado con MARC™.

Figure 4. Finite element simulations on two dimensions
(FEM-2D) for aluminium processed by ECAE 90° carried out
using MARC™,
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— Unas condiciones de alta friccién aseguran un
llenado efectivo de la esquina inferior del dngu-
lo con una cizalladura concentrada en una
regién muy estrecha. Mds efectivo que la alta
friccién resulta una baja friccién, pero ejercien-
do, a su vez, una contrapresién a través de un
empujador en el canal de salida.

— Por el contrario, unas condiciones de baja fric-
cién contribuyen a un llenado incompleto
generando una “zona muerta” en la esquina
exterior, haciendo que la zona de deformacién
se extienda en arco con lo cual la muestra se
dobla mds que se cizalla, reduciéndose la defor-
macién por cizalladura y aumentando la falta de
homogeneidad en la zona deformada (en un 30
a 40% de la zona existe menos cizalladura). Una
esquina con radio de curvatura produce el efec-
to equivalente a la baja friccion, describiendo el
material una trayectoria de deformacién curva-
da. Esto explicarfa los resultados de Nakashi-
maPl! segin los cuales, una matriz con esquina
redondeada es menos efectiva para desarrollar
estructuras de grano ultrafino.

Estas conclusiones se resumen en la tabla III y
son las obtenidas para aluminio comercial por
Bowen, donde se comparan las deformaciones por
cizalladura medidas y las calculadas a partir de la
ecuacion (1) para dos dngulos y diferentes condi-
ciones de extrusién. Si se comparan las cizalladuras
medidas con las calculadas analiticamente, pode-
mos ver que la ecuacién (1) de Segal es un limite
superior, upper bound, a la cortadura real producida.

Por otro lado, hay que sefialar que el efecto nor-
mal de una cizalladura simple es modificar la mues-
tra deformada, aumentando su longitud. Esto estd
en contradiccién con el hecho de que, en el proce-
so ECAE y después de muiltiples extrusiones, se
mantenga una forma, pricticamente, inalterada.
Por tanto, deben existir “deformaciones secunda-
rias” que eviten esta inconsistencia. Estas deforma-
ciones han sido investigadas por Bowen?”! utilizan-
do una probeta que contiene un alambre de cobre
embebido en ella longitudinalmente (Fig. 5). De
las observaciones se deduce que el material en la
parte alta se cizalla, es empujado hacia adelante y
se mueve revolviéndose sobre si mismo en el extre-
mo final. Esto ocurre de forma incremental en cada
pasada con la consiguiente aparicién de “facetas”
en la parte final de la probeta. Después de un
nimero alto de pasadas una proporcién sustancial
del material habra dado la vuelta al final de la
probeta. Estas deformaciones secundarias son
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Tabla lll. Comparacién de las medidas de deformacion de cizalladura en la zona uniforme de la probeta y las calculadas

analiticamente para dos angulos distintos y diferentes condiciones de extrusién

Table lll. Comparison of the measured shear strains from the uniform region of the billet and those andlitically calculated for two

different die angles and processing conditions

Angulo de la matriz Condiciones Deformacion por Deformacion por
cizalladura, v, calculado cizalladura medida
1200 Baja friccidon 1,15 0,95
1200 Alta friccion 1,15 1,0
1200 Baja friccion y contrapresion 1,15 1,15
90° Baja friccion 2,0 1,7
90° Alta friccion 2,0 1,85
90° Baja friccién y contrapresion 2,0 No se pudo realizar*

* Por problemas de alineamiento del pistén de salida con el canal.

(b)

()

Figura 5. Deformaciones secundarias (vedse el alambre
marcador embebido): a) esquema de la probeta no
deformada; b) y c) secciones de las probetas después de 4

y 5 pasadas, respectivamente, en la matriz de 120°. (Bowen
et al1?]).

Figure 5. Secondary deformations on the billets (see the
embedded wire marker): a) scheme of the undeformed billet;
b) y c) sections of the billets affer 4 and 5 passes,
respectively, through the 120° die. (Bowen et al.[?’].

relativamente pequefias y su efecto en la rotura de
la estructura granular inicial y en el desarrollo de
texturas no ha sido, todavfa, determinado!’®. Por
otro lado, este efecto puede ser otra fuente de falta
de homogeneidad en el centro de la muestra?”. Los
resultados coinciden, por otra parte, con el estudio
experimental con plastilina de Wu y Baker*l,
Otra variable que ha sido estudiada por su posi-
ble influencia en el proceso, aparte del disefio de la
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matriz y las condiciones de friccién, es la velocidad
de extrusion® 7 ! Las velocidades tipicas de
extrusién varfan en el intervalo (0,01 a 10 mm-s™!)
y, en ninguna de las aleaciones extruidas, parece
tener una importancia significativa esta velocidad,
tanto en lo que se refiere al tamafio de grano obte-
nido, como al mayor o menor equilibrio de las
microestructuras desarrolladas. Es interesante des-
tacar que se ha estudiadoP” el calentamiento adia-
batico de la muestra a dos velocidades distintas
observandése que sélo es significativo en el inter-
valo superior de velocidades y en aquellas aleacio-
nes con resistencias mecénicas mds altas.

5. DESARROLLO MICROESTRUCTURAL DURAN-
TE LA DEFORMACION ECAE

Hasta aqui, nos hemos referido a los aspectos fun-
damentalmente “macroscépicos” del proceso, pero
no debemos perder de vista que el objetivo mads
importante de la deformaciéon ECAE es la obten-
cién de materiales de grano ultrafino, por lo que
comprender los mecanismos microscépicos resulta
esencial para entender el proceso en lo que se refie-
re al tamafio y forma de grano obtenido, texturas
desarrolladas en el proceso, estabilidad de las
microestructuras obtenidas, etc. Normalmente, el
refinamiento de grano en metales se consigue por
recristalizacion estdtica o dindmica, a temperaturas
mds o menos elevadas; resulta sorprendente, por
tanto, que el afino de grano pueda alcanzarse por
deformacién pléstica a temperatura ambiente. Los
mecanismos de recristalizacién de un material
deformado han sido ampliamente tratados y se han
avanzado modelos como el de Humphreys!*® v 41/,
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En el caso de la hiperdeformacion ECAE existe
cierta confusion y se echan de menos descripciones
mds consistentes de los mecanismos de generacién
de juntas de grano en las estructuras deformadas,
aunque el estudio experimental es, ya, abundante.
En cualquier caso, no existen modelos cuantitati-
vos de cémo evolucionan las microestructuras
durante la deformacién pléstica intensa, ni simula-
ciones de cémo es la evolucion textural.

Si se puede decir, de forma general, que cuando
un metal se deforma a temperatura ambiente se
producen cambios muy significativos en la micro-
estructura del material, en particular en lo que se
refiere a la densidad y distribucién de las disloca-
ciones, limites de grano de dngulo pequefio, lagb,
(6<15°) y limites de grano de 4dngulo grande, hagb,
(6>15°). Dentro de los granos iniciales se desarro-
lla una “subestructura” que origina, a medida que
crece la deformacién, una “fragmentacién” de gra-
nos como consecuencia de una desorientacién pro-
gresiva de los “subgranos”. El requisito principal
para poder hablar de formacién de estructuras con
grano submicrométrico es la generacién de una
fraccién suficientemente grande de fronteras de
grano de dangulo grande (hagb>0,65—0,75)[151.

De forma mis especifica, se pueden destacar tres
transformaciones microestructurales importantes
como consecuencia de la deformacién!':

— Los granos originales se distorsionan (alargan)
de acuerdo con el nivel deformacién aplicado y
la ruta de deformacién seguida. Esto contribuye
al aumento de los limites de grano de dngulo
grande. Es lo que se podria llamar, segin
Dupuy®, “afino de grano geométrico”.

— Por otro lado, se producen dos procesos de sub-
divisién o fragmentacién de granos a dos escalas
diferentes, como consecuencia del desarrollo de
dos tipos de “estructuras de dislocaciones”:

— En materiales con alta energia de defectos de
apilamiento, como son, por ejemplo, el alumi-
nio y sus aleaciones, se desarrollan células de
dislocaciones libres de las mismas en su interior,
denominadas por Kulman-Wilsdorf et a4
“juntas incidentales de dislocaciones” (IGBs).

— A escala un poco mayor y simultdneamente, se
produce una fragmentacién de los granos inicia-
les por formacién de juntas largas y continuas de
dislocaciones, llamadas por este mismo autor'+?!
“juntas geométricamente necesarias” (GNBs) vy,
mas especificamente, “paredes de dislocaciones”
(DWs) y “microbandas” (MBs), segin las juntas
aparezcan como “paredes” simples o dobles.
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Los estudios realizados con microscopia electrd-
nica, tanto TEM con la técnica de difraccién
SAED (Selected Area Electrons Difraction) 261 como
los realizados por SEM con la nueva técnica de
EBSD (Electron Back Scattering Difraction) 27),
muestran que las microestructuras desarrolladas por
la intensa deformacién pldstica no pueden descri-
birse, simplemente, como de “grano submicromé-
trico”, puesto que también contienen proporciones
significativas de limites de grano de dngulo peque-
fio y granos alargados como fibras.

La evolucién de estas microestructuras por tra-
tamientos de recocido post-ECAE a bajas tempera-
turas (150-250 °C) produce, generalmente, peque-
flos cambios estructurales y, siempre, en el sentido
de una reduccién de lagb y una estructura de granos
més equilibrada y equidxical'¥.

Aunque pueda ser suficiente tener estructuras
de grano ultrafino que sean estables a temperaturas
entre 150 y 250 °C, en determinados casos, puede
ser necesario mantener la estabilidad de éstas a
temperaturas de servicio mds altas. La energia de
defectos superficiales almacenada en estas estructu-
ras de grano ultrafino es muy considerable y para
evitar el crecimiento de grano que se produce a
altas temperaturas son necesarias pequefias particu-
las de segundas fases.

El papel, en el aluminio, de “aleantes” como
cobre, manganeso, litio o zirconio, que producen
precipitados de CuAl;, AlMng, AlsLi 0 Al3Zr, se ha
estudiado ampliamente!l'® 43V 53 Tales particulas
pueden estar presentes en la aleacién durante el
proceso de deformacién aunque, como se discute
en los trabajos anteriormente referenciados, su pre-
sencia puede entorpecer la propia formacién de la
estructura de grano ultrafino. Alternativamente,
puede tratarse la aleacién en una condicién de
solucién sélida e introducir los precipitados por un
tratamiento térmico de envejecimiento post-
ECAE. En cualquier caso, las temperaturas limites
de estabilidad de las estructuras de grano ultrafino
vendrdn determinadas por el tamafio, la distribu-
cién y la propia estabilidad térmica de estas parti-
culas de segundas fases.

6. LA INFLUENCIA DE LA TRAYECTORIA DE DE-
FORMACION EN LAS MICROESTRUCTURAS
OBTENIDAS

La mayoria de la literatura sobre materiales de
grano submicrométrico obtenidos por ECAE impli-
ca un procesado en que el material es rotado alre-
dedor de un eje de simetria de la probeta entre
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ciclos de extrusién
tante, por tanto, detenerse a considerar la influen-
cia de la trayectoria en la naturaleza de la microes-
tructura de deformacién obtenida, teniendo en
cuenta los cambios en la direccién y plano de ciza-
lladura que se producen. El anélisis mas completo y
reciente es el realizado por Gholinia et al.’¥ con
dos aleaciones, una de Al-Mg y otra de Al-Mn.
Con vistas a una discusién de los efectos del
cambio de trayectoria de deformacién han de dis-
tinguirse, de acuerdo con la bibliografia, cuatro
rutas diferentes, con variadas notaciones segin los
autores (Tabla IV de equivalencias). Siguiendo la
notacién de Langdon?® se denominaran como:

[21, 24, 26, 28, 43, 56 y 57] Es impor-

— ruta A, sin rotacién, trayectoria constante;

— ruta C, rotacién de 180° en sentido horario,
alrededor de un eje de simetria vertical;

— ruta B, rotacién de + 90° en sentido horario y
antihorario, alternativamente, en cada ciclo;

— ruta B, rotacién de +90° en sentido horario.

En la tabla V se recogen las deformaciones de
cizalladura acumuladas hasta los cuatro primeros
ciclos de extrusién, mientras que en la figura 6 se
pueden ver, de forma esquemdtica, los cambios de
forma de un elemento ctbico de material con cada
trayectoria de deformacién. El andlisis (Gholinia

Tabla IV. Diferentes notaciones de las rutas segin los autores

Table IV. Different routes notation according the authors

Segal Pragnell lwahashi Langdon
Segall?? Gholinia®®  Iwahashi?®  Oh-Shil*®
A 0° A A
B +/-90° B+B- B,
D +90° B+ Bc
C +180° C C

P.A. GoNzALEZ, C. Luis-PEREZ, Y. GARCES Y J. GIL-SEVILLANO

et al.)’® que corresponde a esta figura implica un

modelo geométrico de afinamiento de grano. Para
la ruta A, la deformacién siempre se acumula en el
mismo plano. Con una rotacién de 180°, el esfuer-
z0 de cizalladura se invierte en cada ciclo de defor-
macién, lo que produce una deformacién redun-
dante cada ndmero par de pasadas. Con + 90°, el
esfuerzo de cizalladura aumenta alternativamente
en dos planos ortogonales, en cada uno de los cua-
les es la mitad del obtenido en el mismo plano para
la ruta A. Con +90°, la deformacién neta es redun-
dante cada cuatro ciclos. El efecto de rotar la pro-
beta, siempre en el mismo sentido, es producir una
deformacién completamente redundante cada
ciclo completo de rotacién (nd = 27). En cualquier
caso, este modelo geométrico no integra aspectos
microestructurales que tienen que ver con el movi-
miento e interaccién de dislocaciones y sélo se cen-
tra en el tamafio y forma de los granos.

Es de esperar, que las diferentes rutas tengan un
efecto significativo en el desarrollo de las microes-
tructuras en los materiales deformados. En la figura
7, tomada de Gholinia et al.’®| se pueden observar
micrografias épticas del plano xz para una aleacién
Al-3 % Mg, para las cuatro rutas, después de las
cuatro primeras extrusiones. Como era de esperar,
las micrografias son consistentes con el analisis de
la figura 6. Para las rutas A y B (Figs. 7ay 7c) se
observan granos fibrosos, pero menos elongados
para + 90°. Para las rutas C y B., donde existe una
redundancia en la deformacién cada 2 y 4 ciclos,
respectivamente, la apariencia de los granos es muy
similar a la de los granos originales de colada, a
pesar de una deformacién efectiva total de 2,7 (en
una matriz de 2¢ = 120°).

Es muy interesante destacar, del estudio de
Gholinia et al.’¥, que los andlisis realizados con
microscopfa de barrido SEM con sistema EBSD
parecen demostrar que la ruta més eficiente para
producir grano ultrafino es la ruta A, es decir, el

Tabla V. Deformaciones de cizalladura para las cuatro rutas ECAE durante los cuatro primeros ciclos de extrusién

Table V. Shear strains developed by the four different ECAE processing routes during the first four extrusion cycles

Ruta A sin rotacion Ruta C +180° Ruta B, + 90° Ruta B, +90°
no Deformacion no Deformacion nd Deformacion nd Deformacion
1 0 €y 0 Exe 0 &0 0 Exp
2 0 2g,, 180 0 90 €zt Eyz 90 &t &y
3 0 3g,, 0 €4z 0 28, €y, 180 &y,
4 0 4g,, 180 0 90 2e,,+ 2€,, 270 0
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Figura 6. Diagramas esquemdticos del efecto de las cortaduras generadas por las cuatro rutas de

procesamiento en la distorsién de un elemento cibico. (Gholinia

[581).

Figure 6. Schematic diagramam of the effect of the shears generated by the four different

processing routes on the distorsion of a cubic element. (Gholinia

mantenimiento de una trayectoria de deformacién
constante, y la menos efectiva, la ruta C (+180°).
Ambas rutas B son mds efectivas que la C, pero
menos que la A, en términos de formar nuevas
dreas de limite de grano de dngulo grande. Estas
conclusiones estdn en contradiccién con los resul-
tados de Iwahashi y Langdon, obtenidos en TEM
por SAED, donde se propone que una rotacién
constante de 90° (ruta B.) es la m4s efectiva para
producir el grano m4s pequefio (Fig. 8).

684

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

58]).

7. ALEACIONES Y OTROS MATERIALES TRATA-
DOS POR ECAE

Se ha demostrado que la técnica ECAE es aplicable
a una amplia variedad de materiales (metales puros,
aleaciones, polvos, intermetdlicos,etc.), en trata-
miento en frio o en caliente, segiin Segal”. Algu-
nos de los materiales mas estudiados incluyen
metales, fundamentalmente aluminio y algunas
de sus aleaciones: aluminio de pureza comercial,
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c) Rotacion £90°

d) Rotacion +90°

Figura 7. Micrografias dpticas de muestras de Al-3 % Mg después de 4 ciclos de extrusion para

las cuatro rutas indicadas (Gholinial8]).

Figure 7. Optical micrographs of Al-3 % Mg specimens, after 4 extrusion cycles for the four routes

indicated (Gholinial®8).

aleaciones Al-Mg y Al-Li; en menor proporcién,
cobre puro y aleaciones de cobre (Cu-Nb y Cu-
Ag), titanio, niquel, aceros bajos en carbono e
intermetalicos (TiAl, FeAl y NiAl ).

En ECAE, merece mencién especial el trata-
miento del aluminio y aleaciones que no pueden
endurecerse por medio de tratamiento térmico y
que, por tanto, sélo pueden hacerlo por medio de
trabajo en frio; tal es el caso del aluminio casi puro,
y las aleaciones de aluminio-magnesio o de manga-
neso. Por otro lado, el aluminio es muy importante
en industrias como la aeroespacial, donde el con-
formado superplistico y, por ende, el grano ultrafi-
no, es fundamental. Tiene, por tanto, bastante sen-
tido el gran ndmero de investigaciones en ECAE
con materiales basados en aluminio. En cualquier
caso, el estudio de los factores que intervienen en
la deformabilidad por ECAE de los materiales, es
un asunto pendiente.

Muchos de los trabajos basicos sobre ECAE,

desarrollo de microestructuras, influencia de rutas
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de deformacién etc., se han realizado sobre alumi-
nio puroP” o sobre aluminio de pureza comercial
(CP_Al)[H, 15, 54, 57 y 58]

En cuanto a las aleaciones de aluminio,

existen muchos trabajos sobre aleaciones

Al-Mg!16 5 47.50,52,59y 601 Ey ¢]]os, se trabaja sobre
soluciones sélidas FCC Al-1 % Mg y Al-3 % Mg,
comparandolas con aluminio puro, observdndose
que el soluto Mg hace disminuir la movilidad de las
dislocaciones y, por tanto, reduce la velocidad de
recuperaciéon por lo que se requiere un mayor
ndmero de pasadas para obtener una microestruc-
tura homdégenea equidxica. Por otro lado, el mag-
nesio contribuye al afino de grano pues, segin
Haseawa et al.['® hay una disminucién del tamafio
de grano final con el porcentaje de magnesio (1 um
para Al puro, 0,5 para Al-1 % Mgy 0,3 para Al-3
% Mg). Por otro lado, la presencia del zirconio con-
fiere estabilidad al grano, incluso a altas tempera-
turas (hasta 600 K), para una aleacién Al-0,2 % Zr.

Sin embargo, Segin Haseawal'®!) las aleaciones
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Parte superior del canal de salida

Matriz, de
presion

—

Parte inferior del canal de salida

Figura 8. Microestructuras en aluminio puro, después de 4
pasadas segin la ruta B, junto con los patrones de SAED en
TEM -véase, también, esquema mostrando los distintos
planos en el canal de salida- (Iwahashil28]).

Figure 8. Microstructures obtained on pure aluminium after
four cycles by route B, with SAED patterns on TEM —see also

scheme showing the different planes on the exit channel-
(wahashil?]).

aluminio-magnesio carecen de esta estabilidad v,
por tanto, no son candidatas adecuadas para alcan-
zar superplasticidad por ECAE.

Los autores han trabajado con la aleacién
comercial 5083/%%), Esta aleacién presenta compor-
tamiento superplastico®! (en ciertas condiciones
de temperatura, velocidad de deformacién y micro-
estructura) y en ella, los precipitados de AlMng
juegan un papel importante. En la misma linea,
existen algunos trabajos sobre una aleacién comer-
cial rusa Al-Mg-Li-Zr (Al-5,5 % Mg-2,2 % Li-0,12
Zr), conteniendo una fina dispersién de particulas
de segundas fases de Al;Li y Al;Zr!*% 1Y donde
se observa que la existencia de precipitados estabi-
liza el tamafio de grano como se observa por trata-
mientos de recocido posteriores a la extrusién. La
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presencia de escandio en aleaciones Al-Mg tam-
bién ha sido estudiada por Hughes et al.l"!, como
fuente potencial de superplasticidad.

Por otra parte, se han procesado aceros comer-
ciales de contenido relativamente bajo en carbono
(0,15 %C). Las extrusiones de muestras cilindricas
de 18 mm de didmetro se realizaron a 473 K y a
673 K, por Shin!®?7 %3, En estos tratamientos, par-
tiendo de granos de ferrita de 30 (m después de una
deformacién efectiva acumulada €~4, con 4 pasa-
das a 90°, se obtienen tamafios de grano ultrafino
entre 0,2-1 um y su resistencia mecdnica varfa de
400 MPa a 900 MPa. Esto supone doblar la resis-
tencia mecdnica del mismo acero, fabricado por
métodos termomecénicos tradicionales o conseguir
la resistencia mecdnica de un acero microaleado
con porcentajes medios de carbono®. La microes-
tructura resultante de la deformacién intensa es tal,
que los granos ferriticos tienen una evolucién simi-
lar a la de los granos de aluminio en las soluciones
s6lidas de estas aleaciones, produciéndose fragmen-
tacion de las ldminas de cementita y la aparicién de
fragmentos ondulados de cementita e incluso frag-
mentos de cementita globular segin Shin et al.l04,

También, hay que sefialar los trabajos con cobre
puro y aleaciones de Cu-Zn!®> Y . Destacan los
trabajos de Segal et all’”!. sobre aleaciones Cu-Ag'y
Cu-Nb, para la obtencién “in situ” de composites de
matriz metdlica fibrados, transformando por ECAE
las particulas de segundas fases (de plata o niobio,
respectivamente) en filamentos alineados.

Igualmente, se ha procesado por ECAE titanio
puro[68’70], titanio de pureza comercial™ o alumi-
nuro de titanio con resultados desiguales!’.

Por ultimo, cabe resaltar la existencia de un
articulo sobre ECAE en polimeros™!, concreta-
mente sobre LLDPE (polietileno lineal de baja
densidad), donde se indica la transformacién de la
estructura de esferoides (esferulitas) de 40 um en
una estructura de laminillas (lamellas) orientadas
de 2 um, que mejoran las propiedades mecénicas de
estos pldsticos.

8. PROPIEDADES MECANICAS

Puesto que la extrusién en canal angular conduce a
un notable refinamiento de grano, la consecuencia
es una mejora muy acentuada en las propiedades
mecanicas de estos materiales deformados intensa-
mente. Cabe recordar, brevemente, que la relacién
de Hall-Petch establece una relacién entre limite
eldstico y tamafio de grano (6 = 6y+kd™/?) y, pues-
to que también existe una relacién empirica de
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proporcionalidad directa entre dureza Vickers y
limite eldstico (Hy o ), la relacién de Hall-Petch
puede expresarse, también, en términos de dureza,
como Hy = Hy+ k d2, donde, Hy y k son cons-
tantes intrinsecas del material ™.

La validez de la relacién empirica de Hall-Petch
en muestras sometidas a deformacién pléstica
intensa como el ECAE ha sido objeto de estudio en
varios articulos!® V7. Se ha investigado en alea-
ciones binarias Al-Mg con tamafios de grano sub-
micrométricos’! y en aleaciones Al-Mg-Li-Zr de
tamafio de grano ultrafinoP Y7, En concreto, en la
aleacién Al-3 % Mg, la relacién de Hall-Petch des-
cribe adecuadamente la dureza del material hasta
tamafios de 200 nm.

Como consecuencia de todo lo dicho, se puede
entender, facilmente, los aumentos en dureza, limi-
te eldstico o resistencia mecdnica de los materiales
sometidos a ECAE. Los ensayos de traccion realiza-
dos, por ejemplo, con aleaciones base aluminiot®”,
con deformaciones €= 1, demostraron aumentos en
ambos pardmetros mecénicos. Los resultados de
Kawazoe et al. son consistentes con esta poten-
ciacién de propiedades mecanicas!®¥ 7,

Esta mejora de propiedades mecdnicas es pro-
gresiva con la acumulacién de deformaciones, es
decir, con el nimero de pasadas, pero siempre se
observa un efecto de saturacién!® ¥ ! para un
determinado nimero de pasadas, que parece ser
consecuencia de un limite para el afinamiento de
grano obtenido. Este efecto de saturaciéon puede
observarse a partir de 4 pasadas en la microdureza
de la aleacién comercial 3103 ( Al-1,2 % Mn)
extruida mediante ECAE por los autores (Fig. 9).

Como ya se ha indicado en el apartado anterior,
también se ha observado esta mejora notable de
propiedades en aceros de 0,15 % C 6241y en polie-
tileno lineal de baja densidad (LLDPE), procesados
por ECAE®U,

El refinamiento de grano, no sélo conduce a una
mejora de las propiedades mecénicas a temperatura
ambiente sino, como se verd en el préximo aparta-
do, a un posible comportamiento superpléstico a
altas temperaturas.

9. SUPERPLASTICIDAD EN ALEACIONES PROCE-
SADAS POR ECAE

El término superplasticidad introducido en metalur-
gia por Bochvar y Sviderskaya, en 1945 ¥ hace
referencia a la capacidad que tienen algunas alea-
ciones metdlicas de experimentar (sin grandes
esfuerzos aplicados) grandes alargamientos sin que

Rev. Metal. Madrid 37 (2001)

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

P.A. GonNzALEZ, C. Luis-PEREZ, Y. GARCES Y J. GIL-SEVILLANO

Aleacion Al 3103 procesada por ECAE en
matriz de 120° a temperatura ambiente

90
85 -

Dureza HV

0 1 2 4 6 8

Namero de extrusiones

Figura 9. Variacién de dureza Vickers en la aleacion de
aluminio 3103 mostrando el “efecto de saturacion”.

Figure 9. Variation of Vickers hardness on aluminum 3103
showing the “saturation effect”.

se produzca rotura del material. Aunque no existe
un limite de alargamiento que delimite el compor-
tamiento superpldstico del que no lo es, los alarga-
mientos mdximos a fractura que se obtienen con
materiales superpldsticos varfan desde varios cien-
tos a varios miles por cientol®?,

Los requisitos basicos para conseguir deforma-
cién superpléstica en un material son, fundamen-
talmente, dos: un tamafio de grano muy pequefio y
estable del orden de 10 um o menos y una tem-
peratura de ensayo elevada, tipicamente del orden
de 0,5 de T,,, donde T,, es la temperatura absoluta
de fusién del material. Este tltimo requisito (que
aparece por el hecho de que la superplasticidad es
un proceso controlado por difusién), suele ser
incompatible con la retencién de un grano peque-
fio, ya que las altas temperaturas favorecen el cre-
cimiento de grano, por lo que parece légico que
eutécticos y aleaciones metdlicas con presencia de
una distribucién uniforme de “dispersoides” que
impidan el crecimiento de grano, favoreceran el
comportamiento superpléstico[8z].

La deformacién superpldstica ocurre con un
alargamiento uniforme (sin estriccién) en toda la
muestra. Por otro lado, el mecanismo propuesto
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para la deformacién superpléstica es de una defor-
macién intergranular donde los granos permanecen
equidxicos y hay un desplazamiento de unos granos
respecto de otros; es, por tanto, un mecanismo de
deformacién difusiva en el que un grano equidxico
y muy pequefio favorece y reduce las distancias de
difusién. El desplazamiento intergranular propio de
la deformacién superpldstica necesita, por tanto,
una superficie intergranular por unidad de volumen
lo m4s grande posible, a través de un grano ultrafi-
no.

Por otro lado, la facilidad de deformacién super-
plastica depende de la temperatura y la velocidad
de deformacién interpuesta. La relacién entre ten-
sién de fluencia y velocidad de deformacién puede
expresarsel®® por:

c=ke™ (10)

donde m es el llamado “coeficiente de sensilibili-
dad a la velocidad de deformacién”. Valores de m
entre 0,3 y 1 corresponden a comportamiento
superpldstico (polimeros termoplésticos tienen
valores m préximos a 0,3 y los vidrios préximos a
1).

Debe destacarse el hecho de que la deformacion
superpldstica requiere velocidades de deformacién
mas bien pequefias (10* - 107 s), lo cual limita su
aplicacién industrial®. De hecho, la conforma-
cién superplastica estd, hoy, reservada a la fabrica-
cién de piezas complejas, en pequefias series, para
la industria aerondutica.

La importancia de la técnica ECAE en relacion
con la superplasticidad consiste en permitir la
obtencién de microestructuras de grano ultrafino
con un tratamiento mecanico relativamente simple
y econémico.

Entre las aleaciones deformadas intensamente
mediante ECAE y que presentan comportamiento
superpldstico, destaca la conocida, comercialmen-
te, como Supral 100 (Al-6 % Cu-0,5 % Zr)!10¥86) y
la ya citada Al-5,5 % Mg-2,2 % Li-0,12 % Z87-%]
con alargamientos de, hasta 1.200 %, a 623 K. Es
conocido, también, el potencial superplastico de
las aleaciones Al-Li y en concreto ha sido procesa-
da por ECAE la 2090 (Al-Cu-Li-Mg-Ag-Zr). En
todas ellas, el papel del circonio para la estabiliza-
cién del tamafio de grano parece resultar funda-
mental. También, es interesante el papel del escan-
dio en la aleacién Al-3 % Mg-0,2 % Sc, con
tamafios de grano de 1 pm, estables hasta 673 K, en
la que se han obtenido alargamientos de 1.030 %
por Komura et al®!l y Mukail® en tanto que
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Berbon et al’? ¥ ? consiguieron alargamientos

mayores, del orden de 1.560 %, introduciendo
deformaciones acumuladas, del orden de e=12.

La aleacién 5083 ha sido procesada por los auto-
res, aunque la estabilidad de las microestructuras a
altas temperaturas (que podria pensarse alta debido
a la presencia de “dispersoides” de AlgMn), parece
no ser muy buenal??).

Otras aleaciones en las que se ha encontrado
superplasticidad después de un tratamiento ECAE

son la eutéctica de base cinc Zn-22 % A’ y
la AZ91 de base magnesio (Mg-9 % Al-1 % Zn-0,2
% Zn)1% %6

10. ECAD, UNA VARIANTE DEL PROCESADO EN
CANAL ANGULAR

Un proceso estrechamente relacionado con ECAE
es el conocido bajo el acrénimo de ECAD, Equal
Channel Angular Drawing, a partir de ahora, “Trefi-
lado en canal angular”. El proceso es, en realidad,
una variante del ECAE donde el material, en vez
de ser extruido a través de dos canales en dngulo
mediante un punzdn, es estirado. Un esquema del
proceso puede verse en la figura 10. Este proceso de
ECAD fue descrito, primeramente, por Suriadi y
Thomson®” vy, posteriormente, por Chakkingal
et al.®®v % La muestra debe doblarse en dngulo,
previamente, para poder insertarla en la matriz de
trefilado. Esta operacién debe repetirse para las
sucesivas pasadas.

Carga

Mordaza

Probeta
L

Matriz

%

Base
Figura 10. Esquema de dispositivo ECAD.

Figure 10. Schematic diagram of an ECAD facility.
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Este proceso en canal angular parece, en princi-
pio, mds adecuado para poder implementar poste-
riormente un proceso industrial continuo“oo], pues-
to que la longitud de la muestra a procesar no estd
limitada por la inestabilidad por pandeo que se pre-
senta en el pistén de extrusiéon en ECAE para pro-
betas muy largas.

Desde el punto de vista del andlisis macromeca-
nico de la deformacién en ECAD y para determinar
la deformacién equivalente total hay que tener en
cuenta (segin Chakkingal et al.) la deformacion por
cizalladura descrita por Segal?!!'y, por otro lado, una
deformacién por tensién que producird una pequefia
reduccién en la seccién transversal de la muestra.

Los experimentos ECAD se realizaron con
muestras de aluminio de pureza comercial, con
matrices de seccién cuadrada y de angulo de 135°,
adaptadas a una mdquina de traccién, como se
puede ver en Suriadi y ThomsomP”. También, se
estudié la influencia de distintas trayectorias o
rutas de trefilado®. Se observa, en todos los casos,
un aumento de dureza y resistencia mecanica con el
ndmero de pasadas, que alcanza un valor limite des-
pués de las tres primeras, no siendo, en cualquier
caso, grandes. También, se observa, curiosamente,
que la tensién de trefilado necesaria para procesar
el aluminio disminuye con el nimero de pasadas, lo
cual se atribuye a un ablandamiento por las textu-
ras que se desarrollan en el procesol®.

Desde el punto de vista microscépico y median-
te estudios de TEM se ha observado la formacién de
subgranos por recuperacién dindmica, como corres-
ponde a un metal FCC con altas energfas de defec-
tos de apilamiento, pero no se observa la formacién
de nuevos limites de grano de dngulo grande/®, lo
cual indicarfa que no se forman microgranos.

En la actualidad, los grupos de investigacion de
la UPNA vy del CEIT de San Sebastidn estan estu-
diando el proceso ECAD con matrices de 90 y 135°
sobre aluminio comercial'®. De cualquier forma,
una simulacién por elementos finitos parece mos-
trar que, en ECAD se produce, més bien, un efecto
de “doblado” (bending) que de cortadura y que se
produce un cierto efecto de cortadura mediante
trefilado a 135° y con “contrapresién”, en una espe-
cie de proceso “hibrido” ECAD-ECAE. La necesi-
dad de una presion hidrostdtica parece, por tanto,
importante para la deformacién por cortadura.

11. CONCLUSIONES

— La extrusién en canal angular es una técnica de
tratamiento mecdnico muy ventajosa sobre
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otros tratamientos quimicos o mecanicos, que
permite producir grandes deformaciones en un
material, por cortadura simple, dando lugar a
microestructuras de grano ultrafino (UFG), con
la consiguiente potenciacion de propiedades
mecdnicas, entre ellas, comportamiento super-
pléstico.

— El andlisis de las deformaciones en un trata-
miento mecdnico como el ECAE, en el que la
muestra es, primeramente, comprimida bajo
presioén hidrostdtica y luego deformada “a corta-
dura”, es muy complejo y no estd todavia sufi-
cientemente aclarado; en este sentido queda
pendiente, por ejemplo, una mejor modeliza-
cién de las velocidades de deformacién, de la
friccién, del papel de la temperatura, etc.

— Los mecanismos de afino de grano como conse-
cuencia de las hiperdeformaciones distan
mucho, todavia, de estar bien aclarados, aunque
el trabajo experimental en el campo de la carac-
terizacion microestructural es muy intenso. De
cualquier forma no existen modelos tedricos
cuantitativos de este proceso.

— Existen contradicciones entre unos autores y
otros respecto de la superioridad de unas rutas
de extrusion sobre otras, para obtener las mejo-
res microestructuras de grano submicrométrico.

— Puede aplicarse para procesar todo tipo de mate-
riales cristalinos, pero de momento se ha aplica-
do fundamentalmente a aleaciones metilicas vy,
en particular, a las de aluminio y algo al titanio.
En este sentido estd pendiente la cuestion de la
“extrusionabilidad” de los materiales. En
muchos casos la extrusion ECAE tiene que
hacerse a temperaturas bastante mayores que la
ambiental lo cual, por otro lado, compromete el
objetivo de afinamiento de grano.

— Desde un punto de vista tecnolégico, queda
mucho para hacer de la técnica ECAE un pro-
ceso continuo susceptible de explotacién indus-
trial. La técnica ECAD parece mas facilmente
aplicable como proceso industrial continuo,
aunque el afinamiento de grano por este proce-
dimiento es muy problemdtico, a no ser median-
te un proceso “mixto” ECAD-ECAE.
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