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Resumen

En este trabajo se muestra el grado de avance de la tesis doctoral "Deformacion plastica severa para el desarrollo de
microestructura de grano ultrafino en aleaciones de Titanio para uso industrial” cuyo objetivo general es determinar y
comparar rutas de fabricacion, deformacion y tratamiento térmico de aleaciones de Ti que faciliten el desarrollo de una
estructura de granos ultrafinos con posibilidades de escalamiento industrial. Para tal fin se proponen técnicas como laminacion
asimétrica, deformacion de chapa por corte en canal angular, manufactura aditiva y una adecuada combinacion de ellas y/o
tratamientos térmicos posteriores. En el marco de esta tesis se utilizan ademas diferentes técnicas de caracterizacién para
estudiar los diferentes caminos de deformacion que hacen posible, en definitiva, el desarrollo de granos de tamafio micro-
nanomeétrico.
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Abstract

The main objective of this paper is to present the level of progress of the doctoral thesis which has the general objective
of: “Determining and comparing the impact on different deformation process and heat treatment routes of Ti alloys that
facilitate the development of an ultrafine grain structure, with potential industrial scaling possibilities. By means of techniques
such as asymmetric rolling, sheet deformation by shearing in an angle channel, additive manufacturing and a suitable
combination of them and/or subsequent heat treatments. Within the framework of this thesis, different techniques of


yo
Typewriter
ISBN: 978-950-42-0200-4

DOI: https://doi.org/10.33414/ajea.5.680.2020



yo
Typewriter
AJEA – Actas de Jornadas y Eventos Académicos de UTN

V Jornadas de Intercambio y Difusión de los Resultados de Investigaciones de los Doctorandos en Ingeniería 



http://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/5jornadasisbn
http://rtyc.utn.edu.ar/index.php/ajea/index
https://doi.org/10.33414/ajea.5.680.2020

characterization, are used to study the different deformation paths which, in short, make possible, the development of micro-
nanometric sized grains.

Keywords: Severe plastic deformation, Nanoestructure, Titanium

Introduccion

En la actualidad el estudio de materiales nanoestructurados ha generado una revolucion en ciencia de materiales. Los
avances de mayor impacto tecnoldgico se relacionan con particulas de materiales nanoestructurados en medios dispersos. A
diferencia de éstos, en los materiales nanoestructurados también es necesario considerar la interaccion entre particulas
nanoestructuradas, ya que esta interaccion confiere propiedades caracteristicas del material como un todo. En la actualidad
de la ciencia de materiales se pone énfasis en la mesoescala. En esta, el conocimiento acumulado en la etapa nano incorpora
los fenomenos de interaccion entre partes y por lo tanto los materiales nanoestructurados, su caracterizacion y propiedades
tendran un papel relevante. En los ultimos afios se ha desarrollado la produccién de materiales con granos ultrafinos a través
de la implementacion de diversas técnicas de produccion. Una alternativa conocida la constituye la técnica de Deformacion
Plastica Severa (SPD) que minimiza algunos problemas que se generan en la produccion convencional como por ejemplo la
porosidad residual, y en algunos casos se vislumbra la posibilidad de escalamiento a nivel industrial para obtener piezas de
gran tamafio.

Con el fin de crear granos ultrafinos en el volumen del material, o en parte de él, sin cambios dimensionales que pongan
en riesgo su aplicaciones estructurales, tal como lo refieren (Valiev, Islamgaliev y Alexandrov, 2000), (Rosochowski, Olejnik
y Richert, 2004), (Rosochowski, 2005), (Horita, 2005) y (Tsuji, Saito, Lee y Minamino, 2003), se han desarrollado diversos
métodos de SPD como ECAP (equal channel angular pressing), (Segal, 2002), (Valiev et al., 2006), (Valiev y Langdon, 2006),
(Azushima, 2000), ARB (accumulative roll-bonding) (Tsuji, 2002; Tsuji, 2004; Tsuji, 2005), HTP (high pressure torsion)
(Valiev, Krasilnikov y Tsenev, 1991), (Valiev, 1997), RCS (repetitive corrugation and straightening) (Huang, Zhu, Jiang y
Lowe, 2001), CIC [cyclic extrusion compression) (Korbel, Richert y Richert, 1981), STS (severe torsion straining)
(Nakamura, Neishi, Kaneko, Nakagaki y Horita,2004), CCDF (cyclic closed-die forging) (Ghosh y Huang, 2000), SSMR
(super short multipass rolling) (Kawano et al., 2005). Se han relevado de todas estas técnicas muchas ventajas y algunas
desventajas que limitan su futuro escalamiento a nivel industrial. En este sentido el estudio a partir de procesos basicos como
los de laminacion asimétrica y la deformacion por corte en canal angular es relevante para obtener una adecuada correlacion
entre propiedades, deformacion y microestructura. La generacion de bordes de grano de alto angulo aporta una notable
optimizacion de propiedades como alta resistencia, tenacidad, sin cambiar su composicion quimica, pero en detrimento de
otras como la ductilidad. La recuperacion de la ductilidad puede efectuarse tras el disefio de tratamientos térmicos adecuados.

La bibliografia especializada muestra que las aleaciones de Ti e incluso el Ti puro despiertan creciente interés en los
ultimos afios debido a la interesante combinacion de propiedades mecanicas y fisicas, como por ejemplo una adecuada relacion
alta resistencia vs peso y una excelente resistencia a la corrosion. La versatilidad en las aplicaciones esta en relacion a sus
posibilidades de deformacion y a la existencia de al menos dos fases cristalograficas diferentes, Alfa y Beta, que generan
distintas alternativas microestructurales y por lo tanto permiten lograr una variedad interesante de propiedades. Otro de los
aspectos en fuerte relacién con la microestructura es el efecto de la deformacion plastica en la evolucién microestructural de
aleaciones de Ti sujetas a diferentes tratamientos termodinamicos. La competencia entre modos de deformacion de maclado
o deslizamiento, asi como la minimizaciéon de la pérdida de resistencia del material no tratado hacen de estos materiales un
area de estudio sumamente interesante en los relativo a métodos de refinamiento de grano por deformacion plastica severa.

En este trabajo se reporta el grado de avance del trabajo de la tesis doctoral "Deformacion pléstica severa para el desarrollo
de microestructura de grano ultrafino en aleaciones de Titanio para uso industrial” cuyo objetivo general es determinar y
comparar rutas de fabricacion, deformacion y tratamiento térmico de aleaciones de Ti que faciliten el desarrollo de una
estructura de granos ultrafinos con posibilidades de escalamiento industrial. Se utilizan técnicas como laminacion asimétrica,
deformacion de chapa por corte en canal angular, manufactura aditiva y una adecuada combinacion de ellas y/o tratamientos



térmicos posteriores. En el marco de esta tesis se propone estudiar los diferentes caminos de deformacion que hagan posible,

en definitiva, el desarrollo de granos de tamafio micro-nanométrico.

Desarrollo

Luego de la recepcion del material Titanio Comercialmente Puro (CP) Grado 2 en forma de chapa laminada en caliente de
4mm de espesor, se realiza una caracterizacion general que incluye: la determinacion de la composicion quimica, Tabla 1,y
la caracterizacion microestructural basica empleando microscopia dptica en un microscopio Olympus GX51 que cuenta con
un software analizador de imagenes Materials Plus. Se determina la microdureza utilizando un microdurémetro Leco LMT
300 (Vickers). A través de la vinculacion con el Instituto de Fisica de Rosario, se completa el estudio estructural con
microscopia electronica de barrido y se elaboran las muestras para adquirir mapas de Microscopia de Orientacion utilizando
un EBSD EDAX en un microscopio electronico de barrido FEI Quanta 200 en el Instituto de Fisica de Rosario (IFIR-
CONICET), para obtener la informacion sobre el material es estado as received. Se complementaron los estudios de textura
utilizando un Difractémetro de Rayos X Panalytical Expert Pro MPD.

C% 02% N2% H2% Fe% Otros % Maximo Titanio
Individual | Total
0.010 0.180 0.007 0.0030 0.05 <0.1 <0.3 Balance

Tabla 1: Composicién quimica del Ti CP G2.

Se evalua el comportamiento térmico mediante la técnica de analisis térmico diferencial DTA, empleando un instrumento
SHIMADZU DTG-60/60H. El ensayo DTA se ha realizado contemplando una velocidad de calentamiento a 10°C/min hasta
una temperatura maxima de 1100°C, en atmodsfera de Ar. Ademas, con miras a aplicar en el futuro técnicas de ultrasonido
sobre las muestras de Ti para evaluar aspectos estructurales, se realizan ensayos de ultrasonido para determinar el coeficiente
de atenuacion ultrasonico. A tal fin, se utiliza un equipo de ultrasonido marca General Electric — Phase Array modelo
PHASOR XS, empleando el modo de medicion convencional. Los equipos y estudios mencionados se hallan disponibles en

el Departamento de Metalurgia de Facultad Regional San Nicolas.

Un método utilizado para la generacion de microestructuras de grano ultrafino consistioé en la introduccion de Deformacion
Plastica Severa aplicando la técnica de ECASDD (Equal Channel Angular Shear Drawing Deformation) como se puede

observar en la Figura 1.

2
[
o
-
5

Figura 1:Dispositivo ECASDD para la deformacion plastica severa

Dicho proceso consiste en hacer pasar un material dimensionado, ejerciendo un esfuerzo de traccion, a través de un canal-
matriz de deformacion que tiene un angulo determinado. De este modo se genera deformacion plastica severa sin modificar
las dimensiones generales de la pieza. El eje longitudinal se hace coincidir con la direccion de laminacion RD (Rolling



Direction) original de la muestra recibida. La direccion de laminacién se determina a través de analisis de la textura por EBSD.
En el proceso ECASDD la deformacion depende tanto de la componente de cizallamiento como la de extrusion de acuerdo
con lo expresado por (Munoz, Avalos y Bolmaro, 2018). Para evaluar la deformacion se utilizé la técnica de pintado para
correlacion digital de imagenes con el auxilio del Software libre Ncorr.
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Figura 2: Perfiles de microdureza Vickers en el espesor de la muestra “as received” y luego de dos pases por ECASDD
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Figura 3: Microscopia electronica y de orientacion: a) Lado Filo, b) Centro, ¢) Lado No Filo, d) Referencia mapas de

orientacion

También se efectuaron las primeras pruebas de LAMINACION ASIMETRICA de referencia para lograr microestructuras
de grano ultrafino. La muestra se proceso en un stand laminador con una pareja de cilindros de distinto didmetro y con un
grabado de rugosidad superficial, con el objeto de generar deformacion superficial de corte en la pieza, Figura 4. Se analiz6
la deformacion plastica severa mediante la técnica de correlacion digital de imagenes y NCORR. En la Figura 5 se muestran
resultados parciales de la deformacion lograda en el primer pase por la matriz de deformacion, en particular en la direccion

Exx.

Figura 4: Laminacioén asimétrica
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Figura 5: Analisis parcial de deformacion plastica severa en Ncorr

Se disefaron y llevaron a cabo, tratamientos térmicos de recocido a distintas temperaturas (500°C, 800°C, 900°C) para
evaluar la evolucion de la anisotropia a través de superficies de fluencia. Entre otros resultados atn en analisis se ha observado
un endurecimiento del material a 900°C que no esta relacionado con un cambio de fase, como fue determinado a través de
caracterizacion por rayos X. Del mismo modo al evaluar las muestras tratadas térmicamente a través de la técnica de
ULTRASONIDO se ha corroborado la disminucion del coeficiente de atenuacion para la muestra de 900°C (este
comportamiento esta actualmente en estudio).

Conclusiones
En el plazo de los dos afios iniciales de la tesis doctoral se logro:

Caracterizar el material Ti CP en estado de recepcion contemplando aspectos de composicion quimica, aspectos

microestructurales, comportamientos térmicos y comportamiento mecanico.

Se realizaron practicas para desarrollar microestructura de grano ultrafino a nivel superficial en placas de Titanio a través
de dos técnicas de deformacion plastica severa: Laminacion Asimétrica y Estirado en Matriz de Canal Angular.

Se corrobor6 el aumento de propiedades mecénicas en las zonas de contacto de la muestra con las piezas que imprimieron
la deformacion plastica severa por los dos métodos aplicados.

Se lleva a cabo el estudio, disefio y concrecion de tratamientos térmicos bajo diferentes condiciones de interés y se inicia
la caracterizacion de muestras de Ti CP Grado tratadas térmicamente, contemplando diferentes técnicas de estudio de

materiales.
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