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RESUMEN

Previos trabajos han demostrado que la aleacién Nb-1Zr se muestra como un candidato
prometedor para su uso en la fabricacion de implantes biocompatibles gracias a la
disminucion del médulo eléstico después de su procesamiento. En este estudio se
presenta un andlisis detallado de la evolucion de la orientacion cristalina y la
microestructura de laminas de la aleacion Nb-1Zr sometidas a procesos de unién por
rolado acumulativo (ARB) ya que esta se muestra como una alternativa econdémica para

la produccion de materiales de grano ultrafinos.

Se llevaron a cabo estudios metalogréaficos para investigar los cambios en la morfologia
interna de los laminados, y se analizd la macro y microtextura para estudiar los cambios
en la orientacion cristalografica. Ademés, se realizaron pruebas de microdureza
superficial para evaluar el efecto de las condiciones de procesamiento. Estos anélisis
revelaron una refinacion del grano que pasé de un valor de 40 um a 400 nm después
de alcanzar una deformacidn equivalente de 4. Esto se correlacion6 con el aumento de
78 unidades en la microdureza superficial en la Gltima ld&mina, comenzando con un
valor de 109 HV en la muestra sin procesar. Estos resultados respaldan la prometedora
viabilidad de la aleacion Nb-1Zr como candidato para aplicaciones que requieren
materiales de grano ultrafino, como la fabricacion de implantes biocompatibles.
Ademas, este enfoque proporciona informacion valiosa para la optimizacion de los

procesos de fabricacion de materiales de grano ultrafino en general.

La difraccion de rayos X se utilizd para obtener las Funciones de Distribucién de
Orientaciones (ODFs) las cuales sirvieron de apoyo para analizar la orientacion
cristalografica de la aleacion Nb-1Zr sometida a unién por rolado acumulativo. Se
observo una evolucion en las componentes presentes en las laminas a medida que se
aplicaba la deformacion. Inicialmente, se encontré una textura de fibra vy, pero a una
deformacion de 2,4 se detectd la componente de Goss, indicando cambios en la
orientacion cristalografica. En la muestra final procesada, se encontré la presencia de
la componente Goss Rotado, sugiriendo una reorientacién adicional de los granos en la

microestructura. Ademas, se realizaron célculos de los médulos de Voigt y Reuss para
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confirmar la anisotropia eléstica de la aleacion. Estos resultados son importantes para
comprender el comportamiento mecénico del material y su respuesta a las cargas

aplicadas.

Finalmente, los datos de microtextura extraidos por EBSD demostraron una
heterogeneidad tanto morfologica como cristalogréfica, y se descubri6 que la aparicion
de la componente de Goss fue resultado del fendmeno de recristalizacion dinamica
inducido por la gran cantidad de deformacion aplicada, dando pie a que la
microestructura del material experimenté cambios significativos a nivel de granos
debido al proceso de deformacién, lo que puede tener implicaciones importantes en sus

propiedades y rendimiento.
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ABSTRACT

Previous studies have demonstrated that the Nb-1Zr alloy shows promise as a candidate
for use in the manufacturing of biocompatible implants due to the reduction in elastic
modulus after processing. This study presents a detailed analysis of the evolution of
crystal orientation and microstructure of Nb-1Zr alloy sheets subjected to accumulative
roll bonding (ARB) processes, as it serves as an economical alternative for producing

ultrafine grain materials.

Metallographic studies were conducted to investigate changes in the internal
morphology of the laminates, and macro and microtexture analyses were performed to
study changes in crystallographic orientation. Additionally, surface microhardness
tests were carried out to evaluate the effect of processing conditions. These analyses
revealed grain refinement, reducing the grain size from 40 um to 400 nm after reaching
an equivalent strain of 4. This correlated with a 78-unit increase in surface
microhardness in the final sheet, starting from a value of 109 HV in the unprocessed
sample. These results support the promising viability of the Nb-1Zr alloy as a candidate
for applications requiring ultrafine grain materials, such as the fabrication of
biocompatible implants. Furthermore, this approach provides valuable information for

optimizing the manufacturing processes of ultrafine grain materials in general.

X-ray diffraction and Orientation Distribution Functions (ODFs) were employed to
analyze the crystallographic orientation of the Nb-1Zr alloy subjected to accumulative
roll bonding. An evolution in the components present in the sheets was observed as
deformation was applied. Initially, a y-fiber texture was found, but at a deformation of
2.4, the presence of the Goss component was detected, indicating changes in
crystallographic orientation. In the final processed sample, the presence of the Goss
Rotated component was found, suggesting additional grain reorientation in the
microstructure. Additionally, calculations of the Voigt and Reuss moduli were
performed to confirm the elastic anisotropy of the alloy. These results are important for

understanding the material's mechanical behavior and its response to applied loads.
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Finally, microtexture data extracted by EBSD demonstrated both morphological and
crystallographic heterogeneity, and it was discovered that the appearance of the Goss
component resulted from the phenomenon of dynamic recrystallization induced by the
significant amount of applied deformation. This indicates that the material's
microstructure underwent significant grain-level changes due to the deformation

process, which may have important implications for its properties and performance.
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CariTuLo |

INTRODUCCION

La aleacion Nb-1Zr es una excelente opcion para aplicaciones biomédicas,
especialmente en proétesis para huesos, debido a su biocompatibilidad y su capacidad
de endurecerse por deformacion. Sin embargo, estas aleaciones tienen una resistencia
mecénica baja y una vida Gtil mediocre en fatiga. Para abordar estas limitaciones, se ha
explorado la deformacidn plastica severa (SPD), especificamente la ruta de unién por
rolado acumulativo (ARB), que permite generar una microestructura ultrafina. La
técnica de ARB fue desarrollada por Saito en 1999 y consiste en apilar laminas de un
material para conseguir una unién en frio mediante un proceso de rolado. El producto
resultante es cortado transversalmente y las dos laminas se vuelven a apilar para

conseguir una deformacion equivalente de 0.8 por paso (Saito et al., 1999).

Anteriormente, esta aleacién ha sido procesada en el grupo de investigacion mediante
unién por rolado acumulativo (ARB) hasta alcanzar una deformacion equivalente de
Von Mises de 4 y se ha encontrado un incremento significativo en su resistencia a la
cedencia. Adicionalmente, se encontrd una reduccion de aproximadamente 20% en su
modulo elastico, lo cual es interesante en términos de compatibilidad biomecanica en
prétesis para hueso humano. Esta reduccion ha sido estudiada mediante el uso del
software de andlisis de textura MTex y el modelo visco-plastico autoconsistente
(VPSC). Esto ha permitido definir que la textura cristalografica dominante es el
componente de Goss. La presencia del componente de Goss puede surgir de la

deformacion de corte redundante causada por el proceso ARB o por la recristalizacion



del material. Independientemente del origen de la textura de Goss, se ha calculado el
efecto que esta orientacion tiene sobre las respuestas elasticas y plésticas, con una

aproximacion adecuada a la medicién experimental.

A pesar de los avances descritos lineas arriba, existen todavia varias interrogantes que
este proyecto estd enfocado a resolver. La principal de ellas es si la textura de Goss
efectivamente surge de la deformacion de corte concurrente causada por el proceso de
ARB o0 surge a partir de bandas de corte o deformacién y se propaga durante la

recristalizacion del material.

1.1 Objetivo general

Estudiar la evolucion de la textura cristalografica durante el procesamiento ARB de la

aleacion Nb-1Zr a través del espesor del material.

1.2 Objetivos especificos

» Procesar laminas de aleacion Nb-1Zr mediante la técnica de unién por rolado

acumulativo (ARB), alcanzando al menos un valor de 4 de deformacion equivalente.

» Caracterizar la evoluciéon microestructural de los laminados mediante técnicas de

microscopia Gptica y microscopia electronica de barrido.
* Analizar el efecto del procesamiento por ARB sobre la microdureza de los laminados.

« Caracterizar la textura cristalografica y anisotropia elastica de las muestras procesadas

en cada paso de ARB utilizando la técnica de difraccion de rayos X.

« Estudiar el gradiente de textura a través del espesor de las muestras procesadas

mediante difraccion de electrones retrodispersados (EBSD).



CariTuro I

REVISION BIBLOGRAFICA

2.1 Materiales biocompatibles

Los problemas degenerativos de huesos afectan a millones de personas alrededor del
mundo. Estas enfermedades a menudo requieren de cirugia, en la cual se puede
involucrar un remplazamiento total en casos en las que ocurra una deteriorizacion del
sistema 0seo provocada de forma natural o derivadas de fracturas u otros problemas

musculoesqueléticos, como por ejemplo las infecciones (Navarro et al., 2008).

La biocompatibilidad, el disefio apropiado, la estabilidad bioldgica, ademas de
propiedades mecanicas como lo son esfuerzo de tensién, esfuerzo de cedencia, médulo
elastico, alta resistencia a la fatiga, entre otras, son aquellas que juegan un rol principal
en la seleccion de materiales candidatos para la fabricacion de implantes (Patel &
Gohil, 2012).

Una de las consideraciones mas importantes a la hora de seleccionar el material a
implementar es su valor del médulo de elasticidad (E), este se espera que sea
equivalente a la del hueso el cual varia de entre 4-30 GPa dependiendo del tipo de

hueso y de la direccion en la cual serd medida (Geetha et al., 2009).

Los aceros inoxidables, las aleaciones base Co-Cr, ademas del titanio y sus aleaciones
fueron los primeros materiales metalicos exitosamente utilizados para aplicaciones
ortopédicas durante la primera mitad del siglo XX, sin embargo, estos materiales tienen

un alto médulo de elasticidad que gira alrededor de 200-230 GPa, lo que genera que,



al entrar en contacto con el hueso, estos dispositivos soportaran la mayor parte de la
carga produciendo a su vez la falta de estimulos mecénicos en el hueso e induce una
reabsorcion, conduciendo a la eventual falla y aflojamiento del implante (Huiskes et al.,
1992; Navarro et al., 2008).

2.2 Niobio y sus aleaciones.

El niobio es ampliamente reconocido como un material biocompatible debido a sus
propiedades favorables para su uso en aplicaciones médicas y biomédicas. Su
biocompatibilidad se basa en su capacidad para interactuar de manera segura con los
tejidos bioldgicos sin causar reacciones adversas. Se muestra como un material de
naturaleza refractaria, esto debido a que posee un punto de fusion alto. Sus propiedades
mecanicas estan influenciadas por la pureza del metal o proporcion de los elementos
aleantes, ya que hasta pequefias cantidades de estos incrementan la dureza, pero
disminuyen su ductilidad, esto aunado al método de produccion y el tratamiento
mecénico posterior (Habashi, 2013). Dichas propiedades pueden ser aproximadas y
resumidas en la Tabla 1.

Ademas de la biocompatibilidad, el niobio se caracteriza por producir una capa de
Oxido pasivo estable que impide que ocurra la corrosion en muchos ambientes
agresivos exceptuando el é&cido fluorhidrico (HF). Sin embargo, el principal
inconveniente de este elemento es su relativa baja resistencia en condiciones de tamafio

de grano convencional (Rubitschek et al., 2012).

Tabla 1. Propiedades fisicas y mecénicas del niobio (Brandolt et al., 2014; Habashi, 2013)

Cubica centrada en el cuerpo
(a=3.3x10° m)
Punto de fusion 2400 °C

Resistencia a la tension (UTS) a

Estructura cristalina

temperatura ambiente 275 MPa

Maodulo de elasticidad 105 GPa
Maodulo de corte 38 GPa
Dureza, Vickers 92



La mayor aplicacion del niobio puro es como un elemento aleante para el acero, esto
gracias a su significante accién de refinamiento de grano y efectos endurecedores al
actuar como un formador de carburos. Estos efectos estan ligados a su baja solubilidad

en las redes de austenita y ferrita (Mohrbacher, 2018).

Las aleaciones base niobio fueron desarrolladas inicialmente para propositos
aeroespaciales y para aplicaciones en reactores nucleares gracias a su refractariedad.
La primera aleacion de niobio disponible fue la Nb-1Zr, elaborada en 1959 como
respuesta a las necesidades de la Fuerza Aérea de materiales resistentes a alta
temperatura y a la oxidacion para la fabricacion de turbinas y estructuras de avion. El
Zr actia como un endurecedor en la solucién sélida de esta aleacién (Buckman, 1984;
Patel & Gohil, 2012).

Actualmente se ha observado que esta aleacion es adecuada para su uso en implantes
en el cuerpo humano, debido a su modulo de elasticidad que es similar a las aleaciones
de titanio y mucho menor que el de los aceros austeniticos, ademas, que puede
incrementar su ductilidad y resistencia a través de un proceso de refinacion de grano
(Niendorf, 2007).

2.2.1 Generalidades

El niobio es un elemento quimico que se caracteriza por su estructura cristalina cibica
centrada en el cuerpo (BCC), lo que significa que cada &tomo de niobio esta rodeado
por otros ocho atomos vecinos en los vértices de un cubo. Esta organizacion atbmica
da origen a diversos caminos de deslizamiento en el material, es decir, rutas de
movimiento que se desarrollan en los planos y direcciones con mayor densidad de

atomos.

En el caso del niobio, estos sistemas de deslizamiento son los planos cristalinos {110},
{112} y {123} a las direcciones <111>. Los planos {110} y {112} son particularmente
importantes ya que son los que tienen una mayor densidad de atomos, lo que hace que

sean mas propensos a la deformacion plastica bajo carga. Al deslizamiento sobre este



sistema se le denomina “deslizamiento de lapiz”, mostrado en la Figura 1 (Suwas &
Ray, 2014).

Cabe destacar que estos sistemas de deslizamiento no son exclusivos del niobio y se
presentan en otros materiales BCC como el hierro y el tungsteno. No obstante, el
estudio de estos sistemas de deslizamiento es importante en la comprension del
comportamiento mecanico del niobio y su aplicacion en diversos campos como la
industria aeroespacial y la medicina (M. Li et al., 2018). La seleccion del sistema activo

es determinada esencialmente por la temperatura de deformacion:

e El deslizamiento en el plano {112} ocurre a temperaturas por debajo de Tm/4.
e El deslizamiento en el plano {110} ocurre a temperaturas entre Tm/4 'y Tm/2.

e El deslizamiento en el plano {123} ocurre a temperaturas superiores de Tm/2.

En donde Tm = temperatura de fusion (en grados Kelvin) (Suwas & Ray, 2014).

[001]

a)

"""
\ k Direccion de

deslizamiento
<111>

. Planode

deslizamiento
{110}

[010]

[
Figura 1. (a) Ejemplificacion de sistema de deslizamiento en estructuras BCC y (b) deslizamiento de
“lapiz” en metales BCC (Suwas & Ray, 2014).

Otro parametro importante para considerar de este material es la anisotropia de las
propiedades elasticas, la cual es una propiedad significativa que se presenta en muchos
materiales y que se refiere a la variacion de las propiedades fisicas y mecanicas en
diferentes direcciones (Britannica, 2021). Esta propiedad puede ser medida utilizando

el pardmetro de Zener, que se calcula a partir de los coeficientes de rigidez del material.

El parametro de Zener se utiliza como un indicador cuantitativo de la anisotropia de un
material. Si el valor del parametro es igual a 1, esto indica que el material es isotrépico,

lo que significa que sus propiedades son las mismas en todas las direcciones. Por otro
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lado, si el valor del parametro de Zener es diferente a 1, esto indica que el material es
anisotropico (Zener, 1948).

— 2C4s Ecuacion 1

B Cll - C12
Algunos metales con estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (BCC)
muestran una variacion significativa en sus propiedades mecanicas segun la direccion
cristalina. Por ejemplo, el molibdeno tiene un valor de 0.72, el tantalio de 1.56, el
titanio de 5 y el tungsteno de 1.01. Por otro lado, el niobio presenta un parametro de
anisotropia de Zener de 0.5, confirmando su naturaleza anisotropica en términos de
comportamiento mecanico. En contraste, el tungsteno podria considerarse como un
material practicamente isotropico debido a su valor cercano a 1 en este parametro (Qiu
etal., 2019; Rodriguez et al., 2020). Especificamente, el niobio presenta una mayor
resistencia mecanica y una mayor rigidez en ciertas direcciones, lo que lo hace ideal

para su uso en aplicaciones de alta exigencia.

2.3 Deformacion pléstica severa

La busqueda de nuevas alternativas de deformacion para la elaboracién de materiales
nanoestructurados a gran escala ha encaminado a la atraccion de los procesos de
deformacion pléstica severa, esto debido a que comparados a otras técnicas de
procesamiento, estos involucran una gran cantidad de deformacion aplicada sobre el
material lo que provoca una fragmentacidn del grano grueso en tamafios mas pequefios
denominados “ultrafinos” (tamafios menores a 1 pm) y a su vez, la mejora en las
propiedades mecénicas de dichos materiales, entre ellos el limite elastico, esfuerzo
limite de fractura, entre otros (Azushima et al., 2008; Valiev et al., 1999).

Las primeras técnicas de deformacion plastica severa desarrolladas fueron las de
torsion a alta presion (HPT) y las de prensado angular de canales iguales (ECAP). La
primera de ellas fue investigada y desarrollada por Bridgman (Bridgman, 1935);
consiste en comprimir un disco con medidas tipicamente de 10 — 20 mm de diametro y
un espesor de entre 0.2 — 0.5 mm mediante la aplicacidon de presion a través de dos

dados de los cuales uno de ellos estara girando para la aplicacion de torque como se
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muestra en la Figura 2a. Por su parte, la técnica de ECAP, desarrollada por Segal y
colaboradores en los inicios de la década de los 80’s (Segal et al., 1981), consiste en
hacer pasar pequefios lingotes de seccion cuadrada o circular con didmetro o seccion

diagonal no mayor a los 20 mm y con una longitud de entre 70 — 100 mm.

a) ﬁ Presion b)

Rotacion

Mugstra

Soporte

r

HE——

Figura 2. Representacién esquematica de los procesos de a) HPT y b) ECAP (Azushima et al., 2008).

ElI ECAP consiste en presionar dicha muestra a través de un dado metalico que contiene
dos canales con la misma area de seccion transversal unidas por una interseccion
angular (&) usualmente de 90° y por un angulo de curvatura en el punto de interseccion
(%) mismas que pueden ser observadas en la Figura 2b. Sin embargo, ambas técnicas,
tanto HPT como ECAP muestran limitaciones en la dimensién de las probetas a
procesar ademas de que el equipo a implementar es un poco mas sofisticado, por lo que
se muestran como procesos de baja productividad y eficiencia (Azushima et al., 2008).

2.3.1 Union por rolado acumulativo (ARB)

En respuesta a las limitantes generadas por los procesos anteriormente mencionados,
Saito y colaboradores desarrollaron una técnica de produccién de granos ultrafinos de
produccion continua a finales de los afos 90’s (Saito et al., 1999). Este proceso se
ilustra en la Figura 3, en él se observa que, partiendo de dos laminas apiladas, se aplica
una reduccién por medio del rolado sin lubricacion (tradicionalmente del 50 %), el cual

es posteriormente cortado, apilado y rolado nuevamente.



Para lograr una buena union, las superficies de contacto de las ld&minas tienen que ser
desengrasadas cuidadosamente y cepilladas con alambre. Este cepillado permite
producir también rugosidad de escala micrométrica en las superficies, que origina una

buena unidn entre ambas laminas (Edalati et al., 2022).

. - “7
( Tratamiento superficial j Corte —

———— : .
—————

Desengrasado
Cepillado con alambre

Unién por rolado

* Apilamiento

Figura 3. llustracidn esquematica del proceso de ARB (Edalati et al., 2022).

La deformacion equivalente de von Mises (geq) €5 una medida importante que se utiliza
q q
para evaluar la deformacion plastica acumulada en el material después de n ciclos de

ARB y que es expresada como:

2n t 2n .,
Eoq = ——= In (_) = — _3 In(1-7) Ecuacion 2

V3 \t V3

Donde t,, t y r son el espesor inicial de las laminas antes del apilamiento, el espesor
después de la unién por rolado y la reduccion en espesor por ciclo, respectivamente.
Debido a que la deformacion equivalente de von Mises del 50 % de rolado es de 0.80,

la deformacion equivalente después de n ciclos es 0.8n (Edalati et al., 2022).



El ARB puede ser llevado a cabo a elevadas temperaturas, para lograr grandes
deformaciones y uniones con mayor facilidad, la Unica condicion existente es que esta
temperatura debe ser menor que la temperatura de recristalizacién del material para
evitar el engrosamiento de la microestructura durante el proceso (Azushima et al.,
2008).

Tal y como se mencioné anteriormente, los procesos de deformacion plastica severa
(SPD) son técnicas utilizadas para generar microestructuras ultrafinas en materiales
metalicos y compuestos. EI ARB, por su parte, utiliza iteraciones de procesamiento
para crear estructuras elongadas en la direccion de rolado y granos ultrafinos con
espesores de entre 100 a 200 nm. A diferencia de otras técnicas de SPD, el ARB

también puede generar heterogeneidades a través del espesor de la ldmina.

Estas heterogeneidades se deben a la presencia de esfuerzos cortantes no uniformes en
cada una de las capas de la ldmina, lo que resulta en un mayor esfuerzo cortante en la
superficie de la muestra en comparacion con el centro de esta. Estas mismas se
propagan a través de la lamina gracias al corte y posterior apilamiento de esta, y pueden

influir significativamente en las propiedades mecéanicas del material.

Ademas, la microestructura generada por ARB es diferente de aquellas formadas por
otras técnicas de SPD, ya que la ARB genera una estructura laminar en la que las capas
estan orientadas en la direccion de rolado. Esta estructura laminar es Unica y puede

tener implicaciones en las propiedades mecéanicas del material (Lowe & Valiev, 2004).

2.4 Microestructuras de deformacion

La respuesta ante la aplicacion de deformacion plastica en los materiales metélicos en
cuanto a los esfuerzos y deformaciones expuestos en dicho material esta determinada
por su microestructura y orientacion cristalografica inicial. A medida que la
deformacion incrementa, la morfologia cambia, por ejemplo, el rolado es caracterizado
por producir estructuras laminares (Hansen & Barlow, 2014). Sin embargo, durante
este proceso también se pueden generar diversas estructuras de deformacion, entre

ellas:
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e Dislocaciones, que son defectos lineales en la estructura cristalina del material,
generados principalmente cuando los atomos de un cristal se mueven de su
posicion original debido a la aplicacion de una fuerza externa.

e Maclas, las cuales son deformaciones cristalograficas que se forman cuando
dos partes del cristal se desplazan una con respecto a la otra. Este efecto puede

ocurrir cuando el material se somete a esfuerzos de corte o torsion.

Sin embargo, cuando un material se somete a un esfuerzo de corte, se produce una
deformacion de corte, lo que implica que las diferentes partes del material se deslicen
unas sobre otras en forma de planos paralelos. Si este esfuerzo aplicado es lo
suficientemente intenso, pueden formarse bandas de corte en el material (Figura 4).
Estas se caracterizan por una deformacion intensa ademas de una alta densidad de

dislocaciones.

imites de
dislocacion

Bandas de
deformacioén

Bandas de corte

Figura 4. Representacion de dislocacion y estructuras de bandas generadas durante la deformacion
(Suwas & Ray, 2014).

La formacion de bandas de corte estd influenciada por varios factores como la
orientacion cristalografica del material ya que algunos materiales son mas propensos a
formarlas que otros en funcidn de su estructura cristalina. La velocidad de deformacion
también es otro elemento importante, ya que la formacion de bandas de corte puede ser
mas probable a altas velocidades de deformacion. Ademaés, la temperatura también

puede influir en la formacion de estas, ya que a temperaturas mas altas los materiales
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pueden deformarse de manera més facil y, por lo tanto, pueden ser mas propensos a la
formacion de bandas de corte (Dieter, 1988).

La acumulacion de dislocaciones dentro del material es acompafiada por un
refinamiento progresivo de la microestructura, el cual es visto como una reduccién en
el tamafio de subgranos y granos provocada por procesos de “recuperacion ”. Durante
el proceso de recuperacion, las dislocaciones que se forman durante la deformacion
plastica se mueven hacia las fronteras de los granos y se agrupan para formar celdas de
dislocacion, las cuales son regiones altamente deformadas que actlan como barreras
para la propagacion de nuevas dislocaciones, Como resultado, los granos en la region
de la celda de dislocacidn tienen una menor densidad de dislocaciones y, por lo tanto,
un tamafio de grano mas pequefio. El tamafio de los granos se puede reducir ain mas
mediante otros mecanismos, como la nucleacion y el crecimiento de nuevos granos,
que pueden ocurrir después del proceso de recuperacion, este proceso es mejor
conocido como la “recristalizacion”. Este fenomeno ocurre cuando la densidad de
dislocaciones es lo suficientemente baja y se produce un equilibrio termodindmico
entre la energia libre y la energia almacenada en el material. Durante esta etapa, se
forman nuevos granos con una estructura cristalina equilibrada y de menor tamafio,
dando como resultado una mejora en la resistencia Gltima, ductilidad, entre otras
propiedades mecanicas (Dieter, 1988; McQueen & Jonas, 1975). El proceso puede ser

observado en la Figura 5.
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Grano grueso inicial Pared de dislocacion Celda de dislocacion

aNNe”
<

Subgranos con limite de Granos refinados con limite
grano de angulo bajo de grano de angulo alto Grano nanocristalino

a)

d)

Figura 5. Diagrama esquematico del mecanismo de deformacidn plastica para la nanocristalizacion de
un material metalico: (a) Grano inicial grueso; (b) Paredes de dislocacion formadas como resultado del
deslizamiento de dislocaciones; (c) Celdas de dislocacion formadas como resultado del deslizamiento
de dislocaciones; (d) Subgranos con limites de grano de angulo bajo inducidos por el deslizamiento de
dislocaciones; (e) Refinamiento del grano junto con la aparicion de limites de grano de angulo alto; (f)

Grano nanocristalino formado debido a la deformacidn plastica severa (Jiang et al., 2018).

2.5 Texturas y su representacion

Se ha mencionado que los procesos de deformacion plastica severa implican una
reduccion del tamafio de grano sin alterar las dimensiones del material, proporcionando
una alta cantidad de deformacidn, esto deriva en una modificacién/evolucion de la
textura que manifiesta un rol importante en la respuesta mecanica del material
deformado como por ejemplo el modulo elastico, la resistencia y ductilidad, entre otros.
La definicion de textura puede ser resumida como la distribucion de orientacion de los

cristales en un material policristalino (Suwas & Mondal, 2019).

Al llevar a cabo una deformacién, pequefias regiones dentro de un grano comienzan a
rotar debido a la actividad de los diferentes sistemas de deslizamiento, el cual conlleva
la formacion de subestructuras dentro del grano. Gradualmente, estas subestructuras
rotan a orientaciones preferenciales las cuales son caracteristicas a la deformacion
aplicada (Suwas & Mondal, 2019).
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2.5.1 Figuras de Polos

Las figuras de polos son una herramienta utilizada en cristalografia para visualizar y
analizar la distribucion de orientaciones cristalinas en un material. En particular, las
figuras de polos se utilizan para determinar la orientacion preferencial de un
determinado conjunto de planos cristalinos o de una determinada direccion
cristalogréafica en un material. Estas se construyen trazando los polos de los planos

cristalinos o de las direcciones cristalograficas en una proyeccion polar.

Estas figuras son muy Utiles para comprender como se distribuyen las orientaciones
cristalogréaficas en un material, especialmente en aquellos que han sido sometidos a
procesos de deformacion plastica, que a su vez generan texturas cristalograficas o
transformacion de fase. Por ejemplo, si un material ha sido sometido a un proceso de
texturizacion, es decir, ha sido deformado de tal forma que todas sus orientaciones
cristalogréficas se alinean en una direccion preferencial, esto se puede visualizar
claramente en una figura de polos, donde se observara una gran concentracion de polos

en la direccion preferencial (Suwas & Ray, 2014).

2.5.2 Figuras de Polos Inversas

El método mas cominmente utilizado para representar la textura de los materiales es a
través de las figuras convencionales de polos anteriormente explicadas, sin embargo,
hay ocasiones en las que se puede proporcionar una descripcion adecuada de la textura
utilizando una figura inversa de polos, la cual representa la distribucion de una
direccion seleccionada en la muestra en relacion con los ejes cristalinos. Estas también
se conocen como graficos de distribucién de ejes (Suwas & Ray, 2014). El plano de
proyeccion para una figura inversa de polos es una proyeccion estandar del cristal
(Figura 6a), donde se muestra Gnicamente el triangulo estereografico unitario como el

que se muestra en la Figura 6b.
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Figura 6. a) Figura de polos inversa 001 completo, mostrando <110> paralelo al plano normal de
deformacion, superpuesto en un estereograma estandar (001). b) Un triangulo estereografico unitario
“A” ha sido separado (Suwas & Ray, 2014).

2.5.3 Distribucion de densidad de orientacion (ODF)

Las funciones de densidad de orientacion (ODFs, por sus siglas en inglés) son una
herramienta matematica utilizada en la cristalografia para describir la distribucién de
orientaciones cristalinas en un material policristalino. Una ODF representa la densidad
de probabilidad de encontrar una determinada orientacion cristalina en un material en
funcién de la direccion de medicion. En otras palabras, estas indican la probabilidad de
encontrar una determinada orientacion cristalina en un material en una direccion de

medicion especifica.

A su vez, las ODFs se definen en funcidon de los angulos de Euler, que son tres angulos
que describen la orientacion de un cristal en el espacio. Estos dngulos representan la
rotacién necesaria para llevar un cristal desde su orientacién de referencia a una
orientacion dada en el espacio. La notacion mayormente implementada es la rotacion

de Bunge que se muestra en la Figura 7.
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RD’ ‘100

Figura 7. Representacién esquematica de los angulos de Euler, definidos por Bunge (Suwas & Ray,
2014)

Esta serie de rotaciones pueden se realizan como se enlistan a continuacion:

1. Se debe realizar una primera rotacién de un angulo ¢1 alrededor de ND, que
llevard a RD a la posicion RD 'y a TD a TD'. El valor del &ngulo ¢1 debe ser tal

que RD' sea perpendicular al plano formado por ND y [001].

2. Se debe realizar una segunda rotacion de un angulo @ alrededor de RD'; la
cantidad de @ debe ser tal que ND coincida con [001]. Por este proceso, TD'

asumira la posicion TD".

3. Sedebe realizar una tercera rotacion de un &ngulo ¢ alrededor de (ND =[001]),
siendo la cantidad de ¢ tal que, por esta rotacion, RD'irda [100] y TD" a [010].

El uso de &ngulos de Euler es una forma comdn de describir la orientacion de un objeto
en el espacio tridimensional. La Figura 8 muestra claramente como los angulos de Euler
permiten describir la orientacién de un objeto de manera Unica. Cada combinacion de
estos angulos describe una orientacion diferente y puede representarse como un punto
en el espacio de Euler, que es un ejemplo de un espacio de orientacion o espacio ¢
(Engler & Randle, 2010).
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Figura 8. Representacién de orientaciones en un espacio de orientacidn tridimensional definido por los

angulos de Euler. Cada orientacidn g corresponde a un punto en el espacio de Euler cuyas coordenadas

estan dadas por los tres angulos de Euler @1, @, @2 que describen la orientacion (convencion de Bunge)
(Engler & Randle, 2010).

En la mayoria de los casos de deformacion por laminacién, se asume que la muestra
presenta una simetria ortogonal, lo que significa que existen dos planos de espejo en la
direccion de la laminacion y en la direccion transversal. Por lo tanto, es posible reducir
el rango de angulo de Euler @1 a un cuarto, que se encuentra en el intervalo de 0° a 90°.
Esta reduccion del rango se debe a la simetria de la muestra y es de gran utilidad en la
representacion de la orientacion cristalina de la muestra en el espacio de Euler (Engler
& Randle, 2010).

2.5.4 Texturas de deformacion

Una textura de deformacion es referida a la orientacion preferencial de los cristales de
un material después de ser sometido a deformacion plastica y que puede ser resultado
de una variedad de procesos, entre ellos, la formacién de bandas de corte, la

recristalizacion y la rotacion de granos.

La textura de deformacién del niobio es compleja y puede variar dependiendo de la
orientacion cristalogréfica inicial de los granos, la velocidad de deformacion y la
temperatura de deformacion. Sin embargo, esta misma puede ser influenciada por la
presencia de elementos de aleacion, como el titanio y el zirconio. Estos elementos
pueden modificar la textura y las propiedades mecéanicas del material. La textura de

deformacion puede afectar significativamente las propiedades mecanicas y fisicas del
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niobio, por lo que es importante considerarla en la fabricacion y procesamiento de este

metal.

En general, cuando un material con estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo
(BCC) se somete a condiciones de rolado, este tiende a crear una textura de
deformacion principalmente por fibras a ([110]//RD) y v el cual tiene una componente
[111] paralela a la direccion normal. Estas pueden ser mostradas mediante ODFs a un
angulo de ¢,=45° (Kestens & Pirgazi, 2016) y que estas pueden ser enlistadas en la

Tabla 2 y representadas esquematicamente en la Figura 9.

Tabla 2. Fibras caracteristicas en metales y aleaciones BCC (Engler & Randle, 2010).

Angulos de Euler utilizando la

Fibra Eje de fibra )
convencion de Bunge (¢1, @, ¢p2)*
o <011>//RD 0°,0°,45° - 0°,90°,45°
y <111>/IND 60°,54.7°,45° - 90°,54.7°,45°
n <001>//RD 0°,0°,0° - 0°,45°,0°
I <011>//ND 0°,45°,0°- 90°,45°,0°
& <110>//TD 90°,0°,45° - 90°,90°,45°
B *x 0°,35°,45° - 90°,54.7°,45°

*Valores tipicos sin consideraciones simétricas.

**Definidos por el maximo valor de intensidad preferentemente que la posicién cristalografica exacta.

— (w]
¢ ¢=45
0 157 30° 45° 60 75° o0°
DO i L L_a L i

d {001¥110)
"1 o Fiber (110)||RD

30°4 - {112K110)

¥ Fiber
el {111} ND

{111K110)
| —
i \\{111}(112) 2

75"

Goss={011¥100)

20"

Figura 9. Representacion esquemaética de las orientaciones mas importantes en materiales BCC en la
seccién ¢,=45° (Engler & Randle, 2010).

Sin embargo, se ha encontrado que, en metales con estructura BCC, debido a

condiciones de rolado los granos cerca de la superficie son deformados por corte y los
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que estan cerca del centro por deformacion de rolado puro. Por lo tanto, la textura de
corte de la superficie consiste en una fuerte textura de Goss {011}<100> y de
aproximadamente {112}<111>. En el caso del centro de la muestra, la textura es similar
a una textura rolada en frio con una fuerte fibra o y una fibra y (Llcke & Holscher,
1991).

2.6 Difraccion de Rayos X (DRX)

La difraccion de rayos X es una técnica Util para estudiar la macrotextura de materiales
metalicos. La macrotextura se refiere a la distribucion espacial de las orientaciones
cristalograficas en una muestra de metal. Esta informacion puede ser importante para

comprender la anisotropia de las propiedades mecéanicas del material.

Para medir la macrotextura de un material metalico con difraccion de rayos X, se utiliza
un difractometro de rayos X que est& equipado con un detector de alta resolucién y un
sistema de gonidmetro que permite la rotacion de la muestra en varios angulos. La
muestra se prepara para que tenga una superficie plana y se monta en el difractometro
(Suwas & Ray, 2014).

Se hace incidir un haz de rayos X sobre la superficie de la muestra, y se mide el patron
de difraccion generado por los atomos en la red cristalina del material. Este patron de
difraccion se compone de picos de intensidad que corresponden a las reflexiones de los
planos cristalinos del material, en el cual, para el caso de los materiales cubicos
centrados en el cuerpo (BCC) estos corresponden a los planos (110), (200) y (211).

A partir de los datos obtenidos se puede construir un mapa de la distribucion de las
orientaciones cristalinas en la superficie de la muestra, que es lo que se conoce como
macrotextura. Esta informacién se puede utilizar para identificar areas de la muestra
con diferentes orientaciones cristalograficas y para estudiar cbmo varia la orientacion

cristalina a lo largo de la superficie de la muestra (Engler & Randle, 2010).
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2.7 Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

Latécnica de difraccion de electrones retrodispersados (EBSD, por sus siglas en inglés)
es una técnica realizada en un microscopio electrénico de barrido (MEB) y utilizada
para medir la microtextura o textura local de materiales metélicos. Esta técnica se basa
en la difraccion de electrones de alta energia, que se produce cuando los electrones
inciden en la superficie del material el cual esta dispuesto a un angulo de inclinacién
de 70°. La difraccion de electrones produce un patron de difraccion, que contiene
informacidn sobre la orientacion cristalografica del material, esta se recopila mediante

un detector EBSD, que puede ser una camara CCD (Suwas & Ray, 2014).

Para medir la microtextura del material, se mueve la muestra bajo el haz de electrones
en un patron rasterizado. A medida que el haz de electrones incide en diferentes partes
de la muestra, se recopila informacion sobre la orientacion cristalogréfica en cada
punto. La informacién se procesa para generar un mapa de textura, que muestra la
distribucion de orientaciones cristalograficas en la superficie del material como se

muestra en la Figura 10.

Textura local (Microtextura)

NDA

7 RD Mapa de orientacion

1 i )

) Textura global (Macrotextura)

Figura 10. Esquema de las diferencias entre macrotextura y microtextura (Suwas & Ray, 2014).

2.7.1 Desorientacion de los limites de grano

En EBSD, se bombardea un material con un haz de electrones y se mide la distribucion
de los electrones retrodispersados. Al comparar la distribucion de los electrones
retrodispersados de diferentes regiones del material, es posible determinar la

desorientacién entre dos limites de grano adyacentes. La desorientacién se mide en
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términos de angulo y puede ser utilizada para caracterizar la microestructura de un
material (Randle et al., 2001).

La desorientacion de los limites de grano se refiere a la diferencia en la orientacion
cristalina entre dos regiones adyacentes de un material separadas por un limite de grano
y que puede ser causada por deformacion pléstica, recocido, crecimiento de grano,
entre otros procesos. Estos pueden ser subdivididos en dos: limites de grano de angulo
bajo (LAGB, por sus siglas en inglés) los cuales presentan desorientaciones menores

de 15°, y los limites de grano de angulo alto (HAGB), siendo estos mayores a 15°.

Los LAGB son una estructura compleja debido a que pueden contener un gran nimero
de dislocaciones en su estructura. Aunque estos limites de grano son menos efectivos
para obstaculizar el flujo plastico en comparacion con los HAGB, todavia pueden
presentar cierta resistencia debido a la presencia de dislocaciones. Durante la
deformacion plastica, las interacciones entre estas dislocaciones y las moviles pueden
conducir a cambios graduales en la estructura y desorientacién de las fronteras de grano
de angulo pequefio. Esta evolucién puede tener un impacto significativo en las

propiedades mecénicas de los materiales policristalinos (Zaefferer et al., 2003).

2.8 Trabajos relacionados

(Lee et al., 2002) En este trabajo se llevé a cabo el primer experimento de ARB en un
acero libre de intersticiales con estructura BCC. El material se deformd desde 0.8 hasta
4, observando una textura de laminacion RD//<110> cerca del centro del espesor,
similar a la obtenida en un proceso de rolado convencional. Sin embargo, en la
superficie de la lamina se observé una textura de corte correspondiente a la componente
de Goss ({110}<001>).

(Hartwig, 2004) estudié el refinamiento de grano del niobio (99.7 wt %) a diferentes
pasos de deformacién mediante ECAP y recocido a 900, 1000, 1100 y 1200 °C. Con
esto, se encontrd que la recristalizacion completa del material ocurre al ser sometido a

una deformacion de 2.3 (dos pasos de deformacion) y posterior recocido a 1100 °C.
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(Voronova et al., 2018) procesaron por su parte, niobio (99.95 wt %) mediante la
técnica de HPT a temperatura ambiente con un posterior tratamiento de recocido a
diferentes temperaturas con un tiempo de permanencia de dos horas. Observaron que
al tratarlo a 700 °C se encontro el tamafio de grano mas pequefio, con un promedio de
10 um. Ademas, el 70 % del area analizada fue ocupada por granos con orientacion

{110}, correspondiente a la componente de Goss.

(Yapici, 2020) proces6 mediante ECAP la aleacion Nb-1Zr mediante 8 y 16 pasos de
deformacion demostrando la aparicion de una microestructura elongada con una alta
densidad de dislocaciones al llegar al octavo paso, sin embargo, en el paso nimero 16
fue posible encontrar la presencia de granos y subgranos cercanamente equiaxiados,

con un tamafio promedio de 200 nm.

(Rodriguez et al., 2020) elabor6 laminados de Nb-1Zr procesados mediante ARB hasta
alcanzar una deformacion de 4, encontrando asi la aparicion de la componente de Goss
+ Dillamore/Taylor encontrados en el Gltimo paso de procesamiento. Ademas, se
localizé un importante refinamiento de grano, yendo desde los 30 um hasta los 800 nm,
y una disminucidon en el modulo eléstico en un 20 % con respecto a la muestra inicial.
A su vez, destaco que esta técnica de deformacidn plastica severa puede ser utilizada

como una alternativa en la produccion de una aleacién biocompatible.
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Caprituro 1

DESARROLLO EXPERIMENTAL

En esta seccion, se describen los métodos y procedimientos utilizados para llevar a
cabo el experimento, presentando los detalles de las técnicas experimentales y
explicando ademaés los criterios utilizados para el procesamiento y caracterizacion de
las muestras, incluyendo la descripcion de los instrumentos utilizados y las técnicas de

analisis empleadas.

En la Figura 11 se muestra un esquema general de las actividades y técnicas
implementadas a lo largo del desarrollo del proyecto de investigacion.

Aleacion Seccionamiento de Preparacion
Nb-1Zr muestras superficial
Toma de muestras Procesamiento por
testigo ARB hasta geq = 4.
Metalografia Microdureza DRX EBSD

l l

Analisis de la
macrotextura
superficial

Analisis de la
microtextura a
traves del espesor

Figura 11. Esquema representativo de metodologia experimental realizada para el procesamiento y

caracterizacion de la aleacion Nb-1Zr.
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3.1 Caracterizacion de la composicién quimica

Con el fin de verificar la composicion quimica de la aleacion Nb-1Zr utilizada en el
desarrollo de la parte experimental de este trabajo de investigacion, se implementaron
técnicas de analisis mediante Espectrometria de Emisién Atomica por Plasma (ICP),
para lo cual se utilizd un espectrémetro por plasma Marca PERKIN ELMER modelo
OPTIMA 8300, las cuales pudieron demostrar que el material de llegada presenta

elementos como impurezas, siendo los mas importantes el Al, Siy Fe, como se muestra

en la Tabla 3.
Tabla 3. Composicion quimica de material de llegada.
Elemento Nb Zr Al Si Fe
% en peso 99.01 0.794 0.087 0.004 0.066

3.2 Seccionamiento de muestras a procesar.

Una vez definida la composicion quimica de la aleacién Nb-1Zr, se procedio a la
elaboracion de laminas del material con el objetivo de continuar con el desarrollo del
proyecto. Para ello, se empled una maquina cortadora por cizalla, la cual permitié
seccionar las laminas en dimensiones de 100 x 25 x 1 mm, segin se muestra en la

Figura 12.

Es importante destacar que el proceso de corte fue llevado a cabo con precision para
evitar alterar las propiedades fisicas y quimicas del material. Se utiliz6 una cortadora
de alta precision que garantizd la obtencion de secciones uniformes y sin
deformaciones significativas en los bordes. De esta manera, se logré obtener laminas
de Nb-1Zr con dimensiones adecuadas para su posterior procesamiento mediante la

técnica de unidn por rolado acumulativo.
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Figura 12. Dimensiones de laminas utilizadas para la técnica de union por rolado acumulativo (cotas

en mm).

3.3 Preparacion superficial y procesamiento por ARB.

En primer lugar, se llevo a cabo un proceso de desbaste utilizando una lija de carburo
de silicio con una granulometria de 80, esto con el objetivo de lograr la rugosidad
adecuada en las superficies de las laminas a unir. Una vez completado este proceso, se
procedio a realizar una limpieza por ultrasonido utilizando acetona durante 15 minutos
aproximadamente, con el fin de asegurar que las superficies estuvieran completamente

limpias antes de la unién.

Para la unién de las ldminas, se utilizd un método que involucré la unién de las
superficies rugosas mediante alambres de Nb colocados en las orillas de las laminas.
Este proceso se llevo a cabo para preparar un total de 5 muestras, de manera que se

pudiera obtener una muestra final por cada ciclo de rolado.

Este método de unidn de las laminas resultd ser altamente efectivo para la preparacion
de las muestras necesarias para el estudio. Ademas, la rugosidad lograda en las
superficies de las ldminas durante el proceso de desbaste fue esencial para asegurar una
unién adecuada y resistente entre las mismas. Asimismo, la limpieza por ultrasonido
garantizo la eliminacién de cualquier tipo de contaminante en las superficies de las
laminas, lo que asegurd la calidad de las muestras obtenidas y, por tanto, la

confiabilidad de los resultados del estudio.
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Figura 13. Molino IRM utilizado en el desarrollo de la experimentacion.

Con el fin de mejorar la unién entre las dos laminas, se llevo a cabo un proceso de
precalentamiento en un horno tubular vertical (Figura 14). Durante este proceso, las
laminas se sometieron a temperaturas cercanas a los 700°C durante 60 segundos.
Posteriormente, se procedio a realizar un proceso de reduccion del espesor por rolado
sin lubricacion en cada ciclo, con el objetivo de lograr una reduccion del 50% del
espesor inicial. Para ello, se utilizé un molino de laminacién IRM ubicado en la Unidad
Saltillo, que cuenta con un par de rodillos de acero grado herramental D2 de 10.15 cm
de diametro y un ancho de 15.24 cm, este se muestra en la Figura 13. Estos rodillos se
calentaron a una temperatura aproximada de 121.11°C (250°F), mientras que la
velocidad de laminacion se mantuvo constante en 7.7 RPM, lo que equivale a una
velocidad aproximada de 0.04 m/s. Con estas condiciones, se logré obtener una

deformacion equivalente de 0.8 por paso.

Figura 14. Horno vertical tubular y controlador de temperatura implementados para realizar el

precalentamiento de las muestras.
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Con el objetivo de obtener muestras de cada ciclo para el analisis, se realiz6 un corte
en el centro de la 1dmina en las muestras que fueron sometidas a mas de dos ciclos.
Para ello, se llevaron a cabo los procesos de preparacion de superficies, union,
precalentamiento y rolado hasta alcanzar el nimero de ciclo correspondiente. Como
resultado, se obtuvo una muestra representativa de cada ciclo para su posterior
seccionamiento y andlisis. La Figura 15 muestra los laminados obtenidos a partir de

este proceso.

Figura 15. Laminados finales por cada ciclo.

3.4 Caracterizacion microestructural.
Para estudiar la evolucion morfoldgica en la microestructura y con el fin de calcular
los tamarfios de grano finales producidos posterior a cada ciclo de rolado, se llevaron a

cabo estudios metalogréaficos.

Las muestras fueron tomadas en cada ciclo de rolado ademas de la muestra sin procesar
y sus medidas correspondieron a 10 x 10 x 1 mm de espesor, las cuales fueron montadas
en baquelita. La cara analizada fue perpendicular a la direccion transversal de cada uno

de los rolados.

Posteriormente, se llevo a cabo un desbaste por medio de lijas de carburo de silicio
(SiC) con granulometrias ascendentes que van desde los 800 a 2400, con un posterior
pulido con pasta de diamante de 3 y 1 um para finalizar con una solucion de silica
coloidal de 0.04 um. Una vez que las superficies estan libres de rayaduras y/o
imperfecciones que pudieran alterar los resultados, se finalizo el proceso elaborando

un ataque quimico ASTM 66, compuesto por 30 mL de acido fluorhidrico (HF), 15 mL
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de &cido nitrico (HNOz) y 30 mL de &cido clorhidrico (HCI), las cuales a pesar de que
en la literatura se reporta sumergir las muestras por 2 minutos, en este material
unicamente fueron necesarios 30 segundos para la revelacion de los limites de grano y
la estructura general (American Society for Metals, 1985). Estas muestras fueron
posteriormente analizadas mediante un microscopio Optico marca Keyence VHX-
2000E que es mostrado en la Figura 16.

Figura 16. Microscopio optico VHX-2000E utilizado para los estudios metalograficos.

3.5 Microdureza Vickers

Se llevaron a cabo mediciones de microdureza en la superficie de muestras de 10 x 10
x 1 mm de espesor, las cuales correspondian tanto a las laminas sin procesar como a
las deformadas a cada uno de los ciclos de rolado. Para una mejor manipulacion durante

la preparacion superficial, las muestras se montaron en baquelita.

Se utiliz6 una técnica de desbaste ascendente, en la que se aplicaron lijas de carburo de
silicio (SiC) de granulometrias que aumentaban progresivamente, desde 800 hasta

2400, seguida de un pulido con pasta de diamante de tamafos de particulade 3 y 1 um.

Las mediciones se llevaron a cabo en un microdurometro Vickers de la marca
Zwick/Roell modelo ZHVy (visto en la Figura 17), utilizando un indentador piramidal
de base cuadrada y ejerciendo una carga de 200 g sobre las muestras. Se realizaron 10

mediciones en cada muestra para obtener un promedio.

28



Figura 17. Microdurémetro Zwick/Roell.

3.6 Macrotextura

Se tomaron muestras con medidas de 20 mm x 20 mm x 1 mm de espesor antes del
procesamiento y después de cada uno de los ciclos de rolado. Con una preparacién
superficial similar a la descrita en la seccion anterior (apartado 3.5) para los ensayos
de microdureza Vickers. El equipo utilizado fue un difractometro de rayos X marca
Panalytical Empyrean con una cuna de Euler utilizando ademas radiacion de Cu-Ka,
esto debido a que presenta una longitud de onda adecuada apropiada (1.5406 A) para
la difraccion de cristales metalicos, incluido el niobio, ademas de que presenta baja
absorcion, lo que permite que la radiacion penetre en la muestra y difracte sin disminuir
la intensidad de la radiacion medida que interactta con la muestra (Engler & Randle,
2010). A partir de esto, se obtuvieron resultados en forma de figuras de polos directas
(PF) en las direcciones (110), (200) y (211). Estas figuras de polos se utilizaron para
recalcular las funciones de densidad de orientacion (ODF) mediante la herramienta
MTex de Matlab. A partir de las ODF, se generaron figuras de polos en las direcciones
(100), (110) y (111), mientras que también se obtuvieron figuras de polos inversas
(IPF) para las direcciones principales de la muestra, incluyendo la direccion de rolado
(DR), transversal (DT) y normal (DN).

Con el fin de estudiar las propiedades elasticas de los materiales cristalinos, estos

mismos datos fueron utilizados para el célculo de los médulos de Voigt y Reuss, las
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cuales son aproximaciones del limite elastico superior e inferior, respectivamente. Para
su obtencion, fue necesario proporcionar al codigo de MTex las constantes de rigidez
C11, C12y C44, ademas de la densidad de la aleacién calculada mediante la Ecuacion

3, dichos datos se muestran en la Tabla 4.

1 XNb . Xzr XAl Xsi  Xpe i
+ L RTC LS Ecuacién 3

Paieacion Pnp Pzr Pai Psi Pre
Donde p = densidad, x= fraccion en peso del elemento.

Tabla 4. Condiciones para MTex correspondientes a Nb-1Zr.

Propiedad Condicion Referencia
Cl1=228
Constantes de rigidez Cl2=124 (Wang et al., 2015)
C44=27
Densidad (g/cm?3) 8.537

3.7 Microtextura

La preparacion superficial es un paso critico en el analisis de EBSD ya que una
superficie mal preparada puede afectar la calidad de los datos obtenidos. A
continuacion. Se describe el proceso general de la preparacion de las muestras en la

cara transversal para llevar a cabo la técnica.

En primer lugar, se realizé un seccionamiento de 10 x 10 mm a cada una de las muestras
mediante una cortadora por cizalla. Luego, se elaboré una preparacién superficial
similar a la realizada en el proceso de metalografia, pero sin llevar a cabo el ataque
quimico y prolongando por al menos 20 minutos mas el pulido final con silica coloidal.
Ademas, se elabor6 un pulido ain mas fino utilizando la técnica de cross-section
polishing (CP), que utiliza un haz de iones desenfocado para eliminar el material de la

superficie de la muestra y lograr un pulido preciso y controlado.

Se llevaron a cabo tres mediciones para cada una de las muestras procesadas
correspondientes a la superficie, ¥ del espesor y en el centro de la probeta como se
muestra en la Figura 18. Para la muestra sin procesar, solo se tomd en consideracion

una medicion en el punto central. Estos analisis fueron llevados a cabo en un
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microscopio electrénico de barrido de emision de campo de la marca JEOL 7800F.

Finalmente, los datos obtenidos fueron procesados mediante MTex, herramienta
incorporada a MATLAB.

Interseccion

central de laminas
ND

RD

Figura 18. Areas analizadas en cada uno de los laminados.
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CariTuLo IV

RESULTADOS Y ANALISIS

Este capitulo presenta los hallazgos y discusiones del estudio que investigé cémo la
aleacion Nb-1Zr se transforma en términos de textura cristalografica cuando se somete
a un proceso de union por rolado acumulativo. El objetivo principal del estudio fue
examinar como este proceso afecta la orientacion cristalogréafica preferencial del
material y como evoluciona mediante el procesamiento, ademas de su microestructura

mediante la aparicion de un refinamiento de grano.

Para recopilar los resultados, se utilizaron diversas técnicas, incluyendo la macro y
microtextura y técnicas metalograficas discutidos en el capitulo anterior. Estos
resultados luego se procesaron y analizaron principalmente utilizando la herramienta
MTex en Matlab para los primeros dos anélisis. Los resultados obtenidos proporcionan
una comprension mas profunda del efecto que el procesamiento de unién por rolado

acumulativo tiene en la aleacion Nb-1Zr.

4.1 Evolucién de la microestructura mediante el procesamiento.

En este apartado se presentaran los resultados obtenidos a partir del analisis
microestructural de las muestras mediante microscopia Optica. Se describiran las
caracteristicas microestructurales observadas en las diferentes muestras, asi como las

relaciones entre la microestructura y las condiciones de procesamiento de ARB.
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Para iniciar, se llevo a cabo un estudio de la microestructura del material de llegada
mediante el uso de micrografias Opticas, lo cual permitié una visualizacion detallada
de los granos presentes en la muestra. En la Figura 19, se puede apreciar un grano de
morfologia equiaxial con un tamafio promedio de 40 um y la presencia de la matriz
metalica de niobio. Sin embargo, tras el primer pase de ARB (Figura 20a), se observd
una transformacion en la estructura del material, donde los granos presentaron una
estructura laminar elongada en la direccion de rolado y una alta densidad de
dislocaciones observadas por las bandas de corte presentes en los granos, las cuales son
generadas durante el proceso de deformacion. Ademas, se puede distinguir claramente
la unién entre ambas laminas. Estos cambios en la microestructura son relevantes para
comprender la evolucion de la microdureza que se presentara mas adelante y cémo

estas varian con la deformacion pléastica.

Figura 19. Microestructura de llegada de Nb-1Zr (eeq= 0) a 500X.

Durante el proceso de rolado acumulativo, se produce una deformacién por corte en el
material, lo que causa una elongacion mas marcada de los granos a medida que se
aumenta la deformacion. En la Figura 20b se muestra que a una deformacion
equivalente de 1.6, se puede observar una deformacion heterogénea entre la superficie
y el centro de las ldminas. Este efecto se debe a los cambios en los modos de
deformacion a través de las capas de la lamina. Es decir, mientras que todas las capas
presentan un plano de deformacién de rolado/compresion, las dos capas externas

también muestran una deformacion por corte adicional, lo que se conoce como
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deformacion por corte redundante. La falta de lubricacion en el proceso también puede
contribuir a una heterogeneidad en la microestructura a través del espesor de las
laminas, como se observa en las Figuras 20c y 20d, donde se tiene una deformacion
equivalente de 2.4 y 3.2, respectivamente. Estos hallazgos son consistentes con

estudios previos realizados por Milner y colaboradores en 2013 (Milner et al., 2013).

100 pm 2

Figura 20. Microestructura final después de cada procesamiento de a) ARBI (geq= 0.8), b) ARB2 (geq=
1.6), ¢) ARB3 (geq=2.4) y d) ARB4 (geq= 3.2) a 500X.

Sin embargo, al alcanzar una deformacion equivalente de 4 (Figura 21), se observa un
incremento notorio de la homogeneidad microestructural, con un casi nulo contraste
entre las capas y un grano muy refinado, el cual serda medido posteriormente mediante
microscopia electronica de barrido. Este efecto de refinamiento de grano podria ser
generado también a causa de la aplicacién del precalentamiento de las laminas durante
el proceso, provocando asi una recuperacion dindmica durante la deformacion, lo que
lleva a cabo una disminucién de las dislocaciones presentes en el material, como lo
indican (Roghani et al., 2022).
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Figura 21. Microestructura de muestra ARB5 (g.,= 4) a a) 500X y b) 1000X.

Con base en esto se puede observar que en el procesamiento de unién por rolado
acumulativo la deformacion plastica repetitiva que se aplica a las laminas durante cada
ciclo de procesamiento puede llevar a una reduccion significativa en el tamafio de grano
en estas. Esto se debe a que la deformacion pléstica repetitiva induce una mayor
densidad de dislocaciones, lo que puede llevar a una recuperacion y posterior

recristalizacion dindmica y al refinamiento del tamafio de grano en el material.

Por lo tanto, el procesamiento de union por rolado acumulativo puede ser utilizado
como una técnica para el refinamiento de grano en materiales metalicos. Ademas, la
técnica de ARB puede ser utilizada para producir materiales con una microestructura
homogénea y una distribucién de tamafio de grano uniforme, lo que puede mejorar ain

mas las propiedades mecanicas del material.

Es evidente, ademas, que durante este proceso las laminas se deforman plasticamente
y se produce un flujo de material en la interfase entre ellas. A medida que se aplica la
fuerza de rolado y se alcanzan mayores pasos de deformacion, se genera una mayor
interaccion entre las laminas. Esto provoca un aumento en la deformacion pléasticay la
mezcla de los materiales en la interfase. Sin embargo, es importante destacar que la
interfase menos unida se encuentra en las Gltimas laminas (parte central). Esto puede
ocurrir debido a que las primeras ld&minas ya han experimentado un mayor nimero de
pasos de deformacién y, por lo tanto, han tenido mas oportunidades para formar
uniones solidas en la interfase. En contraste, las Gltimas ldminas pueden haber

experimentado menos pasos de deformacién y, por lo tanto, tienen una menor union en
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la interfase. Dentro de estas es posible la formacidn de dxidos de niobio generados por
el precalentamiento de la muestra antes de ser sometido al ARB, ya que, al no ser
sometido a un ambiente controlado y debido a la presencia de oxigeno en la atmdsfera,

es probable que se haya iniciado la oxidacién del niobio en la superficie.

4.2 Evolucién de la dureza mediante el procesamiento de ARB.

La Figura 22 representa una comparativa de la dureza de la aleacion Nb-1Zr en funcion
de los ciclos de ARB a los que fue sometida. Los resultados demuestran que la dureza
incrementa gradualmente desde el primer hasta el quinto ciclo. En el gréfico se observa
un crecimiento significativo en la dureza durante el primer ciclo, pasando de un valor
inicial de 109 HV a 161 HV. Luego, en el segundo ciclo, se registra un incremento
adicional de 2 unidades al alcanzar una deformacion equivalente de 1.6. El tercer ciclo,
ARB3, muestra un segundo incremento significativo en la dureza, llegando a un valor
de 179 HV, posiblemente debido a la apariciébn de granos refinados en la
microestructura, tal y como se muestra en la Figura 20c. Finalmente, los valores de
dureza alcanzan 184 y 187 HV con deformaciones equivalentes de 3.2 y 4,

respectivamente.
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Figura 22. Microdureza de las ldminas de Nb-1Zr sometidas al proceso de ARB.
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Estos resultados detallan que la aleacion de Nb-1Zr experimenta una serie de cambios
notables en su microestructura y propiedades mecénicas a medida que se somete al
proceso de ARB. En el primer paso de deformacidn, se observa un alargamiento de los
granos y un aumento en la dureza de 109 HV a 161 HV. Este aumento en la dureza se
atribuye al endurecimiento por deformacion, un fenémeno causado por la
multiplicacion y entrelazamiento de dislocaciones en la estructura cristalina del
material. Esta multiplicacion de dislocaciones dificulta el deslizamiento de los planos
cristalinos dentro de los granos, lo que conlleva una mayor resistencia al flujo de la

deformacion y, por lo tanto, un aumento en la dureza del material.

En los pasos subsiguientes de deformacion (segundo, tercero y cuarto), la
microestructura al presentar granos laminares y una cierta falta de homogeneidad
sugiere la presencia de un proceso de recuperacion. La recuperacion es una etapa
intermedia entre la deformacion vy la recristalizacion, donde algunas dislocaciones se
anulan o agrupan, generando estos nuevos granos. En consecuencia, el aumento de la
dureza en ARB2 se ve mitigado, ya que la reduccion de la densidad de dislocaciones

contrarresta en parte el endurecimiento por deformacion inicial.

No obstante, en el quinto paso de deformacion, se produce un refinamiento adicional
de los granos y la dureza aumenta a 189 HV. Este aumento se debe a la recristalizacion
dinamica, un proceso en el cual algunos granos experimentan una transformacion
completa en nuevos granos sin dislocaciones. La recristalizacion dinamica alivia las
tensiones internas acumuladas y resulta en una microestructura mas uniforme,
generado por el endurecimiento por deformacién. A medida que se forman nuevos
granos sin dislocaciones, la densidad de dislocaciones en el material disminuye, lo que

contribuye al aumento de la dureza.

El estudio realizado por (Roghani et al., 2022) destaca la importancia de alcanzar
valores especificos de deformacion equivalente en el procesamiento de unién por
rolado acumulativo para lograr un aumento significativo en la dureza del material. Sin
embargo, también se identifica un limite superior de deformacion equivalente en el que

la microdureza comienza a decrecer.
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En particular, los autores sefialan que cuando se alcanzan geq Superiores a 4.8, se
observa un decremento en la microdureza de hasta un 20%, especialmente cuando se
aplican condiciones de precalentamiento en las muestras. Esto se debe a la activacion
de la recuperacion dinamica en el material, lo que lleva a la disminucién de las

dislocaciones presentes y a una reduccion en la dureza.

4.3 Analisis de la macrotextura superficial

Los analisis de textura realizados en el Nb1Zr sin procesar han permitido identificar
una textura inicial tipica en los materiales que han sido sometidos a procesos de
laminacion y tienen una estructura cristalina centrada en el cuerpo (BCC). Esta textura
se caracteriza por tener la componente [111]//ND tal y como se presenta en la Figura
23a. Sin embargo, al elaborar el primer paso de deformacion, se observa una
disminucion notable de esta componente y la aparicion de la componente [110]//ND
(Figura 23b).

Este efecto se repite en los siguientes pasos de deformacion, observandose una leve
aparicion nuevamente de la componente [111]/ND al alcanzar a una deformacion
equivalente de 2.4 y 4 (Figuras 23d y 23f).

La Figura 24 proporciona una visualizacién detallada de los cambios mencionados
anteriormente. Se puede observar como la orientacion preferencial de los granos en la
direccion normal (ND) del material evoluciona a medida que se aplica una mayor
deformacion. En la etapa inicial, la componente {111]//ND es la predominante en la
direccién normal de la muestra, pero a medida que se somete al material a una
deformacion mas significativa, esta componente disminuye notablemente y se da paso

a la aparicion de la componente {110}<001>

La Figura 25 presenta un analisis detallado de las ODFs a un angulo de @2=45°. En el
estado inicial (Figura 25a) la muestra sin procesar muestra una textura tipica de rolado,
denominada fibra y (p1= 0°-90°, ¢= 55°, @o= 45°), asi como una textura de cubo (@1=
45°, ¢= 0°, @o= 45°), indicando una orientacion preferencial de los granos debido a la

historia de deformacion previa.
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Sin embargo, al someter la muestra al primer paso de deformacién, se observa un
cambio en la textura. Este cambio indica que, durante la primera etapa de deformacion,
los granos se estan reorientando hacia una direccion mas favorable desde el punto de
vista de las propiedades mecanicas. Este fendmeno esta relacionado con el
endurecimiento por deformacion, ya que la redistribucién de las dislocaciones y la

reorientacion de los granos contribuyen a un aumento en la dureza.

A medida que se continla con la deformacion y se alcanza el tercer paso, se encuentra
la componente de Goss (1= 90°, = 90°, @2= 45°) en la textura superficial (Figura
25d). Esto sugiere que la recristalizacion dindmica esta desempefiando un papel crucial
en este punto. Durante la recristalizacién dinamica, algunos granos experimentan una
transformacion completa en nuevos granos sin dislocaciones, y estos nuevos granos
pueden tener una orientacion diferente. Este proceso es acompafiado por un

refinamiento de grano y, en este caso, una transicion hacia la componente de Goss.

En el quinto paso de deformacién mostrado en la Figura 25f, la textura muestra una
orientacion diferente, representando la componente de Goss rotado (1= 0°, ¢= 90°,
@2= 45°). Esta evolucion podria estar relacionada con la continuacion de la

recristalizacion dinamica y el refinamiento de grano mencionado previamente.
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b)

C)
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(110)
RI

Figura 23. Figuras de polos directas de a) Nb-1Zr SP (eeq= 0), b) ARB1 (geg= 0.8), ¢) ARB2 (geq= 1.6),
d) ARB3 (eeq= 2.4), ) ARB4 (geq= 3.2), ) ARBS (geq= 4), en donde RD es vertical y TD es horizontal.
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El fendmeno de la aparicion de la componente de Goss rotado también ha sido
observado en otros materiales, como las laminas de la aleacion Fe-1.2 wt. %Si, donde
se reportd por primera vez por Nguyen-Minh y colaboradores en 2012 (Nguyen-Minh
etal., 2012). En este estudio, se encontrd que la componente de Goss rotado se
presentaba a bajas deformaciones equivalentes (0.2-0.8) durante el proceso de rolado
convencional. Sin embargo, a medida que la deformacion se incrementaba, la
intensidad de la componente de Goss rotado disminuia y se incrementaba la intensidad
de la componente de cubo. Ademas, concluyen que es mas comin que se formen
bandas de corte con angulos de inclinacion de entre 35 y 45 grados en la orientacion de
Goss rotado, debido a un fenémeno conocido como ablandamiento geométrico.
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Figura 24. Figuras de polos inversas para a) Nb-1Zr SP (ge= 0), b) ARB1 (geq= 0.8), ¢) ARB2 (€eq=
1.6), d) ARB3 (geq= 2.4), €) ARB4 (geq= 3.2), f) ARBS5 (geq= 4).
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Figura 25. ODF a @,= 45° para a) Nb-1Zr SP (geg= 0), b) ARB1 (geq= 0.8), ¢) ARB2 (g¢q= 1.6), d)
ARB3 (geq= 2.4), ) ARB4 (geq= 3.2), ) ARBS (geq= 4), ¥ 9) esquema representativo de las fibras y
componentes encontradas.

Finalmente, para observar si se encuentran componentes de corte se recurrié al analisis
de las ODFs a un angulo ¢2= 63° (Figura 26). La textura de corte es una orientacion
preferencial de los granos en una muestra policristalina, que se caracteriza por una
distribucion de orientaciones que estan mas cerca del plano de corte. Sin embargo, no

se presenta la componente de corte principal denominada “componente S” (1= 64, ¢=

43



37°, p2=63°) en ninguna de las laminas deformadas. Esto podria ser causado debido

a

la preparacion de las muestras, generando un anélisis no tan superficial. Este analisis

superficial sera estudiado posteriormente en la seccién de microtextura a través del

espesor.

|
45° 4 s
(123)<634>
60° 4
75°
o

Figura 26. ODF a @,= 63° para a) Nb-1Zr SP (geq= 0), b) ARBI (geq= 0.8), c) ARB2 (geq= 1.6), d)
ARB3 (geq= 2.4), ) ARB4 (geq= 3.2), ) ARBS (geq= 4), Y 9) esquema representativo de las
componentes buscadas.
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4.4 Comportamiento de la anisotropia elastica.

Se realizaron una serie de célculos mediante la herramienta MTEX para evaluar el
efecto del procesamiento en la respuesta elastica y obtener una idea de sus valores
aproximados. Es importante destacar que el uso de herramientas de simulacion y
modelado es fundamental en la investigacion cientifica, ya que permite analizar el
comportamiento de los materiales y predecir su respuesta ante diferentes condiciones

y procesamientos.

En este caso, se utilizaron los valores de la Tabla 4 y la ODF como funcién de peso
para calcular los modulos de Voigt y Reuss, que representan los limites superior e
inferior de la respuesta elastica del material, respectivamente. Esto proporciona una
idea de la variabilidad de la respuesta elastica en diferentes direcciones y condiciones

de procesamiento.

En la Tabla 5y 6 se presentan los resultados obtenidos para el Mddulo de Young a lo
largo de las direcciones de rolado, transversal y normal para las muestras de Nb-1Zr de
llegada y con posterior procesamiento de ARB. Estos valores muestran cémo el
comportamiento elastico del material varia segun la direccion y el grado de

procesamiento al que ha sido sometido.

Para visualizar mejor estos resultados, se muestran graficamente en las Figuras 27 y 28
los valores del médulo de Voigt y Reuss respectivamente. En estas figuras, las zonas
amarillas representan los valores mas altos del modulo, mientras que las zonas de color

azul representan los valores méas bajos.

Tabla 5. Mddulos de Voigt (limite superior) de las muestras calculadas mediante MTEX.

DIRECCION SP ARBI1 ARB2 ARB3 ARB4 ARBS

D 100.9 100.42 101.03 100.99 101.54  101.600
RD 103.56 102.59 101.49 101.97 101.59 102.37
ND 101.84 100.99 99.585 98.32 100.41 100.38
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Figura 27. Promedio de Voigt para a) Nb-1Zr SP (gei= 0), b) ARB1 (geg= 0.8), ¢) ARB2 (geq= 1.6), d)

Lol
S'LoL
S'eol

0l
S'v0lL

o
o
o
3

RD

Tabla 6. Médulos de Reuss (limite inferior) de las muestras calculadas mediante MTEX.

i s &

DIRECCION SP ARBI1 ARB2 ARB3 ARB4 ARBS5
D 92.052 91.686 92.155 92.147 92.551 92.607
RD 94.169 93.384 92.513 92.901 92.587 93.211
ND 92.801 92.127 91.039 90.320 91.670 91.647
b) -
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Figura 28. Promedio de Reuss para a) Nb-1Zr SP (geq= 0), b) ARB1 (geq= 0.8), ¢) ARB2 (geq= 1.6), d)
ARB3 (Seqz 24), e) ARB4 (89q= 32) y D ARBS (Seq: 4)
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Estos resultados demuestran la evidente anisotropia elastica del material sin procesar y
la evolucion de esta a travées de la deformacion debido al cambio de color y valor en
cada una de las direcciones de la muestra, corroborando los resultados obtenidos por
(Rodriguez et al., 2020).

Es importante destacar que los modulos de Voigt y Reuss son valores teéricos que se
calculan a partir de modelos matematicos y no siempre representan la respuesta elastica
real del material. Sin embargo, son herramientas Utiles para entender la relacién entre
la estructura del material y su comportamiento mecénico y para desarrollar modelos

predictivos méas precisos.

4.5 Microtextura a través del espesor.

En el siguiente apartado, se llevara a cabo el analisis de la microtextura a través del
espesor de las ldminas de Nb-1Zr. Para ello, se utilizé la técnica de EBSD (Electron
Backscatter Diffraction), que permite obtener informacién sobre la orientacion
cristalina de los granos de un material. Con el analisis de la microtextura mediante
EBSD se podréa determinar como se distribuyen las diferentes orientaciones cristalinas
a lo largo del espesor de las ldaminas de Nb-1Zr y cémo influyen los procesos de

deformacion sobre la evolucion de la microtextura.

4.5.1 Material de llegada (g.,= 0).

Para tener un punto de partida se realizé un andlisis inicial a la muestra sin procesar y
con el fin de corroborar la equiaxialidad de los granos como se observo en la
microscopia Optica, se elaboré un mapa de orientacion a la lamina y que es mostrado
en la Figura 29a. Los mapas ND son herramientas utilizadas en la investigacion de
materiales para analizar la orientacion cristalografica de los granos. En este caso, se
estd hablando de una lamina procesada con ARB. Cada punto en el mapa representa un
limite de grano, y el color de cada punto indica la direccién cristalografica paralela a
la direccion normal de la ldamina, es decir, muestra cOmo estan orientados los cristales

del material en relacion con la direccion de laminado. Ademaés, cada punto esta
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asociado al triangulo estereogréafico coloreado que representa la direccion
cristalogréfica correspondiente. También, se puede observar que el material posee en
su mayoria limites de grano de angulo alto (Figura 29b), y que con ayuda de la Figura
29c se puede determinar que su pico maximo se encuentra en el angulo a 45°, esto
quiere decir que la aleacion sin procesar tiene una distribucion del angulo de
desorientacion que muestra una mayor cantidad de limites de grano de alto angulo, lo
cual esta relacionado con la distribucion tedrica de Mackenzie para estructuras cubicas,
donde los granos se orientan al azar y el angulo de desorientacion maximo suele estar
entre 45° y 60° (Mackenzie & Thomson, 1957). Con esto, se observa entonces que los

limites de grano de angulo bajo Unicamente se presentan en un valor menor a 7.5%.
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Figura 29. a) Mapa de orientacién obtenida por EBSD, b) mapa de limites de grano y c) gréaficas de

distribucidn de la desorientacion de la muestra Nb-1Zr SP (geq= 0).
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4.5.2 Primer paso de procesamiento (g.,= 0.8).

Tras llevar a cabo el primer paso del procesamiento, se pudo observar claramente a
través de las micrografias Opticas previamente mostradas, que el grano presenta una
morfologia laminar. La veracidad de este efecto se pudo confirmar mediante los mapas
de orientacion presentados en la Figura 30. A través de estos mapas, se puede observar
el efecto del procesamiento de rolado a través del espesor, destacando que existe una
heterogeneidad tanto en la morfologia como en la cristalografia del material.

Al analizar las imégenes, se puede observar que a medida que se desplaza de la
superficie (Figura 30a) hacia el centro de la pieza (Figura 30e), la muestra presenta una
variacion en el tamafio de grano. En particular, se puede apreciar una disminucién en

el tamafio del grano a medida que se localiza el centro de la muestra.

Haciendo uso de los mapas de limites de grano (Figuras 30b, d y f) y sus respectivos
histogramas de distribucion presentados en la Figura 31, es posible observar el efecto
de la deformacion en la microestructura, observando un desplazamiento de los picos
hacia valores menores de 15°, correspondiendo ahora a un incremento de los limites de
grano de angulo bajo (LGAB). Sin embargo, la mayor distribucion de LGAB es

presentado a un cuarto del espesor de la muestra.

Este incremento de los LGAB se forma durante el proceso de deformacién pléstica de
un material. Durante la deformacidn, las dislocaciones se mueven en el cristal y se
acumulan en las fronteras de grano, lo que puede provocar la nucleacién de algunos
granos y la formacion de nuevos. La rotura de los granos se produce cuando la
deformacion localizada supera la resistencia del material en esas zonas, lo que puede
conducir a una redistribucion de la deformacién y al inicio de la formacion de nuevos

granos, como se observa en el area central de la muestra.
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Figura 30. Mapas de orientacion obtenidas por EBSD para la muestra ARB1 (geq= 0.8) en a)
superficie, ¢) ¥ de espesor y €) centro de la [dmina, y mapas de limites de grano para b) superficie, d)
Y de espesor y f) centro de la lamina.
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Figura 31. Histogramas de angulos desorientacion obtenidas para la muestra ARB1 (geq= 0.8) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.
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Figura 32. Figuras de polos recalculadas obtenidas en MTEX para la muestra ARBI (geq= 0.8) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y ¢) centro de la ldmina.

o1



001 011 (o1 011

Figura 33. Figuras de polos inversas obtenidas en MTEX para la muestra ARB1 (geq= 0.8) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

Las Figuras 32 y 33 proporcionan informacion sobre el comportamiento de la textura
cristalografica del laminado ante la deformacion. Para ello, se han utilizado las figuras
de polos directas e inversas, que permiten visualizar la distribucion de orientaciones

cristalogréficas y de vectores de direccion en la muestra.

En la Figura 32a de la figura de polos directa, se observa la presencia de la componente
[100] en la direccidon de rolado en la superficie de la muestra, lo que indica una fuerte
anisotropia textural en esa direccion. A medida que se avanza hacia el centro (Figura
32c) de la muestra, esta componente disminuye y aparece la componente {111}//TD,
lo que sugiere que la textura cristalogréafica se esta redistribuyendo en la muestra debido

a la deformacion.

Ademas, en la figura de polos inversa (Figura 33) se puede apreciar la aparicion de la
componente {111}//ND de la superficie, aunque con menor intensidad que la
componente {100}//ND. Esto indica que la textura cristalografica en la direccion
normal también se esta modificando, aunque no de forma tan significativa como en la

direccion de rolado.
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Figura 34. ODFs a o= 45° localizado en a) centro, b) % de espesor, c) superficie, y a 0= 63° en d)

centro, ¢) ¥ de espesor, f) superficie para la muestra de ARB1 (geq= 0.8).

Se utiliz6 ademas, el calculo de las ODFs para representar de manera esquematica las
figuras de polos, las cuales son presentadas en la Figura 34, en ellas se puede observar
que a un angulo de ¢ de 45, fue posible determinar la aparicion de la fibra y
(componente {111}//ND) a baja intensidad en la superficie (Figura 34c), y puede
observarse ademas que a Y2 del espesor puede distinguirse lo que podria ser la
componente de Goss rotado, como se observa en la Figura 34b, misma que fue
distinguida en el andlisis de la macrotextura superficial al alcanzar un valor de

deformacion de 4 (muestra ARBS).

Sin embargo, no fue posible distinguir texturas de corte en ninguna de las zonas
estudiadas de la muestra, ya que al hacer uso del a&ngulo de @2 de 63° (Figuras 34d, e y

f) no fue posible distinguir la componente S.
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4.5.3 Segundo paso de ARB (g.,= 1.6).

Posteriormente, al elaborar el segundo paso de procesamiento, es notorio el cambio de
orientacion y morfologia que en el caso anterior. En la Figura 35 se observa la
fragmentacion del grano en la superficie de la muestra (Figura 35a) y que, debido al
apilamiento de las muestras, la morfologia laminar obtenida en ARB1 se encuentra
ahora en la parte central de la pieza (Figura 35¢), ademas, es posible observar que en
la superficie se comienza a apreciar la componente {110}<001> correspondiente a los
granos con tonalidad verde. Ademas, gracias a los mapas de limites de grano, es posible
observar que en la zona superficial se encuentra mayoritariamente los limites de grano
de angulo bajo (Figura 35b), lo que podria ser generado debido a que, en el proceso de
laminado, el material es sometido a una deformacién plastica a través de la compresion
y el estiramiento, lo que resulta en una reduccién del espesor y una deformacion en la
estructura cristalina del material. Durante este proceso, la estructura cristalina original
del material se fragmenta en una serie de nuevos granos con diferentes orientaciones

cristalinas.

La parte superficial de un material laminado es la que se encuentra en contacto con los
rodillos durante el proceso de laminado. Debido a la friccion y la deformacién que
ocurren en la superficie del material en contacto con los rodillos, se produce una mayor
fragmentacion de la estructura cristalina original, lo que da como resultado un mayor

numero de granos de angulo bajo en comparacion con las capas interiores del material.

Los histogramas de desorientacion representados en la Figura 36 son una herramienta
util para analizar la distribucién de &ngulos de desorientacion en la estructura cristalina
de un material. En este caso en particular, los histogramas muestran que los LAGB se
mantienen presentes a través del espesor de la muestra, lo que sugiere que las

dislocaciones estan presentes en toda la zona analizada.
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Figura 36. Histogramas de angulos desorientacion obtenidas para la muestra ARB2 (g¢q= 1.6) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

(100) (110) (111)

a)

b) (100) (110) (111)

C) (100)

(110)

Figura 37. Figuras de polos recalculadas obtenidas en MTEX para la muestra ARB2 (geq= 1.6) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y ¢) centro de la ldmina.

56



Figura 38. Figuras de polos inversas obtenidas en MTEX para la muestra ARB2 (geq= 1.6) €n a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

En las Figuras 37 y 38 muestran que la aparicion de la componente {110}<001> es
notoria en la superficie y a ¥ del espesor de la lamina, por su parte, en el centro de la
pieza es evidente la manifestacion de la componente {111}//TD. También, se observa
la permanencia de esta misma a ¥4 del espesor de la muestra. Esquematicamente, la
Figura 39 muestra que estas orientaciones cristalograficas corresponden a las de la
componente de Goss (p1=90°, o= 90°, @2= 45°) tanto para la superficie y ¥ del espesor
de la muestra, presentdndose con una mayor intensidad en la capa superficial. Sin
embargo, para el centro de la muestra se presenta una textura aleatoria. Por su parte, la
componente de corte “S” (p1= 64, ¢= 37°, 2= 63°) comienza a ser mostrada en la
superficie del material, por lo que es evidente el efecto del laminado en este punto de

deformacion.
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CENTRO 1/4 SUPERFICIE

Figura 39. ODFs a @,= 45° localizado en a) centro, b) Y4 de espesor, ¢) superficie, y a ¢,= 63° en d)

centro, €) ¥ de espesor, f) superficie para la muestra de ARB2 (geq= 1.6).

4.5.4 Tercer paso de ARB (g.,= 2.4).

Al analizar los mapas de orientacién obtenidos por EBSD en la muestra ARB3
mostrados en la Figura 40, se pudo observar una fragmentacion ain mas marcada en la
zona superficial de la muestra, y una elongacion mas marcada en la parte central de la
pieza. Esto se debidé a los aumentos de los mapas de orientacion, los cuales fueron
necesarios debido al tamafio de grano que se habia observado anteriormente en la zona

superficial de la muestra.

Los mapas de limites de grano y los histogramas de la Figura 41 también fueron
utilizados para analizar la estructura cristalina de la muestra ARB3. Se pudo observar
que la zona localizada a ¥4 del espesor, asi como la parte central de la muestra,
presentaban una disminucion de los LAGB y un incremento de los HAGB. Esto sugiere
que el paso de deformacidn aplicado en la zona superficial de la muestra tuvo un efecto
positivo en la estructura cristalina de la muestra en general, debido a que podria
definirse que tanto los efectos de recuperacion, asi como la recristalizacion comienzan

a ocurrir en la zona interna del material durante este paso de deformacion, debido a que
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se puede considerar la disminucion de las dislocaciones presentes en la estructura del
material (Zhilyaev et al., 2004).
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Figura 40. Mapas de orientacion obtenidas por EBSD para la muestra ARB3 (geq= 2.4) €n a)
superficie, c) ¥ de espesor y €) centro de la Idmina, y mapas de limites de grano para b) superficie, d)

Y4 de espesor y f) centro de la lamina.
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Figura 41. Histogramas de angulos desorientacion obtenidas para la muestra ARB3 (g¢q= 2.4) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.
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Figura 42. Figuras de polos recalculadas obtenidas en MTEX para la muestra ARB3 (geq= 2.4) en a)
superficie, b) ¥ de espesor y ¢) centro de la ldmina.
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Figura 43. Figuras de polos inversas obtenidas en MTEX para la muestra ARB3 (geq= 2.4) €n a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.
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Figura 44. ODFs a @,= 45° localizado en a) centro, b) ¥ de espesor, c¢) superficie, y a ¢2= 63° en d)

centro, €) ¥ de espesor, f) superficie para la muestra de ARB3 (eeq= 2.4).
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Al realizar un andlisis detallado de la textura cristalografica de la lamina, se encontrd
que la componente {110}<001> esta presente en la superficie de la muestra. Ademas,
se pudo observar la presencia de la componente [111]//ND en la muestra, tanto en las
figuras de polos directas como en las inversas (Figuras 42 y 43).

Cabe destacar que la componente {111}//ND fue detectada con mayor intensidad en la
parte central de la pieza, mientras que la intensidad de la componente {110}<001>
disminuyé a medida que se fue avanzando hacia la zona central de la muestra. Esto

sugiere una distribucion heterogénea de la textura cristalografica en la lamina.

El analisis de las figuras de polos inversas permitio detectar la presencia de la
componente {111}//ND tanto en la zona superficial como en la central de la pieza, lo
que sugiere que la textura cristalografica de la muestra presenta un comportamiento

especifico debido al proceso de rolado y corte al que fue sometida.

En la superficie de la muestra, la presencia de la componente {111}//ND es mas
evidente debido al efecto combinado del rolado y corte, lo que produce una
fragmentacion de los granos y una distribucion heterogénea de la textura
cristalogréfica. Por otro lado, en la parte central de la pieza, se puede observar que
unicamente se logra el efecto del rolado simple, lo que da lugar a una distribucion mas

homogénea de la textura cristalogréafica.

Ademas, cabe destacar que la presencia de la componente {111}//ND en ambas zonas
de la muestra sugiere una cierta anisotropia en la textura cristalografica de la lamina,
lo que puede ser atribuido a la direccion del rolado o a las condiciones especificas del

proceso ARB.

El analisis de las ODFs presentadas en la Figura 44 indica claramente la presencia de
la fibra y en toda la muestra, tanto en la superficie como en su interior. Esta fibra se
encuentra orientada en un angulo @1 que varia entre 0° y 90°, con un angulo ¢ de 55°y

una orientacion ¢z de 45°.

Es notoria también el comienzo de la aparicion de la componente de Goss con mayor

intensidad en la superficie, y esto puede ser generado gracias a la aparicion de los
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granos recristalizados. Este efecto ha sido respaldado por los estudios de (Jain et al.,
2022; Kohsaku & Hutchinson, 1989), quienes observaron la aparicion de granos
recristalizados con tamafio reducido y una orientacién preferencial de la componente
de Goss a lo largo de las bandas de corte resultantes del proceso de rolado
convencional, esto causado por la alta energia almacenada en la zona debido a la

deformacion.

Sin embargo, se observa una ausencia significativa de la componente de corte en las

ODFs correspondientes a una orientacion ¢z de 63°.

4.5.5 Cuarto paso de ARB (g,,= 3.2).

Al efectuar el cuarto paso de deformacion por ARB se demostré notoriamente una
fragmentacion, y, por lo tanto, una disminucion de grano ain méas marcada en la
superficie de la muestra como lo presenta la Figura 45a. En esta misma es posible
observar una evolucién a una textura aleatoria, que disminuye a medida que se desplaza
hacia el centro de la lamina. Ademas, es posible notar también la presencia de una
estructura laminar muy deformada en esta misma zona (Figura 45e), por lo que es
importante recalcar la heterogeneidad tanto microestructural como en la orientacion
cristalogréfica ain presente. Sin embargo, los mapas de limites de grano muestran una
mayor presencia de LAGB en la superficie que en el centro de la pieza (Figuras 45b y
f, respectivamente), lo cual es generado por la morfologia de los granos presentes en

cada una de las zonas.

Por su parte, los histogramas mostrados en la Figura 46, muestran una forma bimodal
que se marca aun mas cuando se localiza el centro de la pieza. Este efecto es producido
por la recuperacion y recristalizacion dindmica como mecanismos de restauracion y

refinamiento del grano como lo sugieren (Kassner & Barrabes, 2005).
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Figura 45. Mapas de orientacion obtenidas por EBSD para la muestra ARB4 (geq= 3.2) en a)
superficie, c) ¥4 de espesor y €) centro de la Idmina, y mapas de limites de grano para b) superficie, d)

Y4 de espesor y f) centro de la ldmina.
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Figura 46. Histogramas de angulos desorientacion obtenidas para la muestra ARB4 (geq= 3.2) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

La textura de la muestra puede ser apreciada en mayor detalle en las Figuras 47 y 48.
En la superficie de la muestra, se observa una predominancia de la componente
[100]//RD. Sin embargo, esta componente va desapareciendo progresivamente a
medida que se avanza hacia el centro de la muestra, dando paso a la aparicion de la
componente [111]//TD. Este cambio en la textura de la muestra se debe probablemente

a la redistribucién de las deformaciones durante el proceso de laminado.

Este efecto puede verse de manera méas detallada en las ODFs que se muestran en la
Figura 49. En donde se demuestra que la superficie (Figura 49c) presenta una notoria
componente de cubo (1= 45°, ¢= 0°, @2= 45°), la cual tiene un sistema {001}<100>.
Sin embargo, en la parte central y a % del espesor es posible observar una fibra y débil
(Figuras 49ay b), demostrando una vez mas que la zona interior de la muestra presenta
esta fibra caracteristica de la deformacion por rolado simple.
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Figura 47. Figuras de polos recalculadas obtenidas en MTEX para la muestra ARB4 (g¢q= 3.2) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

o1 (001

Figura 48. Figuras de polos inversas obtenidas en MTEX para la muestra ARB4 (geq= 3.2) €n a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la ldmina.
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ARB4 ARB4 ARB4
CENTRO 1/4 SUPERFICIE

Figura 49. ODFs a @,= 45° localizado en a) centro, b) % de espesor, c¢) superficie, y a ¢>= 63° en d)

centro, e) ¥4 de espesor, f) superficie para la muestra de ARB4 (g.4=3.2).

4.5.5 Quinto paso de ARB (g.4,= 4).

La homogeneidad microestructural lograda en el tltimo paso de deformacién aplicado
se puede apreciar claramente en los mapas de orientacion mostrados en la Figura 50.
En estos mapas, se observa de manera evidente la formacion de granos con una
morfologia equiaxial en los tres puntos analizados. No obstante, se aprecia la presencia
persistente de algunos granos con una morfologia laminar Unicamente en el centro y a

Y4 del espesor de la muestra.

Este resultado resalta la efectividad del proceso de deformacion aplicado para
promover la homogeneizacion de la microestructura y sobre todo, el fenémeno de la
recristalizacion dindmica en toda la pieza debido a la aparicidn de granos equiaxiales
en los tres puntos analizados, lo que indica una distribucion mas uniforme de la
deformacion y sugiere una mayor homogeneidad en las propiedades mecéanicas del

material.

Sin embargo, es importante sefialar que la presencia residual de algunos granos con

morfologia laminar en areas especificas de la muestra sugiere la existencia de
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heterogeneidades locales. Estas heterogeneidades podrian estar relacionadas con
variaciones en la velocidad de deformacidn o en la distribucion del esfuerzo durante el

proceso de deformacion.

=
= = =
e =

P e =

3 e =g
e e e e R A i S A
o s T e e, 3

e
S = T a2
o s

VA S
SS2P oam—o

DS K 2

-’%1::-

S —— ]
e = 0 "‘?“"""”"J‘““'
> T Yt A S S
'—-.—.«.m o g Iy = hv"-_—w
S e A LX< = o, B een Y4

e 2 —

S, fal oy oS Y
ey NS &

=

2 o SR 7 oo <
e s s A e e e
e O] Ty = T ST e e -.:
el —R W 5
e Ak .." AV SEST Y YL LA
= -..2.::"’ e -
S o T

s o WS N e = e iy N
Rl I e S TS i e
D= VS = P SO G AT o o-' r -

o3

e X I e S S S AT R Y
.i!w.s@p‘f‘,‘-g’ g N e W et i
A v G SR e L e S A,
.v;—?,,..om—%guy:‘ TS
A s
e W, D OV h-':'"’“‘ ‘pOél‘\l."
2 pm ) 1‘_-;- .‘C'.-.-
‘ SRS e ==

—

Figura 50. Mapas de orientacidn obtenidas por EBSD para la muestra ARB5 (geq= 4) en a) superficie,
c) Ya de espesor y e) centro de la ldmina, y mapas de limites de grano para b) superficie, d) ¥ de

espesor y f) centro de la Iamina.0
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Figura 51. Histogramas de angulos desorientacion obtenidas para la muestra ARB5 (geq= 4) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y c) centro de la lamina.

Gracias a los mapas de desorientacion (Figura 50b, d y f) y a sus respectivos
histogramas mostrados en la Figura 51, se destaca que en la superficie y el centro
predominan los limites de grano con angulos altos, mientras que a 1/4 del espesor hay

un incremento en los limites de grano con angulos bajos.

Este comportamiento sugiere una distribucion heterogénea de la deformacién y la
formacion de diferentes estructuras microscopicas en diferentes regiones de la muestra.
Los limites de grano con angulos altos en la superficie y el centro pueden ser
indicativos de una deformacion més intensa en esas areas. La alta deformacion conduce
a la fragmentacion y refinamiento de los granos, lo que resulta en la formacion de

granos equiaxiales de tamafio muy fino, en este caso a tamafios promedio de 400 nm.

Por otro lado, el incremento en los limites de grano con angulos bajos a 1/4 del espesor
puede ser atribuido a una menor deformacién en esa region. Esto podria deberse a una
distribucion no uniforme del esfuerzo durante el proceso de deformacion o a
caracteristicas particulares de la muestra. Los limites de grano con angulos bajos

pueden ser indicativos de granos que han experimentado una deformacion menos
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intensa y, por lo tanto, pueden conservar parcialmente su morfologia laminar como se

demuestra en los mapas de orientacion mostrados anteriormente.

(100) (110) (111)

a) i

(111)

Figura 52. Figuras de polos recalculadas obtenidas en MTEX para la muestra ARB5 (geq= 4) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y ¢) centro de la ldmina.

Con base en las figuras de polos recalculadas mostradas en la Figuras 52, se pueden
obtener importantes conclusiones acerca de la distribucion de las orientaciones
cristalogréficas en la muestra. Es notable que en la zona superficial de la muestra se
encuentra de manera evidente la presencia de la componente [111]//ND. Esta
componente se fragmenta y desplaza hacia la direccion transversal a medida que se
ubica la parte central de la muestra.

Ademas, las figuras de polos inversas mostradas en la Figura 53 refuerzan este efecto,
ya que también se observa (aunque con menor intensidad) la presencia de la
componente {110}<001>.
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Esto indica la presencia de una variacion gradual en la orientacion cristalografica a lo
largo de la muestra. En la zona superficial, la componente {111}//ND es dominante, lo
que sugiere una alineacion preferencial de los granos en esa direccion debido al proceso

de deformacion aplicado.
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Figura 53. Figuras de polos inversas obtenidas en MTEX para la muestra ARB5 (geq= 4) en a)

superficie, b) ¥ de espesor y ¢) centro de la ldmina.

El comportamiento mencionado previamente se puede corroborar y ampliar mediante
el analisis de las ODFs presentadas en la Figura 54. Estas ODFs proporcionan
informacién detallada sobre las orientaciones cristalograficas presentes en diferentes

regiones de la muestra.

En las Figuras 54a y 54b se observa claramente la presencia de la componente
{111}//IND, que corresponde a la fibra vy, tanto en el centro como a % del espesor de la
muestra. Esto respalda la evidencia previa de que la deformacién acumulativa ha
Ilevado a una alineacion preferencial de los granos en esta orientacion especifica. La

intensidad de esta componente puede variar en diferentes regiones, lo cual puede
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deberse a factores como la intensidad de la deformacion aplicada o la distribucion

heterogénea del esfuerzo durante el procesamiento.

Ademas, en la superficie de la muestra (Figura 54c), se observa la presencia de la
componente Goss, aunque con una intensidad relativamente baja. La presencia de esta
componente indica la existencia de granos que se orientan preferentemente en la
direccién Goss, que es conocida por su buena conformabilidad y textura favorable para
la deformacion plastica. La presencia de la componente Goss en la superficie puede ser
el resultado de un procesamiento especifico o un efecto localizado durante el proceso
de deformacion.

Por otro lado, al analizar las ODFs a un angulo de 63°, se confirma nuevamente la
ausencia de la componente de corte en la muestra. Esto sugiere que la deformacion
aplicada ha sido principalmente de tipo homogéneo, sin una deformacion significativa

por corte.

En resumen, el analisis de las ODFs en la Figura 54 respalda y amplia los hallazgos
anteriores sobre la distribucion de orientaciones cristalograficas en la muestra. Se
confirma la presencia de la componente {111}//ND en el centro y a ¥ del espesor, junto
con la presencia de la componente Goss en la superficie, aunque en menor intensidad.
Ademas, la ausencia de la componente de corte indica un comportamiento de

deformacion principalmente homogéneo.
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ARBS
SUPERFICIE

ARB5
CENTRO

45" I2

Figura 54. ODFs a @,= 45° localizado en a) centro, b) Y4 de espesor, ¢) superficie, y a ¢,= 63° en d)

centro, e) ¥4 de espesor, f) superficie para la muestra de ARBS (geq=4).
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CariTuLo V

CONCLUSIONES

En este apartado se analizan y evalGan los objetivos y preguntas de investigacion
planteadas, ademas se resumen los principales resultados y se explican las conclusiones

que se pueden extraer de ellos.

Mediante la técnica de union por rolado acumulativo pudieron ser obtenidos laminados
con diferentes cantidades de deformacion, siendo la de 4 la maxima de ellas. Con ello

pudo ser verificado lo siguiente:

El proceso de ARB aplicado a la aleacion Nb-1Zr ha dado lugar a una serie de cambios
microestructurales y propiedades mecanicas notables. Estos cambios se observaron
detenidamente a través de técnicas de microscopia Optica, lo que permitid identificar
una marcada homogeneidad en la morfologia a lo largo del espesor de las muestras a
medida que se incrementa la deformacion en los laminados. Este fendmeno se atribuye
al proceso de recuperacion y recristalizacion dinamica, que transforma una estructura
laminar inicial en una morfologia refinada cuando se alcanza una deformacion

equivalente de Von Mises de 4.

Paralelamente, se evidencié un aumento significativo en la microdureza del material,
pasando de 109 HV en la muestra sin procesar a 187 HV en la Gltima lamina procesada,
resultado del refinamiento del grano a lo largo de los laminados. Esto dio lugar gracias
a los procesos de endurecimiento por deformacion ocurridos en los primeros pasos de

deformacion, continuando por una recuperacién dindmica iniciada en la muestra
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correspondiente a una deformacion equivalente de 1.6. El inicio de la recristalizacion
dinamica pudo ser observada en el tercer paso de deformacion, mismo que continud

hasta alcanzar el ultimo paso de procesamiento (ARB5)

El andlisis de la macrotextura proporcion6 una comprension adicional de la evolucién
de la orientacion cristalografica a gran escala ubicada en la superficie de la muestra,
revelando cambios en la orientacion cristalina superficial. Se observé una componente
de Goss con mayor intensidad en el tercer paso de ARB, inducida por la recristalizacion
del material en la superficie debido a la alta deformacién aplicada. Esta componente de
Goss disminuye hacia el centro de la muestra, donde prevalece una textura tipica de
rolado puro, conocida como la fibra y. Esto tuvo efecto en la anisotropia elastica del
material que fue obtenido mediante el céalculo de los mddulos de Voigt y Reuss, en
donde fue observado el cambio de las zonas de rigidez del material a medida que este

era procesado.

Adicionalmente, gracias a los analisis de EBSD, se identificaron limites de granos de
angulo alto en los primeros pasos de deformacion, induciendo asi la predominancia del
efecto de la recuperacion dinamica en los pasos uno y dos de procesamiento, sin
embargo, a partir del tercer paso, se observé una bimodalidad en los limites de grano,
gue se acentla hacia los limites de grano de angulo alto con el aumento de la
deformacidn, en gran parte debido al inicio de la recristalizacion dinamica, en donde
se puede destacar que la textura evoluciona a la componente de Goss generada por este

efecto.

Destacando especialmente, la recristalizacion dinamica se manifiesta de manera
predominante al alcanzar una deformacién equivalente de 4 (ARB5), resultando en la

formacion de granos ultrafinos y equiaxiales en todo el espesor de la muestra.
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