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RESUMEN

En el presente trabajo se muestra el estudio de la evolucion de la textura
de un anillo forjado y laminado en caliente de un acero inoxidable austenitico
AISI 310 utilizado en la fabricacion de anillos para turbinas utilizadas en la
generacion de energia. Se realizaron varios tratamientos térmicos a este
material, usado por la empresa Frisa Aerospace, S.A. de C.V., para evaluar su
efecto en la orientacion cristalografica. Este estudio se realiz6 mediante dos
técnicas: Textura por Difraccion de Rayos X y Microtextura por Difraccion de
Electrones Retrodispersados (EBSD por sus siglas en inglés).

El andlisis por difraccion de rayos X reveld que el material deformado
presenta las orientaciones caracteristicas de este tipo de aceros. Conforme se
realizaron los tratamientos térmicos aumentando la temperatura y el tiempo se
observé un incremento en las componentes de textura laton {110}<112>,
azufre {123}<634> y goss {110}<001>. Se alcanzaron las intensidades méas

altas para la textura latén y azufre.

Estos resultados concordaron con los obtenidos mediante EBSD. El
analisis cuantitativo de los mapas de orientaciones mostré la misma tendencia
para las direcciones <634>y <211> (paralelas a la direccion de laminacién)
las cuales presentaron un incremento en la fraccion total del area escaneada, al

incrementar el tiempo y temperatura de los tratamientos.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

Uno de los cambios importantes que puede sufrir un material durante un
proceso de conformado es la formacion de nuevas texturas o el fenbmeno de
texturizacién. Dicho fenbmeno es la orientacion preferencial de los granos en
determinadas direcciones cristalograficas. El estudio de textura incluye la
determinacion de direcciones preferenciales de orientacion, y el célculo de la
fraccion de volumen asociada a cada una de esas orientaciones. La textura, no
s6lo depende de las condiciones del conformado, sino también del material, su
composicion quimica, tamafio de grano inicial y del tipo de recristalizacion

dinamica que resulta del conformado.

La importancia del andlisis de textura en los materiales radica en la
anisotropia de determinadas propiedades mecanicas y eléctricas. Es por eso
gue durante los procesos de deformacién, una de las vias para mejorar algunas

propiedades, es realizar un control de la textura resultante.

La microtextura, en cambio, trata de estudiar las orientaciones de un
pequefio grupo de granos y presentar las orientaciones individuales -
desorientaciones - de dichos granos como puntos. En la microtextura, la
desorientacion entre los granos permite caracterizar las intercaras que marcan
cualquier tipo de cambio de orientacion (bordes de granos y bordes especiales).

La técnica de analisis por difraccion de electrones retrodispersados

(EBSD por sus siglas en inglés), se considera hoy en dia, una herramienta cada



vez mas usada para el estudio de la evolucion microestructural y de la
microtextura durante los procesos de conformacién. Esto se debe a su
capacidad de combinar el trabajo de un microscopio electrénico convencional, y
otras técnicas para la determinacion de la orientacion (difraccion de rayos X) en
tiempos muy razonables. La técnica de EBSD se basa en los patrones de
Kikuchi.

La informacién obtenida de los patrones de Kikuchi sera tratada por un
software, permitiendo la determinacién de la orientacion cristalogréfica local v,
en consecuencia, la desorientacion entre granos. Ademas, permite una
determinacion precisa de los bordes de granos, bordes especiales, evolucion de

la microtextura y tamafo de grano verdadero, asi como su distribucion.

Al mismo tiempo, el programa de computo asociado al estudio de EBSD,
mediante tratamiento matematico y estadistico, facilita la presentacion de
dichos datos en diferentes formas: mapas de desorientacion, histogramas de

desorientacion y/o tamafio de grano Yy figuras de polo [1].
Hipotesis

La variacion de los parametros de tratamiento térmico en un acero
inoxidable austenitico usado en anillos forjados utilizados en turbinas de

generacion de energia modifican la orientacion cristalografica obtenida durante

el proceso de conformado.

Objetivo General
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Determinar y cuantificar la orientacion cristalografica de un acero
inoxidable austenitico sometido a procesos de forja, laminacion y a
diferentes tratamientos térmicos para la fabricacion de anillos utilizados

en la industria energética.

Objetivos Especificos

v

Emular las condiciones de tratamiento térmico realizada por Frisa
Aerospace, S.A. de C.V., y variar dichos parametros para evaluar sus

cambios cristalograficos.

Desarrollar la metodologia 6ptima para la preparacion de muestras para
ser analizadas por difraccion de rayos X para textura y EBSD para

microtextura.

Determinar la evolucién microestructural (tamafio de grano y fraccion de
orientacion cristalografica) de dichos materiales al ser sometidos a

tratamientos térmicos.

Calcular las fracciones volumétricas de las componentes de textura para

estas muestras.

Obtener los mapas cristalograficos caracteristicos de las muestras

estudiadas.



CAPITULO 2
REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Acero
2.1.1 Introduccion

Los aceros son aleaciones hierro-carbono con concentraciones
apreciables de otros elementos aleantes. Existen miles de aceros que tienen
distintas composiciones y/o tratamientos térmicos. Las propiedades mecéanicas

dependen del contenido de carbono, que suele ser inferior al 2% [2].

El diagrama de fases Fe-FesC da la base para comprender el tratamiento
y las propiedades de los aceros. El punto que divide los aceros de los hierros
fundidos es el 2.11% C, donde se hace posible la reaccion eutéctica. Para los
aceros, sera necesario concentrarse en la porcién eutectoide del diagrama
(Figura 2.1) en el cual, se identifican de manera especial las lineas de
solubilidad y la isoterma eutectoide. Az muestra la temperatura a la cual se
inicia la formacion de ferrita al enfriarse; Ac,m muestra la temperatura a la cual

empieza a formarse la cementita y A; es la temperatura eutectoide.
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Figura 2.1. Diagrama de fases Fe-FesC [2].

Practicamente todos los tratamientos térmicos de un acero se dirigen
hacia la produccién de una mezcla de ferrita y cementita con una adecuada

combinacion de propiedades [3].

Para la produccion de acero primario, el mineral de hierro (6xido de
hierro) se calienta en un alto horno en presencia de carbono y oxigeno. El
carbono reduce el oxido de hierro a hierro en bruto liquido, produciendo
mondéxido de carbono y dioxido de carbono como subproductos. La piedra
caliza, agregada para ayudar a eliminar impurezas, se funde produciendo
escoria liquida. Dado que el hierro bruto liquido contiene cantidades muy
grandes de carbono, se sopla oxigeno en el horno de oxigenacion o de

aceracion basico para eliminar el carbono excedente y producir acero liquido.

También se produce acero reciclando la chatarra del mismo metal. A

menudo, ésta se introduce en un horno eléctrico de arco, en el cual el calor la



funde. Muchos aceros aleados y aceros especiales también se producen

utilizando hornos eléctricos.

El acero liquido a veces se vacia directamente en moldes para producir
fundiciones de acero terminadas; también se le permite solidificar en formas
gue posteriormente son procesadas por técnicas de conformado de metales
como es el laminado o el forjado. En este Ultimo caso, el acero es vaciado en

grandes lingoteras o se funde de manera continua en formas regulares.

2.1.2 Historia del acero

No se sabe con exactitud la fecha en que se descubrié la técnica de
reducir el mineral de hierro para producir un metal susceptible de ser utilizado.
Los primeros utensilios de hierro descubiertos por los arquedlogos en Egipto
datan del afilo 3,000 a.C., y se sabe que antes de esa época se empleaban
adornos de hierro. Los griegos ya conocian hacia el 1,000 a.C. la técnica para

endurecer armas de hierro mediante tratamiento térmico.

Las aleaciones producidas por los primeros artesanos del hierro se
clasificarian en la actualidad como hierro forjado. Para producir esas aleaciones
se calentaba una masa de mineral de hierro y carbon vegetal en un horno o
forja con tiro forzado. Ese tratamiento reducia el mineral a una masa esponjosa
de hierro metalico llena de una escoria formada por impurezas metélicas y
cenizas de carbon vegetal. Esta esponja de hierro se retiraba mientras
permanecia incandescente y se golpeaba con martillos para expulsar la escoria
y soldar y consolidar el hierro. El hierro producido en esas condiciones solia

contener un 3% de particulas de escoria y un 0.1% de otras impurezas.

Hacia el 200 a.C., los artesanos de la India dominaban un método
mejorado para producir acero. Colocaban trozos de hierro carbonado en un

recipiente de arcilla cerrado, o crisol, y lo calentaban intensamente en un horno.
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El carbono se distribuia gradualmente a través del hierro y producia una forma

de acero mucho mas uniforme.

En 1740, el inglés Benjamin Huntsman redescubrié el procedimiento
indio por casualidad, al calentar una mezcla de hierro y una cantidad
cuidadosamente medida de carbon vegetal en un crisol. Pese a la invencién de
otros procedimientos, siguid prefiriéndose el método del crisol para obtener
acero de alta calidad, hasta que en 1902 se invent6 el horno eléctrico.

En 1856, el inventor inglés Henry Bessemer patentd un método mas
barato para fabricar acero en gran escala. Un chorro de aire atravesaba el
hierro fundido y quemaba todo el carbono necesario para obtener el acero.
Bessemer construy0 un recipiente conico de acero forrado de ladrillos
refractarios que se llamé convertidor y que se podia inclinar para vaciarlo. El
hierro fundido se vertia en el convertidor situado en posicidn vertical y se hacia

pasar aire a través de orificios abiertos en la base.

El primer acero fabricado por este método era quebradizo por culpa del
oxigeno absorbido. El escocés Robert Mushet, resolvio el problema al proponer
gue se afadiera magnesio después del soplado para que combinara con el
oxigeno excedente en el acero, con lo que se evitaria su fragilidad y resultaria
mas facil de trabajar. El producto se denomina "acero suave": hierro con bajo

contenido de carbono.

El mismo afio en que Bessemer presentd su procedimiento, los
hermanos de origen aleman William y Friedrich Siemens estaban desarrollando
un método para precalentar el aire inyectado a los hornos. A cada extremo del
horno colocaron camaras de ladrillos entrecruzados que se calentaban con los
gases de la combustion y caldeaban después el aire que se inyectaba en el

horno.
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Dos afios méas tarde, los hermanos Siemens patentaron un horno de
solera para acero que incorporaba sus precalentadores o "regeneradores"”. Pero
no tuvo éxito hasta que lo mejoraron dos hermanos franceses, Pierre y Emile
Martin, en 1864.

Para 1877, el hierro fundido procedente de minerales europeos solia
contener un exceso de fosforo y no era apropiado para convertirlo en acero por
el procedimiento de Bessemer o0 por el de solera, pues utlizaban hornos
revestidos de silice. En 1877, dos metallrgicos ingleses, Percy Gilchrist y
Sydney Gilchrist Thomas, propusieron un revestimiento con dolomita o
magnesita, que puede absorber el fésforo contenido en ciertos minerales.
Luego se podia afadir cal durante el proceso para que se formase una escoria

gue se llevaria consigo el fosforo.

William Siemens habia experimentado en 1878 con la electricidad para
calentar los hornos de acero. Pero fue el metalurgico francés Paul Héroult quien
inicidé en 1902 la produccién comercial del acero en horno eléctrico. En este, se
introduce en el horno chatarra de acero de composicion conocida y se hace
saltar un arco eléctrico entre la chatarra y grandes electrodos de carbono
situados en el techo del horno. El calor desarrollado por el arco funde la
chatarra y produce un acero mas puro que el que ha estado en contacto con los
gases de combustion. Se puede afadir mineral de acero para alterar la

composicion del acero, y cal o espato flior para absorber cualquier impureza.

Tras la segunda guerra mundial se iniciaron experimentos en varios
paises con oxigeno puro en lugar de aire para los procesos de refinado del
acero. El éxito se logré en Austria en 1948, cuando se desarrollé el proceso del
oxigeno béasico o L-D. Actualmente es el procedimiento mas empleado en todo

el mundo.
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El proceso de oxigeno bésico tiene lugar en un recipiente de forma
semejante al convertidor Bessemer. En él se introduce hierro fundido y chatarra
de acero, y se proyecta sobre la superficie un chorro de oxigeno a velocidad

supersonica. El carbono y las impurezas se queman rapidamente.

2.1.3 Clasificacion del acero

Los aceros mas comunes se clasifican segun el contenido en carbono:
bajo, medio y alto. Ademas, en cada grupo existen subclases de acuerdo con la
concentracion de otros elementos de aleacion (Figura 2.2). Los aceros al
carbono soélo contienen concentraciones residuales de impurezas distintas al
carbono. En los aceros aleados, los elementos de aleacion se afaden

intencionalmente en concentraciones especificas [2].

Aceros

R E—
I I N
Baja aleacién Alta aleacion
R E—
| | | 1
Bajo carbono Medio carbono Alto carbono Herramienta
o . . Inoxidable
Ordinario Ordinario Ordinario

Térmicamente

HEA tratable

Herramienta

Figura 2.2. Clasificacion del acero.

A continuacién se expone una breve descripcion de los tipos de acero

existentes:
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a) Aceros de bajo carbono

La mayor parte de todo el acero fabricado es de bajo carbono. Este tipo
de acero contiene menos del 0.25% C, no responde al tratamiento térmico para
formar martensita. La microestrucura consiste en ferrita y perlita. Como
consecuencia, estos aceros son relativamente blandos y poco resistentes, pero
con extraordinaria ductilidad y tenacidad; ademas, son de facil mecanizado,
soldables y baratos. Se utilizan para fabricar carrocerias de automdviles, vigas
(en forma de |1, canales y angulos) y laminas para construir tuberias, edificios,
puentes y latas estafiadas. Estos aceros suelen tener un limite elastico de 275
MPa, una resistencia a la traccion comprendida entre 415 y 550 MPa y una
ductilidad del 25% EL [2,3].

b) Aceros de alta resistencia y baja aleacion

Los aceros de baja aleacion y alta resistencia (HSLA) y los microaleados
son aceros al bajo carbono, que contienen pequefas cantidades de elementos
de aleacion. Los HSLA se clasifican con base en el esfuerzo de cedencia, con
grados hasta de 80,000 psi; ademas contienen el minimo de elementos de
aleacion para obtener el esfuerzo de cedencia adecuado sin tratamiento
térmico. En los microaleados, el procesamiento cuidadoso permite la
precipitacion de carburos y nitruros de Cb, V, Ti o Zr; lo que da endurecimiento

por dispersion y un tamafio de grano fino.

c) Aceros de doble fase

Los aceros de doble fase son una clase de aceros HSLA. Este tipo de
aceros de caracterizan por tener una resistencia a la tension aproximada a los
550 MPa; estan formados por una microestructura de alrededor de un 20% de

martensita dispersa en una matriz ductil de ferrita. La cantidad de fase
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martensitica puede ser regulada lo que cambia la relacion entre resistencia y

deformabilidad.

El término “doble fase”, se refiere a la presencia de dos fases en la
microestructura del acero, ferrita y martensita, ademas de otras fases dispersas

en mucho menor proporcion como bainita, perlita y austenita retenida.

d) Aceros de medio carbono

Los aceros de medio carbono tienen porcentajes de carbono
comprendidos entre 0.25 y 0.6%. Estos aceros pueden ser tratados
térmicamente mediante austenizacion, temple y revenido para mejorar sus
propiedades mecanicas. Se suelen utilizar en la condicion de revenido, con
microestructura de martensita revenida. Se trata de aceros de baja
templabilidad, sélo tratables en piezas de seccion delgada y velocidades de
temple muy rapidas. Las adiciones de Cr, Ni y Mo mejoran la capacidad de
estas aleaciones para ser tratados térmicamente, generando asi gran variedad
de combinaciones resistencia-ductilidad. Estos aceros tratados térmicamente
son mas resistentes que los aceros bajos en carbono, pero menos ductiles y
tenaces. Se utilizan para fabricar ruedas y rieles de trenes, engranajes,
ciglefales y otros componentes estructurales que necesitan alta resistencia

mecanica, resistencia al desgaste y tenacidad [2,3].

e) Aceros de alto carbono

Los aceros de alto carbono normalmente contienen entre 0.6 y 1.4% C y
son mas duros, resistentes y aun menos ductiles que los otros aceros al
carbono. Casi siempre se utilizan en la condiciéon templada y revenida, en la
cual son especialmente resistentes al desgaste y capaces de adquirir la forma
de herramienta de corte. Las herramientas y las matrices se fabrican con ceros

aleados altos en carbono que contienen, generalmente, Cr, V, W y Mo. Estos
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elementos de aleacién se combinan con el carbono para formar carburos muy
duros y resistentes al desgaste. Estos aceros se utilizan como herramientas de
corte y matrices para fabricar materiales, asi como cuchillos, navajas, hojas de

sierra, muelles e hilos de alta resistencia [2,3].

f) Aceros para herramientas

Los aceros para herramientas son, por lo general, al alto carbono y
obtienen gran dureza mediante un tratamiento térmico de templado y revenido.
Sus aplicaciones incluyen herramientas de corte para operaciones de
maquinado, dados para fundicion a presion y para conformacion, ademas de
otros usos donde se requiere una combinacion de gran resistencia, dureza,
tenacidad y resistencia a la temperatura. Los elementos de aleacion mejoran la

templabilidad y la estabilidad a alta temperatura [3].

g) Aceros Inoxidables

Los aceros inoxidables resisten a la corrosion en muchos ambientes,
especialmente en la atmdsfera. El cromo es el principal elemento de aleacion,
en una concentraciéon minima del 11 %. La resistencia a la corrosion mejora con
adiciones de niquel y molibdeno. La amplia gama de propiedades mecanicas
combinadas con la excelente resistencia a la corrosién hacen que este tipo de
acero sea muy versatil. Algunos aceros inoxidables se utilizan en ambientes
rigurosos a elevadas temperaturas debido a su resistencia a la oxidacion y a la
integridad mecénica en estas condiciones; en atmosferas oxidantes hasta 1000
°C. Las turbinas de gas, generadores de vapor, hornos de tratamiento térmico,
aviones, misiles y generadores de energia nuclear estan construidos con tipo de

acero.

Los anillos estudiados en el presente trabajo, fabricados por la empresa

Frisa Aerospace, S.A de C.V., estan hechos de este material. Dichos anillos
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forman parte de turbinas de gas utilizadas en la industria aeroespacial, de
generacion de energia, de gas y petroleo; por lo que la resistencia a la corrosion
e integridad mecanica de los mismos son propiedades fundamentales para su
uso. En los apartados siguientes se abundara mas sobre este tipo de aceros.

2.2 Acero inoxidable

2.2.1 Introduccién

Se entiende como acero inoxidable todo aquel material perteneciente a la
familia de aleaciones de hierro resistentes a la corrosion y que contiene un
minimo de un 11% Cr. El contenido en cromo es el que confiere al material
resistencia a la corrosion a través de la formacion de una pelicula superficial
pasivante. Un mayor contenido en cromo supone un aumento de la resistencia
a la corrosion, y la adicion de Ni, Mo, Ti y Nb entre otros, puede aumentar la
proteccion ofrecida por la pelicula pasivante produciendo distintos tipos de

acero inoxidable, cada uno con diferentes propiedades.

El cromo es un elemento estabilizador de la ferita. La Figura 2.3 ilustra el
efecto del cromo en el diagrama de fases hierro-carbono. El cromo hace que se
contraiga la regién de austenita, en tanto que la region de ferrita aumenta de
tamafo. En composiciones de bajo carbono y alto cromo, la ferrita esta

presente como una sola fase por encima de la temperatura de solidus [3].

Ademas, el cromo aumenta la dureza, la resistencia a la traccidén, mejora
la resistencia al desgaste, etc. Mientras que el niquel, al igual que el cromo,
aumenta la resistencia a la corrosién. Sin embargo, evita el crecimiento de
grano en los tratamientos térmicos, dandole al acero mayor tenacidad y un

limite de elasticidad mas elevado [4].
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La densidad del acero inoxidable [5] oscila entre 7480-8000 kg/m?, y
posee una temperatura de fusion [6] que varia entre 1325-1530 °C dependiendo

del tipo de aleacién y los porcentajes de los elementos aleantes.
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Figura 2.3. Efecto de 17% Cr sobre el diagrama de fases Fe-C [3].

La resistencia a la corrosion hace del acero inoxidable un material muy
adecuado en aplicaciones medioambientales ya que tiene un ciclo de vida
mayor y requiere un menor mantenimiento que otros tipos de acero. Por lo
tanto, la resistencia a la corrosién sera un factor primordial en la eleccién del

tipo de acero inoxidable adecuado para cada aplicacion.
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2.2.2 Historia del acero inoxidable

Dentro de la siderurgia, la historia del acero inoxidable es relativamente
corta y de hecho esta en desarrollo continuo. Actualmente se encuentra en una
etapa en la que los nuevos materiales deben vencer la resistencia de los

patrones de compra existentes.

La paternidad y fecha de aparicion del acero inoxidable son muy distintas
y dieron lugar a célebres procesos; sin embargo, parece ser que su aparicion en

la industria se realizé simultaneamente en diversos paises.

En 1913, Brearley revel6 en Inglaterra la buena resistencia a la corrosion
de los aceros que contenian del 9 al 16% Cr, patentando esta aleacion en
Canada y Estados Unidos. Casi simultdneamente, en los Estados Unidos
Elwool Haynes, quien habia estudiado las aleaciones Co-Cr y Co-Cr-W,
mencionaba la notable resistencia a la corrosion, incluso después de la adicion
de hierro, pero a condicion de que los aceros contengan en su composicion, al
menos, 10% Cry 5% Co.

Asimismo, en una memoria publicada en 1914 en Alemania, Strauss y
Maurer sefialaron las propiedades de resistencia los acidos, de aquellos aceros

gue contenian una cantidad considerable de cromo y niquel.

En 1917 se patentaron en Francia los aceros que contenian del 10 al
15% Cr y del 20% al 40% Ni, como resultado de los trabajos realizados por
Cheverd. No obstante que las patentes datan de 1912, fue después de la
Primera Guerra Mundial, alrededor de 1920, cuando se public6 un trabajo

detallado y se lanzaron los aceros al mercado.

Con las innovaciones técnicas desarrolladas después de la Segunda

Guerra Mundial, se introdujeron los procedimientos técnicos de aceleracion al
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oxiconvertidor, el laminador Sendzimir continuo, el tren planetario para la
laminacion en caliente, la colada continua, etc., lo que ocasiondé un notable
incremento de la produccion con el consiguiente abaratamiento de los costos de

produccién y, por ende, un precio mas comercial en el mercado [7].

2.2.3 Clasificacion del acero inoxidable

Los aceros inoxidables se clasifican en cinco grupos basicos atendiendo

a su estructura metallrgica y a su composicion quimica llamados:

Ferriticos

Martensiticos

De endurecimiento por precipitacion.
Austenitico/ferriticos (duplex)

YV V. V V V

Austeniticos

Cada uno de los grupos presenta caracteristicas propias, sobretodo en
cuanto a sus propiedades mecanicas, resistencia a la corrosion y facilidad de

fabricacion [8].

a) Aceros inoxidables ferriticos

Como su nombre lo indica tienen una configuracion metalografica ferritica
(Figura 2.4) con estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (bcc) que se
mantiene estable desde la temperatura ambiente hasta el punto de fusion.
Debido a su estructura, los aceros inoxidables ferriticos tienen buena
resistencia mecanica y una ductilidad moderada, derivada del endurecimiento
por solucion sdlida y endurecimiento por deformacion. Ademas, tienen
excelente resistencia a la corrosion, una conformabilidad moderada y son

relativamente econdmicos.
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Estos aceros son esencialmente aleaciones con cromo, cuyo contenido
es usualmente del rango de 10.5 a 30%, pero contenidos limitados de carbono
del orden de 0.08% en relacion con los martensiticos. Algunos grados pueden
contener Mo, Si, Al, Ti y Nb que promueven diferentes caracteristicas. EI cromo

inhibe la formacién de austenita y promueve la formacion de ferrita.

Figura 2.4. Acero inoxidable ferritico AISI 409. Ataque con reactivo Vilella. 100x [9].

b) Aceros inoxidables martensiticos

Los aceros inoxidables martensiticos (Figura 2.5) contienen arriba del
11.5% Cr y bajo porcentaje de otros elementos como niquel y molibdeno. El
contenido de carbono varia de 0.08 a 1.2%; concentracion tal, que permite la
formacion de austenita a altas temperaturas, que a su vez se transforma en
martensita, con estructura tetragonal centrada en el cuerpo (bct); durante el

enfriamiento.
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Segun la cantidad de carbono y cromo, y mediante tratamientos térmicos
de temple, este tipo de aceros obtienen sus propiedades mecénicas de

resistencia y dureza, ademas, tienen la caracteristica comun de ser magnéticos.

La alta dureza y la consecuente resistencia al desgaste, determinan las
aplicaciones de este material, utilizado en cuchilleria, discos de freno, equipos

quirargicos, odontolégicos y turbinas.

Figura 2.5. Acero inoxidable martensitico AISI 420. Ataque con reactivo Vilella [9].

c) Aceros inoxidables endurecidos por precipitacion

Son aceros inoxidables que contienen adicionalmente otros elementos de
aleacion como el Cu, Nb y Al que favorecen la precipitacion de fases
secundarias y elevan significativamente la dureza y resistencia mecanica del
material cuando es sometido a un tratamiento térmico de envejecimiento.
Estos materiales ofrecen una alternativa para obtener una buena resistencia
mecanica por medio de un tratamiento térmico a menor temperatura que puede

ser aplicado incluso después de la fabricacién de la pieza o elemento mecanico.



22

La resistencia y dureza que se pueden alcanzar con estas aleaciones son
superiores a las obtenidas por los aceros inoxidables martensiticos. Asimismo,
debido a que el contenido de cromo es mayor que en estos Ultimos la
resistencia a la corrosion resulta también ser superior. Los aceros inoxidables
endurecidos por precipitacion (Figura 2.6) pueden ser del tipo martensitico,

semi-austeniticos y austeniticos.

Figura 2.6. Acero inoxidable endurecido por precipitacion SAE J467. Ataque
electrolitico con NaOH 20%, 3V, 5s [9].

d) Aceros inoxidables austenitico/ferriticos (duplex)

En algunos casos, en la estructura de los aceros inoxidables se
introducen de manera deliberada mezclas de fases. Mediante un control
apropiado de la composicion y del tratamiento térmico, se puede producir un
acero inoxidable duplex, que contenga aproximadamente porciones iguales de
ferrita y austenita (Figura 2.7), con contenidos de carbono inferiores al 0.03%,
de 20 a 30% Cr, de 5% a 8% Ni, y pueden contener Mo, W, y Cu. Esta
combinacién proporciona un conjunto de propiedades mecanicas (por ejemplo,
limite elastico entre 700 MPa y 900 MPa, el doble que el de los aceros
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inoxidables austeniticos), resistencia a la corrosion, conformabilidad vy
soldabilidad, que no se obtiene en ningun otro acero inoxidable [10].

Figura 2.7. Acero inoxidable diplex ASME SFA5.9. Ataque con reactivo de Murakami
por 60s a 80 °C [9].

e) Aceros inoxidables austeniticos

Los aceros inoxidables austeniticos (Figura 2.8), con estructura cubica
centrada en las caras (fcc) tienen excelente ductilidad, conformabilidad y
resistencia mecanica a la corrosion. El cromo proporciona una resistencia a la
oxidacion y a la corrosion hasta temperaturas aproximadas de 650°C en una
variedad de ambientes. El niquel, y en menor extensién el manganeso, se
adiciona a estos aceros para estabilizar la fase austenitica en un amplio rango
de temperaturas y evitar asi su transformacion en martensita cuando son
enfriados rapidamente a temperatura ambiente; al mismo tiempo practicamente
elimina la ferrita de las aleaciones Fe-Cr-C. Si el contenido de carbono queda
por debajo de 0.03%, no se forman carburos y el acero estard conformado

practicamente todo de austenita a temperatura ambiente.
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La resistencia mecénica se obtiene mediante un endurecimiento por
solucién sélida y los aceros inoxidables austeniticos pueden deformarse en frio
para obtener mas resistencia que los ferriticos. Tienen excelentes propiedades
al impacto a baja temperatura, puesto que no tienen temperatura de transicion.
Ademas, los aceros inoxidables austeniticos no son ferromagnéticos.
Desafortunadamente, el alto contenido de niquel y cromo hacen que estas

aleaciones sean costosas.

Figura 2.8. Acero inoxidable austenitico UNS S30330. Atague con reactivo Beraha BlI

[9].

2.3 Acero inoxidable austenitico AISI 310

En este apartado se hace referencia a las propiedades fisicas,
mecanicas y quimicas mas importantes del acero inoxidable austenitico AlSI
310, como material utilizado para la fabricacion de los anillos estudiados en este

trabajo.
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2.3.1 Propiedades fisicas

El acero inoxidable austenitico AISI 310 se usa para aplicaciones a
elevadas temperaturas. Su alto contenido de cromo y niquel le da una elevada

resistencia a la corrosion (Tabla 2.1 Composicién quimica).

Los aceros inoxidables de alta aleacidon generalmente exhiben
propiedades (Tabla 2.2 Propiedades fisicas y Tabla 2.3 Propiedades
mecanicas) entre las cuales destacan la resistencia elevada a la temperatura,
asi como a resistencia a la deformacion por desgaste y al ataque ambiental.
Como tales, se usan ampliamente en la industria de los tratamientos térmicos,
como partes de hornos, cintas transportadoras, rodillos, soportes de

refractarios, forro de hornos, ventiladores, etc.

Estos aceros también se usan en la industria de procesos quimicos para
contener acidos concentrados calientes, amoniaco, dioxido de azufre, etc. En la
industria de procesamiento de alimentos, se usan en contacto con acidos

acético y citrico calientes.

TABLA 2.1. Composicion quimica correspondiente a las especificaciones de la ASTM
A240, especificacion estandar para aceros inoxidables al cromo y cromo-niquel.

Elemento % peso max. Acero inoxidable austenitico 310

0.25
Mn 2.00
P 0.045
S 0.030
Si 1.75
Cr 26.00
Ni 22.00
Fe Balance




TABLA 2.2. Propiedades fisicas del acero inoxidable austenitico 310.

Propiedad Acero inoxidable austenitico 310
a20°C 8.03
a 20 - 1000 °C 15.9
a20-500 °C 17.1
a 20 — 1000 °C 18.9
a20-°C 78.0
a20-100°C 13.8
a20-500 °C 18.7

a0-100°C

502

a200H 1.02
en tension 200
en corte 77

2.3.2 Propiedades mecanicas

26

Los resultados de las pruebas mecanicas presentados en la Tabla 2.3 se

hicieron en conformidad con la ASTM E8. Los datos consisten en los resultados

promedio de un minimo de dos y hasta diez muestras. La resistencia al punto

de cedencia fue determinada por el método de compensacion de 0.2%.
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TABLA 2.3. Propiedades mecénicas del acero inoxidable austenitico 310 [11].

Temperatura  Resistenciaal Resistencia Elongacion

de prueba punto de a
cedencia la tension

(°F) (°C) ksi MPa ksi MPa %
77 25 42.2 292 89.5 | 617 45
400 204 315 217 76.6 | 528 37.5
800 427 27.2 188 74.8 | 516 37
1000 538 | 24.2 167 70.1 | 483 36
1200 649 22.6 156 57.2 | 394 41.5
1500 816 | 19.7 136 30.3 | 209 66
1800 982 11.0 | 76 65
2000 | 1093 7.0 48 77

2.3.3 Resistencia ala corrosion

El acero inoxidable austenitico 310 se usa principalmente a temperaturas
elevadas debido a su gran resistencia a la oxidacion; ademas, estos aceros son

resistentes a la corrosion acuosa debido a su alto contenido de cromo y niquel.

Ciertas aplicaciones requieren especificamente el uso de estos aceros
resistentes a la corrosion acuosa; por ejemplo, el manejo de acido nitrico
concentrado, para el cual se requiere la utilizacion del acero 310, que sélo se ve

afectado levemente en las fronteras de grano por este acido.

Las aleaciones metalicas reaccionan con su entorno hasta cierto grado
bajo la mayoria de las condiciones. La reaccion mas comun es la oxidacion.
Este tipo de aceros son resistentes a dicho fenbmeno gracias a la oxidacion
selectiva del cromo que contienen el cual forma un 6xido de crecimiento lento
muy estable. Habiendo suficiente cromo en la aleacion, se genera una capa

superficial de 6xido de cromo compacta y adherente, que previene la formacion
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de otros oOxidos de crecimiento mas rdpido y sirve como barrera a la

degradacion mayor.

La resistencia a la oxidacién de los aceros inoxidables austeniticos se
debe al contenido de cromo de la aleacidn. Las aleaciones resistentes al calor
generalmente contienen por lo menos 20% en peso de cromo. Reemplazar
hierro por niquel también mejora el comportamiento a alta temperatura de una
aleacion. Los aceros 310 son materiales sumamente aleados y por lo tanto muy

resistentes a la oxidacion.

2.3.4 Caracteristicas. Fabricacion y conformado

El acero de medio carbono es considerado como el estandar para el
desarrollo de la mayoria de los procesos de conformado de metales. Con
respecto a estos aceros, los aceros inoxidables austeniticos exhiben una
diferencia significativa: son mas resistentes y tienden a endurecerse
rapidamente al trabajarse. Esto no altera los métodos generales usados para
maquinarlos, cortarlos, forjarlos, etc., pero si afecta las especificaciones de

dichos métodos.

Para el corte y maquinado de los aceros inoxidables austeniticos el
herramental debe mantenerse afilado y sujetarse rigidamente. Generalmente se
usan cortes mas profundos y velocidades mas lentas para cortar debajo de las
zonas endurecidas por trabajo. Debido a su baja conductividad térmica y alto
coeficiente de expansién térmica, la remocién del calor y las tolerancias
dimensionales tienen que tomarse en cuenta durante las operaciones de corte y

maquinado.

Los aceros inoxidables austeniticos se deforman facilmente en frio

mediante los métodos estandares tales como: doblado, estirado, laminado, etc.
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Se endurecen facilmente al trabajarlos, lo que se manifiesta con un incremento

uniforme en la energia necesaria para continuar la deformacion.

La forja debe comenzar en el rango de temperaturas de 980 -1120 °C y
terminar antes de que se enfrie a 980 °C. Trabajar a temperaturas mas altas
produce como resultado la formacién de ferrita. Trabajar a temperaturas mas
bajas puede causar sensibilizaciéon por la formacién de la fase sigma. Después
del forjado la pieza debe enfriarse rapidamente.

2.3.5 Tratamiento térmico. Recocido

La razon principal para recocer estas aleaciones es para producir una
microestructuctura recristalizada con un tamafio de grano uniforme y para
disolver los precipitados de carburo de cromo. Para asegurar un recocido
completo, las piezas deben mantenerse en el rango de 1120-1175 °C por 30
minutos por cada 25 mm de espesor de la seccion. Cuando el proceso se
ejecuta correctamente, estos aceros son principalmente austeniticos a

temperatura ambiente. Pueden presentarse pequefas cantidades de ferrita.

La aleacion 310 consiste Unicamente de austenita a temperatura
ambiente, no se puede endurecer mediante tratamiento térmico; una mayor

resistencia mecanica se puede lograr mediante el trabajo en frio o caliente.
2.4 Proceso de manufactura de anillos
Existen diversos procesos de gran antigiiedad para la manufactura de

metales; actualmente, dos son los métodos utilizados para la fabricacion anillos:

forjado y laminado.
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La empresa Frisa Aerospace, S.A. de C.V., utiliza estos métodos para el
conformado de sus anillos, seguido de un tratamiento térmico de solucién para

finalizar la manufactura de los mismos.

Es conocido que el tipo de conformado al que se somete el material
confiere al mismo una textura caracteristica; Maurice y Driver [12] obtuvieron las
componentes latdbn y cobre para una aleacion de aluminio sometida a
compresion en caliente a diferentes velocidades de deformacion, con
intensidades similares a las obtenidas para el mismo material pero en
compresion en frio. Observaron un incremento considerable de las intensidades
de estas componentes al aumentar la temperatura de compresion, ademas de

la aparicion de la componente cubica.

Raabe [13] encontr6 componentes laton y cubica en un acero inoxidable
austenitico laminado en caliente; observé una diferencia en las intensidades de
las mismas a lo largo de la direccidn transversal al laminado, adjudicando estos
cambios a la posible recristalizacion durante el laminado. Maurice y Driver [12]
encontraron texturas similares en una aleacion de aluminio laminada en
caliente, observando un incremento en las intensidades de las mismas al

aumentar la temperatura y disminuir la velocidad de deformacion.

Por su parte, el tratamiento térmico que se da al material también
confiere cambios a la textura obtenida por los procesos de conformado;
Chowdhury [14] observo el comportamiento de las componentes de textura
presentes en un acero inoxidable austenitico laminado en frio, sometido a
diferentes temperaturas de tratamiento térmico. A medida que aumentaban la
temperatura de solubilizado, la componente goss permanecia, aunque con
intensidades relativamente bajas; mientras que, las componentes azufre y laton,

aumentaban.
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A continuacién se expone una breve explicacion de los procesos de

conformado usados para la fabricacion de anillos.

2.4.1 Forja

La forja se define como el proceso en el cual un metal es deformado
plasticamente con la aplicacion de presion. Se usa no s6lo para cambiar la
forma, sino también las propiedades del metal dado que refina el tamafio de
grano y, por lo tanto, mejora su estructura. La forja es un método
economicamente efectivo para producir componentes de geometria compleja.
Las piezas forjadas se usan en aplicaciones de alto desempefio y alta
resistencia, donde, la tension, la deformacion, la carga y la seguridad son

consideraciones criticas.

Los parametros que gobiernan el proceso de forja son la complejidad de
la pieza, la friccion entre los dados y la pieza de trabajo, el tipo de prensa, la

temperatura del dado y la pieza, el material de la pieza, etc.

La mayoria de las operaciones de forja se llevan a cabo en caliente,
aunque ciertos materiales pueden ser forjados en frio. En estas operaciones
son usados dos grandes clases de equipo: el martillo de forja, que suministra un
rapido impacto sobre la superficie del metal; y la prensa de forja, que mantiene

al metal bajo una fuerza compresiva de baja velocidad.

La clasificacion mas amplia de procesos de forja es: la forja de dado
abierto y la forja de dado cerrado. La forja de dado abierto se lleva a cabo entre
dados planos de geometria muy simple. En la forja de dado cerrado el metal es
deformado entre las dos mitades de un dado que posee la impresion de la
geometria final deseada. El metal se deforma bajo una gran presién en una
cavidad cerrada, obteniendo asi piezas precisas con bajas tolerancias

dimensionales.
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Equipo de forja

El equipo de forja se clasifica de acuerdo a su operacién principal. Los
martillos y las maquinas de alta energia deforman la pieza con la energia
cinética de la caida del martillo; son por lo tanto clasificados como maquinas de
energia restringida. La habilidad de las prensas mecanicas para deformar el
material de trabajo se determina por la longitud de la prensa y la fuerza
disponible a lo largo de la misma. Por lo tanto, las prensas mecanicas se
clasifican como maquinas de movimiento restringido. Las prensas hidraulicas se
consideran como maquinas de fuerza restringida debido a que su habilidad de

deformar el material depende de la fuerza maxima de la prensa.

Martillos. Histéricamente los martillos han sido la herramienta mas
ampliamente usada en los procesos de forja, estos son capaces de desarrollar
grandes fuerzas y tener bajos tiempos de contacto con el dado. En los martillos

de forja, la fuerza se suministra por el peso en caida.

El martillo mas ampliamente utilizado es el de caida libre (Figura 2.9). En
este proceso, el dado superior se eleva por medio de rodillos. Cuando se suelta
el dado, este cae gracias a la fuerza de gravedad produciendo un golpe de alta
energia. La energia liberada por el golpe es igual a la energia potencial
resultante del peso del martillo y la altura de la caida. La deformacion procede
hasta que la energia total se disipa por la deformacion plastica de la pieza de

trabajo o la deformacion elastica de los dados y la maquina.
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Figura 2.9. Esquema de los principales quipos de forja: (a) Martillo de caida libre, (b)
Brazo Pitman y (c) Prensa hidraulica [15].

Prensas Mecanicas. Seguidas de los matrtillos, las prensas mecanicas
son los equipos mas ampliamente utilizados en operaciones de forja de dado
cerrado. En la mayoria de las prensas mecanicas, el movimiento giratorio de un
eje excéntrico se convierte en movimiento lineal a través de un brazo Pitman
(Figura 2.9).

Las prensas mecéanicas pueden alcanzar cargas de 300 a 12,000
toneladas. El golpe de la prensa es mas como un prensado y no como el

impacto del martillo de caida libre.

Prensas Hidraulicas. Las prensas hidraulicas se usan en forja de dado
abierto o cerrado. La carga proporcionada se debe a cilindros hidraulicos y
pistones (Figura 2.9), los cuales son parte de un sistema hidroneumatico o
hidraulico de alta presion. Después de acercarse a gran velocidad, la prensa
junto con el dado superior se mueve lentamente presionando el metal de

trabajo.
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Procesos de forja

Forja de dado abierto. EI caso mas simple de forjado consiste en
comprimir una parte de seccidén cilindrica entre dos dados planos, muy

semejante a un ensayo de la compresion. Esta operacion de forjado reduce la

altura de material de trabajo e incrementa su diametro (Figura 2.10).
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Figura 2.10. Deformacién homogénea de una parte de trabajo cilindrica bajo
condiciones ideales en una operacion de forjado en dado abierto: (1) inicio del proceso
con la parte del trabajo a su altura y diametros originales, (2) compresion parcial y (3)
tamano final [15].

Un ejemplo de forja de dado abierto en la industria del acero es el
formado de anillos (Figura 2.11). Las operaciones de forja en dado abierto
producen formas rudimentarias que necesitan operaciones posteriores para
refinar las partes a sus dimensiones y geometria finales. Una contribuciéon
importante del forjado en caliente en dado abierto es la creacion de un flujo de

granos y de una estructura metallrgica favorable en el metal.
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Figura 2.11. Forja de anillos.

Forja de dado cerrado. Se realiza con dados que tienen la forma inversa
a la requerida para la parte. Este proceso se ilustra en una secuencia de tres
pasos en la Figura 2.12:

v, F
lv‘ ]
-4—— Dado superior
Parte del trabajo inicial —u»-} @
-+—— Rebaba
N /

-+—— Dado inferior

LTS A A LA P AI LS LE LTSS
)] ] (3)

Figura 2.12. Secuencia en el forjado con dado impresor: (1) inmediatamente antes del
contacto inicial con la pieza de trabajo en bruto, (2) compresién parcial, (3) cerradura
final de los dados, ocasionando la formacion de rebaba entre las placas del dado [15].

La pieza de trabajo inicial se muestra como una parte cilindrica. Al
cerrarse el dado y llegar a su posicion final, el metal fluye mas alla de la cavidad
del dado y forma una rebaba en la pequefia apertura entre las placas del dado.
Aunque la rebaba se recorta posteriormente, tiene realmente una funcién
importante en el forjado por impresion, ya que cuando ésta empieza a formarse,
la friccion se opone a que el metal siga fluyendo hacia la apertura, y de esta

manera forza al material de trabajo a permanecer en la cavidad.
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La forja en dado cerrado no tiene tolerancias estrechas de trabajo y
frecuentemente se requiere el maquinado para lograr la precision necesaria. El
proceso de forjado genera la geometria bésica de la parte y el maquinado
realiza los acabados de precision que se requieren en algunas porciones de la
parte (por ejemplo: perforaciones, cuerdas y superficies que deben coincidir con
otros componentes). Las ventajas del forjado sobre el maquinado completo de
la parte son: velocidad de produccién mas alta, conservacién del metal, mayor

resistencia y orientacion mas favorable de los granos de metal.

2.4.2 Laminado

El laminado es un proceso de deformacion en el cual el metal pasa entre
dos rodillos y se comprime mediante fuerzas de compresion ejercidas por los
mismos. Los rodillos giran, como se ilustra en la Figura 2.13, para jalar el

material y simultdneamente apretarlo entre ellos.

Fuerza radial
o normal

Cristales no
i deformados
Cristales

deformados
Fuerza de

friccion

Direccion

de laminado

Punto sin
Recristalizacion deslizamiento
(trabajo en caliente)
Angulo de

contacto

Figura 2.13. Proceso de laminacién [15].
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La mayoria de los productos laminados se obtienen en caliente debido a
la gran cantidad de deformacion requerida, y se le llama laminado en caliente.
Los metales laminados en caliente estan generalmente libres de esfuerzos
residuales y sus propiedades son isotrGpicas. Las desventajas del laminado en
caliente son que el producto no puede mantenerse dentro de tolerancias

adecuadas, y la superficie presenta una capa de 6xido caracteristica.

La mayoria de los procesos de laminado involucran una alta inversion de
capital ya que se requieren equipos pesados, conocidos como molinos
laminadores o de laminacién. El alto costo de inversion requiere que la
produccion sea en grandes cantidades y, por lo general, articulos estandares

como laminas y placas.

Algunos otros procesos de deformacion volumétrica usan rodillos para
formar las partes de trabajo; estas operaciones incluyen laminado de anillos,

laminado de cuerdas, laminado de engranes y perforado de rodillos.

Laminado de anillos. Es un proceso de deformacion que lamina las
paredes gruesas de un anillo para obtener paredes mas delgadas, pero de un
diametro mayor. La Figura 2.14 ilustra el antes y después del proceso.
Conforme el anillo de paredes gruesas se comprime, el material se alarga,
ocasionando que el diametro del anillo se agrande. El laminado de anillos
(Figura 2.15) se aplica usualmente en procesos de trabajo en caliente para

anillos grandes y en procesos de trabajo en frio para anillos pequefios.
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Figura 2.14. Laminacion de anillos. Reduccion del espesor e incremento del diametro:
(1) inicio y (2) proceso terminado [15].
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Figura 2.15. Laminado de anillos

Las aplicaciones de laminado de anillos incluyen collares para
rodamientos de bolas y rodillos, anillos para la industria aeroespacial, llantas de
acero para ruedas de ferrocarril y cinchos para tubos, recipientes a presion y
maquinas rotatorias. Las paredes de los anillos no se limitan a secciones
rectangulares, el proceso permite la laminacién de formas mas complejas. Las
ventajas del laminado de anillos sobre otros métodos para fabricar las mismas
partes son: el ahorro de materias primas, la orientacion ideal de los granos para

la aplicacion y el endurecimiento a través del trabajo en frio.
2.4.3 Tratamiento térmico
La energia libre de un material cristalino se eleva durante la deformacion

por la presencia de dislocaciones, un material que contiene este tipo de

defectos es termodinamicamente inestable. Sin embargo la termodinamica
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sugiere que estos defectos deberian desaparecer espontaneamente; en la
practica, los mecanismos de movimiento atébmico son lentos, lo que ocasiona
qgue los defectos estructurales inestables permanecen después de la

deformacion.

Si el material se calienta a alta temperatura (tratamiento térmico),
procesos activados térmicamente como la difusion en estado solido, proveen
los mecanismos en los cuales los defectos pueden ser removidos o pueden re-

arreglarse en configuraciones de baja energia.

Durante este tratamiento térmico que se le da a un metal deformado, la
microestructura y también las propiedades pueden restaurarse parcialmente a
sus valores originales, por el proceso llamado recuperacion, en el cual se
eliminan y re-arreglan las dislocaciones. Los cambios microestructurales que
ocurren durante la recuperacion son relativamente homogéneos y no afectan
las fronteras entre los granos deformados. Procesos similares de recuperacion
pueden ocurrir durante la deformacién, particularmente a altas temperaturas, en
la que toma lugar la recuperacién dinamica. La recuperacién involucra una
restauracion parcial de las propiedades ya que las dislocaciones no se eliminan

por completo, pero alcanzan un estado meta estable.

Un proceso de restauracion subsecuente llamado recristalizacion puede
ocurrir, en la que se forman nuevos granos libres de dislocaciones. Los granos
presentes se consumen dando a lugar a una nueva estructura granular con una
baja densidad de dislocaciones. A su vez, la recristalizacion también puede
presentarse durante la deformacion a temperaturas altas, proceso llamado
recristalizacion dinamica. Aunque la recristalizacion remueve las dislocaciones,
el material aun contiene fronteras de grano, que son termodinamicamente
inestables. El tamafio de grano y la textura después del tratamiento térmico se

determinan durante la recristalizacion.
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El calentamiento subsecuente del material resulta en un crecimiento de
grano, en el cual los granos pequefios se eliminan y los grandes crecen;
entonces las fronteras de grano asumen una configuracion de baja energia.
Bajo ciertas circunstancias este crecimiento normal de grano puede resultar en
un crecimiento selectivo de unos pocos granos; proceso conocido como

crecimiento anormal de grano o recristalizacién secundaria.

El tratamiento térmico de solucion, que se usa en la empresa Frisa
Aerospace, S.A. de C.V., no sélo recristaliza los granos deformados, sino que
también disuelve los carburos de cromo (precipitados en los bordes de grano)

para que regresen a la matriz austenitica.

Este tratamiento homogeniza la microestructura del material, y relaja
esfuerzos remanentes producto del conformado. Las temperaturas de
solubilizado se encuentran alrededor de los 1040 °C, aunque debido a las
condiciones, composicion y caracteristicas deseadas del producto final, esta
temperatura puede variar. Mantener la temperatura por determinado tiempo

ayuda a controlar el tamafio de grano.

2.5 Orientacién cristalografica

La orientacion cristalografica, o simplemente orientacion, se refiere a
coémo lo planos atémicos de un cristal estan posicionados con respecto a una
referencia. Esta caracteristica aplica a todos los sdlidos cuya estructura es
cristalina, incluyendo minerales, ceramicos, semiconductores, superconductores
y metales. La mayoria de estos materiales son policristalinos y sus unidades

componentes se denominan cristales o granos.

En la mayoria de los materiales hay un patrén en la distribucion de

orientaciones, o cierta preferencia en la orientacién, causada principalmente
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durante la cristalizacibn o solidificacion del material fundido vy
subsecuentemente por los procesos termomecanicos posteriores. A esta

tendencia se le conoce como orientacion preferencial o textura.

La importancia de la textura en los materiales yace en que muchas de las
propiedades de los mismos se ven afectadas por la orientacién de los granos,
de hecho, se ha encontrado que la influencia de la textura en las propiedades
de un material es en muchos casos del 20-50% [1]. Algunos ejemplos de las
propiedades que dependen de la textura de un material son: el médulo de
Young, radio de Poisson, resistencia, ductilidad, permeabilidad magnética,

conductividad eléctrica y expansion térmica.

Actualmente, el efecto de la textura en las propiedades se estudia con
fines de desarrollo tecnologico, con el objetivo de producir materiales con
comportamiento y caracteristicas especificos. En general, el mecanismo exacto
por el cual una textura en particular evoluciona no esta del todo comprendido,
sin embargo la validacion empirica es suficiente para muchos procesos que se

han establecido como practica comercial [1].

El presente trabajo es de vital interés, ya que, no hay trabajos actuales
referidos a este tipo de material, por lo que resulta muy importante observar la
textura que el acero austenitico AISI 310 adquiere después de un proceso de
forjado y laminado en caliente, y como esta textura se ve afectada por los

diferentes tratamientos térmicos de solubilizado propuestos.

La mayoria de los trabajos publicados en esta area sugieren que la
textura en aleaciones de aluminio y otros metales con estructura fcc sometidos
a conformado en caliente difiriere de la obtenida por conformado en frio [12]. La
formacion de texturas de laminado en frio se ha estudiado a detalle [16-25]. En
ausencia de maclado, los componentes de textura cobre, azufre, laton y goss

son las mas comunes en metales laminados en frio.
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Andlisis cuantitativos en metales laminados en caliente, muestran un
incremento en la intensidad de las componentes azufre y latdn, junto con la

componente cubica en algunos casos.

La textura se caracteriza cuantitativamente por medio de la funcién de
distribucién de orientaciones f(g), la fraccion de volumen dV que posee la
orientacion g con un pequefio rango angular dg. Las orientaciones g son
comunmente representadas por tres angulos de Euler (@1, @2 y &) en la
notacion de Bunge. La funcién de textura f(g) se grafica en el espacio 3D de
Euler, usualmente en la forma de lineas en secciones de ¢, constantes. En este
espacio se muestran las componentes de textura mas importantes de los
metales fcc laminados en caliente; estas comprenden la fibra a de la
componente goss a laton; y la fibra B de la componente laton, pasando por la

componente azufre, hasta la componente cobre.

En los siguientes apartados se describe de forma breve la teoria en la
gue se fundamentan las técnicas de analisis para determinacién de textura y

microtextura.

2.5.1 Textura

La difraccion de rayos X es la técnica mas usada para la medicion de
textura; revela la macrotextura integral de un volumen de material midiendo las
intensidades maximas de difraccion. La difraccion de rayos X fue usada por
primera vez en 1924 por F. Wever para investigar las orientaciones
preferenciales en metales, evaluando la distribuciéon heterogénea de
intensidades a lo largo de los anillos de Debye-Scherrer. Con la llegada del
goniometro de textura y el uso de los contadores Geiger se pudieron reproducir
directamente las figuras de polo, esto aunado al trabajo de L. G. Shultz en

1949, llevé al analisis cuantitativo moderno de la textura por rayos X.
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La aplicacion de la difraccion de rayos X para medir macrotextura en un
material cuyo parametro de red es conocido, involucra el uso de un haz
monocromatico de radiacion de longitud de onda conocida con un angulo de
Bragg fijo para un conjunto de planos de red {hkl}. Esta técnica se basa en la
medicion de la intensidad de difraccion de la muestra al ser rotada en el
espacio, cuando sus granos se orientan de tal manera que los planos {hkl}

coincidan con la ley de Bragg para el espaciamiento interplanar [1].

La técnica de rayos X més utilizada es la desarrollada por Schulz. La
mayoria de las mediciones involucran materiales que han sido laminados o
recocidos. La muestra debe ser de 25 mm? con una superficie plana, a su vez,
su espesor debe ser mayor a los 0.2 mm para evitar que el haz incidente la
atraviese. La muestra se monta dentro de un gonidmetro de doble circulo
(Figura 2.16) el cual permite, simultaneamente, rotacién sobre un angulo 9,
normal a la muestra; y rotacion sobre un angulo a, sobre un eje ortogonal que
yace en el plano definido por la normal y los haces incidentes y difractados.
Estos haces que estan restringidos por una serie de rejillas se establecen de
acuerdo a los angulos apropiados de Bragg para la difraccion de los planos
requeridos. La intensidad del haz difractado se mide por métodos
estandarizados y normalizados a aquellos obtenidos con una muestra estandar

de orientacién aleatoria [26].

Espécimen

Detector

3

Fuents

Figura 2.16. Método de reflexion para la determinacién de las figuras de polo [1].
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Aunque la mayoria de las determinaciones de textura se hacen mediante
equipo de rayos X y el método de retroreflexion de Schulz, hay algunas
limitaciones involucradas. La mas importante de ellas es el pequefio volumen
de material que puede ser examinado. La profundidad a la cual el haz incidente
penetra (y de la cual el haz difractado emerge) es gobernado principalmente por
la longitud de onda de los rayos X usados y del coeficiente de absorciéon del

material, que raramente es mayor a 0.1 mm.

Se ha hecho notar muchas veces que la caracteristica mas prominente
de un metal deformado es la heterogeneidad de la microestructura y es claro
gue debe haber siempre duda, si la textura basada en difraccion de rayos X es
0 no en verdad representativa para un espécimen laminado. En muchos
productos laminados la textura varia a través del espesor de la muestra, y en la
mayoria de los casos los estudios de textura se realizan en la seccion
transversal. Debido a que la recristalizacion no ocurre homogéneamente en
dichos materiales, esta duda también aplica a los materiales que han sufrido

algun tratamiento térmico [26].

El tiempo para adquirir los datos depende del material, la resolucién y de
la intensidad de refraccion. Intensidades altas de rayos X emitidas permiten una

rapida coleccion de datos [26].

La informacién producida por el gonibmetro se expresa como una gréafica
gue muestra la intensidad de difraccién con respecto a los angulos de rotacién
del espécimen. Estos datos pueden ser representados en una figura de polos o
pueden ser usados para calcular las funciones de distribucion de orientacién
(FDO) [1].
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2.5.2 Microtextura

La textura de un material también se puede determina a partir de la
medida de orientaciones individuales (microtextura). Para obtener esta
informacion se han desarrollado técnicas basadas en la difraccion de electrones
retrodispersados (EBSD) que utilizan como herramienta los patrones de
Kikuchi.

2.5.2.1 Patrones de Kikuchi

Estan formados por pares de lineas blancas sobre un fondo oscuro y
difuso (Figura 2.17). Cuando el haz incidente penetra en la muestra, la mayoria
de los electrones son dispersados inelasticamente y emergen de la misma en

todas direcciones. Estos constituyen el fondo difuso del diagrama de direccion.

Figura 2.17. Patron de Kikuchi del Ni [27].

Sin embargo, algunos electrones, después de una o varias reflexiones
inelasticas con poca pérdida de energia, inciden posteriormente en posicion de
Bragg sobre un haz de planos cristalinos y son difractados bajo un angulo de
Bragg a lo largo de las generatrices de dos conos, como se muestra en la figura
2.18. Los angulos de Bragg son mucho mas pequefios que los que se

muestran, tipicamente 0.5°, y por tanto la apertura de los conos es muy grande.
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Generalmente, la intensidad de los haces difractados es distinta a los largo de
cada uno de los conos, debido a que la direccion del haz de electrones
inelasticos no coincide ya con la direccion del haz incidente original. Asi, la
interseccion de los conos de difracciébn con una pantalla plana es un conjunto

de pares de lineas, una mas clara y otra mas oscura.

La anchura de las lineas es inversamente proporcional al espaciado
interplanar y depende también de ciertas caracteristicas del sistema como la
distancia de la camara a la muestra y la distancia de trabajo en el SEM. El
angulo entre dos pares de lineas (o bandas) de Kikuchi es equivalente al &ngulo
interplanar entre los planos cristalinos asociados con cada una de las lineas.
Las intersecciones entre varias lineas, también llamadas polos, corresponden a
direcciones importantes de la red cristalina, comunes a varios planos, y reciben

el nombre de ejes de zona.

Esfera de reflexion

~

Punto de la red reciproca

Plano reflector

Figura 2.18. Esquema de la formacién de los pares de lineas de Kikuchi en el espacio
reciproco [1].
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Los patrones de Kikuchi son, por tanto, “mapas de distancias angulares”
gue reflejan la simetria de la red cristalina. A partir de la situacion de los ejes de
zona es posible determinar la orientacion de la red. La calidad del diagrama
(definicion de lineas) refleja cualitativamente el grado de deformacion del cristal.

2.5.2.2 Principio de EBSD

La informacion obtenida a partir de los patrones de Kikuchi sera tratada
por un software permitiendo la determinacién de la orientacidén cristalografica
local y en consecuencia la desorientacion entre granos. Ademas, permite una
determinacién precisa de los bordes de granos, bordes especiales (bordes de
maclas, evolucion de la microtextura, tamafio de grano verdadero, asi como su
distribucion. Al mismo tiempo, el programa asociado al EBSD mediante
tratamiento matematico y estadistico facilita la presentacion de dichos datos en
diferentes formas: mapas de desorientacion, histogramas de desorientacion y/o

tamano de grano y figuras de polo.

El dispositivo del SEM-EBSD empleado esta formado por un microscopio
electronico de barrido XL 30 ESEM equipado de un EBSD TSL OIM. Cuando el
haz incidente estd barriendo la superficie de la probeta, los electrones
retrodispersados se interceptan en la pantalla fosforescente donde se forman
las lineas de Kikuchi. Dicha pantalla conectada con una camara especial de alta
sensibilizaciéon a la luz, equipada por una unidad de control, permite acumular

las indexaciones de cada punto barrido en la probeta.

El software se encarga, en tiempo real, de analizar los patrones
indexados de las lineas de Kikuchi y al mismo tiempo, realizar un tratamiento de
imagen a fin de obtener las informaciones cristalograficas y los célculos de
orientaciones. El software de indexacién usado en este trabajo, OIM Data

Collection.
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Figura 2.19. Representacion esquematica de los componentes del equipo de SEM-
EBSD [1].

2.5.3 Figuras de polos

La textura se ha descrito tradicionalmente por su proximidad a una o
varias orientaciones ideales. Este método se aplica sobre todo a materiales
cubicos laminados durante su conformado. La textura de estos materiales se
expresa mediante indices de Miller de orientaciones cristalograficas ideales de
la siguiente forma: ND y RD, donde ND es la direccion normal al plano de

laminacion y RD es la direccion cristalina paralela a la direccion de laminacion.

Generalmente, se hace referencia a familias de planos y direcciones,
{ND}<RD>. Algunas orientaciones ideales en metales con estructura fcc
laminados son, por ejemplo: {001}<100> (orientacién “cubo”), {110}<112>

(orientacion “latén”), {112}<111> (orientacion “cobre”).

Las figuras de polos son el método utilizado tradicionalmente para
describir la textura mediante orientaciones ideales. Son representaciones de
determinadas familias de planos (h,k,l), (generalmente {001}, {011} y {111} en

materiales fcc, por ser los de mas baja multiplicidad) en una proyeccion
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estereografica cuyos ejes son paralelos a los ejes de la muestra (RD, direccion
de laminacion y TD, direccion transversal). En la figura 2.21 se representa el

proceso de construccion de una figura de polos en proyeccion estereografica.

Figura 2.20. Concepto de formacion de figuras de polo. Proyeccién sobre el plano de
referencia de los ejes de la muestra y los planos (100), (010) y (001) de un grano [1].

En la figura 2.21 se muestran las figuras de polos correspondientes a las

orientaciones ideales “cobre” y “laton”.

Figura 2.21. a) Textura tipo cobre y b) textura tipo latén.
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2.5.4 Funcién de distribucién de orientaciones (FDO)

Las figuras de polos fueron consideradas representaciones
suficientemente exactas de la textura de los materiales hasta 1960 y aun hoy
son ampliamente utilizadas. Sin embargo, la informaciéon que proporcionan es
limitada. Asi, mediante las figuras de polos es dificil distinguir componentes
secundarias de la textura y no proporcionan informacion cuantitativa acerca de

las fracciones de volumen de las distintas componentes.

Con el fin de obtener una mejor descripciéon de la textura se introdujo
hacia 1960 la funcién de distribucion de orientaciones (FDO), f(g) = f(@1,P, @2 ),
definida en el espacio de orientaciones S0(3). Los angulos (¢1,P, ¢, ), llamados
angulos de Euler, son los giros que hay que realizar sobre el sistema de
referencia de una red cristalina dada (en el sistema cubico <100>,<010>,
<001>) para hacerlo coincidir con el sistema de referencia de la muestra (en
materiales laminados RD, ND, TD). Existen varias formas de escoger los

angulos de Euler.

En este estudio se han utlizado los angulos que representan las
rotaciones sucesivas dibujadas en la figura 2.22. Los ejes del sistema de
referencia de la muestra se designan con las letras XYZ y los del cristal con las
letras X', Y’ y Z' Inicialmente, ambos sistemas de referencia coinciden. A
continuacion, el sistema de referencia cristalino se gira primero un angulo @,
alrededor del eje Z’ (6 Z), después un angulo ® alrededor de X' (en su nueva
posicion), y finalmente un angulo ¢, alrededor de Z’ (en su nueva posicion). En

general, 0 < @1<2m, 0<P <1y 0 =<@,<2m.
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Figura 2.22. Angulos de Euler [1].

Debido a la simetria cristalina y a la simetria de la muestra, puede ocurrir
gue varios puntos del espacio de Euler correspondan a orientaciones
equivalentes. Asi, el “dominio fundamental” del espacio de Euler, en el cual
cada orientacion esté representada por un unico punto varia en funcion de las
simetrias. En la Tabla 2.4 se especifica el dominio fundamental del espacio de
Euler correspondiente a una muestra con simetria ortorrombica (chapa

laminada) y a distintas simetrias cristalinas.

TABLA 2.4. Dominio fundamental del espacio de Euler en funcion de la simetria
cristalina para una muestra con simetria ortorrombica (chapa laminada).

Simetria

Cubica | Hexagonal Tetragonal | Trigonal | Ortorrombica

Cristalina

o [C3D | Ge3) | 61D | (e

La FDO representa la densidad de probabilidad de que una orientacion,
g, esté comprendida dentro de un elemento de orientacion dg (ecuacién 1). Se

define:

S = f(g)dg (1)

donde dV denota la suma de los elementos de volumen de la muestra que

poseen una orientaciébn g 6 estan comprendidos dentro de un elemento de
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orientacion dg alrededor de ésta y Y es el volumen total de la muestra. La
funcion f(g), por tanto, no solo permite distinguir todas las componentes de la
textura, sino que ademas proporciona una descripcion estadistica de la fraccion

de volumen de cada una de ellas.
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CAPITULO 3
POCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Introduccién

El presente capitulo describe la parte experimental de este proyecto, la
cual consistio en el desarrollo del método de preparacién de muestras de acero
inoxidable austenitico AISI 310 para su caracterizacion microestructural y los

tratamientos térmicos realizados para evaluar la evolucion de la misma.

El proceso experimental comprendio la evaluacion de diversos métodos
de preparacion de muestras con el fin de desarrollar la técnica optima que
permita medir la orientacion cristalografica de las muestras. Tres métodos de
preparacion de muestras fueron utilizados: pulido manual, pulido automatico y
electropulido; a su vez, fueron utilizados diversos reactivos, pastas y pafios para

pulido.

La caracterizacion de las muestras comprende una mezcla de diversas
técnicas: metalografia, microscopia optica, difraccion de rayos X para fases,
difraccion de rayos X para textura, microscopia electrénica de barrido, SEM-
EDXy SEM-EBSD.
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3.2 Preparacion de muestras

Las muestras se obtuvieron del trozo de un anillo de forja de 2866 mm de
didmetro exterior, 2556 mm de diametro interior, 182 mm de altura, 1984 kg de
peso cuya compaosicion, proporcionada por el proveedor (Universal Stainless &
Alloy Products, Inc.), se describe en la Tabla 3.1. La temperatura de prensado y
laminado de este anillo fue de 1200 °C.

TABLA 3.1. Composicién de la muestra.

Elemento % enpeso Elemento % enpeso Elemento ‘ % en peso

De este trozo (Figura 3.1) se cortaron muestras mas pequefias utilizando
una cortadora Struers Discotom-2 para cortes gruesos (Figura 3.2 a); y una

cortadora Struers Accutom-2 para los cortes finos (Figura 3.2 b).

Figura 3.1. Seccion de anillo del acero inoxidable austenitico AlSI 310 de 20 cm de
largo.



(a)

Figura 3.2. Cortadora Struers Discotom-2 (a) y cortadora Struers Accutom-2 (b).

3.3 Tratamientos térmicos

Se realizaron cuatro diferentes tratamientos térmicos de solubilizado en
un horno (Figura 3.3). El primero de ellos siguiendo las especificaciones de la
industria (1040 °C durante 3 horas); y los tres restantes variando la temperatura
y tiempo: 1040 °C durante 4 horas y, 1150 °C durante 3 y 4 horas
respectivamente. La temperatura de 1150 °C se establecié de acuerdo a la
capacidad del horno y a la temperatura maxima que soporta el acero sin

modificar su estructura. El enfriamiento se realizo al aire.
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Figura 3.3. Horno

Los datos de las curvas de calentamiento se obtuvieron mediante el uso
de una tarjeta NI cDAQ-9172 conectada a un termopar del tipo K (Figura 3.4).
Dicho termopar se introdujo en un orificio hecho previamente a una de las

muestras.

Figura 3.4. Registro de las curvas de calentamiento.
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La parte experimental correspondiente a metalografia y estudios de
textura y microtextura se realizaron en las instalaciones del departamento de
Ciencia de Materiales e Ingenieria de la Facultad de Ingenieria de la

Universidad de Gante, Bélgica.

3.4 Metalografia

Las muestras fueron desbastadas mediante pulido manual utilizando una
pulidora Struers LaboPol-5 (Figura 3.5); la secuencia de lijas utilizada fue la
siguiente: 220, 320, 600 y 1200; por un periodo de 2.5 minutos cada una. Para
el pulido se utilizd, en su respectivo orden y por un periodo de 3.5 minutos cada
uno: suspension de diamante DiaPro Mol de 3 ym en un pafio MD-Moal,
suspension de diamante DiaPro Nap de 1 ym en un pafio MD-Nap y suspension
coloidal de silica OP-U de 0.3 um en un pafio MD-Chem. Pafios y suspensiones

de Struers.

Figura 3.5. Pulidora Struers LaboPol-5.

Para revelar la microestructura se realiz6 un electroataque utilizando una
electropulidora Struers LectroPol-5. El ataque se realizé con una solucion de

acido oxalico al 10%, a 3 V durante 15 segundos.
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Figura 3.6. Electropulidora Struers LectroPol-5.

3.5 Microdureza

Se realizaron ensayos de microdureza Vickersa las 5 muestras,
aplicando una carga de 1.92 N durante 15 segundos. Para este ensayo se
utilizé un Micro Hardness Tester SHIMADZU (Figura 3.7).

Figura 3.7. Microdurémetro SHIMADZU.

Se realizaron 20 identaciones a cada muestra. En la muestra laminada y

en la tratada a 1040 °C durante 3 horas, se realizaron 10 identaciones en zonas
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deformadas y 10 méas en las zonas sin deformacion. En las otras muestras el

ensayo fue aleatorio.
3.6 Textura por DRX

El andlisis de textura se llevé a cabo en dos etapas: en la primera se
determinaron los picos de difraccién de la muestra corriendo el analisis en un
difractébmetro Siemens Diffraktometer D5000 (Figura 3.8), de 10° a 110 ° 26; en
la segunda etapa se corrié un andlisis de textura por difraccion de rayos X en un
difractometro Siemens Diffraktometer D5000 (Figura 3.9) con un goniémetro
acoplado, basado en los picos y planos de difraccion anteriormente
determinados. Los resultados se analizaron mediante el software MTM-HFM
version 2 para reproducir las figuras de polo y las FDO.

Figura 3.8. Difractdmetro Siemens Diffraktometer D5000. Laboratorio de Materiales de
la Universidad de Gante en Bélgica.
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Figura 3.9. Difractometro Siemens Diffraktometer D5000 para determinacion de textura.
Laboratorio de Materiales de la Universidad de Gante en Bélgica.

Para los andlisis tanto de difraccibn como de textura por rayos X las
muestras fueron montadas en baquelita. Posteriormente, fueron desbastadas
con una pulidora automatica Struers Abrapol (Figura 3.10) aplicando una fuerza
de 5 N, usando la siguiente secuencia de lijas: 120, 220, 600 y 1200; por un
periodo de 2.5 minutos cada una. Para el pulido se utilizd, en su respectivo
orden y por un periodo de 3.5 minutos cada uno: suspension de diamante
DiaPro Mol de 3 um en un pafio MD-Mol, suspension de diamante DiaPro Nap
de 1 ym en un pafio MD-Nap y suspension coloidal de silica OP-U de 0.3 um en

un pafio MD-Chem.
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Figura 3.10. Pulidora automatica Struers Abrapol. Laboratorio de Materiales de la
Universidad de Gante en Bélgica.

3.7 Microtextura por EBSD

El analisis de microtextura por la técnica de EBSD requiere de una
preparacion cuidadosa de las muestras. Existen varias técnicas de preparacion
gue prometen la obtencidon de resultados favorables, los cuales se determinan
en base a la nitidez de los patrones de Kikuchi obtenidos; sin embargo, estos
resultados dependen en gran medida del material a estudiar y del equipo y

consumibles utilizados.

Con el fin de obtener una buena calidad en los patrones de Kikuchi se
realizaron varias técnicas de preparacion. En general, se tratd con una
combinacién de técnicas como: pulido manual, pulido automatico y
electropulido; asi como de reactivos y consumibles. La Tabla 3.2 muestra las

combinaciones realizadas.
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TABLA 3.2. Métodos de preparacion para el analisis de las muestras.

M-1 M-2 M-3 M-4 M-5‘M-6‘M-7

Pulido manual * * * *
Pulido automéatico * * *
Electropulido * * *
Desbaste lija # 120 * * * * *
Desbaste lija # 220 * * * * * * *
Desbaste lija # 320 * * * * * *
Desbaste lija # 600 * * * * *
Desbaste lija # 800 * * * * * *
Desbaste lija # 1200 * * * * * * *
Alimina 0.3 micras * * * * * *
Alimina 0.1 micras *

DiaPro Mol 3 micras *
Pafio MD-Mol

DiaPro Nap 1 micras *
Pafio MD-Nap

OP-U 0.3 micras *
Pafio MD-Chem

Electropulido, H,SO4,, * *

30%

Electropulido, HNO3, 50% *

El desbaste de las muestras tomo tiempos desde 15 segundos hasta 2.5
minutos. El tiempo de pulido final vari6 conforme a los resultados,
aumentandolo hasta lograr patrones aceptables; tomando como minimo 15

minutos hasta un maximo de 1 hora [27].

Una vez concluida la preparaciéon superficial, la probeta se colocé en el
portamuestras (se pegaron con pintura de plata para el caso de las muestras no
montadas) y se procedi6 a introducirlas en el SEM Philips XL 30 ESEM (Figura
3.11). Una vez enfocadas y habiendo configurando los parametros (distancia de
trabajo, magnificacion, contraste, brillo, etc.) se procedié a inclinar la muestra
70° [27]. Se encendié la camara de EBSD TSL OIM (Figura 3.11) y se introdujo
en el SEM.
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Figura 3.11. SEM Philips XL 30 ESEM. Se indica la cAmara EBSD TSL OIM.

Laboratorio de Materiales de la Universidad de Gante en Bélgica.

Nuevamente se configuraron los parametros para poder observar los
patrones de Kikuchi (contraste, brillo, background, etc.), si estos resultaban
satisfactorios, se procedia a configurar el andlisis de la muestra (fases a buscar,
tamano del barrido, distancia entre puntos, etc.). La recoleccion de los datos se

realizé mediante el software OIM Data Collection.

Se analizaron en total 5 muestras, cada una de ellas en el centro y en las
orillas, en direccion transversal al laminado. Los resultados obtenidos se
analizaron mediante el software OIM Data Analysis, basandonos en los

manuales del mismo [28,29].
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CAPITULO 4
RESULTADOS Y DISCUSION

En el presente capitulo se presentan los resultados obtenidos mediante
las diferentes técnicas de preparacion y caracterizacion de las muestras de
acero inoxidable austenitico AISI 310 utilizadas para determinar la orientacion

cristalografica.

Los resultados obtenidos muestran una dependencia en la evolucion de
las fibras y componentes de textura con los tratamientos térmicos a los cuales

fueron sometidas las muestras.
4.1 Tratamientos térmicos
Las curvas de calentamiento de los cuatro diferentes tratamientos

térmicos de solubilizado a los que se sometieron las muestras se muestran en

la Figura 4.1.
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Figura 4.1. Curvas de calentamiento de los tratamientos realizados a la muestra de
acero inoxidable AISI 310.

En general, el tiempo en alcanzar la temperatura deseada tuvo una
duracion de poco menos de 60 minutos, ya que se trabajo con un horno
convencional; sin embargo, se logré controlar muy bien dicha temperatura por el
tiempo requerido. Como se observa en las curvas, la caida de temperatura al
final del tratamiento fue muy rapida, debido a que al terminar los tratamientos

las muestras se sacaron del horno para enfriarse al aire.

4.2 Metalografia

Se determinaron las zonas a estudiar mediante el analisis
microestructural de las muestras; debido a que los materiales laminados
presentan una microestructura con granos alargados en los extremos

(superficie de laminacion) y una microestructura sin deformar al centro, por lo
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gue fue necesario examinar ambas zonas para obtener una estadistica mas

representativa de la orientacién del material.

La muestra laminada resulté tener una distribucion granular similar en el
centro (Figura 4.2a) y en los extremos (Figura 4.2b), por lo que se decidié
realizar los barridos para la determinacion de textura y microtextura sobre toda

la superficie de la muestra, en direccién transversal al laminado.

Ademas, se observé que el material después del proceso de conformado
termina con una microestructura muy heterogénea con crecimiento anormal de

grano, deformacién localizada y maclado.

Las muestras tratadas térmicamente también presentaron una
microestructura similar al centro y en los extremos. La muestra tratada a 1040
°C por 3 horas no presenté cambios significativos en su microestructura (Figura
4.3), mientras que, para la misma temperatura pero durante 4 horas se observo
un ligero aumento en el tamafio de grano y una disminucién de las zonas con
deformacion (Figura 4.4).

a) b)

Figura 4.2. Metalografia del a) centro y b) extremo de la muestra laminada sin

tratamientos térmicos.
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Figura 4.3. Microestructura de la muestra tratada a 1040 °C durante 3 horas.

Figura 4.4. Microestructura de la muestra tratada a 1040 °C durante 4 horas.

En las muestras tratadas a 1150 °C durante 3 y 4 horas (Figuras 4.5y
4.6, respectivamente) se observé una recristalizacion completa; sin embargo, se
obtuvo un tamafio de grano demasiado grande lo que desfavorece las

propiedades mecanicas del material.
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Figura 4.5. Microestructura de la muestra tratada a 1150 °C durante 3 horas.

Figura 4.6. Microestructura de la muestra tratada a 1150 °C durante 4 horas.

El tamafio de grano promedio obtenido en cada muestra se presenta en
la Tabla 4.1, de acuerdo a la norma ASTM E: 112 — 96 [30].
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TABLA 4.1. Tamafio de grano promedio. Norma ASTM E: 112 — 96.

Muestra Tamafio ASTM promedio = Tamafio (mm?) promedio
Laminada 3.5 0.0114
TTa1040°C/3h 2.5 0.0228
TTal040°C/4h 15 0.0456
TTa1150°C/3h M-12.5 0.225
TTall50°C/4h M-11.5 0.445

4.3 Microdureza

Los resultados del ensayo de microdureza se muestran en la Figura 4.7,

puede observarse una disminucién en los valores de HV al eliminarse las zonas

con deformacioén localizada; en las muestras tratadas a 1040 °C por 4 horas y

las tratadas a 1150 °C por 3 y 4 horas el cambio fue minimo.
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Figura 4.7. Resultados del ensayo de microdureza Vickers.
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Para la muestra laminada y la tratada a 1040 °C se realiz6 el ensayo en
la zona no deformada y en la deformada, obteniendo los valores méas altos de
HV en esta dltima.

Los valores obtenidos en los ensayos y la media de los mismos se

encuentran en el apéndice C.
4.4 Textura por DRX

Se obtuvo la FDO para cuatro muestras, en estas se observo la
presencia de las orientaciones y fibras caracteristicas para los metales con
estructura fcc sometidos al proceso de laminacion. Estas familias de planos y

direcciones se muestran en la tabla 4.2.

TABLA 4.2. Componentes de textura en metales fcc laminados.

Componente, simbolo  {hkl} <uvw> ‘ Q1 ‘ ® ‘ P2

Cobre, C 112 111 90 | 35 | 45
Azufre, S 123 634 59 | 37 | 63
Goss, G 011 100 0O | 45| 90
Laton, B 011 112 35 | 45 | 90
Dillamore, D 4411 11,11,8 | 90 | 27 | 45
Cubica 001 100 0 0 0

En la figura 4.8 se presentan segmentos de la FDO a ¢, = 0° y 45° de la
muestra laminada, en ellas se observa la presencia de las componentes cobre,
goss y laton representativas de este material. La representacion de los cortes
de FDO (Apéndice A) muestra la presencia, en menor medida, de otras
componentes. La intensidad mas alta encontrada corresponde a las
componentes laton y azufre, ambas comprendidas dentro de la fibra-p (Figura
4.12).
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Figura 4.8. FDO a ¢, = 0° y 45° de la muestra laminada.

La FDO de la muestra tratada a 1040 °C durante 3 horas (Figura 4.9)
resultd muy similar a la de la muestra laminada; se encontraron las mismas

componentes de textura con pocas diferencias en la intensidad de las mismas.

Z0ss

\ -
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Figura 4.9. FDO a @, = 0° y 45° de la muestra tratada a 1040 °C por 3 horas.
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Con el incremento en el tiempo de solubilizado se observaron cambios
significativos en las componentes de textura, hubo un aumento considerable en
la intensidad de las componentes azufre y latén, asi como una disminucién de
las componentes cobre y cubica. Ademas, se pudo observar la presencia de la
fibra-y a @, = 45° (Figura 4.10).

Cubica
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0
.80
(5055 | 190
. e
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. 4.00
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6.40
—
90 pH)2= 0

Loon | 2958

Figura 4.10. FDO a ¢, = 0° y 45° de la muestra tratada a 1040 °C por 4 horas.

Con la temperatura y tiempo maximos de solubilizado se obtuvieron las
intensidades mas altas para la componentes azufre y laton, siendo éstas las

componentes mayoritarias de textura en todas las muestras.
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Figura 4.11. FDO a ¢, = 0° y 45° de la muestra tratada a 1150 °C por 4 horas.

La evolucion de estas componentes de textura dentro de la fibra-g a lo

largo de los tratamientos térmicos puede observarse en la figura 4.12.
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Figura 4.12. Evolucion de la fibra-$ a lo largo de los tratamientos térmicos.
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4.5 Microtextura por EBSD

El anélisis de EBSD se realiz6 cubriendo un area de 96 mm? de la
superficie transversal al laminado de cada una de las muestras; realizando los

barridos en diferentes zonas de las mismas.

A continuacion se muestran los mapas de orientacion como figura
inversa de polos, que representa las direcciones (paralelas a la direccién de
laminacion) en las cuales estan orientados los granos; usando una escala de
colores arbitrarios para identificarlas. A su vez, se presentan imagenes con
analisis de frontera de grano, a fin de observar el grado de deformacion

presente en las muestras.

En el mapa de orientaciones de la muestra laminada (Figura 4.12a) se
observan granos pequefios de coloracion bien definida; ademas, se aprecian
granos con crecimiento anormal los cuales presentan diferentes tonalidades
gue indican la presencia de distintas orientaciones dentro del mismo, producto
de las numerosas dislocaciones y subestructuras producidas en la deformacion.
En la figura 4.12b se observan zonas con una gran concentracion de fronteras
de angulo bajo dentro de estos granos, lo que indica una gran deformacion

localizada.

El analisis cuantitativo de las direcciones presentes se muestra en la
Tabla 4.3. En esta etapa del proceso el material resultante exhibe una
distribucion de orientaciones muy homogénea, no se distingue la preferencia de

una orientacion en especifico.



TABLA 4.3. Porcentaje de las direcciones presentes en la muestra laminada.

Direccioén ‘ % ‘

<111> 4.1
<634> 20.2
<100> 13.7
<211> 19.8
<101> 18.7
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Color Coded Map Type:
Inverse Pole Figure [001]
Boundaries: Rotation Angle

Min  Max  Fraction Number Length
—_2 5 0.446 22229 513 cm
——f" 15" 0074 37T 8.55 mm
— 15" 180" 0.480 23936 5.53ctm

RD Iron {(Gamma)

ND

o001 101

Figura 4.13. a) Mapa de orientaciones de la muestra laminada. b) Mapa de borde de
grano.
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Los mapas de orientaciones de la muestra tratada a 1040 °C durante 3
horas (Figura 4.13a y 4.14a) resultaron muy similares a los de la muestra
laminada. Debido a la recristalizacién las zonas con deformacion localizada

comenzaron a disminuir (Figura 4.13b y 4.14Db).

En esta muestra se observd un ligero aumento en la fraccion de la
direccidén <634> (Tabla 4.3).

TABLA 4.4. Porcentaje de las direcciones presentes en la muestra tratada a 1040 °C
durante 3 horas.

Direccion ‘ % ‘

<111> 5.1
<634> 28.2
<100> 17.5
<211> 15.1
<101> 15.4
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Color Coded Map Type:
Inverse Pole Figure [001]
Boundaries: Rotation Angle

m Max  Fraction Number Length
— 20 5° 0.390 6389 1.48cm
—— 55" 15° 0.069 1134 2,62 mm
— 15" 180" 0.541 8877 2.05¢cm

RD Iron (Gamma)

ND

001 101

Figura 4.14. a) Mapa de orientaciones de la muestra tratada a 1040 °C durante 3
horas. b) Mapa de borde de grano.
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Color Coded Map Type:
Inverse Pole Figure [001]
Boundaries: Rotation Angle

Min  Max  Fraction Number Length
— 2 BR 0.382 8003 1.85¢cm
5% 15" 0.064 1345 3.11 mm
— 15° 180° 0554 11621 2.68cm

RD Iron (Gamma)

ND

o001 101

Figura 4.15. a) Mapa de orientaciones de la muestra tratada a 1040 °C durante 3
horas. b) Mapa de borde de grano.
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Con el incremento en el tiempo de solubilizado se logro eliminar casi por
completo las zonas con deformacion localizada, como puede observarse en los
mapas de orientacion y de frontera de grano (Figuras 4.15 y 4.16). Los granos

presentaron una coloracion bien definida y un mayor tamafio.

El analisis cuantitativo de las orientaciones (Tabla 4.4) mostré6 una
disminucion de las direcciones <100> y <211> y un crecimiento considerable

de las direcciones <634>y <101>.

TABLA 4.5. Porcentaje de las direcciones presentes en la muestra tratada a 1040 °C
durante 4 horas.

Direccion ‘ % ‘

<111> 0.1
<634> 32.6
<100> 12.0
<211> 14.7
<101> 25.6
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Color Coded Map Type:

Irverse Pole Figure [001]

RD Iron (Gamma) Boundaries: Rotation Angle
Min  Max  Fraction Mumhber Length
_— 1 A 0.0za 277 639.70 microns
— 5" 15" 0013 130 300.22 microns

ND —— 15" 180° 0059 0466 218 ¢

oo 1041

Figura 4.16. a) Mapa de orientaciones de la muestra tratada a 1040 °C durante 4
horas. b) Mapa de borde de grano.
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Color Coded Map Type:
Inverse Pole Figure [001]

Iron (Gamma) Boundaries: Rotation Angle
Min  Max  Fraction Number Length

RD
111
32 B 0137 1323 3.06 mm
- q,"\ S— 0 62T D013 124 286.37 microns
— 15° 180° 0.850 8200 1.89ctm
o001 101

Figura 4.17. a) Mapa de orientaciones de la muestra tratada a 1040 °C durante 4
horas. b) Mapa de borde de grano.




83

Como se observoé en las metalografias, con el aumento en la temperatura
de solubilizado se obtuvo una recristalizacion completa y un crecimiento
excesivo de grano. Con esto, se lograron eliminar por completo las zonas de

deformacion localizada (Figuras 4.17b, d; y 4.18b, d).

Para esta muestra tratada a 1150 °C durante 3 horas, el andlisis
cuantitativo de las orientaciones (Tabla 4.5) no es del todo representativo, ya
gue por el tamafio de los granos el area analizada solo alcanzé a cubrir una

pequefa cantidad de los mismos.

TABLA 4.6. Porcentaje de las direcciones presentes en la muestra tratada a 1150 °C
durante 3 horas.

Direccion ‘ % ‘

<111> 2.7
<634> 11.6
<100> 14.6
<211> 44.0
<101> 6.9

Sin embargo, tanto esta muestra como la tratada a 1150 °C por 4 horas,
mostraron cerca del 50% del area orientada en las direcciones <634> y

<211>; presentando porcentajes muy pequefios de las demas direcciones.
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Con la temperatura y tiempo maximos no se obtuvieron cambios
significativos; esta muestra al igual que la anterior, presentd una recristalizacién
completa, se eliminaron las zonas con deformacion como puede observarse en
los mapas de orientaciones (Figuras 4.19 a,b y 4.20 a) con granos de coloracién
uniforme y en los mapas de borde de grano (Figuras 4.19 c,d y 4.20 b).

El analisis cuantitativo de las direcciones (Tabla 4.6) mostré una
preferencia de casi el 100 % de la muestra orientada en las direcciones <634>
y <211>.

TABLA 4.7. Porcentaje de las direcciones presentes en la muestra tratada a 1150 °C
durante 4 horas.

Direccion ‘ % ‘

<111> 0

<634> 47.6
<100> 13.2
<211> 32.8
<101> 0.7
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CAPITULO 5
CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Se logro desarrollar la técnica de preparacion de muestras para su
analisis por difraccion de rayos X para textura, y EBSD para microtextura;
obteniendo un promedio de hasta 0.7 en los indices de confiabilidad de los

patrones de Kikuchi.

El ensayo de dureza Vickers mostré una disminucién en la dureza del
material al incrementar la temperatura y tiempo de solubilizado, ya que se
eliminaron las zonas con deformacion. Las zonas con deformacion localizada

presentaron valores de dureza un poco mas altos que las demas zonas.

Los resultados mostraron una textura homogénea en el material
sometido al forjado y laminado en caliente, en la que todas las componentes se

presentaron en intensidades y fracciones similares.

Se observé un incremento en la intensidad de las componentes laton
{110}<112> y azufre {123}<634> a medida que aumentaba el tiempo y
temperatura de solubilizado. Esta misma tendencia se observdé en los
resultados de EBSD, en los cuales el analisis cuantitativo de la fraccion total de

orientaciones mostré el incremento en la fraccion de las direcciones <634> y
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<211>, mientras que, las demés direcciones (<111>, <100> y <101>) no
sufrieron cambios significativos con los tratamientos térmicos (Apéndice B). Sin
embargo, con el tiempo y temperatura maximos se obtuvieron tamafios de
grano de arriba de 1000 pm (M-10.0 [31]), lo cual podria desfavorecer
considerablemente las propiedades mecanicas del material.

Con el andlisis por EBSD también se pudieron determinar y cuantificar
las zonas con deformacién localizada, las cuales se encuentran dentro de
granos con crecimiento anormal, problema que fue resuelto al aumentar el
tiempo y temperatura de solubilizado lo que permiti6 una recristalizacion

completa del material.

En general, puede establecerse que el material después del proceso de

formado posee una textura del tipo azufre y laton.

El tratamiento térmico a 1040 °C durante 4 horas presenté el mejor
conjunto de resultados, obteniéndose los primeros incrementos en las
componentes azufre y laton de textura, solucion de las zonas con deformacion,
granulometria homogénea y valores de dureza cercanos a los requerimientos

industriales.

5.2 Recomendaciones

Realizar ensayos mecanicos a cada muestra, con el fin de establecer
como factor determinante de las propiedades mecanicas en el material, el

tamafo de grano o la texturizacion.

Analizar muestras del material procesado a diferentes temperaturas de
deformacion para observar si hay una influencia en la orientacion cristalografica

del material.
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Cuantificar la fraccion volumétrica de las componentes de textura en la
muestra, analizar su relacion con los resultados obtenidos de microtextura y
realizar ensayos de tensiébn y compresion para evaluar el efecto de la

orientacion en las propiedades mecanicas del material.
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Porcentaje de las direcciones presentes en cada muestra. Andlisis por
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APENDICE C

Resultados de los ensayos de microdureza Vickers.

Muestra
Ensayo 1150/4h 1150/3h 1040/4h 1040/3h Laminada
1 159 155 149 239* 279*
2 159 152 153 244~ 280~
3 136 151 136 244~ 274~
4 153 154 166 245* 284*
5 156 147 154 249* 278*
6 150 146 146 249* 283*
7 149 145 149 247* 280*
8 143 154 136 242* 275*
9 142 148 144 245* 285*
10 142 154 147 252* 277*
11 155 154 154 220 242
12 154 149 145 219 240
13 152 157 139 217 237
14 157 153 152 221 242
15 144 160 148 216 245
16 143 152 138 210 240
17 150 153 155 220 248
18 152 157 145 220 247
19 145 159 143 224 246
20 154 144 143 220 241
Promedio 149.7 152.2 147.1 246%*, 218 | 279*, 242
Desviacion
Estandar 6.5 4.5 7.4 3.8% 3.7 3.7%, 3.6

* Valores obtenidos en las zonas con deformacion localizada.



