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RESUMEN

Las aleaciones base Fe-Al son estudiadas como alternativa al uso de aceros ferriticos en las centrales eléctri-
cas en alta temperatura. Sus principales ventajas en comparacién con éstos, radican en primer lugar en que
ofrecen una menor densidad y una buena resistencia a la corrosion en alta temperatura, en combinacién con
alta resistencia mecanica a temperaturas intermedias. Ademas, cuentan con un bajo costo de materias primas,
facilidad de produccidn de lingotes o partes de piezas mediante técnicas convencionales de colada o metalur-
gia de polvos y la posibilidad de tratamientos termomecanicos con parametros normales para los aceros. Sin
embargo, las aleaciones binarias Fe-Al presentan una fuerte caida de su resistencia sobre los 600 °C. Una
mejora en la resistencia se obtuvo por precipitacién de una segunda fase coherente con la matriz en aleacio-
nes ternarias Fe-Al-V. Sin embargo, en estas aleaciones se registraron temperaturas de transicion ddctil-fragil
(BDTT) demasiado elevadas para su aplicacién. Seguimos en este trabajo el concepto de Joffé, quien mostro
gue una reduccién del tamafio de grano puede derivar bajo ciertas condiciones en una disminucion de la
BDTT. Ensayamos en una aleacién Fe;gAlV1, dos técnicas metallrgicas para refinar el tamafio de grano: i)
agregado de refinadores durante la fundicion vy ii) trabajado mecanico. Para la primera técnica, se fundieron
lingotes cilindricos de 2 kg utilizando materias primas comerciales y se estudié el efecto de tres compuestos
como potenciales agentes de nucleacion durante la solidificacién. Esta primera estrategia no mostrd resulta-
dos positivos. En segundo lugar, se estudio el efecto del trabajado en caliente sobre la microestructura. Se
aplicaron procesos consecutivos de forja y laminacién a 1100 °C y 950 °C, respectivamente. Se logré refinar
el tamafio de grano de fundicién entre 110 y 160 veces (hasta 44 y 31 um).

Palabras clave: temperatura de transicién ductil-fragil; aleaciones Fe-Al; fundicién; refinadores de grano;
forja.

ABSTRACT

Fe-Al alloys have been studied as an alternative to the use of high-temperature ferritic steels at modern elec-
tric power plants. Their advantages over them lie, in first place, in their lower density and good corrosion
resistance at high temperature combined with a high mechanical resistance intermediate temperatures. Fur-
ther advantages are the low materials costs and the possibility of applying conventional metallurgical and
thermomechanical production techniques used for steels. However, binary Fe-Al alloys present a strong loss
of strength above 600 °C. It was possible to enhance their strength using ternary Fe-Al-V alloys hardened by
second phase coherent precipitates, but the brittle-ductile transition temperature (BDTT) registered in these
alloys is excessively high for their application. According to Joffé’s criterion, a reduction in grain size can be
reflected, under certain conditions, in a reduction of the BDTT. We tested two metallurgical techniques to
reduce grain size in a Fe;gAlygVs, alloy: i) the incorporation of refinement agents during casting and ii) hot
working. The first technique was carried out casting 2 kg cylindrical ingots from commercial materials and
studying the effect of three compounds as potential nucleation agents during solidification. This first strategy
did not show positive results. In the second technique, we studied the effect of hot working on the micro-
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structure. Two successive processes of forging at 1100 °C followed by rolling at 950 °C were applied. We
succeeded in refining the as-cast grain size from 110 to 160 times (up to 44 and 31 um).

Keywords: brittle-ductile transition temperature; Fe-Al alloys; casting; grain refinement; forging.

1. INTRODUCCION

Las aleaciones ferriticas base Fe-Al resultan atractivas para aplicaciones estructurales en centrales térmicas
por su baja densidad y su excelente comportamiento a la corrosion a altas temperaturas. Sin embargo, la defi-
ciente resistencia a la termofluencia y ductilidad a temperatura ambiente han limitado su aplicabilidad [1].
Una estrategia para incrementar la resistencia a alta temperatura es la incorporacion de una segunda fase dis-
tribuida homogéneamente y coherente con la matriz ferritica. Este es el caso del sistema Fe-Al-V, que pre-
senta un campo bifasico compuesto por la ferrita desordenada A2 y la fase ordenada L2, (Fe,AlV). Para este
sistema se defini6 la composicidn Fe;cAl;,V1, (%at.) como potencial aleacidn por presentar una precipitacion
L2, nanométrica sin coagulacién ni coalescencia [2]. Actualmente, el mayor desafio en estas aleaciones con-
siste en la mejora de la ductilidad. Una de las posibles herramientas metaldrgicas para reducir la temperatura
de transicion ductil-fragil (Brittle-DuctileTransition Temperature, BDTT) es la reduccién del tamafio de gra-
no de la aleacion [3,4]. Esta estrategia se basa en conceptos desarrollados a principios del siglo XX [5] segln
los cuales existe una conexidén entre la BDTT, la tensién de traccidn en punta de fisura (o7) y la tension de
clivaje (o). La tension de traccion para fracturar la zona de proceso en la punta de la fisura en un material
elasto-plastico puede ser escalada adecuadamente con la tensién de fluencia del material. A su vez, la tension
de fluencia del material es una funcién decreciente de la temperatura como se esquematiza en la Figura 1,
mientras que la tensién de fractura por clivaje es independiente de la temperatura. El criterio de Joffé [6] para
definir la BDTT es encontrar la temperatura para la cualo; = g, ya que para temperaturas menores a la
BDTT se produce la rotura fragil (o; > o,) mientras que para temperaturas mayores a la BDTT la rotura es
ductil (o7 < a,). Segln el andlisis realizado en [7], la reduccion del tamafio de grano para el caso de la alea-
cién FessAl,V 1o, supone una modificacién de los parametros mencionados con la siguiente relacion Aoy <
Ao,. Este hecho produciria una disminucién de la BDTT como puede observarse esquematicamente en la
Figura 1.

Ac.<Ac,

Temperatura

Figura 1: Diagrama de Joffé para el caso de disminucién de la BDTT. La BDTT queda determinada por el punto donde
se igualan la tension de traccion en la punta de la fisura o1 (proporcional a la tension de fluencia) con la tension de fractu-
ra por clivaje (oc).

En este trabajo se exploran dos estrategias metalurgicas para reducir el tamafio de grano. La primer
técnica consiste en la incorporacion de agentes nucleantes durante la solidificacién. En este caso, se busca el
refinamiento del grano primario por nucleacion heterogénea. En la segunda técnica, a diferencia del primer
caso, se intenta alterar la microestructura de fundicion, reduciendo el tamafio de grano inicial mediante pro-
cesos de conformado en caliente de forja y laminacion. Ademas, la aplicacién de grandes deformaciones a
alta temperatura durante estos procesos lleva a la ruptura de patrones de microsegregacion y el sellado de
microporosidades.

2. PREPARACION DEL MATERIALY FUNDICION

En la fabricacion de las aleaciones se utilizaron materias primas comerciales con el fin de reproducir las con-
diciones de un proceso de fabricacion industrial. Se empleé acero SAE 1005 (0,005% C), aluminio (99,9%
Al) y ferrovanadio (80% V, 16% Fe, 3% Al), con composiciones indicadas en wt. %. La fusion del material
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se realizé en un horno de induccion al aire con quemador de gas toroidal sobre el bafio liquido para minimi-
zar la oxidacion. Los crisoles utilizados fueron vasos refractarios revestidos con alimina de 70 mm de didme-
tro y 130 mm de altura. La colada se realizd en moldes de arena, resultando lingotes cilindricos de aproxima-
damente 2 kg (50 mm de didmetro y 80 mm de altura Util).

3. RESULTADOS

El refinamiento de grano durante la solidificacion es una practica comin en aleaciones de aluminio y fundi-
ciones grises. La reduccidn del grano primario mejora las propiedades mecanicas del lingote y a su vez redu-
ce la segregacion de los aleantes. Ademas, el comportamiento de la pieza durante la forja (y otros procesos de
conformado) esté& condicionado por la microestructura de partida. En la siguiente seccion (3.1) se resumen los
trabajos realizados para obtener una estructura de grano fino en la etapa de fundicién. Las pruebas realizadas
no fueron satisfactorias, sin embargo, se considera relevante presentar los resultados obtenidos para evitar la
repeticion y proponer otras alternativas que puedan ser exploradas en trabajos futuros.

Luego, en la seccidn 3.2, se describe el procedimiento para refinar los granos por tratamientos termo-
mecanicos de uno de los lingotes obtenidos en la etapa anterior.

3.1 Refinamiento por nucleacion heterogénea

En una pieza fundida, se puede lograr el refinamiento del grano primario si la solidificacién se inicia en
maltiples sitios (ndcleos) simultaneamente y ningln grano crece excesivamente. La capacidad de generar
mayor cantidad de nicleos depende de la composicion de la aleacion, el contenido de impurezas y las condi-
ciones de enfriamiento de la pieza. Es decir, fijada la composicion de la aleacion, el tamafio de grano se pue-
de controlar variando parametros térmicos como la extraccién calérica del molde, la geometria de la pieza y
la temperatura de colada (T.) [8]. Ademas, la conveccidn del liquido fundido durante el llenado favorece el
aumento de la zona equiaxial y la disminucién del tamafio de grano. Otras técnicas usuales para el refina-
miento del grano primario consisten en la vibracién mecéanica durante la solidificacién o la incorporacion de
componentes que actGan como agentes nucleantes en el liquido fundido. A continuacion, se describen los
resultados de aplicar ésta Gltima técnica.

Para explorar la posibilidad de refinamiento del grano primario por nucleacion heterogénea se fundie-
ron cinco lingotes (L, a Ls) de aleacién nominalFe;gAl1,V1,, incorporando distintas cantidades de agregados
al liquido fundido. Recientemente se ha comprobado la efectividad del cerio (Ce) y de nitruros y carburos de
titanio (TiN y TiC) en aceros al carbono [9,10], asi como la del diboruro de titanio (TiB,) en los sistemas Fe-
Al y Fe-Al-Ti [11]. Los agregados utilizados fueron (ver Tabla 1): lingotes L, L, y L3 con 0,02, 0,1y 0,2 %
en peso de Ce, lingote L4 con 0,5 % en peso de TiB, y lingote Ls con 0,5 % en peso de TiC. EI TiB, y el TiC
(99,99 %) se agregaron en forma de polvos de tamafio <1 pum, encapsulados en cubos de aluminio. La adicion
de Ce se realiz6 en forma de mischmetal (65% Ce, 35% tierras raras). El tiempo de contacto en la mezcla
fundida fue de 3 a 5 min.

Tabla 1: Pruebas realizadas para la fundicion de lingotes con agregados. Se informa la temperatura de coladaT .

LINGOTE AGREGADO COMP. NOMINAL T, ESTRUCTURASOLIDIFICACION

(% en peso) (°C)
L Ce 0,02 <1650 Equiaxial
L, Ce 0,1 >1650 Columnar/Equiaxial
L3 Ce 0,2 >1650 Columnar/Equiaxial
L,y TiC 0,5 >1650 Columnar
Ls TiB, 0,5 >1650 Columnar

Las pruebas en los lingotes L,, L, y L3 no fueron efectivas para refinar el grano primario. La medicion
en diferentes secciones de los lingotes (base, media altura y superficie) de Ce por Espectrometria de Masas
con Plasma Acoplado Inductivamente (Inductively Coupled Plasm-Mass Spectrometry, ICP-MS) indico la
posible pérdida del agregado durante el proceso de fusion. Las macrografias en L, y Ls resultaron en estruc-
turas completamente columnares de grano grueso (ancho > 5 mm). En L, las observaciones con Microscopio
Electrénico de Barrido (Scanning Electron Microscope, SEM) evidenciaron la presencia de particulas de TiC
en los bordes de grano, probablemente causada por macrosegregacion. No se detectaron particulas de TiB, en
Ls indicando una posible disolucién del compuesto o segregacion hacia la escoria de fusion.
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Los principales factores que evitaron la aparicion de defectos volumétricos en los lingotes fueron una
moderada tasa de enfriamiento en molde de arena en combinacién con una alta temperatura de colada
(>1650°C).

3.2 Refinamiento por tratamiento termomecanico

Para evaluar el efecto del trabajado en caliente se adopt6 una secuencia de forja y laminacion en caliente. Se
consider6 adecuado el lingote L, pues el analisis por ICP-MS no detectd presencia de Ce y su estructura gra-
nular es suficientemente equiaxial. En la Tabla 2se muestra la composicién promedio de los componentes
mayoritarios medidos con espectrometria por Fluorescencia de Rayos X de Dispersion por Longitud de Onda
(Wavelength Dispersive X-ray Fluorescence, WDXRF) y con Microsonda Electronica de Barrido (Electron
Probe Microanalysis, EPMA) en este lingote. Se midié 10% at. de aluminio que es un 2% at. (1% wt.) menor
respecto a la composicién nominal. En trabajos previos sobre estas aleaciones y con fundicion al aire también
se observaron diferencias con la compaosicién nominal [7,12]. De modo que posiblemente la pérdida de alu-
minio sea propia de la metodologia de fundicion al aire, debido a su rapida reaccion con el oxigeno atmosfé-
rico. El contenido de carbono fue medido en el acero por la técnica de espectrometria de absorcién atémica
(espectroscopia AA), resultando en 0,052 wt.%C, mientras que para el ferrovanadio fue informado por el
proveedor un valor de 0,14 wt.%C. A partir de las fracciones incorporadas se estima un contenido de C en la
aleacion de 0,061 wt.%C. En base a las mediciones realizadas, de ahora en adelante, las aleaciones seran de-
nominadas por sus composiciones promedio como Fe-10Al-12V.

Tabla 2: Composicion del lingote L,. Medicion por WDXRF y EPMA.

MEDICION ~ COMP. NOMINAL COMP. MEDIDA (% at.)
(% at.) Fe Al v Si Mn
WDXRF Fe-10Al-12v  77,0+0,8 10,0+0,5 12,2+0,5 0,4+0,01 0,4+0,01
EPMA Fe-10Al-12v  78,1+0,2 9,3+0,1 11,7+0,1 0,5+0,01 0,4+0,03

bordes de’grano

' ~a—— carburos de
vanadio

—50 pm— —50 pm— —50 pm— —100 pm—— —5pm—

@) (b) (©) (d

Figura 2: Micrografias SEM de la distribucién de carburos en el lingote L, luego de (a) fundicion, (b) tratamiento térmi-
co de 4 ha1100°C, (c) forjado a 1100 °C y (d) laminacién a 950 °C.

La presencia de carbono, asociada a la incorporacion de acero comercial para la fabricacion de las
aleaciones, resulta en la formacion de carburos. Mediciones EDS puntuales permitieron verificar que se trata
de carburos de vanadio. Las observaciones por SEM mostraron una distribucion de carburos de forma prefe-
rencial en bordes de grano en el lingote de fundicién (Figura 2a). Los mismos presentan una morfologia irre-
gular, alcanzando los 15 um de ancho. Su distribucion continua en bordes de grano puede causar la fragilidad
del material por rotura intergranular durante el trabajado (fisuracion en caliente). Para evitar esto, se realiz6
un tratamiento térmico en atmoésfera de argon durante 4 h a 1100 °C antes del forjado de la pieza para homo-
geneizar su distribucion [13]. En la micrografia SEM de la Figura 2b, correspondiente a la muestra tratada
térmicamente, si bien se observa la ruptura en la continuidad de los carburos se evidencia una presencia pre-
ferencial en bordes de grano, indicando una solubilizacion parcial. En la misma también se observan particu-
las de alimina, debidas al desprendimiento en las paredes del crisol durante la fundicién. Luego del forjado,
se observa una distribucion homogénea de carburos sin una localizacion intergranular preferencial (Figura
2¢). Finalmente, en la pieza laminada (Figura 2d) se observa una distribucién homogénea de carburos de
morfologia cilindrica con diametros promedio de 3 um. En estos casos, la presencia de carburos finos y
homogéneamente distribuidos es beneficiosa, dado que podria retardar la recristalizacion secundaria por an-
claje de los bordes de grano.
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Figura 3: Esquema de las direcciones de impacto en el proceso de forjado.

El forjado se realiz6 con un martinete neumatico de 100 kg de 200 golpes/min y una capacidad de
1,62 kJ por impacto. Se utilizaron dados abiertos con superficies planas y con tope para calibrar la altura final.
El lingote de fundicion fue forjado por aproximadamente 150 golpes con calentamientos intermedios hasta
obtener una seccion cuadrada de 20 x 20 mm, asegurando una temperatura minima de forjado de 900 °C. En
el esquema de la Figura 3 se muestran las direcciones de impacto aplicadas.

Luego del forjado se realizé una laminacidn a 950 °C. Se utiliz6 una laminadora Krupp de motor 50
HP con rodillos de 210 mm y a una velocidad de 49 rpm. La pieza se laminé desde una altura de 20 mm hasta
2,8 mm en 5 pasadas, incrementando la deformacion verdadera en cada paso en € = 26, 33, 39, 44 y 56 %.

En la macrografia de la Figura 4a se evidencia la distribucion de granos correspondiente a un corte
transversal del lingote L, fundido. En los bordes de la pieza se observé una estructura de solidificacion co-
lumnar y hacia el centro una transicién a una estructura equiaxial, resultando un tamafio de grano promedio
de 5 mm. Las observaciones con microscopio éptico evidenciaron una estructura dendritica, indicando una
microsegregacién de los componentes de la aleacion, propia del proceso de solidificacion.

(a) (c) (d)

Figura 4: Macrografias de seccion transversal del lingote L, luego del proceso de (a) fundicidn, (b) forjado a 1100 °C
indicando las zonas Z1y Z2, (c) y (d) laminacion a 950 °C (direccion normal, DN y transversal, DT).

En la Figura 4b se muestra la seccion transversal de la barra forjada. En este caso, se evidencia una
modificacion sustancial de la microestructura de fundicién causada por recristalizacion dindmica. Las bandas
de localizacion del flujo plastico resultaron en una distribucién no uniforme de tamafios de grano. Los granos
presentaron localmente una morfologia equiaxial y se distinguieron dos zonas: Z1 (33% del &rea total) y Z2
(67%) con tamafios de grano sustancialmente distintos: 106 pm y 283 um (ASTM N° 3,5 y0,7).

En la Figura 4c y Figura 4d se muestra la distribucion de granos de la chapa laminadaen caliente en
cinco pasadas desde una altura inicial de 20 mm hasta 2,8 mm. Se observo un refinamiento de la microestruc-
tura de forja, atribuible nuevamente a un fendmeno de recristalizacién. Se midié un tamafio de grano prome-
dio de 31 um (ASTM N° 7) en la superficie de la chapa, mientras que en el centro (50% del espesor) se midid
un tamafio de grano de 44 um (ASTM N° 6). En la Tabla 3 se informan los tamafios de granos obtenidos lue-
go de cada proceso.

Tabla 3: Tamafios de grano promediod obtenidos en cada proceso.

PROCESO ZONA AREA REL. (%) a(um) ASTM EGLOBAL (um)
... Columnar 65 2500/8000
Fundicién o 5000
Equiaxial 35 5000
) Z1 33 106 3,5
Forjado 225
Z2 67 283 0,7
. Superficie 50 31 7
Laminado 38
Centro 50 44 6
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4. CONCLUSIONES

Los experimentos realizados sobre la incorporacion de agentes nucleantes durante el proceso de fundicion no
lograron el refinamiento de grano primario. No contamos con evidencia suficiente para concluir que los agen-
tes nucleantes utilizados no son efectivos. Para esto, es necesario explorar como variables la temperatura y
tiempo de permanencia de los agentes en el liquido fundido. Por otro lado, mediante la aplicacion de proce-
sos de trabajado en caliente se logré una reduccion sustancial del tamafio de grano. Esta modificacion micro-
estructural producida a alta temperatura fue lograda por el proceso de recristalizacién dinamica. EI tamafio de
grano de fundicién (5 mm) se logré reducir por forjado de 20 a 50 veces (283/106 um). Mientras que el pos-
terior laminado, logré una reduccion de 110 a 160 veces (44/31 um).

Como conclusién general, puede afirmarse que los parametros termomecanicos informados permiten

lograr un refinamiento efectivo del grano de la aleacion Fe;gAl;oV15, €n base a ensayos repetibles y escalables
a procesos de manufactura.
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