UNIVERSIDAD DE NAVARRA
ESCUELA SUPERIOR DE INGENIEROS

SAN SEBASTIAN

Evolucion del estado macroscoépico,
microestructural y cristalografico durante el
conformado en caliente de aceros resulfurados

MEMORIA
que para optar al Grado de Doctor
presenta
NAIARA GONZALEZ CIA

bajo la direccién de

Dr. Jose M2 Rodriguez lbabe

Donostia-San Sebastian, Marzo de 2013



Servicio de Publicaciones de la Universidad de Navarra

ISBN 978-84-8081-377-8






A mis padres Petri y Jose y a Oier, mi futuro marido












AGRADECIMIENTOS

Cuando un dia hace ya mds de 3 arios supe que el CEIT y
la Universidad de Navarra me daban la oportunidad de
continuar mi carrera no me lo podia creer después de unos
meses de mucha frustracion, de modo que les agradezco
enormemente que lo hicieran.

Todo ese crecimiento profesional que he tenido en el CEIT
se lo debo a Jose Mari, mi director de tesis, que siempre ha
estado ahi para transmitirme todos sus conocimientos para
que algtn dia, ya parece que lo toco con la punta de los dedos,
llegara a ser doctora. Pero junto a el y siempre ayuddndome en
todo ha estado, exceptuando el ultimo afio, Cristina. Sin ella y
sin su ayuda soy consciente que todo este trabajo no habria
sido posible. Gracias Cris!!

Mi gente del café y mis compis del CEIT sobretodo, Ane,
Laura y Ernesto, gracias por haber estado ahi cuando os he
necesitado. En especial a Ane quiero darle las gracias porque
muchas veces juntas hemos superado rachas con algunos
momentos malos y también nos los hemos pasado muy bien.
Gracias coffeteam!!



Agradecimientos

verdad que he visto pasar a tanta gente por el despacho 2220 y
pecera incluida que es hasta raro pensar que mi hora también
llego. Sdlo quiero deciros que me ha encantado compartir este
tiempo con todos vosotros (o casi casi deberia decir vosotras,
Jeje), que siempre ha habido una alegria especial en el y que
prometo no olvidarme de ello.

Resto de compis del CEIT...os agradezco mucho vuestra
ayuda que seguro que en todo este tiempo me habéis prestado.
A ver ahora quien os va a picar tanto con el Athletic!!!

No me puedo olvidar en todo este tiempo en el CEIT de
mis antiguos comparfieros de piso: Jaione, Miguel, Max, Maca,
Tobi... y todo el resto de gente que pasé por Zubiaurre 17.
Siempre estuvisteis cuando todo lo demds me faltaba y
siempre recordaré todos los buenos momentos, barbacoas,
cenitas..gracias por cuidarme tanto. jOs quiero mucho!

Mis chicas del coche, Bea, Zalo!! A ver ahora quien va
hacer la llamada a las alturas. Que os voy a echar mucho de
menos, de verdad. Gracias por haberme conocido tal y como
soy y haberme hecho sentir vuestra super woman. Tenemos
muchas cosas pendientes todavia...echarme de menos, eh??

Cuadri que termino!! Dartakana estd a punto de resurgir
y volveros a todos locos que a partir de ahora no pienso pasar
un segundo en casa, jeje. Mosketeros y resto de mis pichinas,
que os adoro, gracias por vuestro apoyo incondicional, que
anda que no me habéis aguantado. Prepararos porque el 2013
va a ser un gran arno!!!



Agradecimientos

Aldo que termino por fin!! Anda que no te he mareado,
bichejo. Gracias por haber estado ahi siempre y haberme
ayudado tanto en todas las dificiles situaciones y decisiones
por las que he tenido que pasar. Eres mi mejor amigo y espero
que siempre estés ahi, gracias por todo!!

Mi familia, todos y cada uno de vosotros. Siempre me
habéis dado absolutamente todo y nunca os podré devolver
todo lo que me queréis, da igual que sea como hija, nieta
sobrina o prima. Nos quedan muchos buenos momentos que
compartir y muchas cenas en nuestro Mirador de Monte Pinar.
No podia ser de otra manera, os quiero.

Ama, papito, gracias por haber estado ahi pase lo que
pase, que os debo todo lo que soy y esta tesis os la dedico de
todo corazon. Seguramente no habrd en el mundo padres tan
orgullosos de su hija pero os aseguro que no hay hija en todo el
planeta tan orgullosa de sus padres.

Oier, mi vida entera, gracias por todo este tiempo de
apoyo, sin ti no habria sido posible. Nuestro afio comienza
después de casi 12 afnios juntos y no tengo palabras para
decirte todo lo que te quiero. A partir de ahora tenemos
muchas cosas que retomar, paseitos incluidos. Gracias pich.
Esta tesis también va dedicada a ti, a Oier, mi futuro marido.
Te quiero.






RESUMEN

Una calidad superficial alta de los aceros es fonesdal en los
procesos de obtencién del acero durante la colautinoa con el fin de
evitar rechazos del material lo cual supone un atongel coste de la
produccion. En este sentido, los aceros con maljlioted mejorada o
de facil mecanizado como los aceros resulfuradeseptan algunas
singularidades que pueden afectar a la calidadgladeros y junto con
el problema que presentan de su baja ductilidadcaiente, son
susceptibles a la formacion de grietas tanto esupeerficie como en el
interior. La posible aparicion de las mismas resalitica durante las
operaciones de enderezado y las primeras pasad@sidacion.

La baja ductilidad en caliente de estos acerosebgld por un
lado. a la alta fraccion en volumen de inclusiomes sulfuro de
manganeso que durante los procesos de deformatiéaliente actian
como puntos de nucleacién de cavidades por dedohdsila intercara
matriz-inclusion, facilitando la propagacion deegpis. Este problema
se agudiza ademas con la inevitable presencia gtegaeiones. Por
otro lado, la presencia de compuestos, tales céreS de bajo punto
de fusion (<1000°C) causan el “quemado del acevn’la consiguiente
pérdida de ductilidad por la aparicion de grietdsrgranulares.

En el contexto de la deformacion del acero los gsos de
recristalizaciéon dindmica existentes, que variamdduraleza de la
matriz, también influencian la deformabilidad de laclusiones. En
este sentido, es importante la resistencia relatixigtente entre la



Resumen

matriz y la inclusion. Ademas la naturaleza criggehfica de las
propias inclusiones junto a las relaciones de ta®on de las mismas
con respecto a la matriz también determinan elaydeddeformabilidad
de las inclusiones.

Este trabajo se ha centrado en los factores, tamtwo y
macroestructurales asi como cristalograficos, queden afectar al
proceso de laminacién y a la aparicion de grietgediciales. Para la
determinacion de estos factores se han tenido entauodos los
aspectos que forman parte en el proceso de cotedimea, en el horno
de recalentamiento y en las primeras pasadas temiaacion. Para
ello, se han realizado ensayos de torsion, contpresn caliente
monotonos, es decir, incluyendo diferentes mododefiermacion y a
diferentes temperaturas y velocidades de deformacign el objetivo
de simular algunas de las condiciones que se damtdulas primeras
pasadas de la laminacion (desbaste). La evolucénddio se ha
estudiado mediante la realizacion de ensayos moastoterrumpidos.

Se ha realizado un estudio microestructural deufserdicie del
material bruto de colada y del mismo sometido ardiites procesos de
oxidacion, simulando las condiciones que se danelelmorno de
recalentamiento previo a la laminacion. La preserdg marcas de
oscilacion, oxidacion, grietas, alineacion de isimues y otro tipo de
defectos pueden facilitar la aparicibn o propagadi® grietas ya
existentes durante el desbaste. También se haadaliun detallado
estudio de la distribucion y deformabilidad deitadusiones de sulfuro
de manganeso en diferentes zonas del material. reaemcia de
aglomeraciones y alineaciones de inclusiones afewtgativamente en
la ductilidad puesto que favorece la formacion yppgacion de
grietas. Por otro lado, factores como el tamafiondo fraccion en
volumen, composicion quimica, plasticidad y naegalcristalografica
de las inclusiones influyen de forma intrinseca@neformabilidad.

La realizacién de ensayos mecanicos monétonosunm@idos ha
permitido el estudio de la influencia de las indauss y su
deformacion en los mecanismos de nucleacién, cresim y
coalescencia de cavidades
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ABSTRACT

The steels superficial quality plays an importaate rduring
continuous casting in the steel obtaining processesrder to avoid
material rejections which suppose an increase enptioduction costs.
In this context, Free Cutting (FCS) or improved hiaability steels
such as those resulfurised present some charaicietisat may affect
the steels superficial quality. This, in combinatiovith the low
ductility these steels exhibit are responsible tfe cracks formation
both in the steel surface and interior. The lafigpearance is critical
during straightening operations and rolling proesss

The low ductility these steels show during hotingllis caused on
one hand by the high volume fraction of manganeskphgle
inclusions. They act as cavitation nucleation sibesause of the
inclusion-matrix interface decohesion during hot fodmation
processes, leading to cracks propagation. In addiilloying element
segregations deteriorate it even more. On the dtaed, the presence
of compounds such as FeS with low melting pointO390°C) produce
the steel embrittlement through the “hot-shortngdgs&nomenon, with
the consequent loss of ductility related to the eapance of
intergranular cracks.

During the steel deformation, dynamic recrystatlaa processes
change the matrix nature and influence the inchssideformability.
Hence, the relative resistance between the matakthe inclusion is
an important parameter to take into account. Intemhd the inclusions
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crystallographic nature as well as the orientatielationship between
these inclusions and the matrix also determineg theformability
degree.

This work has been focused on the study of miancsiral and
crystallographic evolution during rolling processesth the aim of
better understanding the mechanisms associatedswjttrficial cracks
appearance. In order to do that, all the phenontbat may occur
during continuous casting, reheating at the furnawd first rolling
passes have been considered. Torsion and compresesimiques have
been used to simulate rolling processes at thehinggtage. The tests
have been performed at different strain conditi(stgin, strain rate)
and temperatures, and the damage appearance daticgvbave been
studied through interrupted tests.

The microstructural analysis has been carried outhe surface
of the as-cast material directly obtained afterticmous casting and
after oxidation processes that simulate the furmeheating conditions
before rolling. The presence of oscillation markgjdation, cracks,
aligned inclusions and other damages may facilithee initiation of
cracks or contribute to their propagation duringiglmng if they
already exist. A detailed analysis of the mangase$ghide inclusions
have been carried out at the material differeragre/hich has included
their size distributions and deformability degréehas been observed
that the presence of inclusions agglomeration dighraent might
affect negatively to the ductility, as they makasieathe initiation and
propagation of cracks. On the other hand, othetofacsuch as their
size, shape, volume fractions, chemical compositigasticity and
crystallographic nature have an influence on ttdeformability.

By interrupted tests the effect that the inclusicasd their
deformation have on nucleation, growth and cavitealescence has
been study.
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INTRODUCCION

1.1. ESTRUCTURA DE LA TESIS

Hoy en dia cualquier aspecto estudiado de la @eteimateriales
puede ser englobado en un aspecto dimensionaligelanfel esquema
de las escalas junto con los parametros mas rétsvale estudio se
presentan en la Figura 1 - Comenzando por la gran escala, aqui
pueden verse reflejados aspectos como los grandesesps
industriales de la produccion de acero junto cos [msteriores
procesos de recalentamiento en horno previos aaminacion
industrial, que permite llegar a la obtencion deodprctos
semielaborados. Dejando a un lado el procesoglaesite escala lleva
al material propiamente dicho donde factores comeden ser su
composicién, posible aparicion de grietas y suuwiéh a lo largo de
los procesos mas globales, posibles segregaciomeslethentos de
aleacion en la matriz del material, dejan al desctdouna escala que
se podria denominar como meso-escala, de menoritgiue la
anterior escala mencionada.

Actualmente, estudios como pueden ser la influedelaamano
de grano de los materiales en la evolucion de laxpigdades
mecanicas, asi como la multitud de ensayos meaqio® se conocen
para poder efectuar una caracterizacion exhaudévas mismas estan
a la orden del dia y se podrian englobar en unalaassacroscoépica
desde el punto de vista dimensional de estudiageteion directa con
ella se encuentra la escala microestructural gedgenglobar factores
a una escala menor que la de la matriz del mateoaio pueden ser la
distincién de fases, efectos de la precipitacitm, e

15



1. INTRODUCCION

Que decir tiene la importancia de la escala nanasatal en la
prediccién y evolucion de la propiedades de losenaes. Con las
técnicas mas novedosas y su evolucion en la Ulfidcada, es posible
llegar hasta un nivel atobmico de los materialesngegndo ademas un
estudio de la red cristalina asi como los posidefectos de red que
puede tener el material a esta escala de estudio.

En toda esta estructura dimensional del estudiosienateriales,
la presente tesis comienza con un capitulo gendealrevision
bibliografica (Capitulo  que contendra una vision bastante global de
todas las escalas mencionadas que pueden seradstudiurante el
conformado en caliente de los aceros resulfurddosste capitulo se
expondran los distintos procesos de obtencion daloa asi como la
evolucion de las propiedades de los aceros readlfsren relacion a la
presencia de inclusiones. En el Capitulse3esumiran los materiales y
las técnicas experimentales que se han empleaddapearacterizacion
mecanica y macro-microestructural de los mismosloAargo del
Capitulo 4se expondran aspectos relacionados con el daSermie en
la microestructura y como evolucionan los mismoso dargo de
diversos tratamientos térmicos, que podrian simiggrprocesos de
recalentamiento en horno que se efectian a niglaktnial previamente
a las etapas de conformado en caliente. El Caphtgl® centra en los
resultados referentes a los parametros macro yoestucturales de
este trabajo y se vera todo lo relacionado convitaueion de las
propiedades mecanicas de los aceros estudiadasomsi todos los
aspectos vinculados con las inclusiones de sulfierananganeso, su
caracterizacion a nivel composicional, evoluciom ¢a deformacion
asi como los parametros mas significativos de lasmas que
interactian directamente con la matriz del mateidl Capitulo 6
abarcara la ultima escala presentada, la nanoegtljcentrandose en
todos los aspectos cristalograficos que puederr fafieencia en los
aceros resulfurados, objeto principal de estudi@lgoresente trabajo.
Finalmente, el Capitulo @nglobara los vinculos existentes entre los
capitulos anteriores y el Capitula@ogera las conclusiones extraidas.

16



1.1. Estructura de la tesis
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1.Diagramas de escalas de estudio del trabajo
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1. INTRODUCCION

1.2. ANTECEDENTES Y OBJETIVOS DE LA TESIS

La utilizacion de aceros de facil mecanizado comasdn los
aceros resulfurados constituye hoy en dia un aspeectdamental
encaminado hacia la mejora de la maquinabilidadyugaello es uno de
los principales objetivos en la fabricacion de comgntes en los que
las operaciones de mecanizado tienen un fuerte gqesb coste total.
Este efecto beneficioso en la maquinabilidad sewobta través de la
formacion de inclusiones, cuya forma, tamafo yiistion es de vital
importancia, ya que su existencia facilita la ratde la viruta durante
las operaciones de mecanizado. Sin embargo, esparamen la
magquinabilidad por la adicion de azufre (acompafitaiobién en
menor medida por otros aleantes (Pb,Bi,Te,Ca, ¢&hmmbién viene
acompafada por una reduccioén de otras propiedades.

Hoy en dia uno de los mayores problemas de estyesaes su
baja ductilidad en caliente, atribuible tanto ddamacion de sulfuros
ricos en hierro o de manganeso como a la altaifra@n volumen de
las inclusiones de MnS. En relacion a la presedeitas mismas, uno
de los aspectos mas relevantes es la diferenced eomportamiento
mecanico Yy cristalografico entre la matriz y lalusgdn ya que por un
lado, la resistencia relativa entre ambas deterr@nposibilidad de
aparicion de cavidades y por otro lado las relasode orientacion
matriz-inclusion influyen en el comportamiento dueala deformacién
de las inclusiones. En relacion a la aparicionaledades, éstas actian
como puntos de nucleacién de grietas y ayudanpaogpagacion. Estas
pequefias grietas pueden aparecer en las operaadenesderezado
durante la colada continua. Posteriormente, emr@nacion y sobre
todo en las primeras pasadas pueden aparecer ngeetss o los
defectos ya existentes pueden dar lugar a griedasimportantes. Para
eliminar estas grietas se suelen realizar operaside reconformado y
de acondicionamiento o saneado de la superficen Jos casos mas
extremos se desecha el material como chatarralasoconsiguientes
pérdidas econémicas.
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1.2. Antecedentes y objetivos de la tesis

El camino hacia una mayor utilizacion de estos aceron
maquinabilidad mejorada implica aumentar y contrdi calidad
superficial del producto de colada y laminado.

En todo este ambito, existe un conocimiento prafude los
fendmenos de fractura fragil o ductil en vario®sigle aceros entre los
que se incluyen los aceros de facil mecanizadm peres aplicable al
proceso de laminacién en caliente. El proyecto prod®ACROLP I,
The prediction and avoidance of cracking in long product hot rolling I
(RFCS-CT-2009-007) en el que se centra la pregesie surge como
continuacion del proyecto PACROLP | (RFCS-CR-0300H) que
surgi6 con el objeto de desarrollar un conocimiefigsico mas
profundo de las causas y mecanismos de formacidregimiento de
grietas a altas temperaturas y relativamente alelecidades de
deformacion. En este proyecto (PACROLP II) han ipaddo
diferentes empresas europeas: Sidenor 1+D, CSM,ATSteel UK
LTD, ARMINES CEMEF y CEIT.

Los resultados del proyecto anterior sirvieron @sebpara el
desarrollo de una serie de mapas de dafio que mFoniestablecer la
relacion entre la aparicion de defectos o grietatas/ diferentes
condiciones de laminacién en caliente. Se realizdiferentes tipos de
ensayos termomecanicos en laboratorio (traccigsidim compresion
plana convencional y nuevos disefios, doblado, qte)simulan las
condiciones que se dan durante la colada continia Igminacion.
También se llevaron a cabo algunas modelizaciomesefgementos
finitos de los ensayos de laboratorio asi como pleiceso de
laminacion y paralelamente se realizaron algunesctexizaciones de
la microestructura y del dafio. Se desarrollaronmade algunas
ecuaciones de dafio y modelos constitutivos pararpocarlos en el
modelado por elementos finitos de la laminacion.
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1. INTRODUCCION

Frente al anterior, el presente proyecto introdyre® cantidad de

aspectos innovadores que pueden resumirse deulardigg manera:

20

- Determinacion y contribucion de la capa mas sugalfide
palanquillas y palancones a la aparicion de grietsiscomo las
diferentes microestructuras que lo promueven arlgol de todo
el proceso industrial.

- Cuantificacion de la influencia de los bordes dangry su
estructura (columnares 0 equaxicos), intercaradecties
preexistentes, inclusiones asi como el papel gegaju la
deformacion y las dislocaciones en la nucleaciégimiento y
coalescencia de grietas. Se ha tenido tambiéneamtaotro tipo
de heterogeneidades locales como pueden ser lereis de

cambios composicionales (ausencia local de manganes

segregaciones, fragilizaciéon, difusién del Cu)tribsicion de
oxidos e inclusiones. Se ha realizado tomografidagos-X,
medidas de microdureza, incluyendo para ambos essaglta
temperatura, caracterizacion con FIB a escala 3D.

- Desarrollo y aplicacion de ensayos mecanicos capalse
representar diferentes estados triaxiales de defaém asi
como la simulacion ciclos térmicos y el efecto dajab
deformaciones.

- Determinacion de la sensibiidad de los factores

microestructurales desde la salida de la coladanany forma
de minimizacion de la misma para mejorar el reneimda.
Desarrollo combinado de simulaciones, ensayos nesary
técnicas de caracterizacion.



1.2. Antecedentes y objetivos de la tesis

- Desarrollo y aplicacion de algoritmos que sean cepade
predecir, evaluar y definir las condiciones inda#ts que
minimicen la aparicion de defectos en los produtitedes que
pueden nuclear a lo largo de todo el proceso ddade
produccion del acero hasta su laminacion. En coeseda el
modelado se centra principalmente en heterogeresdadtro y
macroestructurales y no en las caracteristicasuotstales
generales de la matriz del material.

- Generacion de aspectos estandarizados aplicabbxtaninente
a la industria para la minimizacion de defectos vy
heterogeneidades locales durante la producciénroéugtos
largos.

Una vez identificados los mecanismos y parametrgdicados
en la laminacién que favorecen la formacion detagiese evitara la
aplicacion de dichas condiciones en industria, ¢cieshao asi los costes
asociados al reconformado o saneado de la superfici

Para lograr estos objetivos el trabajo se ha bistto entre los
diferente participante del proyecto. La tarea dEITC en la que se
enmarca esta tesis, se ha centrado en el estudiodlsis de las
diferentes interacciones que pueden tener lugae &ntnicroestructura
y dafio (nucleacién, coalescencia y propagacion alédades) a lo
largo de las diferentes etapas de la produccionlode aceros
resulfurados. Dada la naturaleza del proceso yalerdo con las
pautas definidas en el proyecto europeo, el estadida centrado
fundamentalmente en aspectos microestructuraledekcrealizando
un especial énfasis en la presencia de posiblesdgeneidades que
pudieran incidir en la aparicion y propagacion deedtos.
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1. INTRODUCCION

1.3. ANTECEDENTES DEL PROYECTO PACROLP

Como se ha comentado, la presente tesis se endentra de un
proyecto europeo que es continuacion del proyP&GROLP | [1].
Uno de los puntos mas relevantes de este proyestégs cuales se
enmarcaron trabajos anteriores [2], se centré edetarminacion y
cuantificacion del modo en que la nucleacion deideasles esta
asociada a la presencia de inclusiones. Se deterehimodo en que el
tamafio de las inclusiones y la deformacién aplicaflecta a la
formacion y crecimiento de cavidades. En la Tabla y Tabla 1- 2 los
valores de las deformaciones empleadas en los@ndaytorsion hasta
rotura, asi como un resumen de los parametros esicrwturales
asociados a las inclusiones.

Tabla 1- 1 Tabla de resumen de ensayos de torsion interdaosgintes de
rotura a T=1150°C ¥ =1s*

Acero Deformacién
0===e(,5mmm] ===, 5mmmm2mmen? Sumen3aenn3 Semeelemend 5emea5

5-1 X X X X Er
5-2 & X Xe X
SPb-1 ext. X X X X &y
S5Pb-1 int. X X X €&
SPh-2 X X X By
SPbBiTe ext. X X X X &
SPbBiTe int. X & B Er
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1.3. Antecedentes del proyecto PACROLP

Tabla 1- 2Resumen de parametros microestructurales

Menor . .
_ . A Distancia
Tamano . Distancia R
K Zona de Area media entre
medio . enfre . .
Acero Influencia  Local . , inclusiones
dequivalente 0 inclusiones -
deq. (pm) (%) L vecinas
(um) vecinas (1m)
m
(um) "
S-1 3,7+01 31,606 21+0,1 15,6 +0,4 33,4+05
S-2 24+01 180 +04 26+02 90 %03 19,0+0,4

SPb-1 ext. 42+£01 350x07 22£02 17,6 £0,5 36,3£06
SPb-1 int. 88+03 73616 2603 33812 80,0+1,6
SPb-2 1,8+01 15503 2001 76zx02 164 +0,3
SPbBiTe-ext.| 42+0,1 33005 2201 17604 326%05
SPbBiTeint. | 86+03 613+13 31+02 322+ 09 640+13

W

La evolucion del dafio, en fraccidn volumétrica deidades en
funcion de la deformacion normalizadde, (relacion entre la
deformacion aplicada y la deformacion a rotura delterial) se
presenta en la Figura 1 - 2. En general hasta=0.9 la %fv de
cavidades es baja en todos los aceros menos ef.€biSe comparan
los aceros SPb-1 y SPbBIiTe, la fraccion en voluthercavidades es
mayor cuanto mayor es el tamafio de inclusion (éxeepdo alguna
zona local a niveles de rotura), es decir, entekior. Los aceros con
inclusiones como el S2 apenas presentan cavidadé® a
deformaciones cercanas a rotura hay una fraccionva@omen
apreciable.
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1. INTRODUCCION
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Figura 1 - 2. Evolucién de fraccién en volumen de cavidades ardeciones
crecientes

Las micrografias de la Figura 1 - 3 muestran umpie de la
evolucion de la microestructura y la respectivaleamion de cavidades
con la deformacion para el acero S1. Se observa eobgjos niveles
de deformacion el dafio aparece repartido homogérdamy se
corresponde con la nucleacion de las primeras adesl A medida que
se incrementa la deformacion aparecen nuevas oegdy las
nucleadas anteriormente aumentan de tamafio. Fin@mea
deformaciones cercanas a la deformacion a rot)yda( cantidad de
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1.3. Antecedentes del proyecto PACROLP

dafio es mayor y es evidente la acumulacion de dsfi@lgunas
regiones especificas de la muestra (dafio localjzado
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Figura 1 - 3.Evolucién de la microestructura a deformacionesierges,
mostrando ejemplos de nucleacién, crecimiento {escancia de cavidades
en el acero S-1
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REVISION BIBLIOGRAFICA
GENERAL

2.1. PROCESOS INDUSTRIALES PARA LA OBTENCION DE
ACERO

En la actualidad, el proceso de colada continua l@aobtencion
de acero constituye un 90% de la produccion mund&l acero
obtenido mediante este proceso. Con posterioridad@ada continua,
el acero puede seguir diferentes rutas de procesadwmw son la ruta
convencional, la laminacion directa o la laminacida carga en
caliente.

El mas conveniente desde un punto de vista de@kasrgético
es el de la laminacion directa en caliente (Figural), ya que es el
anico que aprovecha el calor proveniente de ladeotontinua y sélo
es necesario un precalentamiento para homogemizaniperatura. El
proceso de colada continua se puede aplicar tafdopeoduccion de
palanquillas como planchones, diferenciados basogn por la
geometria del producto obtenido (Figura 2 - 2).
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2. REVISION BIBLIOGRAFICA GENERAL
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Figura 2 - 1.Esquema de la laminacion directa en caliente decptames o
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Figura 2 - 2.Esquema de la colada continua de a) Planchones y b)
Palanquillas

En todas las rutas de procesado (que se muestrdiormea
esquematica en la Figura 2 - 3) se parte del amemstado liquido en
una cuchara, en la que se lleva a cabo el afino ndisimo
(desgasificacion, desoxidacion, desulfuracion, hgen@acion, ajuste
de la composicion, etc.). Para su transformaciopreductos utiles es
preciso solidificarlo, para lo que existen tresilples procesos (en los
gue se encuentra incluido la colada continua, queleque aqui se
pretende estudiar): el moldeo, la colada en limgotg la colada
continua.
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Figura 2 - 3. Rutas de procesamiento industrial del acero: a Rut
convencional, b) Colada continua y laminacién daem caliente y c) Colada
continua y laminacion de carga en caliente
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2. REVISION BIBLIOGRAFICA GENERAL

2.1.1. Colada Continua

El proceso de colada continua (mostrado esquem#it en la
Figura 2 - 4) consiste en colocar un molde de cobrela forma que se
desea obtener debajo de un crisol, en el que umala una artesa
puede ir dosificando el material fundido al moldestd operacion
generalmente se realiza a través de una artest)s Ale empezar el
siguiente paso se ha de llenar por completo eblgpara conseguir la
continuidad del proceso. Por gravedad el mateniadlitio pasa por el
molde que esté enfriado por un sistema de agu@agdr el material
fundido por el molde frio se convierte en pastosguiere la forma
del mismo. Posteriormente el material es direcdorn@or una serie de
rodillos que al mismo tiempo lo arrastran hacigp#ate exterior del
sistema. En definitiva, la capa externa del acehdliBca en contacto
con el molde refrigeradadfrigeracion primarig, y alcanza un espesor
gue permite soportar las presiones del liquidaiota la salida de éste
en tanto que después, fuera del molde, el acegaiado por rodillos y
sigue siendo enfriado mediante agua (refrigerasggundaria), hasta
conseguir un producto sdlido. Para reducir la altoecesaria de las
instalaciones donde llevar a cabo la colada coatirlacero se curva
durante la refrigeracion secundaria o una vez léstéinalizado y el
acero ha solidificado, y posteriormente se endekez® corta a la
longitud idénea para llevar a cabo satisfactoridmdas siguientes
etapas hasta llegar al producto final. Mediante psiceso se obtienen
productos semielaborados, que segun sus dimensjmneden ser
planchén (seccion rectangular con una relaciénsgedao superior a 2
y con dimensiones 60-150 y 5-23cm), tocho o palan¢seccion
cuadrada mayor de 15x15 cm o rectangular con Uacida de aspecto
inferior a 2 y dimensiones maximas de 80x40 cmpatanquilla
(seccion cuadrada de 5x5 cm a 15x15 cm).
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artesa s mrmmhle s

B 5 oxicorte
enfriamisnto

por rociado e

costra solidificada

Figura 2 - 4.Esquema del proceso de colada continua [1]

La etapa de enderezado constituye una parte cdeo&ro del
proceso de colada continua, ya que la superficlepdmiucto esta
sometido a deformaciones de 1-2%, y debido a esftarrdacion por
enderezado, se pueden generar grietas internasagysuperficiales
transversales y grietas en los bordes y simildeegjue provoca el
rechazo de cantidades importantes de acero desfuér colado.
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2. REVISION BIBLIOGRAFICA GENERAL

Las grietas que aparecen en la superficie de losluptos
semielaborados son las mas perjudiciales, porggeeaglar expuestas al
exterior se oxidan y no es posible eliminarlas dadas) en las
posteriores etapas de elaboracion del productd, fioano sucede con
las grietas internas. Asi pues, los productos debueados que
presentan agrietamiento superficial son rechazgdaselven a entrar
en el ciclo de produccion del acero como chat&stéo supone grandes
pérdidas econdmicas y resta competitividad al prtwdu Como
consecuencia de ello, en calidades con gran exsyes® recurre a
esmerilar la palanquilla antes de introducirla eh herno de
recalentamiento.

Por otro lado, las nuevas tecnologias que se egtaduciendo a
nivel industrial (laminacion directa a la salida ldecolada continua
etc.), en las que no hay posibilidad de superviear productos,
requieren la certeza de que bajo las condicionggralgesamiento no
aparezcan grietas superficiales.

Dado el interés que tiene llegar a minimizar laidencia del
agrietamiento superficial durante la colada comtjree han dedicado
muchos esfuerzos por intentar conocer el origelogléiferentes tipos
de grietas para evitar su aparicion. Tanto la caiepgin quimica del
acero como los parametros operacionales puedemirindn la
incidencia del agrietamiento transversal [2]. Usiple origen de estas
grietas pueden ser las marcas de oscilacion gpeogecen debido al
movimiento oscilatorio del molde, ya que dependiende su
profundidad e inclinacion dichas marcas pueden aactoaomo
concentradores de tensiones durante el [3,4]. iBlvaggo, se sabe que
las marcas de oscilacion por si solas no son camBcéormar grietas.
Por otro lado, aumentando la frecuencia de osoitadel molde se
mejora la calidad superficial del producto. En stcasiones, las
grietas estan asociadas a la baja ductilidad geseptan determinadas
composiciones de acero para temperaturas y veblbesdade
deformacion en el intervalo de las que se dan teir@henderezado.
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2.1.2. Laminacion en caliente

Los semiproductos o desbastes obtenidos normalmemtéa
colada continua del acero no son susceptibles g#eentomercial y
requieren de un proceso de conformacion y mejora sde
caracteristicas: la laminacion en caliente. Un esgusimplificado de
este proceso se puede observar en la Figura 2.a faminacion en
caliente aplicada a desbastes adecuados, sirvelgpdabricacion de
productos largos o bien para la obtencion de ptoduplanos, en
ambos casos laminados en caliente. De la produdotéhdel acero,
mas de 90% se transforma por laminacion en prodatabados.

Esquema simplificado de la laminacion Segun este esquema podemos establecer algunos parametros basi-
cos de la laminacion
o._S-S
Reduccién: R 5! x 100
S,

Siende: A = reduccion en %

S, = Area de la seccién inicial del producto a laminar

S, = Area de la seccion final del produeto laminado en este

paso

Si el producto es plano estas formulas se simplifican:

h. < h
R=-2_"Tt %100
I h h

Siendo en este caso Area=hxa

a = ancho del material, con poca diferencia entre el valor de entrada
y el de salida

Fuerza del cilindro: F=k, x A

Siendo: Resistencia a la deformacion = k

Area de contacto: A, =, xa a 1 (a, + a,)

Par de laminacion: M.=Fx b

Figura 2 - 5.Esquema simplificado del proceso de laminacion

La laminacion consiste en hacer pasar el materaerf
solidificado) entre dos rodillos o cilindros queragi a la misma
velocidad pero en sentido contrario. De esta maseraeduce la
seccion transversal y se aumenta su longitud.
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2. REVISION BIBLIOGRAFICA GENERAL

En el proceso de laminado en caliente, el lingaiado se
calienta al rojo vivo en un horno denominado fosotermodifusion,
donde las palanquillas o tochos, se elevan a unpa®tura entre los
900°C y los 1.200°C. Estas se calientan para peiguar ductilidad y
maleabilidad para que sea mas facil la reducciGirele a la cual van a
ser sometidas.

Durante el proceso de calentamiento de las palbasjse debe tener
en cuenta:

- Una temperatura alta de calentamiento del aceeng originar un
crecimiento excesivo de los granos y un defectmdido “quemado”
del acero que origina grietas que no son elimirsable

- Una temperatura baja de calentamiento origindideninucion de la
plasticidad del acero, eleva la resistencia de roefoion y puede
originar grietas durante la laminacion.

Por tanto la temperatura 6ptima de trabajo no esalm valor,
sino que varia en un cierto rango de temperatunié® ein limite
superior y un limite inferior.

A continuacién del proceso de calentamiento se lpasar los
lingotes entre una serie de rodillos metalicos cadios en pares que lo
aplastan hasta darle la forma y el tamafio deseadodistancia entre
los rodillos va disminuyendo a medida que se rediicespesor del
acero. El primer par de rodillos por el que paséinglote se conoce
como tren de desbaste o de eliminacion de aspereeapués del tren
de desbaste, el acero pasa a trenes de lamindolmteny a los trenes
de acabado que lo reducen a laminas con la sedcabisversal
correcta.

Como se ha comentado, el principal factor que e dentrolar
en el proceso de laminado en caliente, es la teatyrara la cual se esta
calentando el acero. Si el calentamiento es insutie el metal serd
mas dificil de trabajar debido a que posee una menotilidad y
maleabilidad propiedades que se le confieren antallos a una
temperatura adecuada
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2.1.3. Rutas empleadas en la produccion de acero

Durante el proceso de produccion del acero, puatierarse dos
tipos de hornos en funcion de la ruta que se saga lp obtencién de la
colada:

- El convertidor basico de oxigeno (BOF o BOHasic Oxygen
Furnace/Steelmaking

- El horno de arco eléctrico (EAElectric Arc Furnacg
El proceso del convertidor basico de oxigédsicamente funde

hierro rico en carbono que se transforma en acg&woproceso se
distingue por los siguientes pasos:

« El arrabio procedente del horno alto es vertidwercontenedor
grande para realizarle un pre-tratamiento llamadovertidor
BOF.

- Este tratamiento consiste en tratar al metal pedaair la carga
de azufre, silicio y fosforo. La cantidad de imma® que se quita
del metal determina la calidad final del acero itaduto.

« El proceso BOS se distingue por hacer uso de untdad no
muy alta de chatarra para fabricar acero nuevo,qasi es
necesario balancear la carga del acero nuevo eorohiiejo. Se
utiliza un 20-25% de chatarra. El resto es arrdeichorno alto.

+ Una vez en el contenedor, se le inyecta oxigeno P9fb dentro
del metal liquido, se quema el carbono disolviéadas el acero
para formar mondxido de carbono y dioxido de caobon
causando que la temperatura suba cerca de los@.700°

« Posteriormente, se mezcla cal viva o dolomita f@araar un tipo
de escoria que absorbe las impurezas en el proectdricacion
del acero.
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En el del proceso de Horno de Arco Eléctriz@sicamente se

hace uso de la electricidad para fabricar acerartr ple casi el 100%
de chatarra para fabricar acero nuevo. El proceswsiste en los
siguientes pasos:
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Los residuos de metal son colocados en un conteeédoal se
compone por residuos de chatarra de autos, lirsaecdly con
hierro fundido para mantener el equilibrio quimico.

Una vez cargado el horno con la chatarra de metabkcan

unos electrodos que seran alimentados de eleettiqubr el

horno de arco que permitirdn fundir el metal empdnapor la

parte superior. Para esta primera parte de la cperase

seleccionan voltajes bajos para proteger el techas paredes
del calor excesivo y dafio de los arcos eléctrichea vez que
los electrodos han llegado a la base del horne yatoos estan
protegidos por la chatarra de metal, el voltaje pseede

aumentar. Esto permite que se funda mas rapidetlm

Una parte importante de la produccion de acera ésriacion
de escoria, que flota en la superficie del aceralifio. Esta
escoria por lo general consiste en oxidos, y aywatiminar
las impurezas del metal.

Una vez hecho este primer proceso de fundicibnguebierse
a cargar el horno y fundirse, después de este sgpa® puede
revisar y corregir la composicion quimica del aceton la
formacion de escoria se pueden eliminar las im@asrede
silicio, azufre, fdésforo, aluminio, magnesio y ¢alc La
eliminacién de carbono tiene lugar después de tese
elementos se hayan quemado, ya que tienen mayxuaaafial
oxigeno. Los metales que tiene una afinidad masepobn
oxigeno que con el hierro, tales como el niqueblyre, no se
pueden quitar a través de la oxidacion y debeoadrolados a
través del tratamiento quimico solo de la chatarra.
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+ Una vez que la temperatura y la composicion quinsica
correctas, el acero se extrae en una cuchara |leetada a
través de la inclinacion del horno. Para algunpsstide aceros
especiales, incluyendo el acero inoxidable, la mse vierte
en el contenedor para ser tratado en el horno tgetcode
recuperar los valiosos elementos de aleacion.

Tanto en la ruta BOS como en la de horno elécElB, el ajuste
fino de la composicion quimica del acero, antefied@rlo a la colada
continua, se realiza en una etapa conocida comotalungia
secundaria” o “afino en cuchara”. Dependiendo dealadad de acero
requerida, tanto la extensién en el tiempo comaedmplejidad del
afino secundario pueden variar a una forma notabdduyendo etapas
tales como la desgasificacion en vacio).
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2.2. RESISTENCIA Y DUCTILIDAD DE LOS ACEROS
RESULFURADOS

2.2.1. Caracteristicas generales de los aceros inoxidables

Dada la especial atencion que tendr& uno de lososace
inoxidables en la presente tesis, mas concretanadatgo del capitulo
6, se presenta a continuacion una serie de aspgEesales sobre este
tipo de aceros asi como una clasificacion de losmms segun su
estructura.

La base de los aceros inoxidables es el sistenmaitifre-Cr,
Figura 2 - 6. El contenido minimo de Cr necesaaoapobtener un
acero inoxidable es de un 12%. Adiciones superidee€r, asi como
de otros elementos de aleacion como Ni y en ocesidfo, Cu, Si,
etc., son necesarias para obtener aceros ressstenteedios acuosos
cada vez mas agresivos y en condiciones de furnuienéto mas
severas. Los aceros inoxidables son ampliamenteadibs por su
resistencia a la corrosion, a la oxidacion y sunaugpariencia derivada
de su contenido en Cr. La adicidon de estos elermemindifica este
diagrama de la siguiente forma: los elementos aifag tales como el
Cr, Si, Mo, Nb, aumentan el dominio de existence ld ferrita,
mientras que los elementos gammagenos tales corip, €u y N,
contribuyen a reducir el dominio de la ferrita yaddlizan la austenita.
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Figura 2 - 6.Diagrama de fases de la aleacion Fe-Cr (%peso) [5]

Los aceros se clasifican segun su estructura ersigmsentes

familias [6]:

Aceros inoxidables ferritico€Estos aceros estan formados por
una microestructura de ferrita que presenta uneuctsia
cristalografica BBC con un contenido en Cr queavadsde un
14.5% a un 27%. Debido a su alto contenido en f&sgmtan
una buena resistencia a la corrosiéon y a la oxdtacson
utilizados también en aplicaciones a elevadas teahpas y
presentan un coste mas bajo que los aceros aicienion
mas resistentes a la corrosidon que los martensitipero
generalmente menos que los aceros inoxidablesmtisbs.

Aceros martensiticosSe desarrollan con el fin de obtener un

grupo de aceros inoxidables resistentes a la ¢érrgscapaces
de endurecer por tratamiento térmico. Difieren aeferriticos
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en su mas alto contenido en C. Este tipo de asgrazbtiene
mediante temple a partir de austenita, y ademgsekencia de
C y N favorece su formacion. Presentan una resistem la
corrosion inferior que los aceros ferriticos y anfticos. Se
utilizan, por tanto, en medios poco agresivos.

Aceros austeniticosSe necesita una adicion minima de un 8%
de Ni, para obtener una estructura austeniticablesta
temperatura ambiente. Su estructura cristalina ébica
centrada en las caras (FCC). Para estabilizarkuske anadir
Mn y N. Al aumentar el contenido en Ni en el acas®mejora

la resistencia en ambientes &cidos oxidantes déhileen
soluciones neutras de cloruros. Las adiciones deeNldos
aceros incrementan su resistencia a la corrosiéalitada
(pitting) en medios con cloruros.

Aceros inoxidables austeno-ferriticos (duple¥stos aceros
presentan un menor contenido en elementos alegotedos
aceros precedentes puesto que son mas pobres €nrisisten
en granos de ferrita en una matriz austenitica ceveirsa.
Presentan un limite elastico incluso 2 veces sopgue el de
los aceros austeniticos. Si el tamafio de grano ces |
suficientemente fino pueden ser materiales supsiptd. Una
de las desventajas que presentan es que son $hbiesept la
fragilizacion por formacion de fases intermetalicasque
presentan dificultades importantes en el procestodérmado
en caliente.
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De todos los aceros presentados, mencion espeeiacen los
aceros inoxidables austeniticos en los que se reefi@ las
investigaciones que pretenden estudiar el comp@tam de los
materiales a alta temperatura ya que por el heehsed austeniticos,
los estudios realizados a temperatura ambientensapana correlacion
directa con el comportamiento del material a a#taperatura. El
comportamiento austenitico de estos aceros esal@bglie como se
muestra en la Figura 2 - 7, contenidos creciengeBlidprovocan una
expansion del campo de la austenita disminuyendtaltasi un 100%
el campo ferritico. Se puede observar del diagrgoeaa temperatura
ambiente solo se encuentra austenita y carburdsied® y de cromo,
dependiendo de la cantidad de carbono de la aleacio

Cr=18%, Ni=2% Cr=18%, Ni=4% Cr=18%, Ni=8% Cr=18B6=12%

CC grow BN Mom 2% Cr=16% Ni=an Cr= 1% Ni=ew cr=18% M=% U9
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H " :
1400) ¥ 1 £ aty v Y {1200
oy
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Figura 2 - 7.Influencia del Niquel en la fase gamma de un acenol8% Cr

[7]
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2.2.2. Caracteristicas de los aceros resulfurados. Influam de la
presencia de inclusiones en la ductilidad del acero

En los ultimos tiempos ha habido una enorme evatuen lo que
se refiere al desarrollo de la maquina herramiecia, maquinarias
nuevas que llevan a cabo las distintas operacidaas1 modo rapido,
automatico y eficaz. Ello es totalmente necesadra satisfacer las
demandas de la industria, donde se necesita goeductividad sea
alta. Se estan desarrollando herramientas de contaltas resistencias
al desgaste, ademas de aceites con propiedadebribat¢ion cada vez
mejores, pero la demanda de materiales con unainzdijidad alta
continla siendo necesaria. Es por esta razén gneldatria del acero
tiene que estar plenamente activa en el desard#loaceros que
proporcionen cada vez mejores propiedades y quiédacademas las
operaciones de corte.

El término _maquinabilidacse usa para indicar la facilidad o
dificultad con que un material puede ser mecanizsa el tamafo,
forma y acabado superficial requeridos. Al mecaniga intenta
producir al menor coste posible una pieza con uelme tolerancias
adecuado y un buen acabado superficial.

Para medir la maquinabilidad de un material notexis método
estandar o universalmente aceptado. Los métodoseajuélizan para
evaluar la maquinabilidad se basan en los resudtalgoensayos de
velocidad de corte o de desgaste de la herramieeta medidas de
fuerzas de friccion o de energia consumida endafifes operaciones de
mecanizado [8].

La maquinabilidad es funcion del tipo de mecanizadd como
de la dureza, microestructura y homogeneidad dedlemah Esta
propiedad disminuye al aumentar la dureza de &r#ss dura. Asi por
ejemplo, las microestructuras ferrito-perliticagegmntan una mejor
maquinabilidad que otras microestructuras mixtas l&nque este
presente la bainita [9].
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La forma mas efectiva de mejorar la maquinabilideados aceros
es mediante la adicién de elementos de aleacidBBi, Se, Te, Ca)
que favorezcan las operaciones de corte, ya quelucen a la
formacion de inclusiones, que tienen un efecto fi®oso en la
maquinabilidad de los aceros.

En este sentido, el azufre es uno de los elememéssutilizados
en la mejora de la maquinabilidad de los acerosireslemento barato
y con pequeiflas cantidades se mejora sustancialmdate
maquinabilidad [10]. Los contenidos normales de frazien los
conocidos como “aceros resulfurados” varian entt® § 0.25% en
peso, aunque el azufre puede ser afadido hastazatsa cantidades
proximas a un 0.40%.

El efecto beneficioso en la maquinabilidad se pcedatravés de
la formacién denclusiones de sulfuro de manganeso (MnSEn el
mecanizado, las inclusiones de MnS juegan un dudpel en la mejora
de la maquinabilidad [10,11]. Por un lado, actirmmementando las
tensiones en el plano de cortadura de la viruta,lcaue facilitan el
inicio de grietas que conducen a la rotura deratai De este modo, se
forman pequefias virutas rizadas y se evitan lagadrlargas que se
adhieren a la herramienta y provocan su embotami®&dr otro lado,
las inclusiones de MnS se depositan sobre la agerfmetal-
herramienta y forman una capa que reduce la fricerdla misma.

La mejora en la maquinabilidad debida a la adiciérazufre es
funcién de la fraccion volumétrica, la forma, ehtio y la distribucion
espacial de las inclusiones, siendo los sulfur@ndgs, esféricos y
distribuidos homogéneamente los que presentan megquinabilidad
[12,13]. Ademas de estos parametros, hay otroscespegue pueden
afectar a la maquinabilidad como puede ser la cej@m quimica o
los factores de forma de las inclusiones [12].
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Resultados de otros investigadores también indijcenel efecto
de aumentar la tensién que provocan las inclusipoese ser incluso
mas importante que su propia deformabilidad [14,15]

El mayor problema que presentan estos aceros uiestifs es su
baja ductilidad en calientque ha sido atribuida tanto a la posible
presencia de FeS o sulfuros ricos en hierro, del (fre,Mn)S [16], asi
como a la alta fraccion de inclusiones presentdosnaceros. Las
inclusiones de MnS o (Mn,Fe)S, que pueden supoastalel 2% en
fraccion en volumen, actian como lugares de nudeate cavidades
[16-18]. La forma, el tamafio, la distribucion ydeformabilidad de las
inclusiones también influyen en la ductilidad. Dueala laminacion en
caliente las inclusiones se alargan segun la ddeate laminacion y
por lo tanto, existe anisotropia en las propiedadescanicas,
reduciéndose la ductilidad en la seccién translersa

El incremento del contenido de azufre también llgparejado un
descenso en otras propiedades mecanicas del rhatrgue afecta
negativamente en las propiedades ligadas a losnisewas de fractura
dactil (resiliencia, estriccion, deformabilidad enio, aptitud al
doblado, etc.). Por otro lado, los aceros resuffosgpresentan un mal
comportamiento a fatiga debido a que éste empeoent@ mas
alargados se encuentran los sulfuros de mangabesdvnS, que se
encuentran en una fraccion elevada, son inclusidefssmables por lo
gue durante la laminacién en caliente se alarggansk direccion de
laminacion, siendo el origen principal de grietas fthtiga por
descohesion de la intercara matriz/inclusion o fractura de las
inclusiones [19]. Otras caracteristicas como eit¢iralastico no se ven
afectadas de manera notable.
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Actualmente el uso de aceros resulfurados parablacicion de
piezas que requieren grandes mecanizados es cadaasor. Sin
embargo, debido al efecto perjudicial de las inoless de MnS (que se
encuentran alargadas segun la direccibn de landimacen las
propiedades mecanicas de los aceros, se tiendelaatisminucion del
contenido de S y a la modificacion de los sulfytasmafio, morfologia,
deformabilidad, etc.) mediante la adicion de otelsmentos de
aleacion. Como mas adelante se vera, mediantéd@amde Se y Te se
pueden conseguir sulfuros mas grandes y menosnagites (que por
tanto estan menos alargados en el producto filmafjue conduce a la
obtencion de un producto final con mejor maquinddd y mejores
propiedades mecanicas. Otros aditivos con los goWién se puede
modificar la deformabilidad de los sulfuros sonGa [20], algunas
tierras raras (La y Ce) y el Ti. En todo este odwate otros
investigadores [21-24] también utilizan adiciones Boro, con el
objetivo de mejorar la ductilidad en caliente dedmgue suponga una
mejora en las caracteristicas mecanicas de lossacer
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2.2.3. Influencia de elementos de aleacion en la maquindiciad de
los aceros

Se presenta en este apartado una vision genetal idBuencia
gue presentan algunos elementos de aleacién eadaimabilidad del
acero, es decir, como actian estos elementosfanilidad que puede
tener un acero a ser mecanizado en los procesagaigue de viruta
[25].

Aceros Resulfurados Como se ha comentado &ufreforma
inclusiones de sulfuro de manganeso (particulasedenda fase) que
actuan como elevadores de esfuerzos en la zonartgeprimario. En
consecuencia, las virutas producidas se rompenfadhdad y son
pequefas, lo que se traduce en una mejora de laimaadidad. El
tamano, forma, distribucion y concentracion de sstaclusiones
influyen mucho sobre la maquinabilidad. Elementoma eltelurio,
asi como elselenig que son quimicamente semejantes al azufre,
funcionan como modificadores de inclusiones enaasceesulfurados.
El azufre puede reducir mucho la facilidad de comBdo en caliente
de los aceros, por formacion de sulfuro de hiesropenos que haya
suficiente manganeso presente para evitarla. Adgatyra ambiente,
las propiedades de los aceros resulfurados depeatedén orientacion
de las inclusiones deformadas de sulfuro de massgajaaisotropia).

Aceros con Plomo Un gran porcentaje d@llomo en aceros se
concentra en las puntas de las inclusiones dersslfie manganeso. El
plomo es insoluble en el hierro, cobre y aluminienysus aleaciones.
Por su baja resistencia al corte, en consecueakiplomo funciona
como lubricante sélido y se reparte sobre la iatgrfherramienta-viruta
durante el corte. Este comportamiento ha sido igadd por la
presencia de grandes concentraciones de plomooandale las virutas
en contacto con la herramienta, al mecanizar acemglomo.

Cuando la temperatura es suficientemente alta,eponplo, a
grandes velocidades de corte y grandes avancgdpmo (el cual
posee un punto de fusion bajo, 327°C) se fundectdimente frente a la
herramienta y funciona [25] como lubricante liquidalemas de este
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efecto, el plomo baja el esfuerzo cortante en fezmwimaria de corte,
reduciendo las fuerzas de corte y el consumo dmpiat.

Sin embargo, como el plomo es téxico y un contanigmdien
conocido, hay grandes preocupaciones ambientatesysarlo en los
aceros. Se estima que cada afio se consumen 4&0a@d@s de plomo
en la produccion de aceros. En consecuencia, haydencia continua
a eliminar el uso de plomo en los acemsefos sin plomo, o libres de
plomg. Hoy en dia, se investigan el bismuto y el estabmo
sustitutos posibles del plomo en los aceros [26].

Efectos de otros elementos sobre la maquinabilidad La
presencia daluminioy silicio en los aceros siempre es nociva, porque
estos elementos se combinan con el oxigeno y forndtos de
aluminio y silicatos, que son duros y abrasivosto&Esompuestos
aumentan el desgaste de las herramientas y retlucesquinabilidad.
Son esenciales para producir y usar aceros limpios.

El carbonoy el manganesptienen diversos efectos sobre la
maquinabilidad de los aceros, que dependen dermpazicion. Otros
elementos de aleacion, comimue| cromg molibdenoy vanadiq que
mejoran las propiedades de los aceros, reducen esreral su
maquinabilidad. El efecto del boro es inaprecialles elementos
gaseosos, como dlidrégenoy el nitrdgeno pueden tener efectos
especialmente nocivos sobre las propiedades delo.acke ha
demostrado que el oxigeno tiene un fuerte efedioeslka relacion de
aspecto de las inclusiones de sulfuro de mangaaasayor contenido
de oxigeno, la relaciéon de aspecto es menor y lguimabilidad es
mayor.

Al seleccionar diversos elementos con objeto deoragjla
maquinabilidad, se deben tener en cuenta los afeeigativos posibles
de ellos sobre las propiedades y la resistencii garte mecanizada
durante su servicio. Por ejemplo a temperaturagaeés, el plomo
causa fragilizaciéon de los aceros, aunque a termysarambiente no
tiene efectos sobre las propiedades mecanicas.
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Un resumen de los efectos de los elementos de@esc los
aceros se observa en la Figura 2 - 8.

ALUMINIO
BORO

CROMO
COBRE

MANGANESO

MOLIBDENO

NIQUEL

SILICIO

AZUFRE

TITANIO

TUNGSTENO

VANADIO

+

+

Empleado en pequefias cantidades, actla como un desoxidante para el acero
fundido y produce un Acero de Grano Fino.

Aumenta lz templabilidad (la profundidad a la cual un acero puede ser
endurecido).

Aumenta la profundidad del endurecimientc vy mejora la resistencia al

desgaste y corrosion.
Mejora significativamente |a resistencia a la corrosion atmosférica.

Elemento basico en todos los aceros comerciales. Actua come un
desoxidante y también neutraliza los efectos nocivos del azufre, facilitando
Iz laminzacidén, moldeo vy otras operacionss de trabajo en caliente, Aumenta
también la penetracion de temple y contribuye 2 su resistencia y dureza.

Mediante el aumento de la penetracién de temple, mejora las propiedades
del tratamiento térmico. Aumenta también |z dureza y resistencia a altas
temperaturas.

Mejora las propiedades del tratamiento térmico reduciendo la temperatura
de endurecimiento v distorsidn al ser templado. Al emplearse conjuntamente
con el Creme, aumenta la dureza y |a resistencia al desgaste.

Se emplea como desoxidante y actda como endurecedor en el acero de
aleacidn.

MNormalmente es una impureza y se mantiene a un bajo nivel. Sin embargo,
alguna veces se agrega intencionalmente en grandes cantidades (0,06 &
0,30%) para aumentar la maquinzabilidad (habilidad para ser trabajado
mediante cortes) de los aceros de aleacion y al carboneo.

Se emplea como un desoxidante y para inhibir el crecimiento granular.
Aumenta también |a resistencia a altas temperaturas.

Se emplea en muchos aceros de aleacidon para herramientas, impartiéndoles
una gran resistencia al desgaste y dureza a altas temperaturas.

Imparte dureza v ayuda en la formacion de granos de tamafio fino, Aumenta

Iz resistencia a los impactos (resistencia 2 las fracturas por impacto) y
también la resistencia a la fatiga.

Figura 2 - 8.Influencia de los elementos de aleacion en lasigdages de

50

los aceros




2.2. RESISTENCIA Y DUCTILIDAD DE LOS ACEROS RESULRRADOS

2.2.4. Comportamiento y papel de los sulfuros durante el
conformado en caliente de los aceros

Uno de los factores méas determinantes como medadad
deformabilidad de los aceros durante los trabagsahformado en
caliente es la ductilidad de los mismos. Su definices necesaria
debido a los procesos de conformado a los que &rimlase somete,
como pueden ser las fuerzas a las que se ve sondetiido a la accion
de los rodillos de laminacién. Ademas, esta caritiea del material
influye en la posible aparicion de grietas duralte trabajos de
conformado de los aceros.

Los ensayos mas comunmente utilizados para la medkdla
ductilidad son el ensayo de torsion y el de tratcia que ambos
proporcionan medidas cuantitativas de la conduetardhterial en un
amplio rango de comportamientos, desde un mategah
comportamiento fragil, a aquellos con comportanueltictil.

Algunos aceros tienen de forma inherente una dieilmenor
qgue otros, y el rango de temperaturas a las qudepugabajar esta
restringido. Pequefas variaciones fuera de su rpogden acarrear
problemas debido a la generacion de grietas. Ema@aciones pueden
ser ocasionadas por la presencia de elementosoguarf compuestos
con bajo punto de fusion o por inclusiones cuyaomefcion es
marcadamente distinta a la de la matriz.

Durante muchos afios el azufre se ha asociado coefaato
perjudicial en el conformado en caliente de log@sedebido a lo que
se conoce como “quemado del acero” [27], efectosguexplicara mas
detalladamente en el siguiente apartado.

En general, la ductilidad de la mayoria de los acelurante el
conformado en caliente se determina principalmentela existencia
de Oxidos y silicatos, mas que por las propiasigiches. Sin embargo,
excepciones de ello son aquellos aceros al carqonacse encuentran
resulfurados para mejorar la maquinabilidad, asiacalgunos aceros
inoxidables.
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Aunque los 6xidos y los silicatos tienen un efectayor en la
determinacién de la ductilidad a alta temperat@wdadmayoria de los
aceros, el tipo, el tamafo y la distribucion deitagusiones de MnS
pueden influenciar la maquinabilidad en calientes &fectos dependen
de la tensién impuesta durante las operaciones otdorenado y
ademas de la velocidad de deformacién aplicada.

Recientemente se ha escrito mucho sobre la madiicale los
sulfuros mediante la adicion de varios elementos, @ general, estas
adiciones no mejoran la maquinabilidad en caliesitey que mejoran
las propiedades finales a baja temperatura. Unepeian es el caso de
los aceros inoxidables donde cominmente se ll@aba la adicion de
tierras raras [28] para mejorar la maquinabilidadaiente.

2.2.4.1. "Quemado del acero” (Hot shortness)

El contenido de azufre, y la distribucion de ésteelematerial, es
muy importante en las propiedades mecanicas. Pdadm el efecto
del S en la ductilidad es considerado generalmenteelacion a su
contenido en manganeso. El contenido en Mn dedeoa debe de ser
alto para asegurar que todo el azufre este presarftama de sulfuros
de manganeso. Si el contenido de Mn no es el safeio si el Mn se
encuentra segregado, la relacibn Mn/S puede sexl@mas zonas
inferior a la estequiométrica (1,714). En estaasitin una parte del
azufre podra estar presente en forma de FeS aasllficos en hierro
del tipo (Fe,Mn)S.

Por otro lado, se sabe que en la fase liquida efreazes
completamente miscible con el hierro pero sin egdgadurante la
solidificacion, la solubilidad del azufre en hierrdisminuye
significativamente hasta un méximo de 0.18% en neaséerritas y
0.05% en austenita a 1365°C [29] y por lo tantfosman sulfuros de
hierro.
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Estos sulfuros ricos en hierro tienen un punto w&oh bajo
(<1000°C) [30] y durante los procesos de conformadocaliente
causan el “quemado del acerbd{ shortnegs[31-33]. La presencia de
estos sulfuros produce una marcada caida de |didtten el rango
de temperaturas 850-1150°C [18] y se originan nasaer grietas
intergranulares.

La adicion de Mn mejora la ductilidad al disminlairproporcion
de sulfuros de bajo punto de fusion. Existe unacréh Mn/S critica
por encima de la cual se considera que se evitaradlema del
“guemado”. En bibliografia se han propuesto difegenrelaciones
Mn/S criticas. Endrle [34] propuso relaciones Mef8re 4 y 5 para
aceros resulfurados, tras observar que con estiosesalos aceros
resulfurados presentaban una buena conformabilieladcaliente.
Canard [35] constatd el hecho de que en acerosesolfurados
(contenidos de S entre 0.018 y 0.028%) la confoiidad en caliente
continuaba mejorando con relaciones Mn/S superiaré8 y Bandi y
col. [36] observaron también que en aceros nofiesdlos (contenidos
de S entre 0.003 y 0.031%), una proporcion imptetde los sulfuros
de bajo punto de fusién podia estar presente imauando la relacién
Mn/S era superior a 10. Hoy en dia, es bien cowogitk la relacion
Mn/S critica depende del contenido de S del aceajaeyésta debe de
ser mayor cuanto menor es el contenido de azu8$. Alvarez de
Toledo y col. basandose en datos experimentalgsosrobtuvieron la
siguiente expresion:

(Mn / S),= 1.345.5%79% Ec. 2-1

gue permite determinar la relacion Mn/S criticafencion del
contenido de S del acero (en % en peso). Segun.|ld B para evitar
la formacién de sulfuros de bajo punto de fusionseficiente una
relacion Mn/S igual a 4 para un acero resulfuramo un contenido de
S de 0.25%, mientras que para un acero resulfucatoun bajo
contenido de S de 0.005% es necesaria una reldid8 superior a
90.
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2.2.5. Formacioén de los sulfuros de manganeso durante léagpa de
solidificacion

Cuando el acero esta en estado liquido o casidiiqul azufre
presente en el mismo se encuentra en la forma ldecsuae hierro
(FeS). Cuando el acero se enfria el FeS se desoamptms MnS se
forman. Su formacion depende de la cantidad de amasp en el
acero, de la velocidad de solidificacion y de lagantracion y tipo de
otros sulfuros que pueden formarse en el aceroidDed que las
caracteristicas de los sulfuros pueden afectar sa pi@piedades
mecanicas del acero a alta temperatura, es desdatdsarrollo de un
método exhaustivo de caracterizacion del compodatni de las
inclusioneq40].

Aunque la solubilidad del azufre es alta en la miayde los
aceros en fase liquida, su solubilidad es muy lbagndo éstos se
encuentran en fase soélida. De este modo, el ma&canizmsico de
formacion de los sulfuros de manganeso, se exgicaanera simple.
Durante la solidificacion del acero, el azufre pia en forma de
sulfuro y puesto que el sistema hierro-azufre gaad de un modo
eutéctico, el azufre debe concentrarse en el metal liquiddahks
composicion del eutécticantes de la formacion del primer sulfuro.

Se concluye por tanto que los sulfuros estararitackps donde
ocurra la ultima solidificacion del metal, es deogn lo que se
denomina bordes de grano. Esto puede ocurrir eergle@n aceros con
fracciones volumétricas bajas de inclusiones pewando estas
fracciones aumentan, es comun observar estos aslfle manganeso
tanto en borde de grano como en el interior denlissnos.

Aunque la forma mas habitual en la que los sulfpresipitan durante
el proceso de solidificacion es en forma de sulfdeo manganeso
(MnS), Sims [41] present0 hasta tres morfologidsreintes que las
inclusiones pueden adoptar, estando controladas pomposicion del
acero y principalmente por el grado de desoxidagidesto que
modifica la solubilidad del azufre en el hierro. EnFigura 2 - 9 se
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muestra un ejemplo de la morfologia de los tresstige sulfuro de
manganeso:

Tipo |: Se forman cuando la cantidad de oxigeno en @bace
fundido es alto (>0.01%). Se encuentran distribsiidloazar con forma
globular y en un amplio rango de tamanos, lo cogllica que se
forman a partir del liquido en un intervalo de temyuras amplio
durante la solidificacion [42,43]. Son habitualesn eaceros
semicalmados o con bajas cantidades de Si y Al.dcesos con este
tipo de sulfuros son los que mejores caractergstib@ mecanizado
presentan.

Tipo Il A medida que aumenta el grado de desoxidaci@n, la
inclusiones globulares de tipo | son sustituidasy distribucion de
MnS de tipo eutéctico. Se encuentran distribuidmea particulas finas
en forma de abanicos o cadenas.

Tipo 1l : Se forman en aceros donde el contenido de oxigeno
muy bajo, en aceros calmados, donde existen altasentraciones de
carbono, aluminio, silicio y fésforo. Tienen unanfotogia angular lo
cual indica que precipitan como un sélido desdeceto fundido.

Tipo | Tipo Ii " Tipo Il

Figura 2 - 9.Ejemplo de los tres tipos de morfologia de MnS «diescpor
Sims [41]
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Cuando el oxigeno que contiene el acero se eneuemrun
exceso de aproximadamente 0.01%, la precipitacglasl inclusiones
ocurre de forma que se tiene una distribucion ateeatlie las mismas
con forma globular. Esto ocurre porque las inclussoprecipitan como
burbujas de liquido rico en azufre durante la datacion del acero.
Un interesante aspecto de estas inclusiones eslgueas de ellas
contienen cavidades concavas [40]. Estas se fopoata contraccion
de los sulfuros durante su solidificacion y estaficma el hecho de
gue originalmente estaban presentes en el acemdifisado como
burbujas de liquido. Hay también que destacar guderinacion de las
inclusiones ocurre en un rango muy amplio de tamasto refleja su
formacion bajo un elevado rango de temperaturasantieir la
solidificacion del acero. Las inclusiones mas gesnson las primeras
en formarse por lo que contienen mayores concéotree de oxigeno,
de modo que éstas pueden solidificar en forma desiones duplex
con presencia de 6xiddsas inclusiones mas pequefias son las Ultimas
en solidificar y lo hacen enteramente en forma &M
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2.2.6. Mecanismos de fractura ductil

Los mecanismos de fractura se suelen clasificafragiles o
ductiles segun la deformacién plastica que acompal@arotura: una
gran cantidad de deformacion plastica suele estaciada con la
fractura ductil, mientras que lo opuesto es sinénia fractura fragil.
En el caso de los metales la fractura ocurre coreatgrpor uno de los
siguientes mecanismos:

a. Fractura ductil
b. Descohesion transgranular (clivaje)
c. Fractura intergranular.

EERRE
QOOQ
EEERE

Figura 2 - 10 Principales mecanismos de fractura en metalesaajufa
dactil, b) clivaje y c) fractura intergranular.

En la Figura 2 - 10 se muestran de forma esquem&stos
mecanismos. En todos los casos el proceso de raagede ser
dividido en varias etapas: nucleacion de microfisup cavidades,
crecimiento a nivel microestructural de las cavetado de las
microfisuras, coalescencia y localizacion de la odehcion y
crecimiento de las microfisuras hasta la roturalfin
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En la fractura ductil la nucleacion tiene lugad@&ninclusiones o
en las particulas de segunda fase (carburos, ponp#)) y se ve
favorecida si las particulas son fragiles, grandémgadas o si existe
una baja resistencia de la intercara particulaima&osteriormente, se
suceden las etapas de crecimiento y coalescensi@ @tima
favorecida por la presencia de particulas de segtdiase. Hay que
sefialar que estos procesos pueden ocurrir simalttésrge en el
material, es decir, que mientras ciertos huecoseorey terminan
coalesciendo, se estan nucleando nuevas cavidades van
"alimentando” el proceso de rotura.

En la Figura 2 - 11 se muestra un esquema conola@on de
los diferentes estadios de fractura ductil en uten& con inclusiones
de sulfuro de manganeso sometido a traccién. Araefciones bajas
las inclusiones se alargan segun la direccion derrdacion y se
produce la descohesién de la intercara matriz-gn@hu A medida que
aumenta la deformacién, a la vez que se formanasueavidades, las
formadas previamente crecen hasta que se prodaoalkscencia.

| | |
A A A

- *YA A .
v Y ! ‘

¥

| ! !

a) b) c)

Figura 2 - 11 a)Nucleacién de cavidades a partir de inclusiondgln , b)
crecimiento y ¢) coalescencia de cavidades [44]
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2.3. MECANISMOS DE ABLANDAMIENTO DURANTE EL
CONFORMADO EN CALIENTE

El conformado en caliente de los metales engloka amplia
familia de procesos industriales (laminacién, fogatrusion, etc.) que
se caracterizan fundamentalmente por la aplicadé@n grandes
deformacioneseE0.5-5) a altas velocidades de deformacion (0.Gd010
s') y a temperaturas superiores a O;8sfendo T la temperatura de
fusion del material en grados Kelvin [17,45].

La simulacion a escala de laboratorio de los paxede
deformacion en caliente permite estudiar las etstras desarrolladas
durante la propia deformacién, consecuencia dirdetdos distintos
procesos operantes durante la misma (fendmenosldadamiento
dinamicos), o su posterior evolucion tras la defwitn (procesos
estaticos). La Figura 2 - 12 muestra esquematicemeincaso del
conformado en caliente obtenido por laminaciénlaegue se ponen en
evidencia las modificaciones estructurales relamdas con el ciclo
térmico y la modalidad de la deformacion.

estructura
Dg'lﬂrlﬁttf}l;"ﬂ granos crecimiento
e partica deformados del grano

inicio de la
recristalizacion

Figura 2 - 12.Influencia de la laminacién en caliente sobre teuetura
cristalina
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Durante la deformacion en caliente ocurren de fosimaultanea
el endurecimiento por deformacioén y los fendmemslblandamiento
dindmicos [46,47]. De la competencia entre ambosamismos va a
depender el comportamiento del material. Los paseg regeneracion
de la microestructura que tienen lugar durante déorchacion en
caliente se denominardihdmico$ para distinguirlos de los procesos
“estaticos que tienen lugar a alta temperatura después de
deformacion. Tanto los procesos estaticos comdaliledmicos tienen
por objeto reducir la energia, dado que la estraatie dislocaciones
inducida por el propio proceso de deformacion tipee el material se
encuentre en una situacion termodinamicamenteainiestAmbos tipos
de procesos se ven acelerados bajo la presenciaadeayor cantidad
de endurecimiento por deformacién acumulada eraétal.

El tema de la deformacion en caliente ha sido anmnte
estudiado por McQueen y col. [48] y también poteéBgly Tegart [17].
Estos ultimos clasificaron los materiales en daggs, dependiendo
del tipo de mecanismo operante durante la defodnael y como se
muestra en la Tabla 2 - 1. Esta clasificacion astxiada también con
la correspondiente energia de defectos de apilamig¢eniendo los
materiales de tipo ferritico mayores energias qaelé tipo austenitico
[45].La energia de defectos de apilamiento (E.Dé&s.)un parametro
intrinseco del material y se puede definir compdameabilidad de un
material al movimiento de dislocaciones en su redatina y al mismo
tiempo su capacidad para generarlas. Asi los ralsrse clasifican en
dos categorias: materiales de alta E.D.A (>90 MJynde baja E.F.A
(<10 mJ/M). En el caso de la primera categoria de materiddes
restauracion dinamica es muy eficaz porque la nuadl de las
dislocaciones es muy alta. Las paredes de dislmagiformadas en
los primeros instantes de la etapa de endurecimmmtconvierten en
subbordes de grano, y rapidamente conforme la meftidn progresa,
en limites de grano. En el caso de la segundaaréede materiales,
sus dislocaciones estan fuertemente disociadas goesecuencia el
proceso de restauracion es poco eficaz. El confdonea caliente de
estos materiales esta caracterizado por la rdaat@dn dinAmica de
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pico simple (bajas temperaturas y/o velocidadesdefermacion) o
ciclica (altas temperaturas y/o velocidades derdefoion).

A nivel microestructural esto conduce a un afinarntdede grano
en el primer caso y a un crecimiento del mismoleegundo. Durante
este proceso tiene lugar la nucleacion y crecirnielet nuevos granos
libres de dislocaciones. Se trata de una etapabldmdamiento que
implica diferentes mecanismos elementales: endurento,
restauracion dinamica, nucleacion y crecimientcedtlilibrio entre los
procesos de endurecimiento y ablandamiento conduoe estado de
fluencia estable.

En los siguientes subapartados se explican loseposc de
regeneracion dindmicos y estaticos que interviemmante la
deformacion en caliente. ElI conformado en calietgelos aceros se
realiza en fase austenitica, de forma que se hayamhincapié en los
procesos mas relevantes de este grupo.

Tabla 2 - 1 Clasificacién de los materiales atendiendo a I@shbes procesos
de ablandamiento asociados con la deformacionleamta

Materiales Procesos Dinamicos Procesos Estaticos
Aleaciones ferriticas Restauracion (todas las Restauracion seguida de
Al Fe-a deformaciones) recristalizacion

Restauracién (pequefias
deformaciones)
Recristalizacion (grandes
deformaciones)

Aleaciones austeniticas
Cu, Ni, Pey

Restauracion muy limitada
seguida de recristalizacion
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2.3.1. Restauracion dinamica

En los materiales que posen valores altos de endegdefectos
de apilamiento, como el Al y sus aleaciones, eliRe-los aceros
ferriticos, el Unico mecanismo de regeneracionvactiurante la
deformacion en caliente esrkestauracion dindmicakEste fenbmeno se
caracteriza por la reordenacion continua y anutagidividual de las
dislocaciones sin apreciarse apenas movimientoagefrbnteras de
grano, lo que conduce a una estructura de subgraowmgas
dimensiones y desorientaciones dependen del matemaperatura y
velocidad de deformacion [49].

El la Figura 2 - 13e muestra la curva Tension-Deformacion que
presentan estos materiales, observdndose un rapioh@nto de la
tension hasta un valor estacionario que reflejaqgiilibrio entre los
procesos de endurecimiento por deformacién y ahlamehto que se
puede alcanzar gracias a que el proceso de restaurdinamica es
mas rapido. La microestructura de restauracion ske ¢ipo de
materiales se caracteriza por presentar granogad@s y una
subestructura final del régimen transitorio quevaeperfeccionando
durante el estado estacionario hasta alcanzaramaafde subgranos
aproximadamente equiaxicos [45]. En el caso de dpspués de
interrumpida la deformacion se mantenga a una teatypa lo
suficientemente elevada, el proceso de regeneramdtinuara por
medio del mecanismo de restauracion estatica, deguie Ila
recristalizacion estatica [17].
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Figura 2 - 13 Curvas de Tension-Deformacion tipicas de matergles
sufren restauracion dinamica en funcion de la vedaty la temperatura de
deformacién (aluminio comercial) [50]

El mecanismo de nucleacion en los materiales de RID.A,
consiste en la evolucion de subgranos hacia gnraedsnte un cambio
de naturaleza desde bordes de subgranos de bapgo gie
desorientacién, hacia bordes de alto grado de igesacion, lo que
conduce a una rotacion entre los diferentes subgrétigura 2 - 14).

Figura 2 - 14.Representacién esquematica de la formacioén de suevo
subgranos durante la restauracion dinamica [51]
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2.3.2. Recristalizacion dinamica

En materiales con baja energia de defectos den@pii#o, como
es el caso del Cu, Re-aceros austeniticos, Ni y sus aleaciones,
también inicialmente durante la deformacion se peedestauracion
dindmica Sin embargo, en el caso de estos materiales festdsienos
son lentos, liberAndose en consecuencia menosiandém® energia
almacenada debido al aumento de la densidad decalsbnes,
después de una cierta deformacién critica,es lo suficientemente
elevada como para permitir que se produzca el daharento
fundamental en este tipo de materialesgristalizacion dindmica
convirtiéndose éste en el mecanismo de ablandaopeimicipal en este
tipo de materiales. En este caso, las dislocaciomes tienen
dificultades para moverse se eliminan de forma cotioie por
nucleacion y crecimiento de nuevos granos en laiznd¢ deformada
[52].

Como ejemplo de la respuesta mecénica obtenida ¢stas
materiales se muestran en la Figura 2 - 15 lasasuii/ension-
Deformaciéon del material deformado a diferentes penaturas vy
velocidades de deformacion. Se observa coOmo imeiale la
evolucion de la curva es similar al caso expuestterrmente,
presentando la tensién un rapido aumento con larmetion, como
consecuencia del endurecimiento por deformaciémstahan valor
maximo, o, 0 tension de pico. Este maximo se alcanza para una
deformacion ligeramente superior a la que comidéamzacristalizacion
dindmica,s., en la cual se forman los primeros granos redigataon
durante la deformacion. Posteriormente, la tensi@minuye mas o
menos bruscamente con la deformacion aplicada hastastado
estacionario final [45,53], tension estacionaida a partir de la cual la
tension permanece constante, independientementa dieformacion.
En el caso de bajas velocidades de deformaciotay tmperaturas, la
curva Tensién-Deformacion exhibe mdultiples oscdaeis en el rango
de bajas deformaciones, que se corresponden colos cide
recristalizacion dinamica (ablandamiento) y de eadmiento por
deformacion no simultaneos [53].
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Figura 2 - 15 Curvas Tension-Deformacion tipica de materiales sufren
recristalizacion dindmica, en funcion de la veladd temperatura de
deformacién (acero microaleado) [54]

Cuando se producen fenémenos de recristalizacidandca
durante las operaciones de conformado en caligatecomo la
laminacién, sus consecuencias son importantes pgrguuna parte se
produce una disminucion de la tension de fluench material,

haciendo que los esfuerzos de laminacion sean e&ngrpor otra
varia la microestructura del material laminado.
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2.3.2.1. Relacion entre tension, velocidad de deformacion y
temperatura

Independientemente del fendmeno de ablandamiemamiio
actuante, la disminucion de la temperatura y elemitnde la velocidad
de deformacién tienen cualitativamente el mismoctefesobre las
curvas de Tension-Deformacion. En la Figura 2 sd®puede observar
gue la tension en todo el rango de deformacione®ata al disminuir
la temperatura y al aumentar la velocidad de dedorom. Por otro
lado, la deformacién a la que se alcanza la tensiéGrima también
aumenta al disminuir la temperatura o aumentar dibcidad de
deformacion, lo que indica que es necesario aplitaa mayor
deformacion para que comience la recristalizacigmardica. Este
efecto se explica si se tiene en cuenta que ekpoode recristalizacion
dindmica esta activado térmicamente. Un aumentdedgeratura
implica una disminucién en el tiempo necesario gar@ comience la
recristalizacion, por lo que ésta es mas rapidancCoonsecuencia, el
maximo de tension se alcanza a menores deformacipmet nivel de
tension de la curva disminuye al iniciarse antespeiceso de
ablandamiento. El efecto de la velocidad de defordmase puede
explicar también si se tiene en cuenta que lastadidacion requiere un
tiempo. Por lo tanto, un aumento de la velocidadlefermacion lleva
a una disminucion de la recristalizacion por unidaddeformacion, lo
gue conduce a que el proceso de ablandamiento ise ia
deformaciones mayores. El efecto de la temperatwa la velocidad
de deformacién se pueden englobar en un Unico pam@ntonocido
como elparametro de Zener-Hollomon[55], Z, que viene dado por la
siguiente expresion:

Ec.2-2

donde Qqer, €S la energia de activacion de la deformacion que
depende de la composicion del material [35]a constante universal
de los gasesT la temperatura de deformacion (en Kelvin)éy la
velocidad de deformacion (etf)s
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De las diferentes expresiones empiricas para oslaci la
resistencia de un material con la temperatura wdbcidad de
deformacion, la siguiente ecuacion propuesta pbarSey Tegart [57],
proporciona la descripcion mas adecuada a la respaeecanica de los
materiales:

Z= é[éx;{%’flfj = A(senfao))" Ec.2-3

dondeo, n y A son constantes dependientes del material [45,57-
59].

Esta ecuacion se considera comedaacion mecanica de estado
del material, ya que mantiene su validez indepeneiede la
microestructura de partida. Esta ecuacion pernmgelgzir la tension
correspondiente a unas determinadas condicionesimentales y &
con independencia del estado previo del material, decir, la
deformacion previa, tamafio de grano, cantidad asnestos en
solucion, etc. La Ec. 2-3 ajusta la respuesta mea@el material tanto
a velocidades de deformacion lentas (ensayos dedia lentos), como
a velocidades de deformacidén elevada (ensayos fientecion en
caliente).
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2.3.3. Evolucién de la microestructura de materiales que
recristalizan dinamicamente

2.3.3.1.1. Los procesos de nucleacion

En el proceso de recristalizacion dinamica, lafodégiones que
tienen dificultades para moverse se eliminan dmdocolectiva, por
nucleacion y crecimiento de nuevos granos en laizndeformada
[52,60]. La nucleacion de los granos recristalizagourre a partir de la
deformacion critica, principalmente por el mecamiste migracion de
juntas de grano inducido por deformacion [61].

Cuando una frontera de grano atraviesa una regenalth
densidad de dislocaciones (1014-101%) rdeja tras de si una regién
ordenada con baja densidad de dislocaciones (1010-i%) y una
tension de fluencia muy baja. Esto explica el bedd que en estos
materiales la tensién disminuya después de habmanzddo un
méaximo. Los nuevos granos recristalizados nucledaszonas de alta
energia acumulada, como son por ejemplo las juiéasos granos
deformados. Sin embargo, dado que la deformacidn ndserial
continla a la vez que tiene lugar el crecimientgrd®@os nuevos, en su
interior va aumentando la densidad de dislocacjorsguciendo la
migracion de las juntas de grano hasta paralizacretimiento de
grano. Estos nuevos granos, que habitualmente esonethor tamafio
gue los de partida, se situan alrededor de laguatdijuntas de grano
iniciales formando “anillos” tal y como se muestrala Figura 2 - 16.
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Figura 2 - 16 Representacion esquematica de nucleacion en faerfendlo”
durante el proceso de recristalizacion dinamicpide simple [51]

Para que la recristalizacion dinamica progresenezesaria la
nucleacién de granos nuevos. Estos granos se stismel anillo y el
resto de grano inicial que quedaba anteriormergenui2vo se vuelve a
repetir el proceso anteriormente sefialado. Es,decnecristalizacion
progresa lentamente y en consecuencia, el valéa deformacién de
recristralizaciénsuele ser elevado. Los granos nuevos constituidos
durante la recristalizacion se deforman constitdgée una
subestructura en su interior. Esta subestructura raetaura
adecuadamente y una vez que la deformacién aleanzalor critico,
de nuevo comienza la recristalizacion. De esta dotimne lugar un
proceso estacionario en el que coexisten difereasdsicturas. En
algunas zonas del material, éste se encuentrantatée recristalizado
(baja densidad de dislocaciones) mientras queras pbnas habra una
elevada densidad de dislocaciones y el materi@rést punto de
recristalizar.
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2.3.3.1.2. El proceso de crecimiento

Con independencia del sitio y los mecanismos déadion, una
vez que nucleo estd formado, sus bordes empiezaigrar bajo la
fuerza motriz como consecuencia de la diferencih gtado de
endurecimiento en ambos lados. El borde de grageoarhiacia la zona
de alta densidad de dislocaciones barriendo enasa [a distorsion
producida en la etapa de endurecimiento y rest@uratinamica. Dos
mecanismos frenan este crecimiento:

- Los granos se encuentran y se bloquean mutuamente

- Los nuevos granos se endurecen con la deformacion,
disminuyendo la fuerza impulsora de crecimient@ por fin le
paran.

Prasad y Ravichndran [51], en sus estudios sobre la
recristalizacion dinamica para materiales Cg@asandose en mapas
de disipacion de energia, consideran que la comgateentre la
formacion de intercaras (nucleacion) y su migra¢ayacimiento) es el
factor clave para determinar la naturaleza del geoc de la
recristalizacion dinamica. Estos autores definsniriéercaras como un
borde formado por la restauracion y el reodenamidatdislocaciones
generadas y que empieza a migrar al tener la aoafigon de un borde
de grano de alto grado de desorientacion. Sus wsinokes se resumen
en que el proceso de restauracion dinamica ocureziamte
restauracion mecanica en el caso de materialekadE.®.A, mientras
es un proceso térmicamente activado en el casoatleriales de baja
E.D.A. En lo que se refiere al proceso de recritaidn dinamica
estaria controlado por la migracion de intercanasekecaso de los
materiales de baja E.D.A. mientras que en los maégsrde alta E.D.A
la etapa que controla la recristalizacion es lan&midén de nuevas
intercaras.
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La recristalizacion dinamica es diferente de laristalizacion
estética, en el sentido de que en el segundo t@smuevos granos
crecen hasta ocupar toda la estructura deformatkmaAs, la estructura
resultante estd totalmente recristalizada y con temsion interna
practicamente nula. Mientras que en el caso deedaistalizacion
dindmica, los nuevos granos formados endurecen @ceor
simultdneamente, afectando tanto al comportamiergoanico como a
la microestructura. La microestructura resultarédalrecristalizacion
dinamica de pico simple generalmente es mucho rnmés due la
obtenida en al recristalizacion estatica porquadaleacion es mas
intensa y continda, mientras el crecimiento es&énddo por el
endurecimiento, aunque también habra que tener wmta las
condiciones de deformacién a las que se produce.
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MATERIAL Y TECNICAS
EXPERIMENTALES

3.1. MATERIAL

Como ya se ha comentado en el capitulo anterigr,enodia la
maquinabilidad de los aceros se mejora de una mafieaz gracias a
la adicion de elementos de aleacién (S,Pb,Bi,S€a)eya que facilitan
y favorecen las operaciones de corte. De este modmaterial puede
ser mecanizado hacia el tamafo, forma y acabaderfatigl
requeridos, produciendo piezas con el menor cos$éble y ademas
con un nivel de tolerancias adecuado y un acabaukrficial bueno.

En este sentido, el presente trabajo ha estudiatkros
resulfurados en su mayoria con proporciones deezmtre un 0.28-
0.42 % en peso. Para los aceros no resulfuradogiagos, los niveles
de azufre se varian entre un 0.042-0.057 % en peso.

3.1.1. Composicion Quimica

A continuacion se describiran los diferentes malesique se han
utilizado en el presente proyecto. Se han estuddadceros diferentes
cuya composicion se muestra en la Tabla 3 - 1.udgn clasificar en
aceros resulfurados sin aleantes (S1, CSM9), acessslfurados
aleados con Pb (SPb-1,SPb-2 Z), un acero resutfuai@ddo con Pb y
gue ademas contiene Bi y Te que sustituye a paitld (SPbBiTe),
dos aceros inoxidables austeniticos, uno resukfurgd otro no
resulfurado (AISI 303, AISI 304 respectivamenta)nyacero de medio
carbono (CSM38).
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Tabla 3 - 1.Composicién quimica en % peso de los aceros readiis

SPb-2 AISI  AISI
Acero | S-1 CSM9 SPb-1 Z SPbBiTe 303 304 CSM38
C 0.07 0.09 0.072 0.07 0.06 0.07 0.026 0.37
Mn |097 1.1 1.09  1.05 1.3 16 18 135
Si 0.03 0.02 0.002 0007 002 027 04 052
P |0.066 0.076 0.057 - 0.066 0.032 0.04 0.012
S 029 042 029 0.32 0.36 0.28 0.042 0.057
Cr | 0.03 018 0.017 - 0.023 18.25 1825 0.13
Ni 0.05 0.22 0.02 - 0 826 825 0.1
Mo |0.011 0.09 0.002 - 0.002 043 0.39 0.01
Cu | 011 02 0.013 - 0.025 041 0.37 0.18
Pb - - 031 0.31 0.25 0.001 0.001 0.001
Bi - - 0.001 - 0.068 - - -
Te - - 0.002 - 0.015 - - -
Sn |0.005 - 0.003 - 0.003 0.012 0.01 0.011
Al |0.002 - 0.001 - 0.001 0.004 0.004 0.021
Ca - - - - - 24" 35 -
N - - 0.010 - 0.008 706 903 106
Ti - <0.005 0.005 - 0.004 0.003 0.003 0.021
v - 0.11  0.003 - 0.003 0.04 0.003 0.091
Nb - <0.005 0.001 - 0.001 - - 0.001
Mn/S [3.33 261 375 3.28 361 563 4285 23.68
(Mn/S), | 3.58 2.67 359  3.32 3.02 365 16.64 13.05

Para los aceros S-1, CSM9, CSM38, AISI 303, Al $§GBPb-2

Z se dispone de material directo de colada (matasigast) y para los
aceros SPb-1 y SPbBIiTe se dispone tanto del matéeato de colada
como de su correspondiente material laminado. Ttaoaceros son de

fabricacion industrial, proceden de diferentes iasey por lo tanto

tienen diferente geometria tanto en su forma dirdetcolada como en
su forma laminada. En la Figura 3 - 1 se puederoasta geometria de

los materiales.
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En el caso de los aceros directos de colada, lderisas S1,
CSM9, CSM38, AISI 303 y AISI 304 fueron suministoacen forma de
palanquilla billet), mientras que de los materiales SPb-1, SPbBiTe y
SPb2-Z se dispone de varias barras extraidas ereiiés posiciones
de un palancénbf{oon) de grandes dimensiones. Se denominara
exterior (ext.) en el caso de que la barra haya esidraida de la zona
mas superficial del palancon, y se nombrara corawian (int.) cuando
la barra provenga de una posicion interna. Pomdltien el caso del
material SPb2-Z sélo se dispone de muestras mecsale las cuatro
esquinas de una palanquilla de dimensiones descasocEn el caso
de este material SPb2-Z se dispone de muestrasidddede la
produccion del material en horno BOS (SPb2-Z7) diferentes
(modificaciones en los polvos de colada y la veladi de la misma)
condiciones de colada (202, 204, 209 y 211) y tembinuestras
procedentes de horno EAF (SPb2-Z9). De este Ulentiene material
anterior (SPb2-Z9 B) y posterior (SPb2-Z9 A) atdmaiento térmico
industrial en el horno de recalentamiento. El rekcaceros proceden
de horno EAF.

Los materiales SPb1l y SPbBiTe laminados tienengaometria
cuadrada.
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AISI 303 Y AISI 304

150 mm
-«

150 mm
S1
E |
€
180 mm
CSM3¢
£
235mm

Continda en la siguiente pagina
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CSM¢

ST
E L | 14 mm
I M T
140 mm
SPI-2 Z
E |
€
45 mm
SPI-1y SPbBIT:
RD/
T
£ . L
3 £
/.,
> T
145 mm
780mm

Figura 3 - 1.Geometria del material bruto de colada y lamin&io (harca
la direccién de laminacion)
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3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

En el siguiente apartado se expondran las difesetédenicas
experimentales que se han utilizado durante elraésade la tesis. El
trabajo se ha centrado en el estudio del dafoilidadty cristalografia
durante el conformado en caliente de aceros readids. Se han
realizado ensayos de laboratorio que permiten simlak etapas de
desbaste durante las primeras pasadas de lamiraaltmtemperatura.

La simulacion de la laminacion industrial se hado a cabo
mediante ensayos de torsidbn y compresion en calientvarias
velocidades y temperaturas de deformacion. Por adgo, | se han
realizado ensayos a rotura monétonos para evaududtilidad de los
aceros, asi como ensayos monoétonos interrumpidas gsudiar la
evolucion del dafio y de diversos parametros mitnogsirales durante
la deformacion. Por otro lado, se han realizad@r€ivs tratamientos
térmicos para determinar la influencia de las cdndes empleadas en
el dafio presente en el material, simulando lo®€ide calentamiento
industrial a los que se ve sometido el materialvipreente a la
laminacion.

También se ha efectuado un estudio metalografibaiestivo de
cada uno de los materiales tras los diversos tipasnsayos, con el fin
de relacionar los resultados de ductilidad y oiglaccon alguna
caracteristica del material, tal como la presera#a inclusiones,
teniendo en cuenta su distribucion, tamafio, coroosi forma,
plasticidad, propiedades mecanicas, cristalograt@aSe han utilizado
diversas técnicas, tales como la microscopia Qpt&canicroscopia
electrénica de barrido (SEM), la microscopia etattra de transmision
(TEM), difraccion de electrones retrodispersadosBSB), la
microscopia de haz de iones focalizados (FIB) ynlaroscopia de
fuerza atébmica. En la Figura 3 - 2 se puede obseiesquema en el
gue se resume el plan de trabajo desarrollado.

84



3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

BINJON1IS30IDJW - UOISN|oul
[TTTTTTTSTsmssssososssoosssoooososooe- - UQI2oBIJUI OIpNIST sezalnpoueN 7
v |
axy (33D uoloeWLIO)aP B| djUeINp SUN
sopidwnusiu| [ |[EIN}ONIIS201DIW UQION|OAT > UooIsodwon
elelBojeisun 7
(31) | uQ|oBWIOJap | SjuUeINp
eIoUsN|g SOUOIQUOJ | opeiauab ouep ap osaiboid \L SU uerNqulsia 7
SBAND
7 PePIiRona Qg sisiieuy
djuepIxXo esajsowe o.—mn/o
?o_mm._nEoog ﬁ uoIeIL g [elou£dNs UOION|OAT a sauolsnjaul
SO2IULID | sopaepep ||
7 S021UE23\ SoAesug 7 SOJUBIWE]R] | > | ugldeINWIS m
oyewe] : Bdo'IN
eoyeibojesud |eloipadng |edn}oniisaciaipy |eloipadng |ean}aniIsaoiaIpy |eldipadng
uojoezZII8}IRIRD sisijeuy uogjoezId)ORIRD sisijeuy uoQjorZII8)ORIRD sisieuy
[ | [ I | : |
0odlWli3]
m ~ Opeuwlolap ojusiwelel] uoH Epe|od sp 0]3allp

O leuslepy <= |euslely <=  [euslep @

85

Figura 3 - 2.Esquema del plan de trabajo



3. MATERIAL Y TECNINCAS EXPERIMENTALES

3.2.1. Ensayos de deformacion en caliente
3.2.1.1. Ensayos monotonos de torsion
3.2.1.1.1. Caracteristicas de los equipos de deformacion

Se han utilizado dos bancos de torsion difererdgea gimular la
laminacion en caliente. En uno de ellos, denomin&dmco I', se han
realizado los ensayos monétonos interrumpidosoguaa. Debido a las
limitaciones que presenta este banco de torsidra seilizado también
el '‘Banco Javier Urcola’, puesto que permite realiznsayos con
inversion del sentido de la deformacion, ensaymsygores velocidades

de deformacion y ademas dispone de un horno qumitpealcanzar
temperaturas mas elevadas.

2 - Apduc tor 7-
3= Caja de velocidaces
L - Erpracue sloctr

s T

Continda en la siguiente pagina
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3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

Figura 3 - 3.Esquema del ‘Banco de torsion I’

En laFigura 3 - 3se puede observar el esquema del '‘Banco I.

Los bancos de torsion estan compuestos basicampenten motor, un
embrague, una caja de velocidades, un sistema delanéel angulo,
un arbol torsor (que es el que aplica el par) yarbol fijo (que es el
que mide el par torsor aplicado). La velocidad méxdel ‘Banco |” es
395 r.p.m y en el ‘Banco Javier Urcola’ 1295 r.pkh.control del
sistema es digital y se lleva a cabo mediante agrama de ordenador
disefiado en el CEIT. Para la medicion del anguiadgi se emplea un
disco perforado y una célula fotoeléctrica. La aedld medida de carga
esta situada en el extremo fijo (arbol de medid&sta formada por
cuatro bandas extensométricas en configuracigpueate Wheatstone
completo, de forma que sélo detecta la componensera del par. La
salida de la sefal de las galgas se recoge en plifieador (San-ei
AS1203), y una vez amplificada en el ordenador datrol, se
almacena junto con los valores correspondienteanggilo girado y
tiempo. El embrague es el encargado de transnhitimogimiento de
giro del motor al arbol torsor y, por lo tantoagrobeta.

Los bancos también disponen de un sistema que teelmni
extraccion de la muestra del horno en el momenseati, pudiendo
entonces ser templada inmediatamente en agua, adsofri
aceleradamente con aire comprimido o enfriada s&mehte en
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3. MATERIAL Y TECNINCAS EXPERIMENTALES

contacto con el aire. La extraccion de la probetalleva a cabo
mediante el accionamiento de un piston neumatiae, ¢ acciona al
recibir la sefial de fin de ensayo del ordenadogufdamente, el
detector de posicion recibe la sefial de final deeca del piston y
acciona las electrovalvulas que pone en funcionaimi&a bomba de
circuito de temple. De esta forma, el agua incidefama continua
directamente sobre la muestra ‘congelando’ la restractura de la
misma.

En el caso del ‘Banco I" para el calentamientaadedbeta se ha
empleado un horno radiante de geometria cilindegaipado con
cuatro lamparas halégenas de 1000 W cada una. 4.anfrarroja
generada por las lamparas se focaliza mediantgéjossreflectores
elipticos de aluminio. El sistema tiene el contdd temperatura
informatizado permitiendo la imposicion de cualquigo de ciclo
térmico, pudiéndose especificar las pendientes alentamiento y
enfriamiento, los tiempos de mantenimiento a dateada temperatura,
etc. Solo existen limitaciones inherentes al progistema de
calentamiento en cuanto a velocidades de enfridoisn refiere y en
cuanto a que la temperatura maxima que permit@zdcal horno es
1250°C. En el caso del "‘Banco Javier’ el calentatoide la probeta se
ha realizado usando un horno de induccién de 25dkVpotencia de
salida preparado para trabajar en la gama de mid@sencias (de 20
a 50 kHz). El calentamiento en este horno se pmgoc disipacion de
calor por efecto Joule debido a corrientes indicetala probeta. Este
horno también tiene el control de temperatura médizado y permite
alcanzar temperaturas alrededor de 1400°C.

El control de la temperatura de la muestra seéwadlo a cabo
mediante la colocacién de un termopar en el extréeidnombro de la
misma. La temperatura de la probeta es la querabhiebe controlar
segun las especificaciones del ciclo térmico qubas@ impuesto. Se
han empleado un termopar tipo K (Chromel-Alumear) an diametro
1,5 mm para temperaturas de hasta 1300°C y séhatilizado uno
tipo R (Rhodium/Platinum) con un diametro de 3 mmaaso de
utilizar temperaturas mayores.
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3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

En la Figura 3 - 4 se puede ver el montaje utilizewl los ensayos
de torsion. Se puede observar como en ambos htanu®beta esta
situada dentro de una camara cerrada, formada pos apoyos
metalicos y un tubo de cuarzo transparente. Par &®hara se hace
circular gas argon con objeto de evitar la oxidaci®e la probeta
durante el ensayo de calentamiento y deformacidrel Easo del horno
de induccion se puede ver la probeta en procesocalimtamiento
rodeada por las espiras del transformador de ingiucc

Figura 3 - 4.Montaje utilizado en los ensayos de torsion: apbate radiacion y b)
horno de induccion.

La geometria de las probetas de torsion es ciiadcon una
seccién delgada de 7,5 mm de diametro y una lahgfectiva de
deformacion de 17 mm. Dependiendo del tipo de natéas probetas
se mecanizaron en diferente direccion. En el natbruto de colada
las probetas fueron mecanizadas en la direcciérotia y en el
material laminado se mecanizaron en la direcci@nstrersal y
longitudinal respecto a la direccion de laminacion.
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3. MATERIAL Y TECNINCAS EXPERIMENTALES

3.2.1.1.2. Tratamiento de los datos tras los ensayos de torsio

El banco de torsibn dispone de un programa para la
transformacion de los datos de salida de la magpsaratorsor-angulo
girado, en tension-deformacién. En este apartadecexgmnen los
fundamentos en los que se basa dicho programa.

Aunque en un ensayo de torsién la velocidad de,@iro
permanece constante, tanto la velocidad de defedmag, como la

propia deformacion.g, varian a lo largo de la probeta [1]. La

deformacion a cortadurg, en un punto situado a un radiviene dado
por la Ec. 3 - 1:

'
Ye= 10 Ec3-1

dondel es la longitud de la probeta 6 el angulo girado. Por
tanto, la velocidad de deformacion a cortadura @ea3 - 2)

e o Ec.3-2

El gradiente radial de deformaciones complica leemdtion de la
tensién de cortadura, a partir de los valores del par torsBrFields y
Backoffen [2] dedujeron la siguiente expresion (Bc: 3) para la
tension de cortadura en la superficie de la probetd), siendoR el
radio de la probeta:

_ r
= o [3+m+n) Ec.3-3

donde los valoresy mde la Ec. 3 - 3 se calculan haciendo uso
de las expresiones:
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olinl
n:( j _ velocidad de endurecimiento por deformacion
a1

ding
Ec.3-4
olnl o . .
m= ) sensibilidad a la velocidad de deformacion
dlné 6T

Ec.3-5

El valor den es calculado por el programa de ordenador a partir
de los datos registrados (Par torsor—Angulo girap)os ensayos de
torsion. Sin embargo, el calculo del parametigpara cada angulo
requiere la realizacion de varios ensayos de torsiuna misma
temperatura de deformacion, pero utilizando diferewvelocidades de
deformacion. No siempre se dispone de varios essaydiferentes
velocidades de deformacion, por lo que en cierzssiones se ha
considerado que el valor depermanece constante. En el CEIT, fruto
de la experiencia acumulada se suele tomigual a 0,07.

Una vez obtenidos los valores de tension a cordasegun la Ec.
3.3, aplicando el criterio de Von Mises [3], lag&m y deformacion
equivalentes vienen dadas por las Ec. 3 - 6 y Siguientes:

c=+/3Ir Ec.3-6

-y

g= - Ec.3-7
V3

Con estos valores se obtienen las curvas TensiforiDacion
correspondientes a la superficie de la probetamden.
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3.2.1.2. Ensayos de compresion

Los ensayos de dilatometria se han llevado a cahmesquipo
Bahr DIL805A/D (el montaje del interior de la camae puede ver en
la Figura 3 - 5) que aplica compresion uniaxial.vieataja de este tipo
de ensayo es la pequeia cantidad de material mecpaea realizar los
ensayos, probetas cilindricas de 10 mm de longitidnm diametro.

Brazo
hidraulico

Punzén (fijo) \yarilla de referencia
Varilla de medida

Figura 3 - 5.Esquema del montaje de la muestra en el interita dé@mara
del dilatbmetro Béhr DIL805D

En la superficie de la parte central de la prolmfiadrica se
suelda el termopar tipo S de Pt-Pt/Rh 10% (Figura @ que ira
conectado al equipo con el fin de medir la tempesatie la superficie
en todo momento
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3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

Figura 3 - 6.El termopar es soldado a la muestra mediante Ygeloling”

En el interior de la camara del dilatbmetro, la stigese sujeta
entre dos punzones. Un punzon esta fijo y el gificala deformacion
mediante el movimiento de un brazo hidraulico. &hzon fijo tiene a
cada lado dos varillas, una de ellas sirve de eptga y la otra se
emplea para medir el cambio de longitud de la maest

La muestra centrada entre los dos punzones saligoen el
centro de las espiras de induccion, donde en da jpaerior consta de
unos orificios para expulsar el gas (puede ser Mep utilizado para
enfriar la muestra. Tras la colocacion de la maest hace vacio en la
camara y el sistema procede a realizar en ensaymrtgcanico que
previamente se ha programado.
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3.2.1.3. Condiciones de deformacion en los ensayos

En la Tabla 3 - 2 se muestra un resumen de lasicGgonds de
deformacion que se han utilizado para la realizad® los ensayos de
torsion y compresion, en relacion a las deformaeso temperaturas y

velocidades de deformacion empleadas.

Tabla 3 - 2.Condiciones de los ensayos de torsion y compreeiizados

Ea— Tem?fé?tura Velocidad d?sc_iltiformacmn Deformacion
1100 0.2
1200 0.2
1100 0.5
Torsién 1200 1 0,5
1200 1
1100 15
1200 2
1200 25
1100 0.5
1200 0.5
Torsion 1100 5 1
1200 1
1200 15
1100 0.2
1200 0.2
Compresién 1100 1 0,5
1200 0.5
1100 1
1200 1
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3.2.2. Preagrietamiento por fatiga y Tratamientos térmicos
3.2.2.1. Metodologia para la generacion de grietas por fatay
Con el objetivo exclusivo de generar probetas pretaglas, se

han realizado ensayos de fatiga por flexion emd3untos, 3PB y 4PB
respectivamente, cuyo montaje se observa en ladgu7.

-

E

Figura 3 - 7. Montaje del equipo de fatiga para la generaciéprdbetas
preagrietadas

Las probetas (85x8x4) son colocadas entre dos akdsez
superior e inferior y el contacto con ellos esirealo mediante unos
apoyos en forma de rodillo situados en el cabe#alior. Mientras el
cabezal inferior se mantiene fijo, es el cabezalesar el que se
desplaza y permite la transmision de la fuerzajipneente introducida
en el software de control de la maquina

Tras la introduccion de los valores de carga estags decir el
valor de carga medio, y los valores de carga dicarta amplitud de la
onda sinusoidal generada), la generacion de lgagseecontrola con un
control preciso de la frecuencia, de modo que cnidwaga una caida en
la frecuencia del orden de 1 H#,ensayo se para de forma automatica,
indicando que se ha generado una grieta en latarensayada.
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El esquema de las ondas sinusoidales que puedeyeseradas se
muestra en la Figura 3 - 8. Los valores numéricesfrdcuencia,
amplitudes y valores medios utilizados en los ersale fatiga, recaen
fuera de ambito del presente trabajo. El interéshaecentrado
Uunicamente en la obtencion de probetas preagrietada

-+

Tension  Tension/compression B= -1 +

-— O max T
O max \ 1 \\ O mean
| Amplitude
\ . I Tmin '
\ / Amplitude
|
- Y Time —=

Time |
= Tensiontension R=0

Stross
Stross

Tmin

| |Compression

f O max

/-__/ ll,«,‘/—."h\\__d,-./"\W /\A‘ T mean
X o
\

Tmin

Strass

I Time —e

Spectrum loading R = w

Figura 3 - 8.Esquema de ondas sinusoidales generadas en eb elguiptiga
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3.2.2.2. Metodologia para la realizacién de tratamientos ténicos

Los tratamientos térmicos sobre las probetas degafat
preagrietadas, se realizaron en un horno VEKSTAfRdiode 4 tubos
de alimina y que es capaz de alcanzar los 140@@entaja de este
horno es que, trabajando a la misma temperaturpusden emplear
hasta 4 atmosferas distintas a la vez. En la Figw#® se muestra el
horno utilizado para llevar a cabo dichos ensagosxidacion.

Figura 3 - 9.Horno Vekstar de 4 tubos

Una vez introducidas las muestras y cerrado ekrsst es
importante realizar un control de fugas, para evita&mision de gases
toxicos a la atmésfera, como el CO. Para ello gesia se cierra
completamente de manera que el gas o0 mezcla de gase se
introduce como atmésfera no tenga otra salidaagipdsibles zonas de
fuga existentes en el montaje. Seguidamente selaldvembona de
argén hasta alcanzar una presion superior a laséénmca y una vez
que el circuito este completamente lleno, éstaie@accomprobando
que la presion interna no disminuye. Si existidgarga fuga, hay que
verificar el sistema para localizarla antes de aaraeel ciclo.
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Las probetas que van a ser sometidas al tratamiémtoco, se
depositan sobre una bandeja de alimina y se colwtémnzona central
del horno que esta a la temperatura de trabajotragecircula el gas
de la atmosfera que se va a emplear.

Los ensayos en los que se necesita vapor de agte,sé
consigue haciendo barbotear el gas de entradarab lpmr un matraz
con agua a la temperatura requerida. Es importpredas tuberias que
llevan el gas al interior del tubo estén calefaasgplara que el agua no
condense antes de llegar al horno. El esquema algiame utilizado en
el horno con presencia de vapor de agua se mwstaaFigura 3 - 10.

Figura 3 - 10.Montaje para los ciclos de oxidacion en preseneigagpor de
agua en horno de 4 tubos

Para la obtencion de algunas atmosferas empleada®l e
desarrollo de esta tesis se ha empleado un merdedyases (Figura 3
- 11). El Bronkhorst High Tech B.V. serie E-7000 wes sistema de
control de flujo de masa con sensores de presitaddale 3 canales de
control. Se trata de un equipo de medicion calibnaaira gases como
N2 , Hy, CO, CQ y CH;,, para la medicion de flujos de gas hasta 700
bares, practicamente independiente a cambios deetaimra y presion.

98



3.2. TECNICAS EXPERIMENTALES

Figura 3 - 11.Mezclador Bronkhorst High Tech B.V. serie E-7000
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3.2.3. Técnicas de caracterizacion microestructural

El estudio microestructural de los materiales sédvado a cabo
mediante microscopia 6ptica, microscopia electeddi barrido (SEM
y FEG-SEM), microscopia electronica de transmisiGhEM),
microscopia de haz de iones focalizados (FIB) yesopia de fuerza
atomica, tras preparar las muestras metalograficamente. skidie
cristalografico se ha realizado mediante difraccide electrones
retrodispersados (EBSD).

3.2.3.1. Preparacion Metalografica

Tras el corte de las probetas, se han engastadoagunelita
conductora, para poder observarlas tanto en elosdopio Optico
como en los electrénicos de barrido (SEM, FEG-SBEM)e haz de
iones (FIB). Las probetas, una vez engastadagrseulido: en primer
lugar se han lijado con una serie de lijas de 8&amarfio decreciente,
para posteriormente ser pulidas con diamante d& 6,1 um hasta
conseguir brillo especular. Esta misma ruta se dguido en las
probetas utilizadas para la medida de las propesiagecanicas, con la
salvedad de que las probetas para ensayos de dantzioion y EBSD
se han pulido ademas durante 2 horas con siliogdedl

Algunasde las probetas ya pulidas, han sido sometidageasois
atagues quimicos y electroquimicos (Tabla 3 - 3jesarde ser
observadas en el microscopio 6ptico y en el SEM aloobjetivo de
poder medir el tamafio de grano de la austenitacesd identificar la
estructura dendritica del proceso de solidificackara poder observar
la microestructura en el microscopio Optico, escige atacar la
superficie con un reactivo especifico en funcionaenicroestructura
gue se quiera analizar. Las juntas de grano dedtemita se revelan
introduciendo la superficie de la muestra en ursaldcion de acido
picrico en agua destilada con unas gotas de &duolidrico y
detergente. El reactivo muestra las antiguas jutgagrano austenitico.
Este ataque se utiliza en muestras templadas.
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Por otro lado, la estructura dendritica, propidadsolidificacion,
se ha revelado a través de la realizacion de uquataelectroquimico
con una solucién de acido perclérico y etanol.

Tabla 3 - 3.Ataques quimicos empleados y sus aplicaciones

Compuesto Vgo-RiEe| e Aplicacion
Quimico
HCl + Acido Revelado de junta de grano de |p
picrico Quimico antigua austenita para la medicign

del tamafio de grano

Revelado de la estructura dendrit|ca

HCIO,+Etanol | Electroquimico Lo T
4 q de solidificacion

Para la preparacion de laminas delgadas o foilsa dar
microscopia de transmision (TEM), primero se coraas laminas de
aproximadamente 1mm de espesor por corte de pnedisl material
objeto de estudio. De estas laminas se extraemslide 3 mm de
diametro mediante electroerosion, utilizando el iggude Spark
Erosion Machine of Materials Science N.W.LTD. Laattoerosion se
realiza con la ldmina sumergida en petrdleo, siat@bectrodo un tubo
de Cu. Estos discos son rebajados con lijas hastseguir discos de
aproximadamente 1%@ de espesor. Una vez rebajados, para
conseguir una zona transparente se recurre alragetiio. Dicho
electropulido se lleva a cabo en la electropuliddaCUPOL-5
utilizando como electrolito 10% de acido perclor@oetanol. Hay que
sefalar que en algunos casos se a utilizado ejadehiento ionico, en
lugar del electropulido, a través de un equipo P(P&cision lon
Polishing System) de la marca Gatan, en el quéasa al foil de forma
localizada con dos haces casi rasantes de ionesde que producen
una erosion de la muestra hasta que finalmentbrseua orificio en la
zona central. En los bordes de este orificio esld@e encuentran las
zonas electronicamente transparente optimas pasnaisalizacion en el
TEM.
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3.2.3.2. Seccién de observacion para la caracterizacion de
probetas

Las probetas ensayadas se caracterizan microesainoente en
una seccion especifica de las mismas. A continnas&® detallara
cuales son estas posiciones en las probetas tentiitxia y de torsion

Probetas de dilatometria

Tras realizar los ensayos descritos en el apadados ensayos
de torsion y compresiomas muestras son pulidas generalmente en la
seccion longitudinal hasta la posicion de defordm@mcinominal
calculada mediante elementos finitos [4]. Esta @ési varia
dependiendo de la deformacion aplicada (en la Ri§ur12 se muestra
un ejemplo de deformacion 1 en una probeta deodiletfria). Las
probetas se caracterizan metalograficamente eectaésm marcada por
la linea. La microestructura de deformacion deinlakisiones ha sido
analizada mediante SEM vy su cristalografia medigBBt8D.
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Compresion

J
_». Pulido

Ej. =1

PEEQ

(Avg: 75%)
+2.446e+00
+2.245e+00
+2.043e+00
+1.842e+00
+1.640e+00
+1.438e+00
+1.237e+00
+1.035e+00
+8.336e-01
+6.320e-01
+4.304e-01
+2.289e-01
+2.727e-02

e OD0: DUatL0-05-nu031 318404457.671.00b  Absqus/Explt Version 6.3-3 Mo Jun 0 JlE06:14 Romance Daylight Tine 2003
52417, Stsp Time = 1.200

;

Deformed var: U Deformation Scale Factor: +1.000e+00

Figura 3 - 12.a) Esquema de la probeta de dilatometria b) Asélisi
elementos finitos correspondientes a una probetilatemetria deformada a
1y la seccion de observacion
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Probetas de Torsiéon

Para la caracterizacion de las probetas de tossdma analizado
una seccion paralela al eje de la probeta situad@aadistancia 0.9R,
siendo R el radio exterior de la probeta. Esta Zmaonoce como la
“subsurface” y se puede ver de forma esquemaétida Eigura 3 - 13.
Tal como indican las ecuaciones Ec. 3 - 1 y 3la @eformacion y la
velocidad de deformacion aumentan al alejarsejdadantral, debido a
ello es de esperar que la deformacién de las iiocles sea distinta
dependiendo del plano de observacion. Por ellohaeelegido la
seccion 0.9R dada la proximidad con la supertieiéa probeta, ya que
se asume que la microstructura y deformacion em zsta seran casi
idénticas a las de la superficie y pueden relacggnaon la curvas
tensién- deformacion calculadas a partir de lag@ounes Ec. 3 - 4, 3 -
5.

0.9R- Torsion
Subsurface

E =

Figura 3 - 13.Esquema de la seccién visualizadal(-surfacgen los ensayos
de torsion
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3.2.3.3. Microscopia Optica

Se ha empleado un microscopio 6ptico Leica ReichEE4A
para observar las probetas, donde se ha efectaadaracterizacion
microestructural tanto de los ensayos mecanicosocala los
tratamientos térmicos realizados

El microscopio utilizado para la caracterizacionlake diferentes
probetas a baja resolucion es de la marca Leidah&e meF4A. Para
la observacion de las muestras en el microscoptasé@eben presentar
una superficie totalmente lisa, la cual se ha atiteen el proceso de
pulido y ataque quimico explicado en el apartadacacterizacion
metalografica.

El microscopio esta dotado de una camara CCD para |
adquisicién de imagenes por ordenador y éste Ultiispone del
programa para el analisis de imagenes LEICA QW23

Medida del tamafo de grano

Las medidas de tamafio de grano de austenita seebhrado
tanto en la zona no deformada (hombro) como erohea zleformada
(zona recta). La medida del tamafio de grano eona no deformada
permite conocer el tamafio de grano previo a lardefoion, . En la
zona deformada se mide el tamafio de grano de #@astecristalizado
dinamicamente, Dy

Puesto que el revelado de la junta de grano naiésrme y en
algunos casos no es posible identificar todos flasag, para calcular el
tamafio de grano se ha utilizado en método_del Dianeguivalente
media El programa Leica QWin Pro, permite medir cadangrde
forma independiente. Una vez identificados todos granos, el
programa calcula el area que ocupa cada uno dg lle asigna el
diametro equivalente o didmetro de la circunferengile ocupa la
misma area. De la medida de los granos individusge®btiene en
valor del Diametro Equivalente Medio y ademas sedpuobtener la
distribucion de los tamafios de grano.
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Aunque el revelado de las juntas de grano es coatdien los
aceros resulfurados, en la mayoria de los casoameéro de medidas
fue lo suficientemente alto como para garantizae gl error de la
medida al 95% de confianza fuera inferior al 5%.
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3.2.3.4. Microscopia Electrénica de Barrido: SEM y FEG-SEM
SEM

Los microscopios electrénico de barrido (SENbcanning
Electron Microscopeempleados son el microscopio Philps XL30 vy el
XL30CP, ambos de la marca Philips. Entre sus cenigticas
principales esta la energia maxima del haz elecoogue es de 30
keV, producido en un filamento de wolframio. Estogcroscopios
pueden formar iméagenes con electrones retrodigpessécontraste
atomico) y/o secundarios (contraste topografico).

Mediante la utilizacion del SEM como detector dectbnes
retrodispersados (BSE) es posible distinguir elmgloy otras fases,
inclusiones o precipitados por contraste atomioaual no es posible
con el microscopio éptico. El plomo, al ser un rhp&sado, se ve en la
imagen que proporciona el BSE de color blanco. Bte enodo, el
analizador de energias de rayos-X EDAX DX-4, ded gatdn dotados
estos microscopios, permite analizar la composicaimica de un
punto (analisis EDAX) o de una zona (analisis EDW&pping de
interés de la probeta.

En el microscopioXL30CP, se puede ademas llevar a cabo la
técnica de microscopia de imagen por orientacidiM{@rientation
Imaging Microscopy Mediante la técnica de difraccion de electrones
retrodispersados (EBSElectron Back Scatter Difracctigmel SEM y
la aplicacion de esta microscopia de imagen pentacion (OIM), se
puede realizar una caracterizacién cristalografi@nalisis de
orientaciones cristalograficas) del material.
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FEG-SEM

La identificacion de inclusiones gfin, asi como al
caracterizacion del resto de inclusiones tanto ee&tructural como
cristalograficamente, se ha llevado a cabo mediaht&EG-SEM
(Figura 3 - 14). La microscopia electronica de idarpor emisién de
campo (FEG-SEM), se ha realizado en un equipo JERM-7100F. El
empleo de este tipo de microscopio permite la obsein de la
microestructura a alta resolucion, y ademas, eblpdsgrar imagenes
con mejor brillo y contraste, menor distorsion gleestatica y alcanzar
una resolucion 3-6 veces mayor que con el SEM.

Figura 3 - 14.Microscopio Electrénico de Barrido de precision G=EEM)
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3.2.3.5. Microscopia Electrénica de Transmision: TEM

Para un estudio mas preciso de la composicion qaime las
inclusiones de MnS a muy alta resolucion, las m@asidelgadas o foils
son introducidos en el Microscopio Electronico dariBmision (TEM,

Figura 3 -15 de la marca JEOL, modelo JEM 2100, con
filamento termoidnico de LaR operando a un potencial de 200 keV.
La composicién quimica se analiza mediante EDSe(#spscopia de
energia dispersada) mediante el analizador INCAadearca Oxford
acoplado al microscopio.

Figura 3 - 15.Microscopio Electrénico de Transmision: TEM
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3.2.3.6. Microscopia de Haz de lones Focalizado: FIB

La técnica de haz de iones enfocaBoc{used lon Bean¥IB) se
ha utilizado para la eliminacién selectiva de niatezon objeto de
realizar secciones transversales para la caraatesiz microestrucural
de inclusiones en 3D.

El equipo utilizado fue un Dual Beam Quanta 3D FEGequipo
estad compuesto por dos cafiones, uno de electrartes ge iones, que
forman un angulo de 52° entre si.

El cafibn de electrones funciona como un FEG-SEM
convencional, segun se explicdé en apartados argsri®or otro lado,
en el cafion de iones, éstos son extraidos de wmaefule iones de
metal liquido de galio, para posteriormente seleagéos y alineados.
Finalmente son enfocados por una serie de apertyrdentes
electrostaticas hacia la zona de interés. El \ltig§ aceleracion es de
30 kV y la corriente de 1 pA a 65 nA en 15 pasos.

El procedimiento utilizado para la obtencion de casees
transversales ha sido el siguiente.

En primer lugar, se deposita una capa de platiacrdre 2 y 3
pm de espesor, con el fin de proteger la superfi@@aminar. Una vez
depositada esta capa, se realiza una trincheraentgaal depdsito de
platino empleando el haz de iones de galio.

Posteriormente, se realizan varias limpiezas dpaled de la
trinchera utilizando el haz de iones a corrient@ad Con este Ultimo
paso se consigue una buena calidad de pulido quenitpesu
observacién y la obtencién de imagenes con el basdattrones o el de
iones.
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Aungque no se presentara ningun resultado al respkaly que
tener en cuenta que utilizando el FIB es posibleoliéencién de
reconstrucciones 3D, siguiendo este método. Eripicnes necesario
obtener una seccién transversal limpia con el gliatiento explicado
anteriormente. Una vez realizada la seccion trasaley una vez
seleccionada el area para la reconstruccion 3Ddede activar el
modulo “slice and view”. Este médulo tiene en caemiecanizados de
secciones transversales equiespaciados en la muegjuarda una
imagen por cada corte ejecutado. Finalmente siautin software
especial para el procesamiento de imagenes (AMisada realizar la
reconstruccion en 3D.
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3.2.3.7. Difraccion de Electrones Retrodispersados: EBSD

A continuacién se explicara la técnica EBSD, queslin la
utilizada para la caracterizacion cristalografied ohaterial. Algunos
conceptos basicos de cristalografia se pueden ikansn el Anexo del
presente capitulo.

3.2.3.7.1. Método de analisis

La técnica de Difraccion de Electrones Retrodismos, mas
comunmente conocida como EBSD, se basa en la a&dqnisde
patrones de difraccion o lineas de Kikuchi (Fig@ra 16) de las
muestras que previamente han sido introducidas!emi@oscopio
electrénico.

[01o]

|

Figura 3 - 16.Patron de difraccion o lineas de Kikuchi con indkxa
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El término “microscopia de orientacion de imagene<DIM ha
sido utilizado para describir los andlisis de ama)que los términos
“mapa de orientacion” o “barrrido EBSD” son de usamun. Una
innovaciéon mas reciente ha sido el uso de EBSDomjunto con el
cafdn de emision de campo (FEG-SEM), cuyo aumeateesblucion
espacial ha permitido ampliar la gama de aplicasoBBSD. Esta
técnica junto con su aplicacion OIM ya comentada, lserramientas
muy utilizadas para el analisis de microestructyras caracterizacion
metalografica [5].

El EBSD se lleva a cabo sobre una muestra quecinarentre
60 y 70° con respecto a la horizontal. Esta esd@mposicion para la
muestra en el montaje de modo que la superficismegaal al haz de
electrones, que es la posicion éptima para exananaricroestructura
utilizando electrones retrodispersados.

La técnica de EBSD se utiliza cada vez mas padsstancion de
fases en el material y para la identificacion ded@uctura cristalina asi
como para la determinacion de las relaciones lscaidre ésta y la
microestructura. Para este tipo de trabajo se eeguin patrén de
difraccion de muy alta calidad y esto normalmeetadquiere a través
de un lento andlisis de la camara CCD.

En el presente trabajo los barridos de EBSD serdaizado en
un equipo EBSD/OINM" modelo 4000, acoplado al microscopio
electronico de barrido modelo Philips XL30CP y dadp también al
equipo del microscopio de emision de campo FEG-SEd/estructura
del sistema completo de EBSD se observa en la&@url7.Después
de obtener los datos, el software de Gf\ermite analizar, manipular
y visualizar los mismos y se obtienen generalment®rma de mapas,
que se explicaran mas detalladamente en el apadadanalisis de
datos mediante imagen.
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Figura 3 - 17.Esquema del EBSD [6]

Hay que tener en cuenta que cuando el haz dealestincide
sobre la muestra, parte de la sefal (electronesgéims y en
condiciones de Bragg) son difractados por los [#ade la red
presentes en la muestra. Cada familia de plandsifida lugar a dos
conos planos de difraccion cada uno de ellos pectentes a la
superficie superior e inferior de los planos déstat. La pantalla de
fésforo captura los conos de difraccion en formaii@ar de secciones
conicas paralelas. Estas secciones son tan estrqokaaparentan ser
lineas paralelas. Estas son las lineas de Kikucteriarmente
comentadas y cada par de lineas paralelas cor@s@onna banda de
Kikuchi. ElI ancho de la banda depende del espadiagoplanar, de
manera que el patron completo de bandas de Kilargfioba todas las
relaciones angulares en el cristal y, por lo tantmntienen
implicitamente la simetria del cristal. La intexdién de dos o mas
bandas corresponde a un eje de zona y represembantal a un plano
en la muestra. La deteccibn de bandas se realiparir de la
transformacion de Hough que permite transformaaléndel espacio de
imagenes en puntos simples en el espacio de Hduglartir de los
picos de maxima intensidad en el espacio de Howeglokdiene el
indexado del patrén experimental (Figura 3 - 16).
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3.2.3.7.2. Andlisis de datos mediante OIM™ Andlisis 4.6

El programa OIM™ analysis 4.6, que hace referencia a la
microscopia de orientacion de imagenes) permitartgaanalizar los
datos obtenidos de los barridos de EBSD mediafeectdites variables.

A continuacién se explicaran los parametros masitaptes que se
han utilizado [7].

Diametro Equivalente

Se llama diametro equivalente al diametro de unuldr con
idéntica area interior que el grano a medir. Estépetro se suele
utilizar para cuantificar el tamafio de grano deacestructura barrida,
definiendo el grano con tolerancia de 15° (juntasaldo angulo) y 4°
(juntas de bajo angulo).

Angulos de desorientacion

Se ha estudiado la distribucién de los anguloses®rientacion
dependiendo de diversos factores de procesamientosdmateriales.
Para ello, de todos los barridos de EBSD se okdeiaddistribucion de
los &ngulos a partir de los 4°.

Mapas de desorientacion

Se tratan de representaciones de la distancia ejulcan
(desorientacion) entre un punto definido y cualqoieo dentro de una
region determinada. En otras palabras, escogidpwmo, mediante
una escala de colores (0 grises) es posible cotedasorientacion de
este punto respecto a cualquier otro punto en ona definida. Esta
zona definida se ha elegido como la inclusion & pertenece dicho
punto.Un ejemplo de este tipo de mapa se ve en la FRjurEB.
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Figura 3 - 18.Foto de mapa de desorientacion

Mapas de juntas

Los mapas de juntas sefialan segmentos entre pcomtiguos
gue tienen una desorientacion relativa en un iaterdado. En la
Figura 3 - 19, se ha pintado la red de hexagonaes pfunto, un
hexagono) en gris. Si la desorientacion entre @agadonos adyacentes
(8;j) se encuentra dentro del intervalo de desorigimdanitado por un
angulo de desorientacion minimg y un angulo de desorientacion
maximo,f, entonces el segmento que los separa se pintgen. n

Figura 3 - 19.Mapa de puntos (hexagonos en gris) donde se hapsigsto un mapa
de juntas (segmentos en negro)
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En este trabajo se han utilizado diferentes intesvade
desorientacidén para caracterizar las juntas de &&jolo [4-15°] y las
juntas de alto angulo [15°-180]

Mapas de figuras de polos inversos (IPF)

A cada punto del barrido se le asignha un color d@jpado de su
orientacion cristalografica relativa de acuerdo dos colores del
triangulo fundamental de la figura de polos inverseostrado en la
Figura 3 - 20. En un barrido donde el patrén esrigtal cubico, el rojo
es asignado a la direccion cristalogréafica [00Lyeede ala [101] y el
azul a la [111] ([8]). De esta forma, una vez fgadna direccién
externa, a cada punto del barrido se le asocia dinaccion
cristalografica (paralela a la direccion externahforme al triangulo
unitario de colores. Por ejemplo, si un punto esentado de tal forma
qgue la direccién cristalografica alineada con taaliion de la muestra
es cercana a la direccion [112], entre las diremsade [001] (rojo) y
[111] (azul), entonces ese punto serd de color daora

oo 101

Figura 3 - 20.Figura de Triangulo fundamental de la figura depahversos
para un cristal cubico

Mapas de calidad de imagen (mapa 1Q)

Este tipo de mapas proporcionan una imagen en tbaagises
de la zona barrida. Para representar este tipo ag@sn el programa
OIM compara los patrones reales de electronesdisfrersados con los
patrones tedricos y asigna un tono de gris a cadéopmas oscuro
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cuanto mas se aleja del patron tedrico. De estaaotas zonas mas
distorsionadas del material, como pueden ser lagagude grano,
apareceran en tonos mas oscuros (la difracciéraganta de grano
presentara una distorsién, pues se superponenatosnps de uno y
otro grano). Los mapas de calidad de imagen sesmonden bastante
bien a las imagenes obtenidas por microscopiaapin cuanto a la
microestructura (revelado de juntas) se refiere.

Mapas de Kernel Besorientacion media de Kernel (KAM)

Los mapas de Kernel, como su propio nombre indioa, unos
mapas de las desorientaciones medias de Kernel {(Kobiiénidas para
cada punto. El Kernel es la media de las desodemeas de un punto
con respecto a sus vecinos que pueden ser primecgss, segundos
o terceros. Como se muestra en la Figura 3 - 24 qalcular el valor
de desorientacion media de Kernel del punto negrdod primeros
vecinos, se mide las desorientaciones de los pyiitados en azul
con respecto al origen y se calcula la media. Ramalculo de los
segundos y terceros vecinos se miden las desarienés de los
puntos en blanco y rojo, respectivamente.

Figura 3 - 21.Esquema de los 1°, 2° y 30s vecinos para el calisulernel
en un punto
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Esta variable es una medida cualitativa del graeiede
desorientaciones locales. Para estudiar una magarsé estudiaran las
desorientaciones de Kernel de los terceros ve¢emsojo en la Figura
3 - 21), el cual puede definirse como:

n
14
kij = % Ec.3-8

donded; es la desorientacion angular entre los puntgs signdo
I un punto perteneciente a la tercera capa de @g¢ig n los numeros
de vecinos que se han tenido en cuenta en el céléula hora de
calcular k se han utilizado diferentes criterios, se hanigdi como
limite superior ded; un filtro de 4° (juntas de bajo angulo).

El valor medio del pardmetro KAM se calcula mediara
siguiente ecuacion:

M3

k.

KAM = 22 Ec.3-9
m

donde k>0.5 y m es el nUmero de puntos que satisfacen la
condicion impuesta anteriormente. Este valor dené&ler(terceros
vecinos) lleva asociada una distancia entre putgcgproximadamente
2.75 veces el paso del barrido analizado.
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3.2.3.8. Analisis de Imagen: Esqueletizacién por Zona de
Influencia (SKI1Z)

El estudio de la distribucion geométrica de laduisiones se ha
llevado a cabo mediante el método Esqueletizacion por Zona de
Influencia (SKIZ).Este método combina imagenes de microscopio
optico o de barrido con el software de analisismigenes Leica Qwin.
El método de Esqueletizacion por Zona de Influeesia basado en la
“Teselacion de Dirichlet por poligonos de Voronf8:12] y consiste
en la transformacién de una regidon en subregioossgmrido como
referencia el centro de las particulas de seguasia £n el caso de un
plano 2D consiste en una red de celdas, cada ulealmles contiene
una inclusion, y cualquier punto dentro de esadregsta mas cerca de
la inclusion encerrada en ese mismo area que diuder otra
inclusion. El tamafio y forma de estas celdas depelad tamafio y
forma de cada inclusién asi como de la distanciras inclusiones
vecinas.

Los lados de las celdas se obtienen a través desema de
mediatrices perpendiculares a las lineas que uraa @articula
encerrada con las particulas vecinas. En ninguno cesiste
solapamiento entre subregiones vecinas y de esde,maa Unica area
0 subregion denominaddona de Influenciaes asignada a cada
particula. Ademas del Area de la Zona de Influenciau forma
geométrica, que vendra dada por la relacion dectsge la Zona de
Influencia (ARZI) se pueden calcular otros paraosetr

- Menor distancia entre inclusiones vecinas la distancia de cada
inclusién con su vecina mas cercana.

- Distancia media entre inclusiones vecinas la distancia media
de cada inclusidn con sus vecinas; se considergnagetodas las
inclusiones que comparten algun lado de la celda.

- Fraccion de Area Locales la relacion de éareas entre cada
inclusién y su correspondiente Zona de Influencia.

En la Figura 3 - 22 se puede ver un ejemplo demdgen obtenida
tras realizar la “esqueletizacion’.
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Figura 3 - 22.Ejemplo de imagen obtenida por el método SKIZ. 8estra
rodeado por un circulo negro las particulas vediesisecto a la inclusion
marcada con la flecha, y con un circulo rojo ldusién mas cercana

Las principales etapas que sigue el programa serildes a
continuacion y se muestran en las Figura 3 - 2Q)yrg 3 - 24:

- Adquisicion de imagenes en microscopio Optico obdeido:
Eleccion de los aumentos adecuados a los que sa t@mar las
imagenes de modo que sean detectables el mayorroUdee
inclusiones posibles. Independientemente de la denabtencion
de las imagenes, se han tomado las fotos a 100@raomlas
imagenes se tomaron de manera sistematica en el tSEkhdo
como minimo 1000 inclusiones.

- Software de andlisis de imagenes este caso se seleccionan las
inclusiones con un tamafio minimo igual o superidr j|an (ver
imagen a))

- Grabar las coordenadag y. de los centroides de las inclusiones
asi como su tamafio y forma.

- Realizar la Esqueletizacion, (imagen b)).

121



3. MATERIAL Y TECNINCAS EXPERIMENTALES

- Seleccionar un nuevo borde interior de modo gueviten tomar
datos de las inclusiones de la periferia, (imaggn ¢

- Recopilar los datos de areas, diametros etc.adezbnas de
influencia, (imagen d)).

- Calcular la distanciadn (en pixels) desde el centro de cada
inclusién kc, yc) al centro del resto de las inclusiones, (yn)
mediante la expresion:

d, =% =%,/ + (Y. - v, Ec3-10

El programa envia la informacion a una hoja de Exceartir de
estos datos se pueden calcular los valores deiénade Area Local,
menor distancia entre inclusiones vecina®), distancia media entre
inclusiones vecinasiun),etc.

Figura 3 - 23.Principales etapas de la técnica SKIZ
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SonEr

Figura 3 - 24.Principales etapas de la técnica SKIZ

Con el programa Leica Qwin también se han realizkdo
medidas de fraccion en volumen de inclusiones.Ulero de medidas
realizadas ha sido lo suficientemente alta coma garantizar un error
inferior al 5%.
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3.2.4. Ensayos de nanodureza-Microscopia de fuerza atomica

La dureza se ha medido usando la técnica de nardson.
Los ensayos fueron realizados en el equipo Nantdr@ell (MTS
Nano Instruments Inc., Oak Ridge, TN, USA) usandondentador de
punta de diamante tipo cube-corner. La maquina taodle tres
elementos principales: el indentador, un microsz@pitico con camara
de video y una mesa de precision que desplaza lastras entre el
microscopio y el indentador [13]. Esta técnicaizdilla microscopia de
fuerza atébmica [14,15] para la obtencién de imagene

El ensayo de nanoindentacién consta de los sigsqrasos:

= Aproximacion de la punta del indentador hacia laestia
hasta contacto.

= Carga en control de desplazamiento (5nm/s) paraa&ma
profundidad de penetracion dada o carga (50nm,rp@A0Nm,
300nm, 400nm y 500mN).

= Mantenimiento 85 segundos para alcanzar el egoilide la
muestra y el indentador.

= Descarga hasta el 90%.

= Mantenimiento de 50 segundos para permitir el ¢@lciel
efecto de deriva térmica.

» Descarga total.

Las indentaciones se eligieron de manera individodlncién de
la posicion de las inclusiones en la matriz, hatdemorresponder
aproximadamente la punta de la nanoindentacionetaentro de la
inclusion, evitando asi cualquier posible efectdedmatriz.

Las curvas carga-desplazamiento obtenidas en estsayos

permiten calcular la dureza tanto de la matriz ca®das inclusiones.
El método de analisis empleado para obtener dictadasres es el
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conocido método de Oliver y Pharr [16], basado ea golucion
analitica del problema del contacto elastico (FRagBr- 25) entre un
indentador y una superficie plana.

Perfil superficial después de
retirar la carga

Forma J

del indentador Superficie inicial plana

/ b, he '*'— C —/

Perfil superficial

. i bajo carga
deformacion | zona deformacion elasto-pldstica | deformacion

eldstica | | eldstica

Figura 3 - 25.Representacion esquematica de una seccion de Heella
indentacion indicando varias cantidades usadabamatisis [16]

La dureza puede obtenerse a partir de la siguesniacion:

H= L Ec.3-11
Ah)
dondeP es la carga YA (h.) es el area de seccidn transversal del
indentador a una distancila, desde la punta. Esta definicion es
diferente de la definicion convencional en la @ladrea de contacto es
determinada directamente de la medida del tamafe ligella.
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3.3. ANEXO: Conceptos basicos de cristalografia

La mayoria de los sdlidos tienen una estructurstatma. Esto
quiere decir, que poseen una ordenacion periodicaud atomos o
iones a lo largo de las tres direcciones del espdgin embargo,
algunos no presentan dicha ordenacion periddicalcsodenominados

sélidos amorfos.

Las estructuras cristalinas pueden ser facilmesgerdas mediante
la llamadacelda unidag que es la menor unidad, que por repeticion
indefinida en las tres direcciones del espacio,egerel cristal. Si
conocemos la disposicion exacta de los atomos alatdr la celda

unidad, conoceremos la disposicion en todo eladrist

La celda unidades siempre un paralelepipedo (Figura 3 - 26)
pudiendo ser especificado su forma y tamafo arphetlas longitudes
a, b y c de las tres aristas independientes yosl&és angulos, By y
entre las mismas, de tal forma que los valore®tdatlas longitudes
como de los angulogérametros de celdason caracteristicos de cada
uno de los sistemas cristalinos, que se muestrdaroha resumida en
la Tabla 3 - 4 Cualquier sdlido cristalino puede ser adscritana de

los siete sistemas de ejes cristalograficos orsastecristalinos.

-4

f: |J‘ JH' .t".'.’ |

Figura 3 - 26.Celda unidad y pardmetros de celda
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Tabla 3 - 4.Clasificacion de los reticulos espaciales en lstegias
cristalinos [17]

Sistema Cristalino Parametros de celdilla Reticulos espaciales
a=b=c Ciibica simple (P)
Ciibico Ciibica centrada en el cuerpo (I)
i Ciibica centrada en las caras (F))
a=b=c Tetragonal simple (P)
Tetragonal
a=f=y=00° Tetragonal centrado en el cuerpo (I)
Ortorrombico simple (P)
. a=b=c Ortorrémbico centrado en el cuerpo (I)
Ortorrémbico
a=f=y=00° Ortorrombico centrado en la base (A.B.C)
Ortorrombico centrado en las caras (F)
Romboédrico o a=b=c
Romboédrico simple (R)
Trigonal a=P=y=00°
a=b=c
Hexagonal Hexagonal simple (P)

a=f=00° y=120°

azb=c Monoclinico simple (P)
Monoclinico
a==00°f Monoclinico centrado en la base (C)
a=b=c
Triclinico Triclinico simple
a=P=y=00°

El nimero de posibilidades para la eleccién deeldilta unidad
puede ser infinito, ya que cualquier paralelogracgos lados
conecten puntos de la red es siempre una elecé@ilihay El criterio
general es elegir la mas pequefa, llanwadda primitiva que es la que
Unicamente tiene puntos en los vértices del pagileédo elemental,
quedando descrita mediante la aplicacion de testationes unitarias
a, b, c y entre las distintas opciones, se eligeeléa que tenga
parametros reticulares mas parecidos y que formea ei angulos de
909, si los hubiese. Pero a veces puede resulmicoréeniente elegir
una celdilla con mas de un punto asociado a la mid$tor tanto, se
pueden describir distintas redes, segun represeatemna celda
primitiva, centrada en el cuerpo, centrada en tétatasaras y centrada
en dos caras opuestas.
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Bravais demostré que soélo son posihldsredes de traslacion
tridimensionales y homogéneaompatibles con las caracteristicas de
simetria de cada sistema cristalino, es decir, s@jo14 posibilidades
diferentes de asociar atomos, iones o moléculas fpamar un cristal
(Figura 3 - 27).

Simple cubic Body-centered Fave-o

cuhic (bec)

imple Boidy-cenered
arthorhombic wrthorhnmbic

Rhambohedrzl

Figura 3 - 27.Redes de Bravais agrupadas de acuerdo con suaistem
cristalino [17]

En una red cristalina pueden trazarse, en las naamdas
direcciones, series de infinitos planos paralelesjyidistantes entre si,
conteniendo cada uno de ellos sucesiones linealpsimtos reticulares.
La distanciad entre dos planos consecutivos de una misma &radi
denominadistancia interplanar Cada serie de planos divide a los ejes
cristalograficos en un nimero entero de parteslegu&l plano cuyas
intersecciones con los ejes sean a/h, b/k y cidddn k,l, son niumeros
enteros sin ningun divisor comun, es el plano n&ésano al origen
perteneciente a una misma familia de planos pasaleequidistantes.

Los numerod,k,I, identifican laposicion yorientacion del plano
respecto a los ejes cristalograficgs son denominado$ndices de
Miller, escribiéndose con la notacién (hkl). Estos selamal
directamente reduciendo a los menores numerososntes valores
inversos de las intersecciones fraccionarias corjles cristalograficos.
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Planos cristalograficos

La estructura cubica esta definida por los indadMiller (hkl)
indicando los diferentes planos cristalograficos oespecto a los ejes
de la celdilla unidad (algunos ejemplos se muestrata Figura 3 -
28). Para encontrar los valores ek y | primero es necesario
determinar donde el plano cruza los ejes de lailleelde unidad. A
continuacion se invierten estos numeros antes dacirs a los
enteros mas pequefios. En el caso de que un place el eje en el
lado negativo del origen, el indice se escribe gpnrsigno negativo
sobre él. Un grupo de planos de la misma familipusle englobar en
el conjunto {111}.

(o10) (oo

(o) gy

Figura 3 - 28.Mostrando cinco planos diferentes de un cristalesgntado
por los indices de Miller [17]
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Direcciones cristalograficas

Las direcciones dentro de la estructura cristafagrdambién
estan definidas por indices y se escriben [uvw]a dimeccion es una
linea entre dos puntos, o alternativamente, unovePara determinar
los indices de las tres direcciones primero seatuazvector de longitud
conveniente en el origen de coordenadas del sist€ot vector se
puede trasladar a través de la red cristalinal&naase, si se mantiene
el paralelismo. A continuaciéon se determina la i del vector
proyeccién en cada uno de los tres ejes, finalmesties tres nimeros
se multiplican o se dividen por un factor comurap@&ducirlos al valor
entero menor. Un grupo de direcciones de la miamalih se definen
como [111]. Una caracteristica Unica de los cestalibicos es que los
planos y direcciones que tienen los mismos indioesperpendiculares
entre si.
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A

ESTADO Y DANO PRESENTE
EN LA MICROESTRUCTURA
DURANTE EL PROCESO DE
RECALENTAMIENTO EN
HORNO

4.1. INTRODUCCION

La experiencia de la industria evidencia que laesupe del
material bruto de colada esta directamente relad@ncon la
propagacion de las grietas durante la laminaciércadiente. Por lo
tanto, cabe pensar que existen otros factores, qomeden ser la
segregacion de ciertos elementos o el modo en goigctgonan las
grietas en los procesos de oxidacion en el hornoedalentamiento
previo a los procesos de laminacion, que puedetrilboin a deteriorar
la ductilidad en caliente de los aceros brutosatieda.

A lo largo de este capitulo se analizaran los pesitlefectos que
se pueden encontrar en las zonas mas cercanasupddicie del
material debido a los procesos de solidificaciémadte la colada
continua. Asi mismo, se vera la evolucion de ed&fectos durante
determinados tratamientos térmicos que pretendenula las
condiciones del horno de recalentamiento prevalarhinacion.
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4.2.1. Estructura de Solidificacion

Los productos obtenidos de la colada continua nsnocausados
en aplicaciones comerciales, es decir, son produattermedios,
destinados a ser transformados en otros productesdiante
transformacion plastica, tales como: barras, tuplasichas, alambres y
perfiles.

Durante la solidificacion de los productos de calambntinua
existen tres zonas diferenciadas que se esquematizia Figura 4 - 1
para la seccion transversal de una palanquillacd&rtacto con las
paredes del molde existe una zona equiéxica de graty fino (zona
chill) que se forma por el enfriamiento rapido del métaldido al
entrar en contacto con el molde. Debido a estmueacion seré
heterogénea y su velocidad rapida, produciendmtiandcion de un
gran numero de nucleos de solidificacion de grgrerpuefios mas o
menos equiaxiales y de crecimiento dendritico. Xtaresion de la zona
chill depende de varias condiciones como pueden seratelrial del
molde, la temperatura del liquido al verterlo emelde, la temperatura
del molde, la conductividad térmica del molde €aando el liquido
esta sobrecalentado y las paredes del molde es$één b zonahill
sera estrecha, pero si el liquido es vaciado atienaluna temperatura
levemente superior a la de solidificacion, habra zona mas amplia de
liquido sobreenfriado produciéndose mas nucleagidur lo tanto la
zona chill sera mas ancha. De aqui podemos degueirla zona chill
decrece con la mayor temperatura del metal liquido
(sobrecalentamiento) y con el precalentamiento ndelde; si estas
condiciones de temperatura se extreman, la zolapcldde hacerse
imperceptible.
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Figura 4 - 1. Estructura de solidificacion de la seccion transafedel
material as-cast [1]

Justo después de esta zona existe otra de cretinmdelumnar
gue se forma al disminuir los gradientes térmiauseclas paredes del
molde y el liquido interior. Estos granos columsage originan en los
granos de la zonahill, continuando su crecimiento hacia el centro
(perpendicularmente a la pared del molde), puemdaivorablemente
orientados para crecimiento rapido, como se muestta Figura 4 - 2.
En metales FCC y BCC las direcciones de crecimiepodo de las
dendritas son de la familia <100>; se desarrolla@s aguellos granos
con direcciones de crecimiento rapido paralelasa aiteccion de
extraccion de calor. La existencia de una zonanwoéw produce
orientaciones preferenciales de los cristales ycpasiguiente produce
anisotropia de las propiedades mecanicas, lo queihdispensable la
deformacion plastica posterior. Es importante destaque el
crecimiento de los granos columnares no es solsuelongitud, sino
también segun su diametro y que los bordes de graaoogen
impurezas.
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Figura 4 - 2. Esquema de crecimiento de los granos en la estaude
solidificacion

En el centro de los productos de colada existetentara region
equiaxicade granos orientados al azar que podrian habensedo a
partir de brazos secundarios de dendritas rot@fumdidos del cuerpo
central de la dendrita y que actuarian como sesrplidaia el crecimiento
de nuevas dendritas.
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4.2.2. Marcas de Oscilacion

Hoy en dia el proceso de colada continua esta tdiremte
relacionado con los diversos desarrollos que smeaxfectuando en la
laminacion en caliente. El proceso de “hot chargmgdirect charge”
donde el material es directamente transportadoahakthorno de
recalentamiento desde la colada sin efectuar unda@onamiento de
la superficie, se propone como el primer paso hatigroceso de
laminacion. Sin embargo, el proceso “hot chargisglo puede ser
implementado adecuadamente si el material direetocalada no
contiene defectos de superficie como pueden setagriransversales y
segregacion. Estos defectos estan directament@mdss@ la presencia
de pequeiias depresiones, perpendiculares a l@idimede colada, que
son caracteristicas de la superficie de los praduptovenientes de
colada continua. Estas depresiones tienen un espagular y se
denominamarcas de oscilaciég son el resultado de la solidificacion
inicial que ocurre cerca del menisco segun avahZmgote por el
molde (ver Figura 4 - 3). Las marcas de oscilapiaden tener forma
de depresion concava o con forma de ganichol.

SO
FLUX LIQUID
FLUX t'astmg

direction  defect

COPPER
 MOLD

s MENISCUS /
: . -
HOOK || LIQUID - -
; ol STEEL Frosq section
\ o
-
2
- [l’ o tmm o

- oscillation mark
Skab front view Side view

Figura 4 - 3.Ejemplo de marcas de oscilacion en la superficierdmaterial
bruto de colada y esquema de la solidificaciéradeto dentro del moldf2]
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Las marcas de oscilacion tienen una importanteientiia en la
calidad superficial de los aceros ya que suelemaactomo punto de
nucleacion de grietas transversales y por tafiigeimcian la formacion
de las mismas.

Varios autores describen algunos de los mecanisa®s
formacion de las marcas de oscilacion [2] y swnricia con diversos
factores, como pueden ser la frecuencia de osa@iladel molde o el
porcentaje de carbono del acero [3,4]. La profuadide la marca de
oscilacion disminuye con la frecuencia de oscilaci@éduciendo asi la
posibilidad de aparicion de grietas y por otro lddoformacion de
marcas de oscilacién tipo “hook” esta favorecidaaguellos aceros
con menores contenidos de carbono. Otros factomes pueden ser el
sobrecalentamiento y la velocidad de colada tambanfactores que
influencian la apariciéon de marcas de oscilacion.

Otros autores [4,5] reportan la aparicion de irolss no
metélicas concentradas en las inmediaciones dehtmks mas
pronunciados, asi como la posible aparicion de egagion de
elementos en la parte inferior de la marca de asoih.

Hoy en dia se estan tratando de concentrar esfierzel estudio
de este tipo de microestructuras en su versionmeigsional [6]. De
este modo, ejemplos como los observados en lad#ur4 se pueden
localizar en la bibliografia, que permiten tenea wision extra de la
evolucion de las marcas de oscilacion, teniendo ceenta la
profundidad a la que penetran desde la superfigre. concreto,
podemos ver de forma esquematica de dénde se hamididb la
micrografias Opticas mostradas a diferentes digtarde la superficie
donde se observa la linea del menisco solidificadustrando el origen
del hook, asi como la linea superior e inferiomahisco que identifica
el espesor del hook.
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Figura 4 - 4.Esquema y micrografias Opticas de la marca deags@il tipo
hook a diferentes distancias de la superfigje
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4.2.3. Influencia de la distribucion de inclusiones en arecimiento
de tamafio de grano de austenita

En los aceros resulfurados se ha observado queciniento de
grano esta limitado por la presencia de gran caditde sulfuros de
manganeso [7-10A las mismas condiciones de temperatura, el tamafio
de grano es inferior al que se obtiene, por ejengriaun acero C-Mn.

La presencia de una distribucién de particulas aefgireda fase
ejerce una presion sobre la junta de grano qu@aeecal movimiento.
En presencia de precipitados, para que se prodelzceecimiento de
grano, la fuerza impulsora efectiva debe consideracomo la
diferencia entre la fuerza impulsora y la fuerzdrdaado debida a las
particulas, f; donde Eviene dada por la ecuacion de Tener [10]:

3[f [y,

p 2 [t Ec.4-1

dondeyy, f y r son la energia de la junta de grano, laciin
volumétrica de particulas y el radio de estas @alintespectivamente.
De acuerdo con la Ec. 4 - 1, la fuerza de frenadnda a la particulas
es proporcional a la relacion f/r. Por tanto, caamayor es f/r, menor
es el tamafio de grano.

En los aceros microaleados el afino de grano sa logdiante la
adicion de Nb, Al, V o Ti, que inhiben el crecimierde grano a través
de la precipitacion fina de nitruros o carbonitaurde tamafios
nanometricos. En el caso de los aceros resulfuréasclusiones con
un tamafio medio que varia entre 2 yu® no tienen en principio
influencia en la inhibicién del crecimiento de gvan generalmente, es
la alta fraccion de particulas de segunda fasaudagjerce ese efecto
inhibidor.
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Por otro lado, a altas temperaturas en los acarescqntienen
precipitados o particulas de segunda fase se snledervar un
crecimiento de grano anormal [11-14]. Este creamoiediscontinuo
puede estar asociado con la disolucion o engrosémiee los
precipitados que se oponen al crecimiento de gsanmor lo tanto,
aparecen algunos granos de un tamafio desmesurad@.Figura 4 -
5, obtenida de trabajos anteriores con acerosfueadobs, se observa
cierta heterogeneidad en la distribucion de tamaéos colas hacia
tamafos grandes. Sin embargo, en los aceros negidll esta
heterogeneidad es mucho menor que la que puedecapan aceros
microaleados. Esto es debido a que a la temperatlga
precalentamiento empleadas en estos trabajos, DeQ@ b cluso hasta
1300°C) apenas se produce disolucion parcial d&8.Mimismo, para
gue se produzca un cierto engrosamiento de logrealfle manganeso
son necesarios tiempos de calentamiento elevadosloda que la
difusion del manganeso en fase sélida es lentacdtnbio, en los
aceros microaleados a partir de cierta temperageaproduce
engrosamiento o disolucién de ciertos carburosjnaig o carbonitruros
(VN, TiC, NbCN..) lo que conduce a un crecimientor@nal de grano.

30 120
25 - s—g—p—p—o—c—rc - 100
<
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% 15 4 e B SPb-2 - 60
3 mS-2
& 10 - =t - 40
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0 Dr‘-:*j“amlul'\‘\\ LH AL O 1 H‘ H‘ L nlm n‘mn‘rﬂ ‘rﬂ 2 B d o . 0
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Figura 4 - 5. Distribucién de tamafio de grano de austenitdainén aceros
resulfurados a T=1150°C, 20 min [14]
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4.3. MATERIALES Y TECNICAS EXPERIMENTALES

4.3.1. Generacion de grietas

Se han inducido grietas artificiales a través digdapor flexion
en tres puntos (3PB) para obtener asi pequefidagyar la superficie
as-cast del material con el objetivo de evaluavialucion de pequefios
defectos del material directo de colada. En la miayde los casos se
observo que la microgrietas nucleaban en zonas@@errespondian a
la regibn de maxima tension, evidenciando la pr@aede puntos
débiles en el material. En consecuencia, se demdiizar ensayos de
fatiga por flexion en cuatro puntos (4PB), con lgketivo de favorecer
la apariciéon de los defectos en esos puntos déhiesionados.

Las probetas han sido mecanizadas a partir de qualas
correspondientes a los materiales CSM9, CSM38 y 308, como se
observa en la Figura 4 - 6.

3 Point Bending Test
B

.
O L ascast s @]

Y

~J

S i 3

|
|
4mm |
|
|

Direccion
de colada

Figura 4 - 6. Esquema de la situacién de las probetas preagpiefzor fatiga
mediante 3PB y 4PB

Se han obtenido grietas con longitudes inferioreslnam
utilizando en los ensayos de flexion ondas sinagesdde diferentes
amplitudes y ciclosdependiendo del acero y del ensayo de fatiga.
Aunque en algunos casos se generaron grietas der rwengitud, el
objetivo inicial era producir defectos de poca profidad.
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4.3.2. Tratamientos de recalentamiento

Las probetas del material artificialmente dafiadbiase utilizado
para analizar la evolucidn de las grietas, asi cemimteraccion con la
microestructura durante el calentamiento. De estdomalgunas de
estas probetas con grietas asi como otras profietagsietas (caso del
acero SPb-2 Z7 202 y 211) han sido sometidas eatamtiento térmico
simulando las condiciones del proceso que sufre palanquilla
durante el calentamiento en un horno industrial. h\88 empleado
varias condiciones, que se pueden ver de formanidalen larabla 4 -
1.

Tabla 4 - 1.Condiciones de los tratamientos térmicos en labomt

Condiciones de los tratamientos en Materiales
laboratorio
Atmésfera: Aire atmosférico CSM9 - probetas 3PB

Tiempo =4 h 15 min.
Temperatura = 1170°C
Horno (carbolite)

Atmésfera: Condiciones seco CSM9 - probetas 4PB
(%CO02 =10.68, %N2 =87.21, %02 =2.10) ~10%\ISI 303 - probetas 4PB
exceso de aire. CSM38 - probetas 4PB
Tiempo = 4 h 30 min. (heating: + 5°C/min) LFCS 9TZ7 202/16
Temperatura = 1200°C LFCS 9TZ7 211/16
Horno (alumina)

Atmosfera: Condiciones humedo 9SMn28 - 4PB probetas
(%CO02 =8.85, %N2 =72.22, %02 =1.74, AlSI 303 - 4PB probetas
%H20=17.19). ~10% exceso de aire CSM38 - 4PB probetas
Tiempo = 4 h 30 min. (calentam.: + 5°C/min) | LFCS 9TZ7 202/16
Temperatura = 1200°C LFCS 9TZ7 211/16

Horno (alumina)
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En la Figura 3 - 10 ya se pudo ver el sistemazatilo para
efectuar los tratamientos térmicos, en este casorew la fotografia
mostraba el montaje realizado para las condicictesatmosfera
hameda. Hay que tener en cuenta que tanto end@sniientos en seco
como en los de humedo parte de la capa de Oxideragda durante el
proceso de oxidacién ha sido ligeramente elimiredal proceso de
preparacion de las muestras para llevar a cabaréterizacion de la
seccion transversal de las probetas.

En los casos en los que no ha sido necesarialileacitbon de una
atmosfera especial, como las mostradas efalda 4 - 1para las
condiciones de seco y humedo, los tratamientossedalizado en un
horno Carbolite en aire atmosférico.
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4.4, RESULTADOS Y DISCUSION

4.4.1. Caracterizacion as-cast de la superficie y regidrub-cutanea
4.4.1.1. Caracterizacion de la estructura de solidificacion

Debido a que la aparicion de grietas puede prorseveebido a
la presencia de pequefios defectos formados duednpeoceso de
colada continua, es imprescindible un analisisadedna cortical, es
decir, de la zona inmediatamente inferior a la Hupe.

Algunos de los defectos estudiados son comunestpdos los
grados de aceros y se pueden resumir esquematieaereta Figura 4
- 7. En cuanto a la calidad superficial se hareaatlo diferentes
rugosidades en funcion del acero asi como presen@asencia de
marcas de oscilacién. En relacién a la composigidimica del acero
se ha analizado la presencia de oxidos, de elema@®abajo punto
fusiéon (FeS) asi como posibles segregaciones deeates residuales
(Ni,Cu). La presencia de grietas superficialesasndceros directos de
colada también ha sido objeto de estudio, asi caumimteraccion con
la microestructura, en concreto con la distribuaiéninclusiones y su
morfologia. Hay que recordar que las alineacionesirgtlusiones
pueden resultar perjudiciales ya que favorecen rtgpggacion de
grietas.
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Figura 4 - 7.Esquema de los diferentes defectos identificadda en
superficie as-cast

Muchos de estos defectos, debido a su pequefio teseadin total
o parcialmente eliminados durante las etapas denteahiento. El
espesor de la capa de O0xido formada durante l@srtrentos térmicos
influird de manera directa en su eliminacion. Dgatoformas, también
hay que tener en cuenta la distribucion y local@ade las inclusiones
en las zonas cercanas a la superficie as-cast,ugairmglusiones
localizadas en los bordes de grano asi como agimiees o
alineaciones de inclusiones pueden actuar comoncanpreferentes
para la propagacion de grietas durante la defodnaci
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En este sentido se ha tratado de hacer un arddidas diferentes
figuras geométricas de las muestras del materehstspara determinar
asi cuales son los factores mas significativosigfieyen en la calidad
del acero durante su produccion mediante el proassocolada

continua. Un resumen de los puntos analizados sstnauen la Tabla 4
- 2.

Tabla 4 - 2.Resumen de los diferentes aspectos analizad@ssugérficie
del material as-cast

Estructura de Solidificacion
Aglomeracion y alineacién de inclusiones
Rugosidad y Marcas de Oscilacion
Distribucién de Tamafio de Grano y estructura
Cambios Composicionales
Pre-existencia de defectos
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Estructura de solidificacion

En la Figura 4 - 8, Figura 4 - 9, Figura 4 - ylbigura 4 - 11 se
puede observar la estructura de solidificacibnadedna cercana a la
superficie en la seccién transversal para cuaaday de aceros CSM9,
CSM38, SPb-2 Z9 y AISI 303 respectivameriia el caso del acero
CSM38 (Figura 4 - 8) se ha revelado una microesira propiamente
dendritica y en algunas regiones se pueden digtiajneaciones de
dendritas que incluso superan 1mm de longitud. sEsfgtructuras
dendriticas orientadas en una determinada direqui@den favorecer
la existencia de precipitacion en la misma diratdé crecimiento que
las dendritas (la existencia de posibles alineasate inclusiones se
comentara en el siguiente apartado. Se puede plecitanto que no
existe la primera capa de solidificacion formadagranos equiaxicos.
Esta situacion se repite para el resto de ace®d9C SPb-2 y AISI
303, como se ve en la Figura 4 - 9, Figura4 y Elgura 4 - 11y con
probabilidad se debe a las condiciones que se ado €n el molde
para la solidificacion. En concreto en el acero @S#¢ han podido
distinguir una zona que penetra una distancia &env.desde la
superficie (Figura 4 - 9) y que puede atribuirséa gorimera capa
solidificada, y por tanto con velocidad de enfriamio mayor, durante
la colada de la palanquilla, mientras se mantiémaleleo todavia en
estado liquido antes del enfriamiento secundaristgpior. De una
region a otra de la palanquilla, la orientacion eftas alineaciones
respecto a la superficie cambia significativamententras en algunas
zonas tienen una orientacibn practicamente perpeladi a la
superficie, en otras tienen una orientacion paakeh el caso del acero
AISI 303 también se han detectado alineacionesrit&as penetrando
desde la superficie (Figura 4 - 11). Uno de Ilgszeas que hay que
considerar es que la posible alineacion de pequiehssiones entre
las dendritas puede favorecer la propagacion deagrien la matriz.
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Figura 4 - 8.Estructura de solidificacién de la seccion transakedel acero
CSM38

1000 pm
[

Figura 4 - 9.Estructura de solidificacién de la seccion transakedel acero
CSM9
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Figura 4 - 10.Estructura de solidificacion de la seccion transakedel acero
SPb-2 79

Figura 4 - 11.Estructura de solidificacion de la seccion transakedel acero
AISI 303
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Aglomeracion vy alineacion de inclusiones

En los aceros estudiados se han observado no stéak mosibles
alineaciones de inclusiones (Figura 4 - 12 y Rgdr- 13), que
favorecen la propagacion de las grietas, sino tamlionas de
aglomeracion de inclusiones (Figura 4 - 14), esrdeonas locales
donde las inclusiones estan muy juntas unas ds, gfua pueden actuar
como puntos de nucleacion del dafio. Estas alineesicse han
detectado en el caso del acero CSM38 (Figura 2)- yldel acero AlSI
303 (Figura 4 - 13). Se recuerda como se vio eQagiitulo 2 de la
revision bibliografica general, que existe todopuoceso de nucleacion
de cavidades a partir de inclusiones de sulfurondaganeso, con su
posterior fase de crecimiento y coalescencia dmisshas.

Figura 4 - 12.Segregaciones con alineacion de inclusiones paeeed
CSM38
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Figura 4 - 13.Alineaciones de inclusiones para el acero AlSI 303

Figura 4 - 14.Segregaciones sin alineacién de MnS para el ad&b3AQ3

Hay que destacar que en el caso del acero CSM3®hy2S
también se han encontrado zonas con inclusionefistiato tamafio,
ademas de inclusiones tipo Il para los acero CSMA8I 303, como
se observa en la Figura 4 - 15 y Figura 4 - H.tamafo de la
inclusién es un factor relevante a la hora de deter la posible
aparicion de cavidades y la evolucion de las mismas la
deformacion. [15] La existencia de estas familias de inclusiones de
distinto tamafio se debe probablemente a que sefdrarado en
momentos distintos de la solidificacion, las masandges se han
formado en primera lugar y han tenido un mayor pienpara su
engrosamiento, mientras que las mas pequefias sanhabeado
posteriormente a instancias de las Ultimas zogaglhs a solidificar.
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Figura 4 - 15 a) Areas con inclusiones de mayor tamafio eneebaaPb-2
Z7-204. b) Presencia de inclusiones Tipo Il erceta SPb-2 Z7-211.c) y d)
Existencia de dos familias de tamafios de inclugiiyual distancia de la
superficie para el acero CSM38

AlSI| 308

~ 50 um

Figura 4 - 16.Inclusiones de MnS Tipo Il localizadas en los as€&€8M38 y AlSI
303
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Rugosidad y Marcas de Oscilacion

La Figura 4 - 17 resume las diferencias encontrgmaa los
distintos tipos de aceros, en lo referente a lasiagd de la superficie
y a la presencia de marcas de oscilacion. La pcesele marcas de
oscilacion se ve favorecida con la disminucion dehtenido en
carbono [2,4,6]. Como se puede observar en ladjgelracero CSM38
(acero de medio carbono) no tiene marcas de oxilaxc zonas que
hayan sufrido una depresion de la superficie, masmjue para el resto
de aceros, CSM9 y AISI 303 si que aparecen (ackrdsjo carbono)
de forma mas frecuente.

arcde Oscilacién (ASI 303)

Figura 4 - 17.Ejemplo de los distintos niveles de rugosidad dealanquilla
del material as-cast

No obstante, se ha realizado para el caso del &8M38 un
exhaustivo andlisis de la microestructura de dalation, como se
observa en la Figura 4 - 18. Se han realizadadgsilsucesivos e
igualmente espaciados paralelos a la direccion aleda y con la
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caracterizacion microestructural de cada uno des bl sido posible
identificar la presencia del menisco de solidifidactipico de marcas
de oscilacion con forma de gancho (tipo Hook). Estgela la
importancia del andlisis microestructural en uraakestridimensional.

5 g0 3

Figura 4 - 18.Andlisis de las microestructura as-cast a difesente
localizaciones de la superficie. Presencia de heoks acero CSM38

En lo referente a la rugosidad superficial, hay igmer en cuenta
que en una misma palanquilla, la rugosidad puede dssinta
dependiendo de la parte de la misma que se visudtior lo tanto,
puede haber zonas donde la posibilidad de propagals grietas de
manera local sea mayor. Ademas, para el caso dmlasquillas del
acero SPb-2 Z7 (202, 204, 209, 211) la rugosidaddiésrente
dependiendo de las condiciones de colada. Comadbsen@ en la
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Figura 4 - 19, las condiciones del acero SPbh-2@Z son las que
muestran menor rugosidad exhibiendo una superficéeticamente
lisa, a diferencia de las otras condiciones doadadosidad superficial
es mas notable.

—— 200pm

204 209 T

Figura 4 - 19.Rugosidad superficial para las distintas condigate colada
del acero SPb-2 Z7

Puede resumirse por tanto, que en los aceros gorcbatenido
en C se observa la presencia de marcas de osnilddm son muy
profundas (50Qum) aunque las diferentes condiciones de solidificac
realizadas por el suministrador de la calidad SEZF-8ugieren que es
posible reducir de forma considerable su incidencia
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Distribucién de Tamafno de Grano y estructura

La distribucion de tamafio de grano de austenitaasanalizado
para el caso del acero AlISI 303. La distribuciértateafio de grano es
bastante heterogéneo (Figura 4 - 20 y Figura 4): En algunas partes,
hay regiones donde se forman pequefios granos emsaoerca de la
superficie seguido de los tipicos granos columndeek estructura de
solidificacion, mientras que en otras zonas estasgg de austenita
equiaxicos no estan presentes.

Figura 4 - 21.Estructura de solidificacion de la zona corticdlatzro AlSI
303
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Cambios composicionales
(Difusion de elementos residuales (Cu, Ni, etdgplecion deMn,
existencia de FeS, oxidacion)

En el caso del acero CSM38, si que se han encontrad
segregacion de elementos tales como el Ni o elBStos elementos
aparecen filtrandose desde la superficie hacian@rior como se
observa en las micrografias de la Figura 4 - B2Rjigura 4 - 23 y en
el mapa composicional de la Figura 4 - 24. La Figl- 22 muestra
adicionalmente algunos analisis Edax, cuya comjgwsige adjunta en
la Tabla 4 - 3.

T0pm 1 Electron Imags 1 1 Electron Image 1

Figura 4 - 22.Segregaciones en la superficie del acero CSM38

Tabla 4 - 3.Analisis quimico de zonas puntuales de la Figua22

Spectro %0 %Si %S %Ti %V  %Cr %Mn  %Fe %Ni
1 4.6 25.1 46.8 15.2
2 3.4 0.5 115 04 05 06 190 611 0|8
3 3.4 0.4 12.8 08 07 05 185 586 13
4 2.4 0.6 85.1 7.7
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Spectro  %Si
0.7
0.8
0.7
0.7
0.6

~NOoO o~ WwWNPRE

0.3

%S

22.4
20.3

%Cr %Mn  %Fe
14 14 96.
1.3 1.3 95.
14 14 95.
15 15 96.
1.6 1.6 96.
36.8 36.8 31
355 355 35

AccV Magn  Det WD ———— 20um
20.0 kv 1500x  SE_10.0

L : 0’ v

vV Magn Det WD 1 20um
20.0 kv 1500x  BSE 10.0

¢V Magn Dst WD ——— 20um
0.0 KV 1600x _ SE_10.0

Figura 4 - 23.Segregaciones de Ni en la superficie del acero GSM3
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Magn WD ———— 10um
4000x 101

Figura 4 - 24.Segregaciones en la superficie del acero CSM38

Las muestras del acero CSM9 (Figura 4 - 25) tictaembién
redes de Oxidos en la superficie as-cast, asociadaspresencia de
sulfuros de hierro y a la segregacion de Niy Cu.

Continda en la siguiente pagina
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Figura 4 - 25.Penetracion de o0xidos y mapa composicional debac&M9

Las palanquillas de material as-cast del acero SRienen
algunas diferencias dependiendo de ruta de procegsdta su
produccion. Los aceros que han seguido la ruta (&&b-2 Z9) tienen
muchos mas 6xidos penetrando desde la superficia bhinterior de
la palanquilla y tienen también mucha mas segregade elementos
residuales en la superficie as-cast, en comparawanos aceros que
han seguido la ruta BOS (SPb-2 Z7) como se obsamia Figura 4 -
26 y Figura 4 - 27. En general la penetracion ake dxidos esta
asociada con sulfuros y oxidos de hierro (FeS, Re@mbién con
elementos residuales que se adentran hacia @ébmteosmo se observa
en el mapa composicional de la Figura 4 - 28, marageneral no
tienen una longitud superior a 100.
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Figura 4 - 26.Penetracion de 6xidos para el acero SPb-2 Z9 darEAF

Magp WD F——— 50m Magn WD —————1"b0ui
000X 100 1000x 100

Figura 4 - 27.Penetracion de oxidos para el acero SPb-2 Z7 ¢arBQS
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Figura 4 - 28.Mapa composicional del acero SPb-2 Z9 con ruta EAF

En el caso de acero inoxidable AISI 303, no se éraontrado
zonas de 6xidos o regiones ricas en FeS en lass zmraanas a la
superficie as-cast. Sin embargo si se han encangacdeste material,
como ya se ha comentado con anterioridad, regi@mdadas con
inclusiones tipo Il, en zonas cercanas a la superfi

De estos resultados hay tres aspectos a considerar:

- El acero procedente de la ruta BOS es el que nejimad
superficial posee.

- El acero procedente de la ruta EAF es el que tieagor
presencia de oxidos entrando al interior desdeiparéicie.
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- Existe una posible presencia de Cu y Ni en funcdéna
composicion quimica (nivel de elementos residuates)a
ruta EAF.

Este ultimo aspecto es el mas esperable. La priesgacCu, tal y
como puede apreciarse en la Figura 4 - 24, estagisiendo que a lo
largo de la colada continua la oxidacion relatieaee esta induciendo
un enriguecimiento de Cu que se estaria segregaoglblemente por
los bordes de los granos de austenita, haciaszlondel acero [16-18].
La presencia de Ni en compaiiia con el Cu confianasta hipoétesis.
La posible permanencia de la palanquilla (duraateolada continua)
en el rango de temperatura peligroso para la segy del Cu
(aproximadamente entre 1050 y 1150°C) durante empdo no muy
largo ha podido ser el motivo de que la profundidiedlas zonas
segregadas sea pequeiia.

Las diferencias entre las rutas BOS y EAF en rélaaila menor
presencia de defectos superficiales con Oxidodtaesmas complejas
de analizar. Por una parte, el nivel sensiblemar&zior de la suma
total de elementos residuales en la ruta BOS vaaafepor lo menos
cualitativamente, a la calidad superficial. De farnsimilar, las
condiciones de solidificacion y colada continua hasido
completamente diferentes: mientras que en la r@& Be produjeron
blooms, la ruta EAF se utilizé para producir palatgs. Ello indica
gue necesariamente los radios de curvatura delddaccontinua para
producir el bloom deberian ser notablemente maydfsse factor
ayudaria a una mejor calidad superficial al redleiincidencia en la
formacion de pequefias grietas superficiales queepasnente se
oxidarian y originarian defectos tales como lotadeéigura 4 - 28.
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Pre-existencia de defectos

En todos los aceros existen pequefas grietas earcanla
superficie, como se muestra en las micrografiasgidas en la Figura
4 - 29.

Magn WD ———— 100um
500x 101

AlSI 303 SPb2 79

Figura 4 - 29.Ejemplos de defectos pre-existentes en el matigiak-cast
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Un resumen de parte de la caracterizacion reaizeabsta el
momento se muestra en la Tabla 4 - 4 y en la Tdbla5. Los
resultados de la parte superior de la tabla (eniboyaorresponden a
la caracterizacibn de los principales defectos gmies en las
superficies as-cast (grietas, rugosidad superfiodbacion, presencia
de FeS asi como de segregacion de elementos carderpger el Ni o
el Cu). Los resultados de la parte inferior detéddas (sin colorear)
corresponden a una caracterizacion de otros aspewhoo puede ser el
grano de austenita (superficial o situado a 5-6ragiahel interior), la
distribucion y deteccion de alineaciones de incliss de MnS,
presencia de las mismas con tamafnos inferioresp@ ¥ su
composicién quimica. Estos ultimos aspectos senvera mas detalle
en el capitulo siguiente.

Tabla 4 - 4.Resumen de la caracterizacion microestructurah dema
cortical para el acero SPb-2 (BOS y EAF)

SPb2 - Z7 (BOS) SPb2-79
202 204 209 211 (EAF)
Grietas No No No No Si
OM/Rugosidad lcm Rugosidad alta <lcm lcm ---
Mas oxidac .
S RCs Poco profunda| Profund ~ 50 FIEME) = £0 =
Oxidacion profunda < pum Separac | Profund ~
50um < 100pm pm Separac| " 100um 100pm
~50pm
Muy Poco
FeS Muy Poco Profund ~ 50 Més FeS --- Si
pm
Si, cerca de
Segﬁ?‘éﬂon e detglgta iE No detectado | No detectado| No detectado Igfo?;qnd doi'
100pum
Tamafio de grano
austenita
Distribucién MnS Mayor
Tamafio medio: Detectadas | Homog..a 5
Superficie / Interior T T T MnS Tipo I mm
(5mm) 1.5/2pum
Alineacién MnS Si No detectado No detectado  No detectgdo Si
MnS<<iym Si
MnS Composicién MnS MnS MnS MnS ---
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Tabla 4 - 5 Resumen de la caracterizacion microestructuréd dena
cortical para los aceros CSM9, CSM38 y AISI 303

CSM9 CSM38 AISI 303
Grietas 2oo Si <10um Si <10um
OM/Rugosidad Si C mayor-menos OM ---

Si, Profund ~ 100

Oxidacién No No
um Separac ~ 40m
Fes Si, con 6xidos, No detectado, Mn/S No detectado, Mn/S
10Qum alto alto

Segregacmn de Si, cerca de 6xidos Si, profund. <100 .
Ni,Cu pm

Zonas con granos

Tamarfio de grano L
g .- --- equiaxicos y otras corn

austenita granos columnares
Dl?;':?:%o;gﬂd?os_ Menos homogeneid. & Mas homogenid. a 5
Superficie / Interibr 1.3/2.1um 0 735/2;“91 0 82;”?.7
(5mm) ) -96m ) Hm
Alineacién MnS No Si Si, elevada
. MnS en general .
MnS<<1lum Si <1um Si
MnS e inclusiones
MnS Composicion MnS MnS + TiN+VTiN duplex MnS+Si02,
(Mn,Cr)S

167



4. ESTADO Y DANO PRESENTE EN LA MICROESTRUCTURA DURITE EL
PROCESO DE RECALENTAMIENTO EN HORNO

4.4.1.2. Simulacion del preagrietamiento durante la colada

En el apartado anterior se constatd la presencialalectos
superficiales de diferente naturaleza y extensiotodas las calidades
de los aceros analizados. Un aspecto importantanazar como
pueden evolucionar los mismos durante la etapaedalantamiento
previa a la laminacion en caliente. Debe tenerseuenta que una de
las estrategias habituales en la industria, cuapdwecen roturas del
acero en las primeras cajas de laminacion, esnrerer el tiempo y la
temperatura del horno a fin de favorecer una mayimtacion. Con ello
se busca un posible “saneado” de grietas proceslatdela colada
continua. Sin embargo, dicha estrategia, ademasddeir mas perdida
de material por oxidacion y aumentar el consumoggtieo, puede que
no resulte siempre adecuada.

En este contexto, se ha procedido a generar gaetifisiales de
diferentes tamafos para, posteriormente, anali@arocevolucionan
durante las condiciones de precalentamiento premMasaminacion.

Enla Figura 4 - 30y Figura 4 - 31 se muesttgares ejemplos
de las grietas artificiales generadas tras losyessde fatiga 3PB y
4PB, respectivamente. En el caso del acero CSM38glietas mas
pequefas aparecen en algunos casos asociadagyoegaseones de Ni
y Cu que existen cerca de la superficie as-casidétrial. En el caso
de las probetas mecanizadas para los ensayos dep@®@Bel acero
CSM9, aunque deberia haber existido una tendengizedas grietas
aparecieran en el centro de la probeta, en la rraayar los casos la
nucleacion de las mismas ha estado unida a lanmiasde marcas de
oscilacion y 6xidos superficiales que parten deéadeiperficie hacia el
interior. En el caso de las probetas de los ensdiais también las
grietas estan asociadas con defectos y 6xidoeriirargo también hay
gue sefalar que no todas las marcas de oscilacitmuas los 0xidos
tienen grietas vincualadas después de los enskyos! caso de las
probetas del acero AISI 303 las grietas apareceactadas a defectos
y regiones con inclusiones de MnS tipo Il. Despe$os ensayos, hay
grietas de longitud bastante grande que aparecealeles a la
superficie as-cast del material.
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Surperficie As-Cast Surperficie As-Cast

a) CSM38

b) CSM9

Magn F——— 100 um
500

c) AISI 30

Figura 4 - 30.Grietas inducidas artificialmente en los ensayofatiga 3PB
en la zona superficial de los distintos aceros
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Surperficie As-Cast Surperficie As-Cast

Magn —————1 100um
260x

Magn F—————— 200ym
260x

Magn 1 200pm Magn ————— 100ym
260x 500x

c) AISI 303

Figura 4 - 31.Grietas inducidas artificialmente en los ensayofatiga 4PB
en la zona superficial de los distintos aceros
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4.4.2. Evolucién de la superficie durante condiciones de
recalentamiento

4.4.2.1. Caracterizacién microestructural

La caracterizacion de los distintos materialesadiase posterior a
los tratamientos térmicos se ha realizado tantived de lo que ocurre
con la capa de oxidacion como de lo que ocurrelasmgrietas que
habian sido generadas previamente por fatiga. Ebosmiveles se ha
pretendido realizar un estudio, en funcion del tigoatmaosfera, de la
composicién de la capa de oxidacion asi como dedidos que se
adentran en el material desde la superficie y adesmda centrado un
especial interés en la posible formacion de suifude hierro y
enriguecimiento de zonas con Niquel y Cobre.

La Figura 4 - 32 muestra el aspecto de la probdtapuées del
tratamiento térmico con atmosfera seca y humeda aite
respectivamente. Se pudo constatar como para & d& los
tratamientos realizados en atmdsfera himeda, laraditia de la capa
de oxidacion era mas fuerte que en el caso de rhiamntientos
realizados en atmosfera seca. En este sentidgpel @& agua es uno
de los parametros criticos para la adherencia deajfm de Oxido
[19,20].

CSM38 Condiciones Seco CSM38 Coniiones HUmeq
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CSM9 Condiciones Seco

SPb-2 Z7 202y 211
Condiciones Seco

“AISI 303 Condiciones Seco

SPb-2 Z7 202y 211
Condiciones Hiimedo

AlSI 303 Condiciones Hdme|

Figura 4 - 32 Probetas de 4PB (excepto del material SPb-2 Z3)dsa
tratamientos térmicos en laboratorio
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4.4.2.1.1. Distribucion de Tamafo de Grano

Con el objetivo de analizar la interaccion entreptasencia de
inclusiones y el tamafo de grano de austenita se rhalizado
mediciones del mismo a diferentes distancias deperficie de colada
para los aceros CSM38, SPb-2 y CSM9, en muestiantadas a
1220°C en atmdésfera Argon durante 2 horas y dedjendsladas en
agua. Los resultados obtenidos se resumen enua@aHg- 33. En ella
se pueden ver los tamafios de grano de la ausfgewé, D, a las
distancias de 0.5 y 6 mm de la superficie. Se @bhseromo
practicamente no existen diferencias en el tamafigrdno de una
region a otra, y tampoco se ven cambios signifioatial considerar
uno u otro acero. Los tamafos de grano de aussmnitaantienen en un
rango de entre 26 — gfn.

CSM38 SPb-2 Z7 202 CSM9
~ 0.5mm D,=26um

Figura 4 - 33 Tamafo de grano medio de austenita de muestrdemtaias
en laboratorio a 1220°C a diferentes distancida daperficie (0.5 y 0.6mm)

173



4. ESTADO Y DANO PRESENTE EN LA MICROESTRUCTURA DURITE EL
PROCESO DE RECALENTAMIENTO EN HORNO

El tamafio de grano obtenido sugiere que las iratesi de MnS
estan controlando su crecimiento puesto que seceode resultados
bibliograficos [21,22] que en aceros C-Mn el tamai@ograno seria
bastante superior al obtenido en estos resultad@2@PC (ver Figura 4
- 34).

600

¢ C-Mn-Al
500 Oc-Mn-Ti

A C-Mn-S

® C-Mn-Nb

O C-Mn-Nb-Ti

400 |

300 |

200 |

100 |

Austenite grain size ( um)

800 900 1000 1100 1200 1300
Temperature (°C)

Figura 4 - 34.Evolucién del tamafio de grano de austenita duednte
recalentamiento para diferentes aceros [22]

En este contexto y tal como se conoce de la emuade
Gladman [23,24] (Ec 4 - 2), que controla la evalacen el crecimiento
de grano debido a la precipitacién, no sélo la ipiexion fina (del
orden de nandometros) puede inhibir el crecimien® grano,
inclusiones mas grandes, como las que pueden registiun acero
resulfurado (2-gm), combinadas con una fraccion volumétrica alta de
las mismas, también pueden estar controlando eintiento de grano.
En esta ecuacion, los términos f, r, Ry Z, haederencia a la fraccion
volumétrica y radio de particulas, radio de grare alistenita y
heterogeneidad del tamafio de grano respectivamente.

RZZ—TGr— 3.2 Ec4-2
6 f (2 K
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4.4.2.1.2. Evoluciéon Microestructural de capa de oxido y redes

En la seccién transversal de las muestras tratgaesien
observarse dos regiones, tal y como aparece gampl de la Figura
4 - 35. En primer lugar aparece una capa oOxidm fefinida,
normalmente con defectos en su interior. Ademaapsecia una zona
en el acero, préxima a la superficie, que se cawaeat por oxidos de
distinta naturaleza que se adentran hacia el antdael material.

La Tabla 4 - 6 resume el espesor de penetracida dapa de
oxidacion después de los tratamientos para todogriados de acero.
La adherencia de la capa externa, en el caso deoladiciones de
atmosfera seca, es reducida de modo que se pus@ecu@er con
facilidad, por ello en algunos casos no hay ddEmsgeneral la capa
ext. formada durante los tratamientos es mas grysma las
condiciones de atmésfera humeda. Los % de pes@msgrbbetas
medidos antes y después del tratamiento térmicdlTd - 7)
corroboran estos resultados. El acero CSM38 eai@lnguestra mas
tendencia a la oxidacion, mientras que el acerzidiable AISI 303,
como era de esperar, es el que muestra una teadeasireducida.

100+300

Figura 4 - 35.Ejemplo de las capas oxidadas que aparecen endossa
durante el proceso de recalentamiento
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Tabla 4 - 6.Espesor de la capa de oxidacigmj. (Capa de oxidacién
interna + capa de oxidacion externa)

Espesor de la capa de oxidacionu)

Condiciones CSM38 CSM9 SPb-2 77 AISI 303

Atmosfera ["17000C ] 1200°C| 1100°¢  12009C  1100PC  1200fC  11G0°C00°C2
Seco 50+60 200/- 150/- 200/-| 50+15p 100+100 50/t 100f-

Hamedo | 50+700| 250/- | 150/300  250/{ 50+50 100+lmm 100450 /-25

Tabla 4 - 7 Porcentaje de ganancia de peso tras los tratarsigtoicos

% A Peso
Condiciones CSM38 CSM9 SPb-2 77 AlSI 303
Atmosfera [T17000C | 1200°C|  1100°G 1200°C 11009C 1200°C  1100°C00°C2
Seco 4.27 3.74 3.99 4.08 2.58/2.04 4.29/47 -0.16 -1.82
Hamedo 5.14 6.99 417 5.99 2.92/1.9 55037 1.0p 2.8

La Figura 4 - 36 muestra la superficie as-castadefo CSM38
tanto antes como después de los tratamientos wEsnein diferentes
condiciones atmosféricas (condicion de atmodsfeca gecondicion de
atmosfera hiumeda). Se observa como existen antgmrtida en la
superficie as-cast algunos defectos, depresiongequeras grietas
adentrandose hacia el interior desde la superfdespués de los
tratamientos térmicos la capa de Oxido formadaall@gin espesor de
hasta 70Adm. En este acero, como se muestra en la Figura3% y
Figura 4 - 38, se observan algunas segregacienbtd/ Si en la capa
de oxidacion ademas de alguna segregacion localide
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Antes del

Superficie As-Cast

Magn F—— 200pm
250x

tratamiento

Magn 1 50m
1000x

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera seca

Magn F——— 200pm
250x

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera téme

Magn F————- 60um
1000x

Figura 4 - 36.Superficie as-cast del acero CSM38 antes y desjmikers
tratamientos de oxidacion en laboratorio en difesgoondiciones (1200°C,
4h30)
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Cu

Figura 4 - 37.Mapa de composicion de la superficie de oxidac&radero
CSM38 (Condiciones Himedo 1200°C)

Magn WD F———— 10um
4000x  10.0

Continlia en la siguiente pagina
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Figura 4 - 38.Mapa de composicion de la superficie de oxidac&radero
CSM38 (Condiciones Seco 1200°C)

La Figura 4 - 39 muestra las diferentes microgeafiara el acero
CSM9. En este caso se puede observar como antést@@hiento ya
existian algunas regiones que contienen oxidodfyres de hierro Fe
(color amarillo) adentrdndose hacia el interior ddeda superficie,
aungue en ningun caso son mayores deu208e longitud, como ya se
indic6 en el apartado 4.4.1. Después de los trat@os de
calentamiento, estos Oxidos mencionados desapaged&ry nuevos
oxidos decorando los bordes de grano de la antigustenita
independientemente de las condiciones de la atmadsie oxidacion
seleccionada. La profundidad de esta capa de mElésidos es muy
similar en todos los casos y no se han encontrafEredcias
significativas entre la atmésfera seca y himeda.

SuperficieAs-cast SuperficieAs-cast

-
A '_
SHESE A 4 100pm

Antes del tratamiento
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SuperficieAs-cast

y WD —— 50m

X 10.0

] Después del tratamient “

Magn ——— 200ym
260x

Magn - F——— 2004m Magn ——— s0ym
250% 1000x

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera tidme

Figura 4 - 39 Superficie as-cast del acero CSM9 antes y despulesd
tratamientos de oxidacion en laboratorio en difes®oondiciones (1200°C,
4h30)
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Las micrografias correspondientes al acero SPb-2027(BOS)
(similar al acero 211/16) se observan en la Figura40 y Figura 4 -
41. Después del tratamiento se ha detectado coffieonsa una delgada
capa de redes de 6xidos de unasubi) con la presencia de algunas
regiones de FeS. Hay que sefalar que anteriornaclot tratamientos
de oxidacion, las superficies as-cast de esto ad@fi? y 211) apenas
tenian 6xidos y sulfuros de hierro FeS penetrarainahel interior en
comparacion con el acero CSM3espués del calentamiento industrial
(Figura 4 - 40), los materiales SPb-2 Z9 (EAF) sttas una red de
oxidos, FeS y elementos residuales que se disaibdg una manera
distinta a como lo hacian antes del calentamidrdoprofundidad de
estas redes es inferior a 1 mm.

Magn WD ———————— 50um
500x  10.0

Figura 4 - 40.Superficie del acero SPb-2 Z9 A
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200 pm £, Magn F——— s0um

1000x  «
-

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera seca

S MAgE Wh e e 2000M 6 Magn WD F—————1 60um
260x 100 . 1000x 100 N

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera idme

Figura 4 - 41.Superficie as-cast del acero SPb-2 Z7 202 antlespués de
los tratamientos de oxidacion en laboratorio eardiftes condiciones
(1200°C, 4h30)
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Por otro lado, en la caracterizaron de la seccaiansversal la
ligera eliminacion de la capa de 6xido a permiiidientificar una red
de oOxidos internos ademas de inclusiones de bajtople fusion, que
se localizan en los bordes de grano de la austdbstas bordes de
grano decorados por el Oxido sugieren que el tantEigrano de
austenita de la region cercana a la superficielativamente pequefio
(alrededor de 40-60n), confirmando los tamafios de austenita que se
vieron en el apartado anteriétara el caso del acero SPb-2 Z7 también
hay diferencias en cuanto a la aparicion o auseateieedes de Oxido
decorando los bordes de grano de austenita, unntansen visibles
para las condiciones del acero SPb-2 Z7 209, canobserva en la
Figura 4 - 42.

125x

Magn |—| 100um - . Magn ———1 500um
b0 i e oy 4

Magns B 1 500um
125x

Figura 4 - 42 .Redes de Oxidos para diferentes condiciones ddaadlel
acero SPb-2 z7
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En la Figura 4 - 43 se puede observar como ebakis1 303, en
la etapa anterior al tratamiento, tiene algunasoneg cercanas a la
superficie as-cast del material que contienen giches Tipo Il asi
como algunas grietas paralelas a la superficie.pldes de los
tratamientos de oxidacion, no ha sido posible éatificacion de estas
inclusiones mencionadas. La capa de oxidacion fdaman la
superficie as-cast del material es mas gruesa frtdadiciones de
oxidacion con atmosfera humeda. En la Figura 44- sé muestra el
mapa de composicion del este acero para las condgimostradas en
la figura y se puede apreciar como hay una segiagde Ni con algo
de Si en la capa de oxidacion y ademas hay unalaocaklibre de Mn
(deplecion de Mn) donde la presencia de S inditzs gdrobabilidades
de la existencia de FeS.

Antes del tratamiento

Madni ] 000 i
250x

Después del tratamiento. Condiciones atmdsfera seca
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Superficie As-Cast

Magn' F—————1 100pm
500%

Después del tratamiento. Condiciones atmosfera idme

Figura 4 - 43.Superficie as-cast del acero AlISI 303 antes y desde los
tratamientos de oxidacion en laboratorio en difexgigondiciones (1200°C,
4h30)

Figura 4 - 44.Mapa de composicion de la superficie de oxidac&radero
AISI 303 (Condiciones Humedo 1200°C)
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4.4.2.1.3. Quemado del acero y deplecion de Mn

Después de la oxidacién que tiene lugar durante&miento de
recalentamiento del acero, en todos los casos eexisisgo de
producirse quemado del acekbof Shortnessy deplecién de Mnen la
superficie as-cast del material. La Figura 4 - Hgura 4 - 46, Figura
4 - 47 y Figura 4 - 48 (el resto de mapas paalistintas condiciones
en que se han realizado los tratamientos se puesteen el apartado
4.5.1 del Anexo de este capitulo 4) muestran algumapas de
composicién para todos los aceros en zonas cereaaasuperficie. En
el acero CSM38 (Figura 4 - 45), no hay ninglinreaste FeS en
general en las zonas cercanas a la superficieperorancia con la
prediccién del ratio Mn/S y el indice critico (MACK como se puede
observar en la Tabla 4 - 8. En el caso del acefdT&e la Figura 4 -
46, se aprecia cOmo en una region préoxima a larcipehay zonas
ricas en S con una presencia muy pobre de Mn, & sugiere la
existencia de regiones con (Fe,Mn)S. De forma amniay algunos
puntos ricos en Cu, posiblemente cercanos a lacarg Oxido /Fe.
Todo éste tipo de defectos existian antes de ldaokin, con la
presencia de algunos oxidos y FeS adentrandosa élaiciterior desde
la superficie. Para el aceB8Pb-2 Z7 Figura 4 - 4Y, la presencia de
FeS se ve favorecida con la oxidacion de la superéis-cast. Como se
observa en la figura, existe azufre que no estéadmcon el Mn y que
con probabilidad lo esté con el Fe, para formaryascomentados
compuestos de bajo punto de fusién. En el acerd 208 (Figura 4 -
48) también se han encontrado algunos FeS en zmmaeanas a la
superficie después de los tratamientos de oxida&ianeste acero, de
nuevo, se vuelve a apreciar que algunas regioras ®n S con
carencia de Mn.

Tabla 4 - 8.Porcentaje (%) de composicion en peso para lastdistgrados
de acero y valor MAC

C | Mn S Pb Mn/S | (Mn/S)c| MAC
CSM38 0.37| 1.35| 0.057| 0.001 23.68 13.05 1.81
CSM9 0.09| 1.10 0.42 - 2.61 2.68 0.97
SPbh-2 7 0.07 | 1.05 0.32 0.31 3.28 3.32 0.99
AISI 303 | 0.07 1.6 0.28 0.001 5.63 3.65 1.54

*MAC= (Mn/S)/(Mn/S),
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Figura 4 - 45.Mapa de composicion para el acero CSM38 de la zerna
a la superficie después del tratamiento térmicairenseco (1200°C 4h
30min) después

Figura 4 - 46 Mapa de composicion para el acero CSM9 de la zercaona
a la superficie después del tratamiento térmicaienseco (1200°C 4h
30min)
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Figura 4 - 47.Mapa de composicion para el acero SPb-2 Z7 derla
cercana a la superficie después del tratamientidéren aire seco (1200°C
4h 30min)

Figura 4 - 48.Mapa de composicion para el acero AISI 303 de e zo
cercana a la superficie después del tratamientudéren aire humedo
(21200°C 4h 30min)
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4.4.2.1.4. Influencia de la segregacion de elementos residuale

En relacion a la presencia de elementos resideale® pueden
ser el Cu y el Ni, éstos aparecen en algunas regjifitrandose hacia
el interior desde la superficie as-cast para e daslos aceros CSM9 y
CSM38. Se han observado segregaciones de Cu gda gtrapado en
el interior de la capa de oxidacion para el casadero CSM38. Hay
gue comentar que, como ya se vio anteriormentd apagtado 4.4.1,
ya existian para este acero segregaciones de t@andibse desde la
superficie. En el caso de los aceros CSM9, SPb- Z851 303 estos
elementos aparecen segregados decorando los bdedegano de
austenita en las zonas cercanas a la superficezcaras a los 6xidos
existentes.

La Figura 4 - 49 muestra un mapa de composicion
correspondiente a la superficie as-cast del ace®M9 tras la
realizacion del tratamiento térmico y se puede mfasda segregacion
de Ni, asi como FeS alrededor de los éxidos. Estatos no tienen
una profundidad de penetracion demasiado altagmo ta 50um. En
el caso del acero SPbl se han encontrado segregaaie Pb en las
inmediaciones de la superficie as-cast, como sereh®n la Figura 4 -
50, pero esto solo ha ocurrido en las condicionestal®sfera himeda.
Para el acero AISI 303 se han encontrado segregscie Ni, como se
ve en la Figura 4 - 51 localizadas preferentement los bordes del
grano columnar que penetran hasta profundidadesieugs a 15Qum
y que ademas coinciden con zonas de inclusionesaalas.
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Figura 4 - 49 .Mapa de composicidn para el acero CSM9 de la dojmeeds-
cast después del tratamiento térmico en atmosteredia (1100°C 4h 30min)

Figura 4 - 50.Detalle de Pb segregado en la superficie as-chatdeo SPb-
1 tras en tratamiento en atmosfera humeda (11@8PG0min)

Figura 4 - 51 Alineaciones de 6xidos y MnS en la superficie ag-can
zonas de enriguecimiento en Ni para el acero AlSIeéh atmdsfera himeda
(1100°C 4h 30min)
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Ademas en el caso del material SPb-2 Z, la Figurab2 y la
Figura 4 - 53 muestran las micrografias corresigones a la
oxidacion y como se puede observar unicamente easel del material
gue ha seguido la ruta EAF (SPb-2 Z9), hay preaeteidifusion de
elementos residuales como pueden ser el Cu y elTbilo ello
evidencia una vez mas la importancia de la ruteoggso empleado en
la produccion del acero indicando como la ruta EEAR chatarra tiene
una mayor presencia de elementos residuales naldesdrente a la
ruta BOS.

Magn WD = “601m
1000x 101 * ¥

Figura 4 - 52.Presencia de elementos residuales para el acer@ &®buta
EAF tras el tratamiento térmico

.
e .

e

Figura 4 - 53.Ausencia de elementos residuales para el acer@ SFhruta
BOS tras tratamiento térmico
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4.4.2.2. Influencia del tratamiento térmico en las grietas pevias
de la colada continua

En lo que se refiere a la influencia de los prosegomicos en
defectos anteriores, asi como en los artificialmegenerados en
relacion a las grietas mas pequenfias, aquellas@p@® menos, no se
han observado después de los tratamientos, loignifica que la capa
de 6xido formada durante los tratamientos térméaiosina todos estos
pequefnos defectos que se encontraban de partida eonas cercanas
a la superficie as-cast del material. Un ejempleltiese muestra en la
Figura 4 - 55 para el acero CSM9.

Sin embargo, en cuanto a la longitud de las griei@s largas, no
se observan diferencias muy significativas es dégifongitud de las
grietas largas antes y después de los tratamiestsgmilar. Ejemplos
de ello se observan en la Figura 4 - 54, Figwa5$, Figura 4 - 57y
Figura 4 - 58 para los aceros CSM38 y AISI 303m&alor cambio es
gue en todos los aceros las grietas aparecen ¢daso&n su interior,
produciendo en general un ensanchamiento de ldagrpero sin
embargo como se ha comentado no hay cambios deloasia
significativos en cuanto a la longitud de la griétis ejemplos de las
grietas antes y después del proceso de oxidacopueden ver en el
apartado 4.5.2 del Anexo de este capitulo 4.

Por otro lado, como se observa en los mapas deasionn de la
Figura 4 - 58, Figura 4 - 59, Figura 4 - 60,Ufeg4 - 61, Figura 4 -
62 y Figura 4 - 63 los tratamientos de recalergata en las grietas
mas largas que no han sido eliminadas, promuevexitdencia de
oxidos y FeS en el interior de las grietas. Enidaia 4 - 62 se observa
la existencia de FeS con Oxidos en la punta derietagcreada
artificialmente, lo que puede ser muy dafino en [@®cesos
posteriores de laminacion. Mas ejemplos de los sxdpacomposicion
de las grietas después de los tratamientos térmeE@sieden ver en el
apartado 4.5.3 del Anexo de este capitulo 4.
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Magn | 500pm

75x

Antes del tratamiento

Después del tratamiento

Figura 4 - 54.Influencia de los tratamientos térmicos (atmoéséer@a) en la

superficie as-cast y en la generacion de grieteacdeo CSM9. En este caso

la grieta no es la misma pero en general se hatddteun ensanchamiento de
grieta tras el tratamiento.

Magn F————1 100ym
500x

Magn F—————— 500um

126x

Antes del tratamiento

Después del tratamiento

Figura 4 - 55.Influencia de los tratamientos térmicos (atmoskenaeda) en
la superficie as-cast y en la generacion de graghacero CSM9. No hay
indicios de grieta tras los tratamientos
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Madn e 100 i
250x

Antes del tratamiento Después del tratamiento

Figura 4 - 56.Influencia de los tratamientos térmicos (atmoséeea) en la
superficie as-cast y en la generacion de grieteacdeo CSM38

Magn F—— 500yum Magn 1 500 um
76x 76x

Antes del tratamiento Después del tratamiento

Figura 4 - 57.Influencia de los tratamientos térmicos (atmoséeea) en la
superficie as-cast y en la generacion de grieteacgeo AlSI 303
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Magn F———— 500um
126x.

Antes del tratamiento Después del tratamiento

Figura 4 - 58.Influencia de los tratamientos térmicos (atmoéskenaeda) en
la superficie as-cast y en la generaciomrikgasdel acero AISI 303

Magn W0 F——— 10w
Aw0c 101 3

Figura 4 - 59. Mapa de composicion después de tratamiento zienia
cercana a la grieta del acero CSM38 (atmosferg.ge@&emplo de oxidacion
interna en las proximidades de la grieta. Presateiaxidos de Fe y Si. Parte

del Mn aparece también en forma de 6xido.
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Magn WD

4000x lgO

Figura 4 - 60.Mapa composicional de zona de grieta del acero GSM3
(Condiciones seco 1200°C). En la oxidacion intemaprecia de nuevo
perdida de Mn (combinado con Si) en forma de 6xido
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Magn WD ————— 200um
250x 100

Figura 4 - 61.Mapa composicional en el interior de grieta delfaceSM38
(Condiciones seco 1200°C)
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Figura 4 - 62.Mapa de composicion en punta de grieta en el a&&i0303
(Atmosfera humeda). Presencia de FeS. Se obsemaarente una deplecion
de Mn en la regién circundante a la grieta conlpegiresencia de FeS
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Magn - F————1 1004m
500x

Figura 4 - 63.Mapa composicional de zona de grieta del acero 308I
(Condiciones seco 1200°C). Si bien ha habido oiddaaterna, las
inclusiones proximas a dicha zona mantienen sualaaa como MnS

En todo este contexto se tienen que tener en cpent@nto dos
aspectos. Por un lado, las grietas pequefias soimatlas durante el
tratamiento de recalentamiento lo que lleva a uneado de las
superficie, pero sin embargo, en las grietas magdala oxidacion
promueve la existencia de segregaciones de elemeastiduales y
compuestos de bajo punto de fusion, como es el &eonas que
inicialmente, antes de la oxidacion, estaban lisipide estos
componentes. Hay que tener en cuenta que las oEléxidos son
diferentes tras los tratamientos térmicos y quedkidos y los FeS no
estan distribuidos de la misma forma.
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Finalmente y a modo de resumles Tabla 4 - 9y Tabla 4 - 10se
muestran una recopilacion de los resultados oltenigara los
tratamientos de recalentamiento en horno a lasashpas de 1100 °C
y 1200 °C. Se muestra una informacién detallad® ejue concierne a
la oxidacion de la superficie as-cast, asi comanfaencia de los
tratamientos en las grietas generadas artificialendrambién aparecen
algunas secciones correspondientes a la segregdeiéelementos,
concretamente Ni y Cu, asi como la presencia deeRd&s grietas mas
largas, que pueden provocar un efecto totalmenteidpeal en los
consiguientes procesos de laminacion. Se ha olikerngue las
diferencias de temperatura y tipo de atmdsferanflayien de manera
significativa en lo que concierne a la composicia los Oxidos
generados.

Tabla 4 - 9.Resumen de la caracterizacion microestructurabposta los
tratamientos térmicos para los aceros SPb2 Z7 ySCEW00 y 1200 °C)

1200°C Condiciones CSM38 CSM9
FeO—Franjas
Capa de Seco cercanas a superficie| Fe,Mn,O
oxidac.externa ricas en Si,Mn,O
Humedo Fe,Mn,O
Oxidacién Seco Fe,Mn,Si,O O,Mn,Si,Fe,P
Superficie Interna Humedo Fe,Mn,Si,0,V,Cr O,Mn,Si,Fe,P
As-cast FeS Seco No Si
Humedo No Si
Seco Si, Niy Cu alrede_dor Si, Ni aIreded(_)r de
Segregacion de de la capa de 6xido | las red de 6xidos
Ni,Cu Hamedo externa y alrededor de¢ Si, Ni alrededor de
los 6xidos las red de 6xidos
Grietas pequefias
Capa de Seco 0.7mm no detectadas tras
oxidac.extern la oxidacién
. a Himedo Grietas finas
Grietas _ — _
artificialmente Oxidacién Seco Fe,Mn,Si,O
creadas Interna Himedo --- -
Seco No -
FesS Himedo No -
Segregacion Seco Si -
de Ni,Cu Humedo Si -
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1100°C Condiciones CSM38 CSM9
FeOMn & Franja
Capa de Seco cercana a la superficig Eliminada
oxidac.externa rica en Si,Mn,O
Hamedo Fe,Mn,O
S fici Oxidacién Seco FeO + (Mn,Si,Fe)O O,Mn,Si,Fe,P
uperticie Interna Himedo O,Mn,Si,Fe,P
As-cast -
Fes Seco No Si
Himedo No Si
Seqregacion de Seco Ni y particulas de Cu Si, Ni
9 NigCu Hamedo en la capa de éxido | Si, alrededor de Ia
' externa red de 6xidos
Superficie: 25Qm.
Seco Punta de grieta:red Redes
Capa de fina de dxidos
oxidac.externa ] Red de 6xidos: 50 En el interior de grietg
Humedo m y formando red de
H 6xido
Grietas S FeOMn + .
artificialmente ()I)rgltde?ﬁfn Seco (Mn,Si,Fe)O O,Mn,Si,Fe,P
creadas L , FeOMn + .
composicion Humedo (Mn,Si,Fe)0 O,Mn,Si,Fe,P
Seco No Si
FesS Hdmedo No Si
Segregacion de Seco S
Ni,Cu Humedo No Si, N' rqdeaqdo
grieta;Cu si

Se puede comprobar que la ausencia mas clara deecrfre$
material se da en el acero CSM38 ya que ésteasbd cuya relacion
Mn/S es mayor. Ello hace que las inclusiones qustaxen este acero
estén preferentemente en forma de MnS y no en fadeneompuestos
de bajo punto de fusién como lo es el FeS. El aG8M9 es el mas
propenso en principio a la formacion de FeS , pugge presenta en su
composicién quimica la relacion Mn/S méas baja (Vabla 3 - 1),
incluso menor a la (Mn/gxritica. En los aceros AISI 303 y SPb2, a
pesar de tener relaciones Mn/S mayores, tambiéhasedetectado
algunos FeS. En cualquier caso no se han obsedifgdencias con los
cambios de condiciones de temperatura y de atnadsfercuanto a la
presencia de FeS. Sin embargo si se ha detectadel @umento de
temperatura que la penetracion de los 6xidos émterior del material
es mayor (Tabla 4 - 6).
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PROCESO DE RECALENTAMIENTO EN HORNO

En cuanto a la presencia de grietas y tal y comoha

comentado, el proceso de oxidacién que tiene Ildgeante la etapa de

recalentamiento permite una eliminacion de last@gienas pequefas

(<20Qum). La utilizacién de temperaturas mayores en ehdicupone
una mayor capa de oxidacion (ver Tabla 4 - 6) ule puede conllevar a
un saneamiento de grietas de mayor longitud, lbestaria de acuerdo
con la practica industrial. Sin embargo, una mayadacion promueve
la aparicion de mas oxidacion interna, que puedslta perjudicial,

por lo que seria necesario llegar a un equilibni@ste sentido.

Tabla 4 - 10.Resumen de la caracterizacion microestructurakpiosta los
tratamientos térmicos para los aceros CSM38 y 808l (1100 y 1200 °C)

1200°C Condiciones SPb2 z7- 202/211 AlSI 303
Capa de Seco Fe,Mn,O -
oxidac.externa | Humedo Fe,Mn,O Cr,Mn,O,Fe
Oxidacién Seco FeO + (Fe,Mn,P)O Cr,0O,Mn,Fe
Interna Humedo FeO + (Fe,Mn,P)O
Superficie Fes Seco Si Si
As-cast Humedo Si Si
Areas ricas en Niy Si
Segregacion Seco No alrededor de 6xidos—
de Ni,Cu Cr, deplecion de Mn.
Hdmedo No Si, alrededor de 6xidop
Capa de Seco Sin ensayar e
oxidac.externa | Humedo Cerca de superf:50m.
En punta grieta: 2fm
Oxidacién (Mr_l,Fe,Cr)O, (_Cr,Mn)S
Grietas Interna Seco - Enriquec. Qe_ Si alrededq
artificialme composicién _ de oOxidos
nte creadas HlémEdO - <
eco - i
FesS Hamedo - Si
P Seco - Areas ricas en Ni
Segrsig’;(éﬂon de Hamedo . alrededor de 6xidos—Crj,

deplecion de Mn.
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4.4, RESULTADOS Y DISCUSION

1100°C Condiciones SPb2 77- 202/211 AISI 303
Capa de Seco Fe,Mn,O ---
oxidac.externa| Himedo Fe,Mn,O Cr,O,Fe
Oxidacién Seco FeO + (Fe,Mn,P)O Cr,Fe,Mn,O
Superficie Interna Humedo Cr,Fe,Mn,O
As-cast FeS Seco Si Si
Hdmedo Si
Segregacion Seco No Si,Ni
de Ni,Cu Humedo Pb en la superf.as-cag Si,Ni
Capa de Seco Sin ensayar ~20um
oxidac.externa | Humedo ~70um
Oxidacién Seco --- Cr,Fe,Mn,O
Grietas Interna
artificialme | composicion | Himedo --- Cr,Fe,Mn,0
nte creadas Fes Seco ---
€ Himedo --- Si
. Seco --- Si, enriquecimiento de
Segr;iggﬁlon de Hamedo . Ni alrededor de grieta
' (Cry deplecién de Mn)
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4.5. CONCLUSIONES

» El proceso de oxidacion que tiene lugar en losatn&ntos de
recalentamiento en horno industrial implica una arejde la
calidad superficial del acero ya que muchos dedkfectos pre-
existentes en la superficie son eliminados. El @spmas relevante
ha sido la eliminacion de grietas pequefas (gB90Q aunque no es
asi para longitudes grandes.

 La utlizacibn de temperaturas mayores en el home
recalentamiento puede conllevar a un saneamientgridéas de
mayor longitud, debido a capas de oxidacibn mayoi®is
embargo, promueve la aparicion de mas oxidacid@wnat

 EI tratamiento de recalentamiento promueve la ensa de
segregaciones de elementos residuales (Ni,Cu) ypwestos de
bajo punto de fusion (FeS), en zonas que anterittienestaban
limpias de estos elementos.

» Relaciones Mn/S bajas en el acero promueven ladoon de
compuestos de bajo punto de fusion, tales come®! En funcion
de las condiciones de oxidacion del horno (y dedgd de pérdida
de Mn en forma de 6xido) pueden variar los requenitos
minimos necesarios de Mn.

* Laruta EAF, frente a la ruta BOS, es la que tieagor presencia
de oxidacion interna adentrandose desde la sujgerfic

* Las inclusiones de MnS inhiben el crecimiento dangr de

austenita durante un recalentamiento, tanto en dggros
resulfurados de bajo como de medio contenido en C.
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4.5. CONCLUSIONES

Se han identificado diferentes defectos y hetereigades en las
estructuras as-cast que posteriormente puedenvenieren la
formacion de dafio durante las primeras etapas damaacion.
Entre ellos hay que destacar la posible presercegtbmeraciones
de inclusiones de MnS, a veces siguiendo los espEx
interdendriticos, en zonas corticales de las dstrag as-cast
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4. ESTADO Y DANO PRESENTE EN LA MICROESTRUCTURA DURITE EL
PROCESO DE RECALENTAMIENTO EN HORNO

4.6. ANEXO

4.6.1. Mapas de composicion de la superficie as-cast tréss
tratamientos térmicos

A continuacion (Figura 4 - 64, Figura 4 - 65,Fmd - 66, Figura 4 -
67, Figura 4 - 68, Figura 4 - 69, Figura 4 - Figura 4 - 71, Figura 4
- 72, Figura 4 - 73, Figura 4 - 74, Figura 45, Figura 4 - 76, Figura
4 - 77, Figura 4 - 78, Figura 4 - 79, Figura 80, Figura 4 - 81,
Figura 4 - 82, Figura 4 - 83, Figura 4 - 84,Ufeg4 - 85, Figura 4 -
86 y Figura 4 - 87 ) se mostraran los mapas deposimion de las
zonas cercanas a la superficie as-cast correspuesi@ los aceros
CSM9, CSM38, AISI 303 y SPb-2 Z7 para las distirtasdiciones de
los tratamientos térmicos efectuados en laboratorio

Figura 4 - 64.Mapa de composicion de la zona cercana a la soeaf-
cast del acero CSM38 (Condiciones Himedo 1200°C)
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4.5. ANEXO

Figura 4 - 65.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero CSM38 (Condiciones Hiumedo 1200°C)

Figura 4 - 66.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeafs-
cast del acero CSM9 (Condiciones Seco 1200°C3eRoia de FeS
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Figura 4 - 67.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojecafé-
cast del acero CSM9 (Condiciones Seco 1200°C3eRosa de FeS

Figura 4 - 68.Mapa de composicion de la zona cercana a la soeaf-
cast del acero CSM9 (Condiciones Seco 1200°@yexencia de FeS en
zonas adyacentes a Oxidos de Fe.
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4.5. ANEXO

Figura 4 - 69.Mapa de composicion de la zona cercana a la sogeaf$-
cast del acero CSM9 (Condiciones Seco 1200°C)

Figura 4 - 70.Mapa de composicion de la zona cercana a la sogeaf$-
cast del acero CSM9 (Condiciones Seco 1200°C)
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Figura 4 - 71 Mapa de composicion de la zona cercana a lafitipeas-
cast del acero CSM9 (Condiciones Hiumedo 1200°C)

Figura 4 - 72.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeaf-
cast del acero CSM9 (Condiciones Hiumedo 1200°C)
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4.5. ANEXO

Cu Si

Figura 4 - 73.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero CSM9 (Condiciones Himedo 1200°C)
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Figura 4 - 74.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero CSM9 (Condiciones Himedo 1200°C)

Figura 4 - 75.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeaf-
cast del acero CSM9 (Condiciones Hiumedo 1200°C)
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4.5. ANEXO

Figura 4 - 76.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 202 (Condiciones Seco C208ay particulas de
tipo Fe(Mn,S)

Figura 4 - 77.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 202 (Condiciones Seco C208% todo el S esta
combinado con el Mn.
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Figura 4 - 78.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 202 (Condiciones Seco €200°

Figura 4 - 79.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 202 (Condiciones Seco €200°
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Figura 4 - 80.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Seco C€208%y zonas con FeS

Figura 4 - 81.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Seco C2008s zonas ricas en S
no coinciden siempre con joyas de alta concentnatgoMn.
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Figura 4 - 82.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojecafé-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Seco CX0Red de FeS
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4.5. ANEXO

Figura 4 - 83.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-

Figura 4 - 84.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Humed@°)0Alta presencia
de FeS
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Figura 4 - 85.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Himed6°T)0
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Magn F————— 100um
" 500%

Magn ————1 20un
20003 ]
: »

Figura 4 - 86.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojeeaf-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Himed6°C)0
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Figura 4 - 87.Mapa de composicion de la zona cercana a la sojecaf$-
cast del acero SPb-2 Z7 211 (Condiciones Himed6°C)0

4.6.2. Grietas de superficie antes y después de los tratéantos de
recalentamiento

Las siguientes figuras (Figura 4 - 88, Figura 89 y Figura 4 -
90) muestran las grietas creadas artificialmentgotaantes como
después del tratamiento térmico de oxidacion. Emégoria de los
casos se observa que no hay cambios relevantes lenditud de la
grieta. En algunos casos se observa ademdas qugriédas estan
parcialmente rellenadas con oxidos.

Figura 4 - 88.Grietas de los ensayos 4PB del acero CSM38 arttespués
de los tratamientos térmicos a 1100°C en condisideeatmosfera himeda
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Magn F—— 1mm

50x

Figura 4 - 89 Grietas de los ensayos 4PB del acero CSM9 ardespués
de los tratamientos térmicos a 1100°C en condisideeatmésfera hiimeda

Magn F—————— 500um

Figura 4 - 9Q Grietas de los ensayos 4PB del acero AlSI 303 gntespués
de los tratamientos térmicos a 1100°C en condisideeatmosfera seca
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4.6.3. Mapas de composicion de grietas tras los tratamieos
térmicos

Las siguientes Figuras (Figura 4 - 91, Figura 92, Figura 4 -
93, Figura 4 - 94, Figura 4 - 95) muestran lopasade composicion
en las inmediaciones de las grietas una vez efdusulas tratamientos
térmicos de oxidacion.

Figura 4 - 91.Mapa composicional de zona de grieta del acero GSM3
(Condiciones de atmdsfera seca a 1200°C)
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Figura 4 - 92.Mapa composicional de zona de grieta del acero 208l
(Condiciones de atmodsfera himeda a 1200°C)
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Figura 4 - 93.Mapa composicional de zona de grieta del acero 30S|
(Condiciones de atmosfera seca a 1200°C)

Figura 4 - 94.Mapa composicional de zona de grieta del acero 0S|
(Condiciones de atmdsfera seca a 1200°C)
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Figura 4 - 95Mapa composicional de zona de grieta del acero 20SI
(Condiciones de atmdsfera seca a 1200°C
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INFLUENCIA DE PARAMETROS
MICRO Y MACROESTRUCTURALES
DURANTE EL CONFORMADO EN
CALIENTE DE ACEROS
RESULFURADOS

5.1. REVISION BIBLIOGRAFICA

5.1.1. Modificacién de la propiedades mecanicas de las ilsiones
de MnS debido a elementos de aleacién

5.1.1.1. Influencia de los elementos de aleacién en soluciéalida

Las inclusiones de MnS pueden tomar cantidadesidarables
de metales en solucion solida que pueden llegarodificar sus
propiedades. Un estudio sisteméatico de los lintigesolubilidad en las
inclusiones de MnS se realizd por Kiesslig y Westnid], cuyos
resultados se resumen en la Tabla 5 - 1, Tabayla Figura 5 - 1. Se
encontré un rango bastante amplio en cuanto ae$nde solubilidad,
estando el maximo en valores del 60-70% en pesogldr y el Fe en
el interior de la red del MnS. En bibliografia secage que la
microdureza del MnS con elementos en solucién a@iu su interior,
es considerablemente mayor que las MnS puras, ceen@uede
observar en la Figura 5 - 2.
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5. INFLUENCIA DE PARAMETROS MICRO Y MACROESTRUCTURZAES
DURANTE EL CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS RESULRADOS

Tabla 5 - 1.Propiedades fisicas y quimicas a 1150°C de iiocies de MnS
con elementos en solucion sélida: composicion,maté de red,
microdureza, formulacion quimica y limite de solidlaid. [1]

Solid Me/ Micro- Sulphide com-
solution Mn -+ Me, hardness, Sulphide position (wt-2,)
system at-7; a, (A) kg/mm?® formula Mn Me S
(Mn,Ti)S 3 5-209 215 Mn. g Ti.g58 611 1-7 372
(Mn,V)S 30 5-180 340 Mn.g V.ssS 425 168 407
(Mn,Cr)S 65 5105 450 Mn.54Cr. 4,5 1999 355 446
Mn$S 100 5226 170 MnS 631 ... 369
(Mn,Fe)S 65 5-130 300 Mn.;;Fe.55 220 415 365
(Mn,Co)S 28 5-205 240 Mn...Co0...S 449 188 1363
(Mn,Ni)S 13 5200 250 Mn.gNipS 553 80 367
1001 2
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Ti ') Cr Mn Fe Co Mi

Figura 5 - 1.Limite de solubilidad sdlida de algunos elementdisnicos en
el MnS (% atémico del total de elementos metali§bks)
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Figura 5 - 2.Valores de microdureza para diferentes solucionestado
sélido (Mn,Me)S para diferentes contenidos de MeX%eatomico del total de
atomos del metal). Soluciones sélidas templadd$a°C excepto para el

(Mn,V)S, que fue templado a 950°C [1]

Tabla 5 - 2 Composicion quimica de inclusiones con Fe y Csaucion

sélida [1]

Me-composition

of MnS-phase,
Inclusion wit-% Steel analysis
type Mn Cr Fe Nb Steel type Mn Cr Nb S
(Mn,Cr)S 54 5 3 1-5% chromium 032 152 ... 0017
(Mn,Cr)S 38 25 1 13 % chromium
(Mn,Cr)S 32 26 1 .. 18 % chromium 1-47 181 ... 0-022
(Mn,Fe)S 60 3 .. carbon 070 ... 0-034
(Mn,Fe)S 50 13 ... carbon
(Mn,Fe)S 24 kI carbon 014 ... 0-015
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Por otra parte, ademas de la posibilidad de quelemento se
encuentre en solucion soélida en las particulas d8,May que tener en
cuenta la posibilidad de que dicho elemento forméus. En este
contexto, el cobre es el Unico elemento del gruge Ibs metales de no
transicion susceptible a la formacion de sulfurnsekacero. En los
tltimos afios el estudio de los sulfuros de Cu secéatrado
fundamentalmente por su interés como particulagré@edoras de la
formacion de ferrita acicular [2] si bien en esasas no es habitual que
se traten de aceros resulfurados. El andlisis noéslwyente fue
realizado por Morrogh [3] quien investigd la forntacde inclusiones
variando los contenidos de Cu, Mn y S. En el tr@lsajconcluye que la
fase CuS se puede formar en el material solo si el codtean Mn es
bajo y los contenidos en Cu y S son altos. Unagidm intermedia,
podria dar lugar a la formacion de (Mn,Cu)Sn su trabajo se
presentan algunas micrografias, la cuales Morrogimsidera
probablemente G& o una solucion solida en el rango de Cu-Fe-S.

La formacion de inclusiones con elementos en s@usolida en
su interior, como pueden ser el Fe o el Cr, afadtanas a la dureza de
la propia inclusion y por tanto a la deformaciore qua a tener en
relacion a la matriz. De los estudios realizados Kiessling [1] que
podemos observar en la Tabla 5 - 1 se observa tmsmelementos en
solucion sélida aumentan la dureza de las incle@siorespecto a las
MnS puras sin elementos en solucion. Como se apegtia tabla, la
dureza de las inclusiones pasa de tener un valdi78ekg/mni (1.7
GPa), en el caso de MnS puras, a unos valores@lg 880 kg/mr (3
y 4.5 GPa) en el caso de (Mn,Fe)S y (Mn,Cr)S rdsauente.

El contenido en Fe de las inclusiones también depender de la
velocidad de solidificacion [4]. Como se puedeerta Figura 5 - 3 en
las condiciones directas de colada (as-cast), cuardyor sea la
velocidad de solidificacion mayor sera el contenétioFe en solucion
sélida en las inclusiones. Por tanto existe undeswia clara de que
seran las inclusiones mas pequefias, aquellas geecsentran en la
zona mas cercana a la superficie, las que varea meaiyor cantidad de
Fe, y por tanto seran las de mayor dureza.
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Sin embargo segun los estudios realizados por bragsMurray
[5], un contenido mas alto de Fe en el interior de lasusiches
promueve un aumento de la relacion de aspectessdedmisiones como
se ve en el Figura 5 - 4. En esta figura se muestradificadas tras
haberse forjado el acero a 800°C.
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Ademas de los elementos en solucion sélida, laohiceza de
las inclusiones también se vera influenciada perJariaciones de
temperatura. De estudios realizados por otros figaskores [4,6] se
puede comprobar como la microdureza de las inalesialisminuye
con el incremento de temperatura, como se ve dfigiara 5 - 5y
Figura 5 - 6 [6]. En las dos figuras se aprecia pae temperaturas
elevadas los sulfuros presentan una dureza supeaate la matriz.
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Figura 5 - 5. Microdureza de las inclusiones de MnS y de laimdel acero
4340 en funcién de la temperatura. Las probetas esttraidas de una
distancia de 0.15m de la zona mas superficial [4]
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5.1.1.2. Influencia de los elementos adheridos a las MnS

Actualmente, el uso de aceros resulfurados palfi@lécacion de
piezas que requieren grandes mecanizados es cadaasor. Sin
embargo, debido al efecto tan perjudicial de losSM(gue se
encuentran alargados segun la direccion de landinpcen las
propiedades mecanicas de los aceros se tiendelaatiEminucion del
contenido de S y la modificacion de los sulfurogliaete la adicion de
otros elementos de aleacion:

» Selenio en presencia de manganeso se forma seleniuro de
manganeso (MnSe). El MnSe es soluble en todasda®iones en el
sulfuro de manganeso, por lo que al afadir Seregafoinclusiones del
tipo Mn(S,Se). Estas inclusiones son de mayor tamgafimenos
numerosas que los sulfuros de manganeso y se defomenos
durante el laminado en caliente que las inclusiatee$InS [7] tal y
como puede apreciarse a partir de los valores tezdsi de la Figura 5
- 6, mejorando la maquinabilidad y atenuando ettef@erjudicial en
algunas propiedades mecanicas.

» Telurio: se combina con el manganeso formando teluro de
manganeso (MnTe). EIl MnTe es menos soluble que rébeVen el
sulfuro de manganeso [8] y su solubilidad es menanto menor es la
cantidad de azufre presente en el acero. Una admidtrolada de
teluro produce el mismo efecto que la adicidn dgl&e inclusiones
Mn(S,Te) son mas grandes y se deforman menos. Bi9I telurio
afadido supera la cantidad que puede disolversel esulfuro de
manganeso se forman inclusiones bifasicas del Mpde-Mn(STe),
con la fase teluro generalmente rodeando al sulfseodebe evitar la
formacion de esta fase por dos motivos. Por un,ladoduce una
importante pérdida de ductilidad en el rango deperaturas en el que
tienen lugar las primeras pasadas de la laminaaooaliente, ya que
tiene su punto de fusion en torno a 1150°C. Porlatto, la fase MnTe
es mas deformable que el Mn(S,Te), por lo que timmelencia a
formar colas y contrarrestan el efecto globalizagjercido sobre las
inclusiones Mn(S.Te). Cuando el Te es afiadido exesEx a aceros
aleados con plomo se forman, ademas de inclusidaesin(S,Te),
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inclusiones de teluro de plomo PbTe, generalmenteiadas a las
otras inclusiones. Estos aceros son propensossarpae problemas de
ductilidad (agrietamiento superficial) [10] durante laminacion en

caliente. Presentan una caida de ductilidad eangjorde temperaturas
810-1150°C, con un minimo alrededor de 980°C. pstaida de

ductilidad se debe a que las inclusiones de Pbiireaitas tienen un
punto de fusién en torno a 923°C.

* Calcio: La adicion de este elemento a los aceros resulfsr
supone la posible formacion de sulfuros de calebtigpo (Mn,Ca)S.
Estos sulfuros durante la laminacién en calientalagan menos que
los MnS. En aceros de alto contenido en azufrepxigsdos con
aluminio y a los que se les ha afadido Ca, lasisimhes de aluminato
calcico suelen estar rodeadas por sulfuros. Egstakisiones, al
encontrarse rodeadas por una fase mas blandar{gulaon menos
perjudiciales para la maquinabilidad [11,12]. Esi{go de aceros
conduce a una mejora notable de la maquinabilidathismo tiempo
gue se mejoran las propiedades en la direcciéaveasal.

» La adicion detierras raras, al igual que el Calcio, tiene un
efecto globalizador sobre la inclusion de MnS [I8¢jorando asi tanto
la maquinabilidad como la ductilidad en la secdr@nsversal [14].

* Plomo: es otro de los elementos ampliamente utilizad@ pa
mejorar la maquinabilidad. Tiene un punto de fudidjo (310°C) y
durante el mecanizado actua como lubricante, yaupde localmente
en la interfase metal-herramienta formando virutads delgadas,
pequefias y rizadas. El efecto beneficioso del plosobre la
maquinabilidad no depende de la presencia de odes de sulfuro de
manganeso y por lo tanto, puede adicionarse talus aceros de bajo
contenido en azufre como a los resulfurados. Pupstoel plomo es
independiente de los sulfuros de manganeso susogfaobre la
maquinabilidad son sumables [15,16]. En los aceoosesulfurados, el
plomo se encuentra totalmente disperso en peqpaiitsulas debido a
su baja solubilidad en el acero. En los aceroslfteados el plomo
suele encontrarse principalmente asociado a lagsinoes de sulfuro
de manganeso. Durante el mecanizado el plomo diymina
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deformabilidad de las inclusiones de sulfuro degaaeso mejorando
los procesos de corte.

La adicién de plomo también repercute negativamentalgunas
propiedades mecéanicas de los aceros. A tempematuygente el plomo
tiene poco efecto en la ductilidad, resistencianatidad. Sin embargo,
a temperaturas cercanas a su punto de fusion, desosa que lo
contienen presentan tendencia al agrietamiento ErTjaceros de baja
aleacion, la resistencia a la fatiga no se ve afiecpor la presencia de
plomo. Por otro lado, los aceros al plomo, resatios o no, presentan
una peor conformabilidad en caliente que los nadae [17,18] La
disminucién de la ductilidad en caliente es masada al aumentar el
contenido de plomo hasta 0,06-0,07% y por encimad,d&% las
variaciones en el contenido de plomo no tienenfaat@ significativo
en la ductilidad. La horquilla del plomo, en losrxs comerciales,
suele estar comprendida entre 0,15 y 0,35%. Cus@dobrepasa 0,35
suelen aparecer segregaciones fuertes de plomarrea filargada que
pueden afectar a la calidad del acero. Hoy enldibmo, debido a su
alta toxicidad, esta siendo sustituido por otresneintos menos toxicos
[19]. La Directiva Europea de Fin de Vida de los h\elos
(2000/53/CE) obliga a sustituir el plomo por otalsantes como Bi,
Te.

* Bismuto: Este elementdiene un efecto en la maquinabilidad
similar al plomo, puesto que funde en la interfassal-herramienta
(punto fusion 271°C) actuando como lubricante. Beilbuye mejor
que el Pb en el liquido y su toxicidad es nula.c8atenido en los
aceros es 0,02-0,10%. Su efecto sobre la maquithedbies superior al
plomo, sobre todo a altas velocidades de corte {20h menores
cantidades se consiguen iguales resultados). Telnp como el Bi
mejoran la maquinabilidad en aceros resulfuradosbidde
principalmente a que reducen la deformacion denldssiones durante
el mecanizado [16]. Como casi todas las adicioreesndjora de la
maquinabilidad, el Bi empeora la ductilidad enexatie del acero.
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» Fosforo: Otro tipo de aceros de facil mecanizado son los
“aceros refosforados” Al contrario que el resto de aditivos
anteriormente mencionados, el fésforo mejora la umadpilidad sin
formar inclusiones. El P hace mas resistente tidgeto cual facilita la
rotura de la viruta en las operaciones de corteaitzglido a aceros
resulfurados de bajo C en cantidades entre 0,04099® en peso.
Cantidades mayores perjudican las caracteristieasnécanizado y
otras propiedades al aumentar el exceso de durézaegistencia del
acero.
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5.1.2. indice de plasticidad relativa de inclusiones defenadas
mecanicamente

Hay numerosos aspectos que influyen en la rotural fdel
material. Entre estos aspectos se encuentra leiGelde plasticidad
entre la inclusién y la matriz, ya que influye em dparicion de
cavidades por descohesion de la intercara entrend&riz y las
inclusiones cuando éstas son deformadas.

Existen numerosos articulos [6,16,21-28] que trathn
deformacion de las inclusiones no metalicas, eha® que se
encuentran las inclusiones de MnS. Tanto su mafajJocomo su
resistencia relativa con la matriz, entre otrosn sgarametros
controlados durante la formacion de las mismase Eentrol, va a
determinar el comportamiento de las inclusionesa ehdra de ser
sometidas a una determinada deformacion. Y es sameeinte este
comportamiento el que va trascender en las propesdmecanicas del
material durante los distintos procesos de confdorelos que puede
ser sometido.

El comportamiento de las inclusiones durante efaramado en
caliente depende de la plasticidad propia de lmsiin. Hay grandes
dificultades para determinar la plasticidad absolle las inclusiones
“in situ” en el acero, por lo que es de gran wttidestablecer la
plasticidad de las inclusiones por comparacionlaomatriz del acero
del que forman parte.

Para determinar la plasticidad de la inclusiontiedaa la matriz,
algunos investigadores [6,21,23,26-29], han dedina indice de
plasticidad relativa como se muestraenla Ec. 5- 1:

|/—'Si
_‘c: Ec.5-1
m

donde g Yy en es la deformacion real que sufre la inclusion y la
matriz respectivamente. Es decir, la relacion destmidad, se define
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como la relacion de deformaciones entre la inclugiéa matriz. Si las
inclusiones se deforman menos que la matriz, parteclusiones que
son mas duras que esta Ultima, la aparicibn dedades se vera
favorecida.

La plasticidad relativa depende de la diferenciaddeeza entre
matriz e inclusion. Esta puede tomar valores quedesdes = 0 para
inclusiones duras que no se deformexil en el caso de deformarse
igual que la matriz y valores mayores de 1 cuaedibeorman mas que
la matriz. Estas Ultimas pueden formar cadenas idigrando las
propiedades transversales.

Los sulfuros de manganeso son inclusiones blandes sg
deforman menos que la matriz. La plasticidad nedatiepende, ademas
del tipo de sulfuro de manganeso, de la temperaimael caso de
inclusiones MnS tipo I, éstas presentan la maximfrchabilidad a
900°C tal y como se muestra en la Figura 5 - 7gyr@i 5 - 8. Durante
la aplicacion de deformacion, estos sulfuros degaaeso (tipo I) se
alargan segun la direccion del flujo plastico pemdio la forma
globular inicial. Sin embargo, se deforman menas lqumatriz ¢ <1)
[21-24,28,29] produciéndose la descohesion de tercara matriz-
inclusion y generando una cavidad. Dependiendoadecbondiciones
termomecénicas y también de la distribucion deusiohes, estos
huecos o cavidades pueden crecer y propagarse foastar una
macrogrieta y originar la fractura del material.
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De acuerdo con esta definicion de plasticidad, Eyoria de
autores parten de la metodologia utilizada por Mualicz y Rudnik
[30]. Estos autores asumen que la inclusion sermefeen forma de
elipsoide durante la laminacién, definiendo el é¢edde plasticidad
relativa como se indicaenla Ec. 5- 2:

U:g* logA
3 | logh Ec.5- 2

donde,

v=indice de plasticidad relativa

A=b/a=Relacién de aspecto de la inclusién

h=Ao/Al

2a= eje mayor de la inclusién paralelo a la di@tde deformacion
2b= eje mayor de la inclusién paralelo a la dir@eae deformacion
Ao= Area de la seccion transversal del acero atgegeformar

Al= Area de seccion transversal del acero despriégfrmar

Algunos autores [6,21,27,28] utilizan una versioodificada de
esta ecuacion considerando condiciones de defodmaglana.
Teniendo en cuenta este factor, la ecuacion deigitisl relativa
utilizada, es la presentadaenlaEc.5- 3:

U:E* logA
2 | logh Ec.5- 3
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Hay que tener en cuenta ademas que la plasticadativa de
las inclusiones depende de otros factores comoepsedel tamafio de
la inclusion. Como se observa en la Figura 5 - &)deé aparece
graficada la plasticidad relativa de las inclusofrente al tamafio de
las mismas y frente a la velocidad de solidificac&la cual se han
formado estas inclusiones, segun los resultaddasdmvestigaciones
realizadas por Murty y col. [4], inclusiones magjyefias situadas en
las zonas mas cercanas a la superficie, es daeisahan formado con
velocidades de solidificacion mayores, tendranngiice de plasticidad
relativa mayor.
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Figura 5 - 9.Plasticidad relativa media de los sulfuros respadtomatriz del
acero 4340 en funcion del tamafio de la inclusiéatelal laminado en
caliente a 1223 K [4]
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5.1.3. Deformacion de inclusiones y su influencia en el da
presente en el material

La deformacién de las inclusiones durante los jesbale
conformado en caliente es una de las mayores cdesasisotropia de
la tenacidad en los aceros laminados. Como sest@ y& en el punto
anterior, estudios realizados [22] han determinamtoo la plasticidad
relativa de las inclusiones es baja a elevadasdetyas de laminado
pero incrementa progresivamente con la disminud&ita temperatura
(siempre y cuando no se esté por debajo de 10€L®0Cuyo caso la
plasticidad relativa disminuye).

La deformacion maxima que las inclusiones puedeanahr
depende principalmente de la resistencia relatiwe das inclusiones y
la matriz. Sin embargo, se considera que uno defeagos principales
proviene de la presencia de oxigeno. Se ha encantcamo el
incremento de oxigeno produce un marcado aumeni®o rarcrodureza
a alta temperatura en las inclusiones [24]. Sinaggbtodavia no esta
del todo claro si el oxigeno esta presente en golsdlida o en forma
de una dispersion de pequefos oxidos en formartieya.

El aumento de la deformacion de las inclusiones ¢ansigo una
dramatica disminucion de la tenacidad del aceroleerdireccion
transversal. EI micromecanismo de fractura qubhasebservado mas
claramente ha sido la coalescencia de cavidadedacaparicion de
agujeros que nuclean desde las propias inclusioleesulfuro de
manganeso. Las inclusiones determinan la tenacdatrolando el
tamafno de la zona de la matriz que se encuentratgtma una alta
tension local, la cual influye en el proceso detfrea.

Como ya se vio en la bibliografia general del aut2.2.6, los
procesos de deformacion del material van comunmacaenparados
de los procesos de nucleacion, crecimiento y coatesa de cavidades
gue pueden tener lugar durante la fractura didél autores [31] que
razonablemente se basan en el cambio de densidaivaepara
formular un modelo de fractura ductil, ya que easidad es capaz de
reflejar el dafio causado durante la deformaciorstiplh de los
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materiales. Estos modelos son capaces de refi@@ao ¢os materiales
mas ddctiles tienen una evolucion més lenta hacitalctura ductil,
pero hay una necesidad evidente de tener en cokeasafactores en los
procesos de nucleacion de cavidades como puederdifeeentes
resistencias de matriz, asi como distinta comp@siajuimica y
naturaleza cristalografica de las inclusiones domgendinmente
nuclean la cavidades.

Durante la evoluciéon del dafio por fractura duttds el proceso
de nucleacién, el crecimiento de la cavidad estértdmente
influenciado por el estado triaxial de tensiortesdm/ceq) y el tamafio
y forma de la inclusion. El modo de deformaciénaviafluir por tanto
en la fractura ductil del material debido a laedihcias existentes en
el estado de tensiones. Para los ensayos de tgngiésion los valores
de K son iguales a 1/3 y 0 respectivamente, pudsnahtuir que la
triaxialidad de tensiones influird en la evoluciel dafio por fractura
dactil, de modo que este progresara mas rapidot@uaayor sea el
valor de K [31].

La nucleacién de cavidades en sulfuros de mangan@soe a
bajas deformaciones. Por lo tanto, la prediccion vdcidad de
crecimiento de a cavidad es importante para camdprela fractura
dactil.

Rice y Tracey [32] analizaron la evoluciéon de un anico hueco
inicialmente esférico contenido en una matriz itdirconstituida por
un material elastoplastico sometido a un campo terde tensiones,
ojj, y velocidades de deformaci@n. No tuvieron en cuenta la fraccion

en volumen de inclusiones en el flujo plastico.Ha 5 - 6 muestra un
aumento exponencial de la velocidad de crecimidatta cavidad con
la tension triaxial.

R=0.283[R, (& E@x;{ :230“* J Ec.5-6

eq
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donde,

R = Velocidad de crecimiento radial de una cavidad
Ro.= Radio inicial de la cavidad esférica

&= Velocidad de deformacién

om= Tension media

Ceq= T€Nsion equivalente de Von Misses

MClintock [33] propuso un modelo segun el cual la fractura se
produce como consecuencia del contacto que se #ewvabo entre
cavidades préoximas entre si y formuld un modelopaatir de
observaciones experimentales, valido Unicamenta @hr caso de
huecos cilindricos de seccién eliptica sometidos teasiones
bidimensionales, segun el cudl la velocidad deirmieato del radio

medio de la cavidadR se puede expresar:

s ¢P 3 _
R_ 3 sinh & n)o,/3 Ec5-5
R 21-n) Oeq

siendoR el radio medio de la cavidady,la variacion temporal

de la deformacion equivalente de Von Misesnyel coeficiente de
endurecimientgor deformacion.

El modelo constitutivo para materiales porosos Glerson-
Tvergaard- Needleman([34,35], que es una variacion del modelo de
Gurson [34], describede manera mas exacta el comportamiento
macroscopico del materiagbnsiderando el grado de triaxialidad y la
fraccion en volumen de agujerds El criterio de fluencia del
mecanismo de crecimiento y también de coalescerai@ dado por la
siguiente ecuacion:

2
®(q, p,0, %) =(%) +20q, f *cosr(éqszj—qgf* =0 Ec5-7
o 2 "0
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donde q representa la tension macroscopica (del material
homogeneizado) efectiva de Von Mis@ses la tension hidrostatica

macroscopica Y el limite elastico actual de la matriz dependieate,
condiciones estdticas, de la deformacion plastigaivalente. Los
parametrog|l, g2, q3y f* (fraccion de microvacios modificada) fueron
introducidos por Tvergaard y Needleman en el model&Gurson para
considerar el caso de distribuciones periodicascaddades. Los
parametrosyl, g2, g3 dependen del material, del dafio inicial y de la
triaxialidad del estado tensional, pero se sueterisiderar constantes.

Los procesos de fractura dactil y los mecanismoauddeacion,
crecimiento y coalescencia se suelen estudiarvédrde ensayos de
traccion o de tenacidad. Sin embargo en este trabajbién se han
empleado los ensayos de torsion en caliente. Esteayos son una
herramienta muy util para conocer la ductilidad iynuar las
condiciones de temperatura y velocidad de defoidnague se dan
durante el conformado en caliente. También sirvera pestudiar
grandes deformaciones a cortadura, mecanismosla®damiento y la
ductilidad intrinseca del material. Sin embargoespntan ciertas
limitaciones respecto a otros ensayos (tracciompeesion plana, etc.):
la tensiones que se dan a lo largo de toda la fa@o® de cortadura y
el material no esta sometido a un estado de tetsaxal (como ya se
ha comentado el valor de K=0 para los ensayosrd&ty), por lo que
se aleja de las condiciones de deformacion queaseddrante la
laminacion. Debido precisamente a esta nula tlided, las
deformaciones necesarias para que comience la acidbe de
cavidades y se produzca la rotura final de la peols®n mucho
mayores en comparacion con otros ensayos mecdBigjptal y como
se muestra en el esquema de la Figura 5 - 10. Eay@nde traccion, la
deformacion a rotura muestra una fuerte dependeocial estado de
tensiones y disminuye a medida que aumenta ladtetisaxial [37,38].
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51 Shracturs — Snucleasidn T Geracimisnin T Gonclasaancia
]
T o
orsién

S B
o 4
a T
§ ‘E Dafio

8 2 S

s  + raccion

2 Ma dafio l

a 0.5 1
Tensién triaxial

Figura 5 - 10.Comparacion de la deformacion necesaria para elecamde
la nucleacion y fractura en funcién de la triaxiati

Ademas de la nucleacion propia de cavidades, aspexmo
pueden ser la interaccion entre agujeros [39] aztams donde éstos
aparecen pueden acelerar el proceso de crecimigsiqor ejemplo,
diferentes investigaciones [40] han revelado quepmriceso de
nucleacion de cavidades se ve acelerado en lafsigen relacion con
el interior del material, y ademas para que éstdéses necesaria la
presencia de una deformacion plastica, con indegeia de si el dafio
ocurre por descohesion de la intercara o por udra de la inclusion.
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5.2. MATERIALES Y TECNICAS EXPERIMENTALES

5.2.1. Metodologia para la realizacién de los ensayos metéos

Dado que se han realizado ensayos con diferenpes tile
deformaciones, se quiere comparar el comportamieht@nte el
conformado en caliente de las inclusiones de sulfle manganeso.
Para ello se muestran a continuacion los esquearesspondientes a
los ensayos realizados (Figura 5 - 11), de donddtndran las curvas
tension-deformacion de cada uno de ellos. De estaaf se intenta
reproducir el comportamiento de las inclusione® luAgtintos modos
de deformacion, como pueden ser compresion o agead

Torsidn Compresidn
Horno radiante Horno induccion
Probetas: L=17mm, D=7.5mm Probetas: L=10mm, D=5mm
T(°C) T(°C)
3 '
20min E’T amin E’T
1°Cls Temple 1 min Temple
en Agua con He
> 1(s) > 1(s)

Figura 5 - 11.Esquema de las condiciones de los ensayos dertgrsio
compresion
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En la Figura 5 - 12 se muestra ademas de forma msqica la
superficie de observacidon para cada ensayo, comseyexplico de
forma mas extensa en las técnicas experimentaleapli¢ulo 3. En el
caso del ensayo del ensayo de torsion, la seccaiacterizada
microscopicamente corresponde a la seccion sitaa@® veces el
radio de la probeta de torsion. En el caso del endaycompresion, la
seccion caracterizada corresponde a la mostraghesguema, que se
encuentra en una seccion paralela a la aplicaceéradcarga de
compresion y ademas se ha eligido la seccién gue tina distribucién
de deformaciones mas homogénea e igual al valomabr partir de
ahora la seccidn tipica caracterizada en los essdgoccompresion se
denominara “seccion tipica de observacion”.

Seccion
tipica de
observacion

Torsion Compression

Polished
N
0.9R-Subsurface >d
m _ _ Ex: Strain =1

Figura 5 - 12.Esquema de las secciones caracterizadas en logsrsa
torsion y compresion
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Para la realizacion de los ensayos de torsion tabepas se
mecanizaron en la direccion de colada en la zonands cercana
posible a la superficie, como se describe en largi® - 13. Se han
realizado ensayos tanto a rotura como a distintoeles de
deformacion con el objetivo de estudiar la duditidasi como la
evolucion del dafio. Las probetas se han calentati®C/ hasta las
temperaturas de 1100 o 1200 °C, se han mantenrdotdl?20 minutos
para asegurar un calentamiento homogéneo en tquabata y se ha
procedido a deformar a la deformacion y velocidadddformacion
seleccionadas (1 0 35 Un resumen de las condiciones de los ensayos
de torsion efectuados se muestra en la Tabla 5Al 3inalizar el
ensayo la mayoria de las probetas se han temptadaguia para poder
estudiar la interaccion entre la evolucion del dafieomicrostructura.

En el caso de las probetas de compresion, éstasétasd han
extraido de la zona lo mas cercana posible a larBde, en direccion
transversal o longitudinalmente con la direccidércd@da. En este caso
las probetas se han mantenido durante 5 minutéa alEsinzar 1150°C
y luego se han deformado a™ls la deformacién y temperatura
previamente establecida. El temple posterior a estsiyos se ha
realizado con Helio.

Torsiofi axis

<O 0

Figura 5 - 13 Localizacion de las probetas de torsion paraeiAlS| 303
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Tabla 5 - 3 Resumen de las condiciones de los ensayos dé@ntors
ininterrumpidos para el acero AISI 303

Velocidad Deformacion = 1's Velocidad Deformacion = 5's

€ 1100°C  1200°C & 1100°C  1200°C
0.2 X X 0.2

0.5 X 0.5 X X

1 X 1 Failure X

1.5 Failure 1.5 Failure

2 X 2
2.5 Failure 2.5

5.2.2. Metodologia para el analisis de la deformacion da$
inclusiones

En la presente tesis, el valor de plasticidad relate ha
determinado en dos pasos distintos y ademas difiareio el modo de
deformacion. Los pasos realizados se deben a quleasquerido
efectuar una normalizacion del valor de la plagéidirelativa, teniendo
en cuenta valores asociados a las inclusiones afelrial de partida, es
decir, sin deformar. Con ello se consigue tenecieanta la presencia
de unas inclusiones de partida que puede que no deh todo
globulares, sino que estan ya algo alargadas delsitdcio, es decir,
antes de la deformacion. Se han distinguido tamkaénecuaciones
segun el modo de deformacion para tener en cuérgfe@o de las
tensiones cortantes en los ensayos de torsiondelasmpresion en los
ensayos en el dilatdbmetro. Con ello se consiguerhata comparativa
del comportamiento de las inclusiones durante I@bajos de
conformado en caliente en los distintos modo derdecion. Un
resumen de las ecuaciones empleadas para la dbtend la
deformacion de las inclusiones en cada tipo deyessae expone en la
Tabla 5 - 4.
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Tabla 5 - 4.Ecuaciones empleadas en la obtencion de la piesticelativa

Modo de Ecuacion de plasticidad Tipo de ecuacion
deformacion
1/2
1(bY_,
Torsion b V3| do Sin Normalizar
gm gm
b 2 1/2
i)
Torsion J3 [ b ¥ Normalizada
a0
V:i = £0
gm gm
2
Compresion y= 6= 3 {Lna) Sin Normalizar
Em gm
2 2 [{LnA - LnA,) -
Compresion ,=f -3 0 Normalizada
Em Em

* do es el diametro equivalente de la inclusiérodefida

Uno de los parametros mas importantes que es macdsénir y
cuyo comportamiento se vera en los apartados poster es el valor
de larelacidon de aspectd. de las inclusionesque se define como la
relacion entre la longitud b y la anchura a de laslusiones
deformadas (Figura 5 - 14); o su versién normafiz@dlacion de
aspecto _normalizadd, que es la relacion existente entre la longitud
/anchura de las inclusiones deformadas y la misslecion de las
inclusiones sin deformar.
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a) Antesde la  b) Después de
deformacion la deformacion

Figura 5 - 14Esquema de las inclusiones antes y después defsemadas

5.2.3. Mediciéon de nanodurezas

Se han realizado ensayos de nanoindentacién sodrsulfuros
de manganeso a temperatura ambiente para los #i&0b303, SPb-1
y S1 sobre las muestras de material directo delaotan la mayoria de
los casos, se han aplicado una serie de cargasasjoton una carga
maxima de 2500 KN. Se ha utilizado una punta denada “cube
corner” y la dureza y el modulo elastico se hautatio utilizando el
método de Oliver y Pharr [41]. Con el objetivo @décalar una media
de la dureza, se han considerado los valores aprofandidad de
contacto de 200nm, cuando la dureza comienza semese constante.
Se ha tratado de evitar cualquier tipo de influgnlg la matriz.
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5.3.1. Parametros macroscoépicos as-cast y durante la defoacion

A lo largo de la siguiente seccion se determingraa estudiaran
los parametros macroestructurales asociados alrielatérecto de
colada (as-cast), asi como su evolucion con larohefcion.

Se vera la influencia de las condiciones de defoi@naasi como
del comportamiento de la matriz en relacion a lasencia de
inclusiones. En cuanto a la aparicién de dafio, abzana el modo en
que influye la oxidacién por un lado, y la propésistencia de la matriz
por otro lado.

Con posterioridad este apartado se realizara uauskikio estudio
de las inclusiones en lo que se refiere a su tangagw distribucion
geomeétrica en la matriz. Se analizaran ademadliencia de algunos
parametros relacionados con la distribucion en #&eation de
alineaciones de inclusiones, asi como diferentpecass que tienen
gue ver con su composicion quimica y sus propieslatbxanicas.
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5.3.1.1. Ductilidad en caliente (macroscopica)

La realizacion de ensayos mecanicos en calientee tidos
objetivos. En primer lugar, proporcionar informagcipara un modo de
deformacion dado, de la ductilidad macroscopicaagdero para unas
condiciones de T y¢dadas. En segundo lugar, a través de ensayos
interrumpidos a diferentes niveles de deformacidiisponer de
microestructuras que permitan analizar la evoluadi@h dafio y su
interaccién con diferentes parametros. Entre losnwséscabe citarse
todos aquellos aspectos relacionados con las iooks (tamafio,
distribucion, plasticidad, etc.) asi como con ldrima

Como se sabe de la revision bibliografica genegalizada, la
presencia de inclusiones en los aceros resulfuragusne una marcada
caida de la ductilidad en caliente. Con el objetileo comparar la
ductilidad entre los aceros inoxidables AISI 308I$1 304 y evaluar
como afecta la presencia de las inclusiones de &n&us propiedades
mecanicas, se han efectuado ensayos de torsidmira eolas mismas
condiciones de velocidad de deformacion y tempeagtigura 5 - 15).
Como se puede observar en esta gréafica de tensfomuacion, ambos
aceros se mantienen con niveles similares de easiat pero la
ductilidad en el caso del acero AISI 304 duplida del AISI 303. Este
comportamiento se debe a las diferencias existemtda composicion
guimica de estos dos aceros en lo que tiene queoveel % de S.
Estos porcentajes se encuentran en unos niveles28é 9 0.042 %
para los aceros AISI 303 y AISI 304 respectivamepte lo que su
contenido en inclusiones de MnS, como se vera estepores
apartados, va a ser claramente diferente. Come & Va grafica una
disminucién del contenido de S supone un aumentta etuctilidad
pero hay que recordar que el azufre es afadido fearktar las
operaciones de mecanizado.
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1100°C 1s-1 Rotura

160 —o— AISI 304

—&— AISI 303

140 -

80
60

Tension (Mpa)

N
o

0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5

Deformacion

Figura 5 - 15.Curvas tension - deformacion de los ensayos d&tode los
aceros AlSI 303 y AISI 304

Los parametros de ensayo también afectan de fagndicativa
a las propiedades mecanicas de los aceros. Pagadagos de torsion
realizados en el acero AISI 303, la Figura 5 - 1&igura 5 - 17
muestran las curvas tension-deformacion a las teatyas de 1100°C
y 1200°C y a las velocidades de deformacién deyl§s’. Como se
puede observar, en todo el rango de condicionesyadas la
deformacion a rotura es mayor cuanto mayor eqipeeatura y menor
es la velocidad de deformacion, mientras que |steria es mayor
cuanto menor es la temperatura y mayor es la \#dcide
deformacion. En dichas figuras se aprecia ademadagsensibilidad
del acero, desde un punto de vista de deformacrétuea, es mayor a
1s' que a 58. Mientras que en el primer caso (Figura 5 - 16) la
ductilidad disminuye a mas de la mitad al pasat2#0°C a 1100°C, a
5s® (Figura 5 - 17) esa reduccién es inferior al 50%.
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180

160

e=f==1200°C 1s-1

@mg==1100°C 1s-1

Tension (MPa)

0 05 1 15 2 25

Deformacién

Figura 5 - 16.Influencia de la temperatura y la velocidad de deéxion en
la resistencia y ductilidad del acero AISI 303

—8—1100°C 5s-1
——1200°C 5s-1] |

Tension (Mpa)

0 05 1 15 2 25
Deformacion

Figura 5 - 17.Influencia de la temperatura y de la velocidad efeminacion
en la resistencia y ductilidad del acero AISI 303
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A parte de las condiciones de ensayo, la naturalezzada acero
también puede influenciar las caracteristicas meaardel mismo. La
Figura 5 - 18 y la Figura 5 - 19 muestran una coampan de la
ductilidad del acero AISI 303 en comparacion cos émsayos de
torsion realizados en anteriores trabajos [42] mdreesto de aceros
resulfurados, en condiciones similares éey T. Como se puede
observar, la resistencia del acero AISI 303 esrsupea la del resto
mientras que la ductilidad es menor a excepciélosl@aceros SPb-1 y
SPbBIiTe extraidos de la zona interior, donde se amorae estos
trabajos anteriores [42] que la ductilidad es matehido a un mayor
tamafio de inclusion. Se asocia este comportamemoe la tension
local acumulada en los bordes de las inclusionesn@&gor cuanto
mayor es el tamafio de la inclusion , y por tantdelfmrmacion critica a
la que se produce la nucleacion y crecimiento délades se alcanza
antes en las inclusiones de mayores. Hay que r@caquke el acero
AISI 303 es el unico acero resulfurado estudiad® egiaustenitico, ya
gue el resto de aceros son ferriticos 0 martensitien caso de haberse
realizado el temple posteriormente al ensayo).t®ao, la naturaleza
de la propia matriz introduce diferencias en lasteacia del acero.

e SPb-1 Ext = SPb-1 Int

100 SPbBiTe Ext === SPbBiTe Int

80 303
70
< 1A
60
s It
= 50 i
S 1 \
2 40
2 1 | \
30 .
|
20 ] ‘\
% ‘
| |
10 1 \
0 |

0 1 2 3 4 5 6
Deformacion

Figura 5 - 18.Comparacion de las curvas tensién-deformacién para
diferentes calidades de aceros resulfurados (1138%C
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160

1100°C 3031100°C  — — —303 1200°C
A 304 1100°C 304 1200°C
304 1200°C SPb-1 1150°C
1204/ N |- SPb-1 1200°C

1150°C

Tension (MPa)

Deformacion

Figura 5 - 19 Comparacion de las curvas tensién-deformacionlparaceros
AISI 303, AISI 304 y SPb-1 (13

El estudio de la microestructura resultante traseddizacion de
estos ensayos, va a permitir hacer una compardévios diferentes
estados de deformacion. Esto se hara posteriormemte| siguiente

apartado de los parametros microscopicos estudiadasvel de la
deformacion de las inclusiones.

Con el objetivo de analizar la influencia del graotumnar en la
generacion de dafio durante los procesos de defdmmae han
realizado ensayos de compresion con probetas macdasi en dos
direcciones, en la direccién de colada (direccangitudinal) y en su
direccion perpendicular (direccion transversal). Uesgaticamente se
puede ver en la Figura 5 - 20. Hay que tener entawgue las probetas
transversales llevan la misma direccion que lardeimiento de los

granos columnares, mientras que las probetas lmhgéles tienen una
direccién perpendicular a los mismos.
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Surperficie As - cast

& Long
]

Trans
‘/I‘Z)ireccic')n de

colada

Figura 5 - 20.Direccidn de extraccion de las probetas de commmat|
acero AISI 303 y su relacién con la direccion deeeniento de los granos
columnares

En las siguientes Figuras (Figura 5 - 20 y Figura &), se
muestran las curvas tensién-deformacion de losyessde compresion
de las probetas mecanizadas tanto longitudinal como
perpendicularmente a la direccién de colada. Erritagpa figura, se
muestran los resultados de ensayos interrumpidtifegentes niveles
de deformacion (sin alcanzar la rotura de la pabeh las probetas
mecanizadas en la direccion longitudinal. En la isige figura las
probetas con direccion transversal se han deformadodos
temperaturas, 1100°C y 1200°C. En este caso de sedvan llevado a
cabo ensayos interrumpidos. Durante la realizad&tos ensayos con
las probetas en direccion longitudinal, se compraibéomportamiento
anomalo de las mismas debido seguramente a lendi@a del grano
columnar, por lo que a nivel microestructural umeate se han
caracterizado las probetas en direccién transversal
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AIS| 303 LONGITUDINAL

180
160 -
140
120 7/ —e— 1100 L def 0.2

100 —@— 1100 L def 0.2
80 ! / 1100 L def 0.5

60 | 1100 L def 1

Tension (Mpa)

0 T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

Deformacion

Figura 5 - 21Curvas tensién-deformacién de los ensayos de @sidpr del
acero AISI 303 en la direccion transversal

303 TRANSVERSAL

180
160

140 /-\

120

—=—1100 T def 1
1200 T def 0.2
1200 T def 0.5

—— 1200 T def 1

=

o

o
|

o]
o

Tension (Mpa)

[e2]
o

D
o

20

0 U T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

Deformacién

Figura 5 - 22.Curvas tension-deformacion de los ensayos de caidpreel acero
AISI 303 en la direccion transversa
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5.3.1.2. Influencia de la oxidacion en la propagacion delafio

Los procesos de oxidacion que tienen lugar en &nmaadurante
su paso por el horno de recalentamiento (estudigalan el Capitulo
4.) pueden influenciar la propagacion o nucleadéhdafio durante
los procesos de deformacion posteriores en la kgoiin en caliente
del acero.

Para estudiar su influencia, se han realizadonalgensayos de
compresion sobre el acero CSM9 con un tratamiesimito previo
con el objetivo de estudiar la influencia de la daxion en la
propagacion del dafio a través de los 6xidos. Ladiciones utilizadas
para el tratamiento térmico fueron similares arkizadas para las
probetas de fatiga 4PB, es decir, 4h 30 min a 12@0°una atmdsfera
seca de aire. Para los posteriores ensayos de esigiptas probetas se
han calentado hasta 1150°C durante 1 min mantemiedidha
temperatura durante 5 min y después se ha deforrhadta la
deformacion 1 a las temperaturas 1050°C y 1150fCuoa velocidad
de deformacién de TsTras la deformacién, las probetas se han
templado con Ar. Las curvas tensién-deformacionemibias en la
realizacion de estos ensayos se muestran en leaFagL23.

140

——1050°C
120 — 1150°C

100
80
60 “""1
40
20

0
o o1 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11 12

Tension (MPa)

Deformacion

Figura 5 - 23 Curvas tensidon deformacion de los ensayos demasidn del
acero CSM9
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En la Figura 5 - 24 se muestran las micrografiasespondientes
a la seccion transversal de las probetas con tietémtérmico previo
de compresion ya deformadas. Como se observarse dleededor de
todo el borde de la probeta una zona de O6xidos hgue aparecido
durante el proceso de tratamiento térmico previgug provocan la
nucleacion de dafio durante el proceso de deformacio

Magn —————— 504m
1000x

Magiip e 100 4m Magn ————————1 50um
500x 1000x

Figura 5 - 24.Micrografias de la zona de oxidacion previa al goste las
probetas deformadas por compresion del acero CSM9
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5.3.2. Parametros microscopicos durante la deformacion:
Influencia de la naturaleza de las inclusiones

Los resultados de ductilidad en caliente, medidanacola
deformacion a rotura, muestran grandes diferer@asnos aceros a
otros y de unas localizaciones (exterior o int¢reootras dentro de la
palanquilla o palancon (Figura 5 - 18).

De entre todos los parametros microestructuralesigerados en
un trabajo previo [42] se constatd que la fraccdim area local,
determinada por la técnica SKIZ, permitia una ralatmprediccion de
los resultados macroscopicos de ductilidad enrtalig¢al y como se
muestra en la Figura 5 - 25.

5
- S-1 X
| .
N S-2 [
Y- 4 X SPb-1ext. @
o SPb-1int. <
© 3 SPb-2
s SPbBiTe ext. A
-0 SPbBiTe int. A\
& 2 -
£
| .
S 1-
[T
(]

0 . ' '

1 2 3 4
Fraccion de Area Local MnS (%)

Figura 5 - 25 Fraccion de Area Local MnS vs. Deformacion a Rotura
T=1150°C y& =1 s*
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Sin embargo, esa correlacion entre un parametrooastructural
local y la deformacién a rotura; no podia captar todas las
singularidades asociadas a los procesos, muy hétezas y locales,
del inicio y propagacién de dafio a altas tempesatugn aceros
resulfurados.

Por otra parte, en los procesos industriales ationde la
formacion de grietas esta intimamente asociadoy tabmo quedo
expuesto en el capitulo anterior, a las condiciatee$solidificacion /
recalentamiento / estado de tensiones y deformesgipde una region
superficial de unos pocos milimetros de espesor.

Teniendo en cuenta todo ello, resulta necesaricodespde un
mayor conocimiento sobre el papel que otros fastore
microestructurales, ademas de la propia fracciéarda local, pueden
ejercer en la formacién y evolucion de defectos.eEi contexto, en
los préximos apartados se van a analizar:

- Naturaleza de las inclusiones pequefias, en cuarn a
composicién quimica de las mismas.

- Propiedades mecanicas de las inclusiones: Nanaurez

- Tamafo de la inclusion

- Modo de deformacion

5.3.2.1. Influencia de la composicion quimica de las inclushes

Como se ha comentado en la revision bibliografieenbios en
la composicién quimica pueden suponer cambios afuleza de las
inclusiones y ello puede introducir variaciones ammportamiento
durante los trabajos de conformado en calienteecasmue se sugirid
en el apartado anterior. Como se estudié en etajmade la influencia
de los elementos de aleacion en las propiedadeanicas de las
inclusiones (5.1.1), elementos como el Cr o el &edpn sustituir de
forma considerable los atomos de Manganeso dentdssiones de
MnS, formando compuestos del tipo (Mn,Cr)S o (Mysecon una
dureza significativamente mayor que los MnS. El tefede la
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existencia de Cr, Fe u otros elementos en solusddida junto a la
presencia de una resistencia de matriz mayor pegtde modificando
la naturaleza de la intercara matriz - inclusiérsi @omo su
deformabilidad, reduciendo las posibilidades de lgagion de
cavidades por decohesion en la intercara.

Inicialmente, se comenz6 por un analisis quimico lde
inclusiones en los equipos de microscopia eleaaddé barrido (SEM
y FEG-SEM), llevando a cabo un estudio tedioso d@ddsnciales que
son necesarios utilizar para evitar que los elaesosobrepasen la
profundidad de la inclusion y se tenga una contitou de la
composiciéon quimica de la matriz. Esto ha sido éafyeente relevante
a la hora de determinar la posible existencia derFsolucién sdlida en
las inclusiones de MnS. Estos estudios mencionaglasugstran en la
Figura 5 - 26 donde se grafica la profundidad deepracion de los
electrones en funcion del tamafio de la inclusiorel ypotencial
empleado. Cuanto mayor es el potencial empleadgjomas la
penetracion de los electrones en el material padgterminacion de un
analisis quimico. En la Figura 5 - 27 se muestrand@era grafica
(realizado con el software Electrén Fligth Simulajiocual es el
volumen de interaccion de los electrones en laigiéh en funcién de
distintos tamafios de la misma y de distintos paaées: Debido a toda
esta problematica, ya que es complicado evitamteraccién de la
matriz, se decididé determinar la composicion quénde las inclusiones
mediante microscopia electronica de transmision (TEM)
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Simulacién Volumen de Interaccién (MnS-Matriz Fe)
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Figura 5 - 26.Profundidad de penetracion de los electrones aridarel
tamafo de inclusién y del potencial empleado
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Figura 5 - 27.Volumen de penetracion de los electrones en ldssiones
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En las siguientes figuras se observara la composgudmica de
las inclusiones, que como se sabe es determindatbaaa de analizar
propiedades mecanicas de las mismas. Estos andjisimicos
realizados en el TEM se han realizado en la mayeriagicasos en las
inclusiones mas pequefasiium).

En la Figura 5 - 28 se muestran las micrografia$El de los
foils analizados para el acero AISI 308on los correspondientes
porcentajes en peso detectados en el interior dindasiéon en
diferentes zonas (Tabla 5 - 1). Como se puede \wosda presencia de
(Mn,Cr)S es bastante relevante, llegando inclusalgumas inclusiones
y zonas a niveles similares e incluso mayores saé&Mn. Como se
vio en los estudios recogidos en la bibliografia,44], la presencia de
Cr en solucién solida en las inclusiones supondréaumento de la
dureza de las mismas y ademas puede suponer aleéariiento de la
intercara inclusion-matriz, reduciendo las pogilaities de aparicion de
la intercara.
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Figura 5 - 28.Micrografias y analisis de las inclusiones parddis
analizados del acero AlISI 303
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Tabla 5 - 1.Composicion quimica de las inclusiones de las rgiafbas
analizadas del acero AISI 303

S Cr Mn Fe Ni Cu Si

MICRO1 | 1 |5524]|27,25|11,05| 546 | 0,29 - 0,71
1 |639|1667[1943| - - - .
Mmicro2 | 2 |.0.72 1 029 | 02 | 051 | 031 - -
3 - |1393| - |6142]1932] 533 -
4 |61,21]16,02 21,29 1,48 - - .
MicRo 3 | 1 | 6629|1338 2033| - - - .
2 156,97 11,83 [2953]| 0,62 - 1,06 -

Enla Figura5-29 yenlaTabla5- 2 se muedtamesultados
para el caso del acero CSM@omo se puede observar existe una
familia bastante extensa de sulfuros que se puedeontrar en este
acero. Con presencia de Mn aparecen compuestdgpae(Mn,Cu)S,
(Mn,Fe)S y (Mn,Cu,Fe)S y sin presencia de Mn seuemnian
parametros de la forma: CuS y (Fe,Cu)S. En est® gaerlo tanto, en
lo que tiene que ver con la composicion de lasusiches, el hecho
mas significativo es la presencia de Cu en difeefdrmas junto con
las inclusiones de MnS. Se podria pensar que estehambién tiene
relevancia en el acero AISI 303, puesto que el %e@uweste acero
(0.41% Cu) es superior al del acero CSM9 (0.2% 6in.embargo, la
relacion (Mn/S) critica es inferior en el caso del acero CSM9M2$6
la relacion critica de este acero frente al vami3db5 del acero AISI
303) por lo que localmente hay mas posibilidadefodaacion de este
tipo de compuestos. Por lo tanto, el andlisis antsugiere que en el
acero AISI 303 puede haber una mayor fraccion deesolucion
sélida.

En este acero, del mismo modo que ocurria en el 308| las

inclusiones seran mas duras que las MnS puragper Fe en soluciéon
solida.
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Continlia en la siguiente pagina
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Figura 5 - 29.Micrografias de las inclusiones para los foils aaalos del
acero CSM9.
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Tabla 5 - 2.Composicion quimica de las inclusiones de las rgretftas
analizadas del acero CSM9

S Cr Mn Fe Ni Cu Si

1 (6011 - |2512]| 7.7 - 7,08 -

MICRO1 | 2 [3429] - |1351] 522 - - -
3 - - - 100 - - -

4 |6585| - [2393]| - - |1022| -

MICRO2 | 1 [3922] 1252 - 14034 - 7,92 -
MICRO3 | 1 |55,28 26,89 117,82 - - -
MICRO 4 1 - - - [ 100 | - - -
2 - - - |8046| - 1954 -

1 (6027 - |20.46]| 7.08 - |12.18| -

2 |64.08| - |[2559| - - 11033 -

3 [69.33| - - 2.96 - 2771 -

MICRO5 | 4 - - | 100 - -
5 |38.72| - - |39.82| - |2146| -

6 - - 100 - -

7 | 305 - - 46.7 - |2279| -

8 - - 100 - -

En la Figura 5 - 30, Figura 5 - 31 y en la Tabla 3 se presentan
los resultados para el acero SPb-2 Z7. 202 este caso la presencia
mas significativa es de inclusiones (Mn,Fe)S cadniades también de
Pb. En la Figura 5 - 30 se muestra una micrograffeespondiente a
este acero donde se pueden apreciar en color maodas inclusiones
de MnS, mientras que los puntos blancos estan akixia Pb. La
presencia de Pb, principalmente unido a las inches de sulfuro de
manganeso supondra una disminucion de la deforivatbilde las
inclusiones mejorando el proceso de mecanizado.
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Figura 5 - 30.Micrografia del acero SPb-2 Z7 202. Los puntos ascae
asocian a inclusiones MnS, mientras que los blaestés asociados a la
presencia de Pb

Continda en la siguiente pagina
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Figura 5 - 31.Micrografias de las inclusiones para los foils @aalos del
acero SPb-2 77 202
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Tabla 5 - 3.Composicion quimica de las inclusiones de las rgrafbas
analizadas del acero SPb-2 Z7 202

S Cr Mn Fe Ni Cu Si Pb
1 |2898| - 9,67 |5422| - 7,12 -
2 [3469]| - |10,76|4826| - 6,3 -
MICRO1| 3 - - - |8848| - |1152| -
4 |2229| 257 [10,82]|57,32| - 7 -
5 |4245| - |17,45]|3554| - 4,55 -
1 14951 - |22,04|2502| - 3,43 -
2 | 07 - 0,66 | 0,28 - 0,19 -
MicRO 2| 3 [4479] - 14939 37 - 2,13 -
4 160,78 - |34,27] 2,78 - 2,17 -
5 [5436| - |2579]|17,28| - 2,57 -
6 [5852| - |36,13] 3,47 - 1,88 -
MICRO3| 1 [30.86] - [1587]5011] - 3,16 -
2 |3188| - |17.41|4738| - 3,33 -
1 (6363 - |26,27| 2,92 - 7,18 -
2 |4552| - |12,88[39,01| - 2,58 -
MICRO 4| 3 [3945] - 9,65 | 4865 - 2,25 -
4 | 679 - - 7,59 - |2451| -
5 [3345| - |1024]|4868]| - 7,62 -
6 |4131]| - |13,02[4075| - 4,93 -
MICRO5| 1 | 39 - |52,93| 2,38 - 5,68 -
1 16267 - |2234| 471 - |1027| -
MicRO 6| 2 [6019] - ]1013] 8,24 - |1245( -
3 6311 - 29,5 | 5,03 - 2,36 -
4 | 52,7 - - |2794| - 1936 -
vmicro 7| 1 [6214] - 3329|315 - 1,42 - -
2 - - |15,23|4726| - 8,28 - 29,24
MICRO8| 1 [6295| - 29,9 | 5,46 - 1,69 - -
2 - - - |8741| - 1259 - -
3 |6447| - |[3016] 537 - - - -
4 6316 - [3042] 572 - 1,22 - -
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5 [63,39 - 30,21 | 5,21 - 1,19 - -
6 - - - 89,24 - 10,76 - -
7 162,93 - 31,02 | 4,74 - 1,3 - -
8 [63,29 - 29,64 | 5,46 - 1,61 - -
9 - - - 100 - - - -
10 - - - 100 - - - -

En el caso de este acero SPb-2 Z7 202 también s@dthdo
detectar algunas alineaciones de inclusiones paegueémo se observa
en la Figura 5 - 32, donde se presentan tambiérandfisis EDS y
composicién quimica en porcentaje en peso de lasidn sefialada.

Figura 5 - 32.Alineaciones de inclusiones pequefiagifa)l observadas en
los foils del acero SPb-2 Z7 202
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Enla Figura5-33 yenlaTabla5- 4 se obselwyamesultados
del acero SPbBITeEN este caso, como la propia composicién quimica
del acero lo predice, también aparecen adheridd¢ss anclusiones
elementos como el Bi y el Te, ademas del Pb, permaegla general
no se encuentran en solucion solida en la inclusiénsulfuro de
manganeso, sino que aparecen adheridos a ella. erapede los
resultados obtenidos se observa una mayor afiddbdle y del Bi por
el Mn que por el azufre y ademas se aprecia un @itiontkel contenido
en Bi cuando el contenido en Cu aumenta.

Continda en la siguiente pagina
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Figura 5 - 33.Micrografias de las inclusiones para los foils eraalos del
acero SPbBiTe
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Tabla 5 - 4.Composicion quimica de las inclusiones de las rgrafbas
analizadas del acero SPBiTe

S Cr Mn Fe Ni Cu Te Pb Bi
1| - | - - |s453| - [2318] - |2229| -
vicro| 2 160.68| - 3652 111 | - | 1.60 | - - -
1 3 |50,22| - |3255 1471 - | 252 | - - -
4 |61,11| - |3693] 081 | - | 1,11 | - - -
5 |62,62| - | 3555|088 | - | 095 | - - -
1 (52,71 - 4469 127 | - | 133 | - - -
MICRO
> 2 |50,34| - |4665| 134 | - | 168 | - - -
3| - | - |3927]|1581| - | 478 |[3765] 25 | -
MICRO| 1 |20,95| - | 32,66 3901 - | 551 | - 1,86
3 2 | - - - |6496| - | 981 | - 25,24
MICRO| 1 |30,81| - | 3435|1018 - | 474 | - - |19,01
4 2 |39,11| - |5185| 489 | - | 274 | - - |14
1 (5445 - |4176 | 203 | - | 1,75 | - - -
MICRO| 1b |53,91| - | 4316 1,37 | - | 157 | - - -
S 2 |50,84| - |4518]| 2 - | 198 | - - -
3| - | - - |3898| - |1467]| - - | 46,35
1| - | -|1289]|4243| - | 481 |3797| - | 109
2 63,62 - |2006| 148 | - | 493 | - - -
MICRO
5 3 |4761| - |2062|2258| - | 215 | 7,04 | - -
4 141,92 - | 52 | 246 | - | 362 | - - -
5 |14,34| - | 2661|5405 - - - - -
MICRO| 1 |49,15| - |4695| 163 | - | 2,27 | - - -
/ 2 |[27.45| - [2934]1227| - |1369]| - - |17,26
1 {472 - |4624| 222 | - | 454 | - - -
MICRO
8 2 [26,93] - [3502]1031| - | 668 | - - 21,07
3| - | - - |3267| - |1469] - - |52,63
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En resumen, los resultados obtenidos de los andisdiante
TEM confirman que las inclusiones de pequeiio tamafgurf) no se
tratan de sulfuros de Mn puros. La presencia desiHauy habitual, con
unos contenidos que en algunos casos se aproxima@%@ y que
claramente indican de acuerdo con lo expuesto Eiglaa 5 -2 y en la
Tabla 5 - 2 que estas inclusiones pequefas van eempasa dureza
significativamente mayor que los MnS puras. Otrotdapuede
indicarse con relacidon a la presencia de Cr eimldssiones del acero
AISI 303.

Por otra parte, en los aceros procedentes de & EAF se
constata la intervencion del Cu. Ademas del efeleteeste elemento
como posible factor segregador en juntas de granacderdo con lo
indicado en el Capitulo 4, los resultados de lad& &b 2, indican que
parte del Cu esta precipitado en forma de (Mn,CDSacuerdo con
Liu et al. [2], la presencia de Cu en las inclus®rmle MnS estaria
favorecido por una mayor velocidad de enfriamiegliorante la
solidificacion. En cambio, enfriamientos mas lentegilitaria la
presencia de MnS. Esto coincidiria con los resutadbservados
donde el Cu aparece fundamentalmente asociaddieytas pequenas.

5.3.2.2. Propiedades mecénicas de las inclusiones: nanoduasz

Como se ha visto en el apartado anterior, debidqua la
composicién de las inclusiones esta directamenseiomada con la
dureza de las mismas se han realizado medicionesrtlureza que
permitan establecer una relacion con la composidéfas inclusiones
y ademas determinar si puede existir un endurenimiale las
inclusiones por deformacion. En la Figura 5 - 34nsgestra un
ejemplo de los valores de dureza obtenidos a lagtintdis
profundidades de penetracion, asi como la micrigrafe la
nanoindentacién en la inclusion obtenida medianterascopia de
fuerza atdbmica. No se han observado la aparicid@ridtas dentro de la
inclusion debido a la indentacion, lo que sugienecamportamiento
ductil de la propia inclusion durante los procesesieformacion.
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Como ya se comento en las técnicas experimentalgsresente
capitulo, se han considerado los valores a unaipidafad de contacto
de 200nm, ya que a estos valores el valor de lezdutomienza a ser
estable y es todavia un valor de profundidad lacsmtemente
pequefio para evitar la interaccion de la matriheDsefialarse que las
indentaciones se han realizado sobre inclusioneéardafio mayor a 2-
3 pm.

As Cast SPb-1 10 microns

Dureza_(GPa)

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Profundidad de Contacte (nm)

Figura 5 - 34.Dureza de las inclusiones de MnS a diferentes pdifiades
de contacto y micrografia de la indentacion

La Tabla 5 - 5 muestra la nanodureza a temperatmbéeate de
las inclusiones analizadas de las probetas deckr®scorrespondiente
a la condicion as-cast, es decir, directamenteafieda. En la tabla
también se presentan los valores de relacion dec@spde las
inclusiones de MnS deformadas por torsione=2 (deformacion
nominal del ensayo). Considerando el error, se reasedomo los
valores de nanodureza correspondientes a los a8&80803 y SPb-1
son de 3.27 y 3.10 GPa respectivamente, mientradaguinclusiones
del acero S1 tiene un valor de la nanodureza d&P& Teniendo en
cuenta el efecto del Cr en solucién sélida dené&rdad inclusiones del
acero AISI 303 (como ya se ha visto en el apargaderior), es lo6gico
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considerar que la dureza de las inclusiones deaeste va a ser mayor
que las del acero S1. Se verd ademas en el apaitadente como a
condiciones similares de deformacion (sobre todesaleformaciones
mas altas), el alargamiento de las inclusionesadeto S1 es mayor,
hecho que se puede relacionar directamente coresarrdureza. Estos
valores se ajustan bien a los mostrados en biblizg{45]. Ademas

como se observa en la Tabla 5 - 5, el alargamidattas inclusiones,
medido a través del parametro relacion de aspextoatizado, de las

inclusiones procedentes del acero S1 es mayor giee @ resto de

aceros, lo que concuerda por tanto con los resdtdd dureza.

Por otra parte, para el caso del acero SPb-1 haytener en
cuenta que el Pb interacciona con el alargamieméopgieden tener las
inclusiones, como se verd mas adelante, por lo squevalor de
deformacion es bastante inferior. Es por este maiive a pesar de
tener una dureza similar al AISI 303 temperaturabiante, el
comportamiento durante la deformacién en caliestdiginto.

Tabla 5 - 5.Valores de relacion de aspecto normalizado dentdgsiones en
los ensayos de torsion a la deformacién 2

AISI 303 SPb-1 S1
£=2 Relacion de 2,24 1,88 3,09
Aspecto Norm.
Nanodureza
As-cast (GPa) 3.27 3.10 2.80

Por otro lado también hay que tener en cuenta auesistencia
del acero AISI 303 es superior al resto de acdoogue puede estar
influenciando en la deformabilidad de las inclus®nDe todas formas
como ya se ha comentado, se cree que el efectebdes el factor mas
importante para explicar las diferencias en cuardeformacion puesto
gue durante los procesos de conformado en caliaotéa como
lubricante reduciendo la deformacién de las incloss.
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En cuanto a la dureza de la matriz (Figura 5 - I8&Y),que sefalar
gue la dureza de la matriz del AISI 303 a tempesaambiente es
similar a la de las inclusiones. Para el resto c&ros SPb-1 y S1
excepto en su situacion as-cast, la matriz es nsitien, ya que se ha
realizado un temple posterior a los ensayos coorgeicion. Por este
motivo, en estos casos se tiene en la mayoria slecdsos una
resistencia de la matriz mas elevada que la de respectivas
inclusiones.

En general los valores de nano-dureza de las inclasitienen un
valor de 3GPa para casi todos los casos, valor guesponde
adecuadamente a los resultados bibliogréaficos slénidusiones con
elementos en solucion sélida en su interior. Hay sgialar que dado
gue no ha sido posible realizar la medicion dedaordureza de las
inclusiones en caliente con los equipos disponiblesse ha podido
establecer una prediccién de la nano-dureza dendassiones a alta
temperatura. Se conoce de los resultados biblicgsafi4,6] que el
aumento de la temperatura supone una disminucida dereza de las
inclusiones.

Se han medido también valores de nanodureza sotltesiones
deformadas a distintos niveles de deformacién. Ceenobserva en la
Figura 5 - 35, la dureza se mantiene constantdigeras variaciones,
lo que indica que no hay un endurecimiento de d¢tugion durante la
deformacion. Esto corresponde con los resultadosnaais por otros
investigadores [46]
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Figura 5 - 35.Nanodureza a temperatura ambiente de inclusionbm@ea
niveles crecientes de deformacion
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5.3.2.3. Influencia del tamafio de inclusibn en las relaciorse de
plasticidad inclusion-matriz

En las micrografias de las probetas ensayadas inasiigel dado
de deformacion es posible observar diferencias bfegaen los
alargamientos de unas inclusiones con respectaas.ddno de los
posibles parametros que pueden intervenir en surrdebilidad es el
propio tamafio de la inclusién. En este apartadoasa wnalizar ese
aspecto asi como la influencia del mismo en lasciehes de
plasticidad inclusion-matriz. La Figura 5 - 36 muada relacion de
aspecto en funcion del tamafio de la inclusion deat®ros SPbl-exty
SPb1l-int a la deformacion de= 1 en los ensayos de torsion. En la
Figura 5 - 37 se presenta la relacion de aspectéumeion de los
diferentes rangos de tamafios de la inclusion. Sered como la
relacion de aspecto de las inclusiones entre 13y es muy similar
a aquellas inclusiones de tamarfos entre 5uyn7para el caso de la
probeta obtenida del interior. La relacion de agpapenas varia entre
2.2 'y 3. Como se observa en la Figura 5 - 36 yrgaigu 37, el tamafio
de la inclusidn no parece afectar a la relaciéagpeecto de la inclusion
durante los ensayos de torsion en las probetasmidbgedel interior,
aunque en el caso de las obtenidas del exterida g@lanquilla se
aprecia una tendencia ascendente. En el caso decdéoss SPb-1 y
SPDbBITe, las probetas se han mecanizado tanto teriaxcomo del
interior del palancén. La velocidad de solidifigatien el interior de la
palanquilla es baja, lo que hace que las inclusigmgedan crecer
durante mas tiempo, obteniendo un rango mayor deafias de
inclusion. El tamafio medio de inclusion de las nmasssacadas del
interior es mayor (d38m) que aquellas sacadas del exterior (o}
Como se ha observado, al comparar la relacion pects de unas u
otras no se observan grandes diferencias, lassinoles de menor y de
mayor tamafio se deforman hasta relaciones de asp@ciiares, en
algunos casos incluso son las inclusiones mas fiaquias que se
deforman mas que las grandes.
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Figura 5 - 36.Relacion de aspecto frente a tamafios de inclusitangl acero
SPb1 durante el ensayo de torsi@sh, T 1150°C y 15
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Figura 5 - 37. Relacion de aspecto media frente a diferentegosade tamafio
de inclusién para el acero SPbl duralnte el ensayorsion &=1, T 1150°C
y1ls
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Por otro lado, en lo que se refiere a los ensagosothpresion
para el acero CSM9, la relacibn de aspecto de matusiones
deformadas haste=1l en las muestras extraidas del interig,£d3
pHmM) es mayor que en las del exteriog &2 um). En cualquier caso,
como se muestra en la Figura 5 - 38, tanto lasisimhes mas grandes
como las mas pequefias son capaces de deformataddsasmismos
valores de relacién de aspecto.

12 mE = 0o

5 = exterior
o interior

=

o
!
[
0
o
0
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|
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|

Relacion de Aspecto
o
|

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Diametro Equivalente ( um)

Figura 5 - 38.Relacion de aspecto frente a tamafios de inclusicmed acero
CSM9 durante el ensayo de compresiérh, T 1150°C and I's

En la Figura 5 - 39 se indica la relacién de aspewdia de las
inclusiones medida en distintos rangos de tamai glaacero CSM9
durante el ensayo de compresion. Los valores meaddisan, en el
caso de las muestras extraidas del interior quepéx para diametros
pequefos, en el resto de los casos no hay inflaetana del tamafio de
la inclusion en su deformabilidad. En cambio, el portamiento
resulta completamente diferente en las muestraamexlas de las
proximidades de la periferia de la palanquilla. Bteecaso, hay un
incremento en la relacion de aspecto cuando elftarda la inclusion
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aumenta. Las diferencias de alargamiento observaatasinclusiones

de igual tamafio pero localizadas en zonas distipteeden ser debidas
a las diferencias en la naturaleza de cada inclugéque proceden de
velocidades de solidificacion distintas.

4,5
4,0
o]
3
§ 3,5
(&)
©
S 3,0 -
&
[0)
4
2,5 1 —m— exterior
—{+ interior
2,0 T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Diametro Equivalente ( um)

Figura 5 - 39 Relacién de aspecto frente a diferentes rangtasndafio de
inclusion para el acero CSM9 durante el ensayomd#n ac=1, T 1150°C
and 18

En la Figura 5 - 40 se muestra la evolucion de laci@n de
aspecto frente al tamafio de inclusion también phecero CSM9, a
niveles de deformacion similares pero para difeennodos de
deformacion. En la figura se incluyen datos procexede ensayos de
torsién, compresion asi como laminacion industlialla palanquilla.
En los dos primeros casos la deformacion se aplitb6@°C mientras
gue en la prueba industrial fue a 1090°C. Hay ailar que en el
caso de los ensayos de torsion y compresion, labefas estan
extraidas de la zona exterior de la palanquillalé&Eiabla 5 - 6 se
puede ver ademas una caracterizacion de estasioms (diametro
equivalente medio y relacion de aspecto) para istintbs modos. En
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el caso de la condiciones de laminacion las medidts realizadas en
la direccion longitudinal y en la transversal a d&eccion de
laminacion. Como se puede observar la relacion de aspecto €n lo
ensayos de torsién no cambia significativamente elalamario de la
inclusion. Por otra parte, bajo el estado de cosifune las inclusiones
mas grandes tienen una deformacién mayor que las pequenas.
Estos resultados resultan comparables con los donpara las
inclusiones deformadas por laminacion (con un 4¥/4atiuccion a
1090°C), siendo las deformaciones de las inclusianas pequefias
similares a las obtenidas en los ensayos de compreslay que
destacar que a partir de cierto valor de tamafa delusion (6um) la
relacion de aspecto se mantiene practicamenteasuast

Relacion de Aspecto

i —o— ROLLED LONG 45% 1090°C -Def= 0.6
15 ROLLED TRANS 45% 1090°C
—— TORSION 1150°C 1s-1 Def = 0.7

10 —A— COMPRESSION 1150°C 1s-1 Def = 0.5
, T T T T T T T T

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Didmetro Equivalente ( pum)

Figura 5 - 40.Relacién de aspecto frente a tamafio de inclusitmglacero
CSM9 con diferentes modos de deformacion
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Tabla 5 - 6 Caracterizaciorde valores medios de inclusiones de MnS para
diferentes modos de deformacion

Material Ensayo de| Ensayo de
Laminado Torsion | Compresion
Deformacion R=45%-->e=0.6 0.7 0.5
Long Trans
Diam.Equivalent | 5 | 3.2 2.1 1.90
medio [m)
Relacion de 238 | 221 2.05 1.92
Aspecto

En resumen, si bien no tiene lugar de forma genrzewddi, se
observa que en algunos casos las inclusiones nuaiies muestran
una menor deformabilidad, independientemente deldamale
deformacion aplicado. Como se sefialo anteriorméosedatos de la
Figura 5 - 39 sugieren que ademas del tamafopfagnaturaleza de
la inclusion puede interferir.

En las Figura 5 - 41, Figura 5 - 42 y Figura 5 sé3nuestran los
resultados de relacion de aspecto, deformacionadéndlusion y
plasticidad relativa normalizada en funcién de ééodmacion total en
los ensayos de torsiorEn estas graficas se mostraran ademas los
resultados de trabajos anteriores [42] .
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Figura 5 - 41.Relacion de aspecto normalizado de inclusiones ni# fvente
a la deformacion total en los ensayos de torsion
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Figura 5 - 42.Deformacién normalizada de inclusiones de MnS &enia
deformacion total en los ensayos de torsion
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4,5
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Figura 5 - 43.Deformacion total en los ensayos de torsion frarige
plasticidad relativa normalizada de inclusione$/hé&

La Figura 5 - 41 muestra la relacion de aspectiaslenclusiones
en funcién de la deformacion macroscoépica totatieda situacion del
acero directo de colada, es decir a deformacioa, masta la situacion
de rotura del mismo. Las inclusiones del aceraahson en general
esferas en su mayoria pero al no tener una forféaices perfecta en
algunas ocasiones, los valores de relacién de tspechan corregido
con el valor de relacion de aspecto inicial, dema@mdola relacion de
aspecto normalizada. Se observa que en todos dogsala relacion de
aspecto normalizada aumenta a medida que aumentafdanacion
macroscopica total. Por otra parte, el comportatnien deformacion
de las inclusiones puede dividirse en dos grupg@ertiendo de la
composiciéon del acero. Por un lado, se tienen &guwlclusiones que
provienen de aceros que contienen elementos deiG@aeaomo son el
Pb, Bi y Te. Estos elementos disminuyen la friccibrieeintercara ya
gue actian como lubricantes, reduciendo por -comsitgl la
deformabilidad de las inclusiones [16]. Por est&ma la relacion de
aspecto de este grupo se encuentra en la parteirde la Figura 5 -
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41. Por otro lado, se encuentran las inclusionespgavienen de los
aceros que solo han sido aleados con S. Estasiomdgsde MnS
poseen una plasticidad relativa mayor que las ianésrpor lo que su
alargamiento es superior a las mismas. En todosagss como ya se
ha comentado se puede ver como a medida que aula&i@mrmacion
aplicada, la deformacion de las inclusiones es majay que destacar
que el acero AISI 303 (con matriz de naturalezdindgy también
encaja dentro de esta subdivision por grupos,@qué al no contener
ningun tipo de microaleante que pueda actuar camboichnte, se
encuentra dentro del grupo con mayores deformasiote las
inclusiones. Hay que comentar que para el casackio AISI 303
donde se tienen condiciones de temperatura y eldes de
deformacién variables (1100-1200°C, I)psno se han detectado
diferencias demasiado significativas o que sigantandencia clara en
cuanto al nivel de relacion de aspecto de las snmhes deformadas.
De todas formas, parece deducirse que una mayacigdat de
deformacion incrementa el grado de deformacidénadedlusion bajo
condiciones de alta deformacién totalParas<l las diferencias son
practicamente inexistentes.

La Figura 5 - 42 grafica la relacion existente efardeformacion
de las inclusiones (obtenida con las ecuacionda dabla 5 - 4) y la
deformacion macroscopica totalComo se observa, la deformacion de
las inclusiones a las condiciones ensayadas, (I1500-1150-1200°C)
es menor que la deformacion de la matriz para téaksceros. Esto
significa que a estas condiciones, el valor detipidad es menor que
la unidad {<1). De forma similar a lo observado en la figunéesaor,
mientras que valores de deformacién aplicada mfesi ac < 1-1.5 la
relacion entre la deformacion macroscopica y ldageinclusiones en
casi lineal, pareewta > 2 se aprecia una clara disminucion de la
deformacion de la inclusién. Esto mismo se mandiest la Figura 5 -
43. Esta figura muestra la relacién entre la deferémamacroscopica
total ¢ y la plasticidad relativa normalizada (obtenidan ctas
ecuaciones de la Tabla 5 - 4). La Figura 5 - 43 maie®mo el valor
de plasticidad relativa disminuye con el aumentoladeleformacion
macroscopica. Se observa ademas como a una detdanin
deformacion, dependiendo del acero, la plasticideslativa
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de las inclusiones puede ser muy distinta. Por gmma la

deformacione=1 los valores de plasticidad relativa normalizalkia
aguellos aceros que contienen Pb o Bi como elema@®@@leacion son
bastante menores que los valores del resto desacero

Debe tenerse en cuenta que a medida que aumetgitanacion
aplicada, la inclusion se va alargando en la diéecdel flujo plastico.
Ello origina un aumento de la superficie de la icaest entre la
inclusion y la matriz. Segun Baker [47] este alargmto de la
inclusion conduce a que el acero de la matriz ssuesire mas
constreflido por la friccidn existente en la intesicanclusién/matriz.
Ello origina una menor deformacion del acero ciramd a la
inclusibn que se traduce en una menor deformac@énéste. Un
comportamiento similar predicen Luo y Stahlberg] [#8Ervesti y
Stahlberg [49] al realizar simulaciones por elementinitos de la
deformacion durante la laminacion en caliente de asero con
inclusiones en su interior: a medida que se incnémel valor de la
reduccion constatan las diferencias entre las nefoiones de la matriz
y de la inclusion.

En las figuras anteriores se han expuesto medidésnidas a
partir de ensayos de torsion donde el modo de mhef@on es cortadura
pura. Con objeto de evaluar si hay diferenciasaepldsticidad de las
inclusiones, las Figura 5 - 44 y Figura 5 - 45, stian los resultados
de relacion de aspecto y deformacion de la inctusié los ensayos
realizados en el dilatdmetro para los materialeMZ$ AISI 303, es
decir para un modo de deformacion por compresion. € objetivo de
evitar la influencia del grano columnar, los resddts presentados para
el caso del acero AISI 303, son los correspondseattas probetas de
compresion en direccion trasversal.
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Como se puede comprobar en la Figura 5 - 44 y cgange
menciond al estudiar la influencia del diametro ieglente de las
inclusiones, el tamafio de las inclusiones es uorfamportante a tener
en cuenta. En los resultados de la Figura 5 - 4tosstata que en el
caso de los ensayos de torsion, la relacion dec@sge la inclusion no
depende de su tamafio, como ya se vio en la Figu#05La relaciéon
de aspecto de las inclusiones mas grandes (pradtetas aceros SPb-1
y SPbTeBi mecanizadas del interior del palancefs<Bum) es muy
similar a la de las inclusiones mas pequefias (fasheecanizadas del
exterior, ¢ins=4um). Sin embargo en los ensayos de compresion de la
Figura 5 - 44 y Figura 5 - 45 para el acero CSM&eptuando las
deformaciones mas bajas, la relacion de aspectoatiaada media de
las inclusiones asi como la deformacién de lasugiches obtenidas
del interior (dins=3um) es mayor que la de las obtenidas del exterior
(dwns=2um). Este comportamiento puede ser debido a laeinflia del
modo de deformacién.
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Figura 5 - 44.Relacién de aspecto normalizado para los ensayos de
compresion el acero CSM9 (1150°CHLs
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Figura 5 - 45.Deformacion normalizada de inclusiones para loaysde
compresion el acero CSM9 (1150°C;)s
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La Figura 5 - 46, Figura 5 - 47 y Figura 5 - 48 stten una
comparativa de la deformacién de las inclusionésadero AISI 303
en modo de deformacién por compresion a difereteéagperaturas
1100 y 1200°C. Como se puede obervar los paramegtasion de
aspecto asi como la deformacion de la inclusion reagores a la
temperatura de 1100°C respecto a los obtenidos 08°C2 Esta
tendencia se hace todavia mas evidente conformeraarel nivel de
deformacion. De los resultados bibliograficos [4] ®noce que la
plasticidad de las inclusiones presenta un maxif@tamperatura de
900°C y a partir de esa temperatura la plasticeaanenor cuanto
mayor es la temperatura, es decir, la plasticidd@@°C es menor
gue ha 1100°C. Por lo tanto, para un valor detexdunde la
deformacion macroscoépica, ésto significa que laomedcion de la
inclusion a 1200°C es menor que a 1100°C, queesuitados que se
muestran coherentes con el presente trabajo.

3,00
. 2,50
g /
(@]
Z 2,00
_9 /
(&)
§ 1,50 __——*#&
<C /
S 1,00
(&)
o
& 0,50 —— AISI 303 1100°C
—- AISI 303 1200°C
0,00 T T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
€ total (em)

Figura 5 - 46 Relacion de aspecto normalizado para los engig/os
compresion en el acero AISI 303 para probetasveaisales (1100°C y
1200°C, 18)
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Figura 5 - 47. Deformacion normalizada de inclusiones para tssigos de
compresion en el acero AISI 303 para probetasvesisales (1100°C y
1200°C, 13)
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Figura 5 - 48 Deformacion total frente a plasticidad relatipara los
ensayos de compresion en el acero AISI 303 patsetas transversales
(1100°C y 1200°C, 13
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En relacion a los resultados de plasticidad obtenpdoa el acero
AISI 303 durante los ensayos de compresién se batusfdo la
comparativa mostrada en la Figura 5 - 49, que maedtvalor de
plasticidad relativa frente al tamafio de la induosiel cual viene dado
por su diametro equivalente. Hay que tener en augme los tamafios
de inclusién son los valores medios de tamafio deision en una
misma probeta, lo que significa que las distancespecto a la
superficie de la palanquilla de las que puederr estisaidas, son las
mismas. Se puede observar que la plasticidad valaiumenta
conforme lo hace el tamafio de la inclusién, lo sjigaifica que a un
valor determinado de la deformacion macroscéopadgeformacion de
las inclusiones mas grandes sera mayor. Esto evadenofluencia de
la velocidad de solidificacion en la deformacionlak inclusiones, ya
gue como se conoce de la bibliografia [4] cuandtiesen tamafios
distintos debidos a velocidades de solidificaciiferdntes, la
plasticidad disminuye con el aumento de tamafimclasion.
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8 W “ =
S & 1100 def 1
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1200 def 0.5
0 T T T T T
0 1 2 3 4 5 6
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Figura 5 - 49.Relacion de plasticidad frente al tamafio de in6lusi
para los ensayos de compresion del acero AISI 303.
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En la Figura 5 - 50 se muestran graficas similadas anteriores
para los ensayos de torsion del acero AISI 303 pusele observar la
misma tendencia anteriormente descrita. A una midistancia de la
superficie, la poblacion existente de inclusiones ndayor tamafio
tiende a deformarse mas. Sin embargo, los resugltadteriormente
mostrados indicaban que no habia en los ensaytosgi@n (Figura 5 -
41) una influencia clara del tamafio de inclusioriaedeformacién de
la misma, teniendo en cuenta que entonces distit@o®fios de
inclusiébn suponian diferentes posiciones en el rioitede la
palanquilla. Todo ello vuelve el hecho de que puédber un
comportamiento distinto de las inclusiones depemttiede la zona
donde estén situadas respecto a la superficie gidaquilla.

1,2
e 1100 def 1.2

l ,
= 1100 def 0.5 "

0,8

0,6 -

04

0,2 A

Plasticidad Relativa Norm.

Diametro Equivalente ( um)

Figura 5 - 50.Relacion de plasticidad frente al tamafio de inGlugiara los
ensayos de torsion del acero AISI 303
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5.3.2.4. Distribucion geométrica de las inclusiones

En los apartados anteriores se han mostrado ressiltabre la
ductilidad en caliente, la evolucion de la pladad de las inclusiones,
etc. utilizando ensayos mecéanicos con probetasidas de diferentes
localizaciones. Incluso en aquellos casos en lessgthan mecanizado
probetas préoximas a la superficie de la palanquithd propio
mecanizado no ha permitido extraer informacion eobel
comportamiento de la zona cortical.

Dentro del proyecto europeo, uno de los sociosgalioca realizar
ensayos de compresion plana (con probeta modifiaatiizando una
de las propias caras a deformar en condicion déngsiro (as-cast, sin
mecanizar). Como era de esperar, los resultadagspondientes a
dafio (numero, longitud de grieta) fueron notablamenperiores a los
comparados con los resultados procedentes de wiggrhecanizadas.
El problema que surgio a la hora de interpretardssiltados fue que
los mismos incluian diferentes factores combinddi@s como:

- Rugosidad superficial, incluyendo defectos talemada
presencia de oxidos

- Presencia de FeS y Cu como consecuencia de lacaxida
(de Mn)

- Naturaleza y geometria de las inclusiones locadigaeh la
zona cortical

En ese contexto, se consideré disponer de un andlativo a las
condiciones de las inclusiones (tamafio, distribudn@terogeneidad) a
las zonas préximas a la superficie (unos pocosneitios) con objeto
de comparar dichos datos con los correspondientes ansayos de
ductilidad realizados con las probetas mecanizadas.
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En la Figura 5 - 51, Figura 5 - 52, Figura 5 - S8igura 5 - 54 se
muestran ejemplos de microestructuras correspatediem diferentes
distancias de la superficie de colada para losintlst aceros
estudiados. En una franja de 5mm, que podia coassgecomo critica
desde el punto de vista de inicio de dafio duraamt@arhinacion en
caliente, las diferencias que se observan son lestabanto en el
tamafio de las inclusiones como en su distribuala enatriz. En mas
0 menos extensién, estas diferencias aparecen dos tos aceros
considerados.

0-1 mm ’ 4-5 mm

Figura 5 - 51.Inclusiones de MnS a diferentes distancias depar$igie para
el acero CSM38 en condiciones as-cast.

0-1.5 mm ' 4.5-5.5 mm

Figura 5 - 52.Inclusiones de MnS y Pb a diferentes distancida daperficie
para el acero SPb-2 Z9 A en condiciones as-cast
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0-1.25mm 3.75-5 mm

Figura 5 - 53.Inclusiones de MnS a diferentes distancias deparfigie para
el acero AISI 303 en condiciones as-cast

0-1 mm 5-6 mm

Figura 5 - 54 Inclusiones de MnS a diferentes distancias deperficie para
el acero CSM9 en condiciones as-cast

La evolucion del tamafio medio de las inclusionesi yfraccion

volumétrica con la distancia a la superficie seestna en la Figura 5 -
55y Figura 5 - 56.
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Figura 5 - 55.Evolucion del diametro equivalente medio de lafusiones de
MnS en funcion de la distancia a la superficie
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Figura 5 - 56 Evolucién de la fraccion volumétrica media deitatusiones
de MnS en funcion de la distancia a la superficie.

306



5.3. RESULTADOS Y DISCUSION

En relacion al tamafio medio de inclusion a las elifars
distancias de la superficie, la Figura 5 - 55 comdi que el tamafio
medio de inclusion es mayor en el interior, aungaea el caso del
acero CSM38 permanece constante a lo largo de ifesemtes
distancias desde la superficie as-cast.

Desde el punto de vista de la fraccion volumétrara,algunos
casos se aprecia que la fraccion volumétrica sdiemenpracticamente
constante de la periferia hacia el interior (ace8M38), pero en otros
casos, la disminucién es importante, alcanzandacoéohes proximas
al 15% (acero AISI 303) o al 25% (acero SPb-2 Z9H) el caso del
acero CSM9 se observa un ligero aumento pero ndeesasiado
significativo.

Sin embargo, tal y cobmo ya se ha indicado en difese
momentos, tanto el tamafio medio de la inclusiébnocam fraccion
volumétrica no son parametros que captan las m@ssibl
heterogeneidades locales [42]. Es por ello por b spiha recurrido a
utilizar parametros que proporcionan el analisisliarge la técnica
SKIZ.

Dos ejemplos de utilizacién de la técnica SKIZ sestman en la
Figura 5 - 57. A partir de dicha técnica el vakesultante de la fraccion
media de area local se ha representado en la FBgus& en funcion de
la distancia a la superficie de colada.
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SPb-2729B

Figura 5 - 57. Ejemplos de la técnica de esqueletizacion patasiones de
MnS
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Figura 5 - 58.Evolucion de los valores de Area Local frente dissancia a
la superficie as-cast.

En dicha figura se constata que hay importantesetitégas de
unos aceros a otros. Por ejemplo, el acero SPb-B pfesenta una
disminucién de casi un 20% en los 5mm analizadasy similar al
comportamiento del acero AISI 303. En cambio, elr@c8SM38
muestra la tendencia contraria. En el caso del aG3SW9, este
parametro se mantiene constante con la distarlaiawgperficie.

La relacion entre fraccion de area local y dudiicen caliente
mostrada en la Figura 5 - 25 pone de manifiesefedto nocivo que
ejerce en ésta un incremento de la fraccion de é&veal. En
consecuencia, sin tener en cuenta otros factaesntrementos de la
fraccion en area local indicarian una menor duletdien caliente en la
zona cortical.

Por otra parte, en el caso del acero AISI 303 spodien de
medidas procedentes del mismo trozo de la paldagwhlizadas en
los hombros de la probeta de torsion (mas hadigezior con relacion
a la superficie as-cast). El valor obtenido, AL=1.92%plica una
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reduccion significativa con relacion a las medidzdizadas en la capa
superficial. Es decir, la ductilidad en esa zondassensiblemente
inferior al comportamiento mostrado en las Figural® - Figura 5 -
17.

Los ejemplos de la Figura 5 - 57 muestran dos @duas
extremas con relacién a la distribucion espacialadenclusiones. En
el primer caso (probeta SPB-2 Z9 B), aunque hayecheeterogeneidad
en la distribucion espacial de las inclusiones, plaigonizacion
realizada mediante la técnica SKIZ proporciona umagiones
asociadas a cada inclusion bastante equiaxicasafshia, tal y como
sucede en acero CSM38, cuando las inclusiones seemnan
alineadas los poligonos correspondientes muestraa formas
alargadas que conducen a unas fracciones en @@adajue pueden
no captar adecuadamente el efecto nocivo de lamagéxrion de
inclusiones.

En lo que se refiere a la distribucién, un valor ralie de la
fraccion de area local se traduce en una distdioude inclusiones mas
heterogénea. Sin embargo, se ha detectado quddaacee este hecho
solo se produce al comparar aceros con fracciorsmetricas
similares. Como se puede observar en la Figura@& la distribucion
de inclusiones es mas homogénea para el caso el@l §€b2-Z9 B
frente al AISI 303. Por su parte los valores pdracero CSM9 se
encontrarian en una situacion intermedia entresekie Ultimos aceros.
Los valores de area local indicarian una mayor lyggmeidad para el
acero CSM38 pero se sabe de la caracterizaciémesicuctural que la
distribucion de inclusiones es mas bien heterogésiaaembargo, en
este acero se ha observado una mayor tendenciaesiskzncia de
aglomeraciones y alineaciones de inclusiones, quede estar
influenciando en esta comparativa. Esto implica guparametro de
fraccion de Area Local obtenido a través de laitécde Skeletizacion
no es capaz de distinguir la presencia de estasogeineidades locales.

Una vez mostrados los valores medios de la fraabsdarea local

y con objeto de analizar la presencia de heteradeaes locales de
una forma mas precisa se han considerado lashdisivhes de este
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factor. Esta distribucion de la fraccion de areaalloa diferentes
distancias de la superficie se puede observar Eiglaa 5 - 59, Figura
5-60y Figura5 - 61 para los aceros SPb-2 ZG@&yI138 y AlISI 303.
No se observan cambios significativos en las cudeadistribucion al
variar la distancia a la superficie, lo que quideeir que para cada tipo
de acero la distribucién de inclusiones se mantidaeun modo
homogéneo en relacion a la distancia a la superfisnicamente quiza
para el caso del acero CSM38 la distribucion es at@s dispersa
comparando las curvas a las diferentes distan€aso ya se ha
comentado el acero CSM38 es el que tiene los \&lmd&s bajos de
area local, por lo que el rango en el que se eti@reestos valores es
pequefo, entre 0.5 - 3.5%, pero sin embargo conse ya comentado
no es el acero que posee una distribucion mas hemeag Los aceros
SPb-2 79 B y AISI 303 se encuentran en unos raagos 0.5 - 6.5% y
0.5-10% respectivamente, lo que indica, como yhat#a comentado
para los valores medios de é&rea local, que lailaisibn en el acero
SPb-2 Z9 B es mas homogénea respecto a los del38EBpor tener
valores menores de area local.

30 120%

25 1 ———— 100% &
—~ M — S
g 5
N
< 20 - - 80% =
é 3 surface-1.5 mm ? ‘—;
% 1 CJ1.5-3mm =
x 154 g C13545mm | 60% O
.g ' BN 4.5-5.5 mm f’é
& 10 ! surface a0 2
8 1.5-3 mm %
o 3.5-4.5 mm 2
w —4555mm [ 20% T

0-05 152 3-35 455 6-6.5
Fraccion de Area Local (%)

Figura 5 - 59 Distribucion de fraccion media de area localwrcion de la
distancia a la superficie para el acero SPb-2 79 B
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Figura 5 - 6Q Distribucion de fraccion media de area localercion de la
distancia a la superficie para el acero CSM38
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Figura 5 - 61 Distribucion de fraccion media de area local erciém de la
distancia a la superficie para el acero AlISI 303
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La relacion entre el area local y la fraccion voédnca, parece
ser un factor mas adecuado para detectar la prasg@@lineaciones
de inclusiones . Como se observa en la FiguraZ v&lores mas altos
de fraccion de area local en comparacion con txiba en volumen de
inclusiones implica que las particulas no estatridisdas de manera
uniforme. En la Figura 5 - 63 se muestra la relaadtre ambos
parametros y ademas la variacion de esta relaciracdistancia a la
superficie as-cast para los aceros SPb-2 Z9 B, GSMEI 303 y
CSMS9. En el caso de los aceros SPb-2 Z9 B, AISI B@3SM9 se
observa como la relacién es similar a las difeentistancias a la
superficie, mientras que en el caso del acero CS&I8stribucion de
inclusiones es mas heterogénea en el interior e@idn de
inclusiones).
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0 0,5 1 1,5 2
%efv

Figura 5 - 62.Fraccion de Area Local (AL%) frente a la fraccid@iumétrica
(fy %) de inclusiones de MnS
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Figura 5 - 63.Relacion de fraccion de area local y fraccion vatnoa frente
a la distancia a la superficie (mm)
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Influencia del pardmetro distancia media entre indlisiones vecinas frente
a menor distancia entre inclusiones vecinas

Hay otros parametros que también resultan adecupdos
detectar las alineaciones de inclusiones como la edacion existente
entre la distancia media entre inclusiones vegnesmenor distancia
entre inclusiones vecinas (Figura 5 - 64 y Figurab5). En este caso,
una relacién entre estos parametros cercana ad2adena distribucion
mas homogénea. En la Figura 5 - 65 se puede obseEnvar los aceros
CSM38 y AISI 303 tienen mas regiones de alineadérinclusiones
que las muestras observadas de los aceros SPb2-¥9CBM9.
Ademas la presencia de alineaciones para el AlSI€0mayor para
zonas cercanas a la superficie as-cast. Esto sigrifuie durante la
entrada en los hornos previos a los procesos ddorooado,
dependiendo del espesor de la capa de oxido quelisemada, la
distribucion de inclusiones cercana a la nuevar§igepuede ser mas
0 menos perjudicial para la propagacion de griétaante los procesos
de deformacién posteriores. En apartados postersmediscutira la
influencia de los tratamientos en la distribuci@énmtlusiones.

35
30
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20 4 - u | | *
15 ® ¢ SPb-279B —
1o G - e
AISI 304 Hombro

m A|SI 303 Hombro —
® CSM9

0 T T
0 5 10 15

Menor distancia MnS vecinas ( um)

Distancia media MnS vecinas ( pm)

Figura 5 - 64.Distancia media entre inclusiones vecinas fremtenor
distancia entre inclusiones vecinas
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Figura 5 - 65.Relacion entre la Distancia media entre inclusiomesnas y la
menor distancia entre inclusiones vecinas frefdedsstancia a la superficie

Un resumen de todos los datos mostrados hasta ahora
proporcionados por la técnica SKIZ para cada aceropostraran en la
Tabla5 -7, Tabla5 - 8, Tabla5 - 9,Tabla5 - 10, dd@b} 11 y Tabla 5
- 12. Los parametros que se muestran en las misomak®s siguientes:
didmetro de la inclusion, fraccion de area loca¢cdion volumétrica,
distancia media entre particulas vecinas y mengtanitia entre
particulas vecinas.

Tabla 5 - 7.Resumen de valores medios de los parametros obsenid
mediante SKIZ para el acero SPb-2 Z9 B

Incluidas las <1um

Fraccion
Distancia a la | Didmetro de Fraccion Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
(um) (%) (%) (um) (pm)
0-1.5mm 1.51 1.78 1.46 14.26 7.01
1.5-3 mm 1.81 1.74 1.52 17.65 8.45
3.5-4.5mm 1.90 1.56 1.30 20.57 9.50
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4.5-55mm 1.68 1.41 1.08 18.38 8.83
>1pym
Fraccion

Distancia a la | Diametro de Fraccion Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia

(um) (%) (%) (um) (pum)

0-1.5mm 1.85 1.84 1.39 16.25 8.45
1.5-3mm 2.18 1.81 1.45 19.02 10.15
3.5-4.5mm 251 1.78 1.27 23.75 11.87
4.5-55mm 2.33 1.49 1.05 22.67 11.59

Tabla 5 - 8.Resumen de valores medios de los parametros obgenid
mediante SKIZ para el acero SPb-2 Z9 A

Incluidas las <1um

Fraccion
Distancia a la | Diametro de Fraccion  Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
(pm) (%) (%0) (um) (um)
0-15mm 1.15 1.74 1.36 11.20 5.38
1.5-3mm 1.37 1.86 1.55 13.98 6.18
3.5-45mm 1.57 1.45 1.32 18.32 7.93
4.5-55mm 1.46 1.32 1.28 17.60 6.85
>1pum
Fraccion
Distancia a la | Diametro de Fraccion  Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
(um) (%) (%0) (pm) (pm)
0-15mm 1.63 1.74 1.19 15.02 7.47
1.5-3mm 19 2.01 1.50 12.22 8.18
3.5-45mm 2.32 1.58 1.26 22.01 14.21
4.5-55mm 2.38 1.65 1.23 22.64 11.38
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Tabla 5 - 9.Resumen de valores medios de los parametros obgenid
mediante SKIZ para el acero CSM38

Fraccion
Distancia a la | Didmetro de Fraccion  Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
(um) (%) (%0) (pm) (pm)
0-1mm 0.73 0.73 0.26 18.20 6.12
1-2mm 0.92 0.92 0.24 20.25 6.31
3-4mm 0.90 1.35 0.23 21.54 5.54
4-5mm 0.96 1.09 0.23 19.20 6.17

Tabla 5 - 10.Resumen de valores medios de los pardmetros obgenid
mediante SKIZ para el acero AISI 303

Fraccion
Distancia a la | Diametro de Fraccion Distancia Menor
superficie | Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
(um) (%) (%) (um) (um)
0-1.25mm 0.82 2.82 1.92 12.06 2.85
1.25-2.5mm 1.52 2.49 1.80 14.32 5.30
2.5-3.75mm 1.65 2.33 1.62 16.12 6.10
3.75-5mm 1.77 2.32 1.63 16.60 6.58
Hombro T11 1.98 1.92 1.43 20.47 8.23
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Tabla 5 - 11.Resumen de valores medios de los parametros obsenid
mediante SKIZ para el acero AISI 304

. . Fraccion
Distancia | pizmetro de Fraccion Distancia  Menor
ala - < o . . .
. Inclusion  Area Local volumétrica media  distancia
superficie
(um) (%) (%) (1m) (Hm)
Hombr. T5 1.49 0.58 0.29 34.04 11.70

Tabla 5 - 12.Resumen de valores medios de los pardmetros obgenid
mediante SKIZ para el acero CSM9

Incluidas las <1um

. . Fraccion
D|sta|nC|a Diametro de Fraccion  Distancia Menor
ala Inclusi6bn  Area Local volumétrica media  distancia
superficie
(um) (%) (%) (1m) (Um)
0-1mm 1.45 1.84 1.52 13.42 6.28
5-6mm 2.04 2.12 1.79 17.20 8.11
>1pum
. . Fraccion
D|sta|nC|a Diametro de Fraccion  Distancia Menor
ala Inclusi6n  Area Local volumétrica media  distancia
superficie
(um) (%) (%) (um) (um)
0-1mm 1.99 2.01 1.44 17.45 8.24
5-6mm 2.49 2.22 1.74 20.22 9.66

Influencia del parametro ARZI en la deteccidén de aheaciones

Otro pardmetro que puede resultar Gtil para lacd&ir de
alineaciones de inclusiones es la relacion de &spe la zona de
influencia (ARZI). Los valores de este pardmetroapks distintos
aceros a las diferentes distancias a la superfieienuestran en las
Tabla5 - 13y Tabla 5 - 14, mientras que en lasrgi§u 67 y Figura 5
- 68 se grafican la relacion existente entre ehmpatro ARZI y la
relacion érea local / fraccion volumétrica y lalkexion del ARZI con
la distancia a la superficie respectivamente. \éslaaltos del factor
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ARZI supone mayor presencia de alineaciones de diurias. Este
factor determina con mas precision que el antddoexistencia de
alineaciones de inclusiones, sin embargo solo kdovgara fracciones
volumétricas de inclusiones bajas debido a quernad alargada que
adquieren las zonas de influencia cuando hay alioees ya no es tan
alargada si se tienen fracciones volumétricas spsr(este efecto se
puede ver de forma esquematica en la Figura 5.-G#@o se puede
observar en las Figura 5 - 67 y Figura 5 - 68,celr@a CSM38 es el
acero con mayor presencia de alineaciones que loaidg ser

detectadas con este factor ya que posee los vafoéss altos del

mismo. En la caracterizacion de la microestructuaenbién se

detectaron alineaciones de inclusiones para eba&kl 303 pero en

este caso no ha sido posible su deteccién medéhmgametro ARZI

ya que la fraccion volumétrica de este acero esyafiuperior a la del
acero CSM38. Hay que destacar el hecho de quetémogeneidad

debida a la presencia de inclusiones en el acefd38Ss todavia

mayor en las zonas mas interiores respecto a larfszip, como se

puede ver en la Figura 5 - 68, donde se tienerrasmlmas altos del
ARZI para distancias a la superficie mayores. Paresto de aceros la
evolucion de este parametro se mantiene constagependientemente
de la distancia a la superficie.

% fv | o %l

° ° i e | e| e

) ) ; o | @ @

° ° i e | o o

[} \ @ i @ T. ]
Zona de Alineaciones de
Influencia inclusiones

Figura 5 - 66.Esquema de la forma de la zona de influencia padatieccion
de alineaciones de inclusiones en funcion de &ibva volumétrica de las
mismas
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Tabla 5 - 13.Resumen de los valores del parametro ARZI paradeso SPb-

1AySPb-1B
SPb2 79 B| SPb2 Z9 B| SPb2 Z9 A| SPb2 Z9 A
incl.<lum | incl.>1um | incl.<luym | incl.>1um
0 -1.5mm 1.77 1.77 1.77 1.79
1.5-3mm 1.75 1.74 1.77 1.78
3.5-45mm 1.8 1.85 1.83 1.8
4.5-5.5 mm 1.91 1.89 1.82 1.82

Tabla 5 - 14 Resumen de los valores del parametro ARZI paradeso
CSM38, AISI 303 y AISI 304

CSM38 AlSI 303 AlSI 304 CSM9
0 -1.5mm 2.75 1.88 - 1.82
1.5-3 mm 3.55 1.97 2.15* -
3.5-45mm 4.06 2.07 - -
4.5-5.5 mm 3.74 1.99 - 1.88
*Valor correspondiente al hombro de la probetaodsidn
45
4 I
ZONA DE u
3,51 DETECCION DE«< -
ALINEACIONES + AISI 303
N = CSM38
o - SPb-2 79 A
< o5 = AlS| 304 Hombro
’ SPb-2 79 B
5 ZONA DONDE NO e AISI 303 Hombro
27 & __ 1 ES POSIBLE LA A CSM9
DETECCION DE
15 ALINEACIONES
1 T T T
0 2 4 6
AL%/ fv%

Figura 5 - 67.Relacion de aspecto de la zona de influencia (AREhte a la
relacion entre la fraccion volumeétrica¥b) y la fraccion de area local (AL %)
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Figura 5 - 68.Relacion de aspecto de la zona de influencia (ARHZI)
funcién de la distancia a la superficie.
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Influencia de los tratamientos térmicos en la distbucion de
inclusiones

En el capitulo 4 se constaté que las condicionesxidacion
durante los tratamientos térmicos pueden modifieeslmente (cerca
de la superficie) la naturaleza de las inclusio@& objeto de analizar
si estos cambios podrian también afectar a lailalisibn geométrica
de las inclusiones se procedi6 a realizar un agahias en detalle de la
distribucion de inclusiones tanto antes como despeéun tratamiento
térmico, realizado para el caso de los aceros SP®-2 (después de
tratamiento industrial) y SPb-2 Z9 B (antes deatraénto industrial) a
diferentes distancias a la superficie. En la Figurab9 a) se muestran
los valores de didametro equivalente a distintasudcsas a la superficie.
Tanto antes como después del tratamiento las indesi son mas
grandes en el interior aunque el tamafio medio ewn@espués del
tratamiento. Esto es debido a la presencia de wwifn alta de
inclusiones pequefias después del tratamiento @gui70).

En la Figura 5 - 69 b) se presentan los valores esett fraccion
de area local en funcion de la distancia a la $gper Como se
observa, los valores medios de fraccion de ares thsminuyen hacia
el interior, lo que significa que la distribuciée ihclusiones es més
homogénea en el interior en ambos casos y queyndifeaencias antes
y después de tratamiento. Hay que tener en cuwmmaen estas
graficas se han representando los valores tenigndo teniendo en
cuenta el efecto de las inclusiones menorespde don el objetivo de
poder controlar el efecto que puedan tener lasusimhes mas
pequefias. Su existencia no parece haber influemtaauketerogeneidad
u homogeneidad existente.
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Figura 5 - 69.a) Diametro equivalente y b) Fraccion media de Arazal
para las inclusiones de MnS a diferentes distamigida superficie del acero
SPb-2 Z9. Muestras obtenidas de diferentes paldasgjantes y después del

tratamiento industrial
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Figura 5 - 70 .Distribucion de tamafios de inclusién antes y despeé
tratamiento térmico para el acero SPb-2 Z9
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5.3.2.5. Caracterizacion 3D de las inclusiones de MnS medisn
FIB

Algunas de las muestras de torsién se han carzadericon la
técnica “cross section” mediante FIB. En la Figurar& se presenta un
esquema del proceso realizado mediante esta téémck Figura 5 -
72 y Figura 5 - 73 se muestran algunos ejemplodadedistintas
secciones obtenidas para los aceros AlSI 303 ylISBh-Figura 5 - 72
corresponde al caso de dos inclusiones con dodames nucleadas en
los extremos de una de ellas (podria también satde una inclusion
fracturada, si bien no es habitual). El hecho delgumvidad se haya
nucleado solo en uno de los extremos (el infenmjiria llamar la
atencion. En cambio, a medida que se van analizanelos cortes se
constata que dicha cavidad procede de la intemraab#dla inclusion
visible con otra que se encuentra en un planoiarféal de pulido
superficial). Un caso similar se vuelve a apreelarel ejemplo de la
Figura 5 - 73.

FIB: Cross-Section
Sub-surface
- = 09R
5 s =8 2
Torson axts G [ ]
Focused Focused
ion beam electron beam
s i e
= .
Wl, i Electron beam images
' /
//
# Eucentric Slices t
/j 'y _>ICrDss section Ti — -
Tk /A
P~ §a_"_"gle_sunace Vi s -
Ay
.\9;’
«

Figura 5 - 71.Esquema del proceso “cross section” mediante FIB
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Figura 5 - 72.Micrografias de las probetas de torsion del acég 303
obtenidas a través del método “cross section” nméelialB
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g=3, T M5PC, 151

Figura 5 - 73.Micrografias de las probetas de torsién del ac@in-Bobtenidas a
través del método “cross section” mediante FIB

“
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Los dos casos anteriores sugieren claramente cuearialisis
realizados en los apartados anteriores, donde d&du@dn de una
inclusion con la deformacion aplicada se ha comadie de forma
aislada en relacibn a su entorno, es una simplibica En este
contexto, algunos de los analisis que se exponenael Capitulo 6
tendran por objetivo, a través de las concentrasiate deformacion,
analizar dicha interaccion entre inclusiones.

5.3.3. Resumen de parametros globales que determinan Ila
formacion y evolucion de la deformabilidad de las
inclusiones de MnS

Como se ha podido comprobar a lo largo de los wagit
anteriores son multiples los factores que puedetueimciar la
formacion y evolucion de la deformacion de lasusmnes de MnS.

Comenzando por el proceso de obtencion _del adargropia
composicién quimicadel mismo puede suponer cambios en la
formacion de las inclusiones de sulfuro de mangagesno se vera a
continuacion. En la Figura 5 - 74 se muestran lagrdimas de fase de
varios de los aceros estudiados, donde se puedelizey ademas la
linea de formacion de las inclusiones de MnS. Cammbserva la
temperatura de formacion de las inclusiones deisulie manganeso
disminuye conforme aumenta el contenido en carlamel acero. Es
decir, aceros de bajo carbono tendran una tempardéuformacion de
las inclusiones de MnS mayor. Se sabe de bibliGagrgs0] que
conforme aumenta el contenido en azufre, la tenyrera la que se
forman los sulfuros de manganeso también aumentataRto, cuanto
mayor sea la temperatura a la que se forman, magw@fio tendran ya
gue a mayor temperatura de formacion, mayor eselacidad de
engrosamiento de las inclusiones.
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Figura 5 - 74.Diagramas de fase y lineas de formacion de los MnS

Todo ello sugiere que contenidos mas altos de carjumo con
contenidos bajos de azufre (a lo que se puedaugittib deterioro en la
maquinabilidad), como es el caso del acero CSMa3&redra tamanos
de la inclusién menores. Como se vio en el aparfaBl@.4este acero
es el que presenta menores tamafos de inclusipactesal resto de
aceros independientemente de la distancia a larfspe De todas
formas, hay que tener en cuenta que el tamafio dellsion viene
dado por la conjuncién de diversos factores, cauade los cuales
contribuye en su medida, como se puede ver erglaesite ecuacion
obtenida de los resultados de otros investigadbids

funs = 052006Mn] +1454[%S] + 0.0129(A, - o.ozztﬁ—%—:j -K

Ec 5-8
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donderuns, A2y (dT/dt) hacen referencia al radio de la inclusion
espaciado secundario interdendritico y velocidad edériamiento
durante la solidificacion respectivamente.

Segun esta ecuacion porcentajes mayores de Mn % de
espaciados interdendriticos secundarios altos ibagen a la
formacion de inclusiones de MnS de mayor tamafi@ntras que
velocidades de solidificacion mayores hacen quéaelaifio de las
inclusiones sea menor. Esto hace que en las zoaasencanas a la
superficie de la palanquilla o palancon, debidona welocidad de
enfriamentomayor, se tengan menores tamafnos de inclusiospsate
a las zonas mas interiores.

De todo lo anterior se determina por tanto querdaral proceso
de obtencion del acero, tanto la velocidad de $iclidion empleada
como la composicion quimica del acero producidduyein en el
tamano de las inclusiones que se obtendran eteebindel mismo.

Ademés de estos factores se ha estudiado comarlposiion
guimica de las inclusiongsnto con la resistencia de |la matpaeden
variar las posibilidades de nucleacion de cavidgaesdecohesion de
la intercara inclusidbn-matriz. La presencia de wer@ de mayor
resistencia (AISI 303) frente al resto de los dsuos, con la
existencia de inclusiones del tipo (Mn,Cr)S puedgoser un
fortalecimiento de la intercara [43,44], reducierldoposibilidad de
aparicion de cavidades en la misma. En la Figur@®se muestran las
micrografias correspondientes a los ensayos demoasrotura de los
aceros AISI 303 y S1, a niveles de rotura y pam fhaismas
condiciones de deformacion y temperatura. Como bserga se las
micrografias el numero de cavidades en el acerol B3 es
practicamente inexistente, a diferencia de lo quere con el S1. Hay
gue tener en cuenta ademas que la composicion auiohe las
inclusiones afecta de manera significativa a supipdades fisicas,
puesto que elementos en solucion tales como eléF€oen el interior
de las inclusiones suponen un aumento de la ddeelas mismas.
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/ : : Alsi302 | k. s1

Figura 5 - 75 Nucleacion de cavidades durante los ensayogsiérigara
los aceros AISI 303y S1

Todo ello junto la_plasticidad relativantre la inclusion y la
matriz, determina la deformacién de las inclusiomesnayor o menor
grado durante los procesos de conformado en oalggltacero. Hay
gue tener en cuenta ademas que el modo de defdmedcjue estan
sometidos las inclusiones influye también en somedbilidad. Esto es
debido a que el estado de tensiones varia de un d®deformacion a
otro debido a la existencia o0 ausencia de la #imdd de tensiones

Por dltimo, es necesario mencionar que a parteodestestos
aspectos microestructrales relacionados con ldssinoes, hay otros
factores como pueden ser_la distribucion geométecs inclusiones
en la matriz (alineaciones o aglomeraciones deisnmhes) o aspectos
cristalograficos de las mismas, en cuanto a sualatia cristalografica
0 a sus relaciones de orientacion con la matrigden influenciar tanto
caminos favorables para la propagacion de griebasocmayores o
menores grados de deformabilidad de las inclusioBsse Ultimo
aspecto relacionado con la cristalografia de lakisiones y la propia
matriz, se vera con mas detalle en el capitulo 6.
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5.4. CONCLUSIONES

» Lavelocidad de deformacién, en el intervalo comgido entre 1y
5s?, afecta a la ductilidad en caliente del acero AS3 (medida
como deformacién a rotura en el ensayo de torsBm)incidencia
es mayor a 1100 que a 1200°C.

* La caida de ductilidad existente en los acerodfteados se debe a
la generacion de una alta fraccion volumeétrica ragdusiones de
MnS.

* Las inclusiones de los aceros resulfurados analgzad son solo
sulfuros de Mn puros. Ademas de la presencia deBPb, Te en
aquellos aceros con dichas adicions, los analsiSEM y TEM
han mostrado que éstas pueden tener diferentesnidos de Fe,
Cu y Cr (éste ultimo en el caso del acero inoxielakila presencia
de estos elementos va a afectar a la deformabilidadlas
inclusiones durante la laminacién en caliente.

* Las medidas de nanodurezas (a temperatura ambimri@jman
gue la presencia de otros elementos (el Cr) inanearia dureza de
los sulfuros de Mn.

» La situacion de las inclusiones respecto a la siggemfluencia de
la deformabilidad de las mismas. Teniendo en cugueel tamafo
no parece un factor determinante, las diferenteslicmnes de
solidificacion, que introducirian modificaciones knpresencia de
otros elementos en solucién, ademas del Mn, paérida razén de
dicha diferencia.
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e El tamafo de las inclusiones no tiene una infllesnificativa en
su relacion de aspecto en los ensayos de torgiéantaario que en
los ensayos de compresion donde tamafios de inclus&yores
suponen relaciones de aspecto de las inclusions®liedadas. Ello
indicaria que el modo de deformacién y la mayottrdmmcion o no
de la interara (como es el caso de la deformaci@ortadura)
estaria interviniendo en la deformabilidad de tetusiones.

* Bajo condiciones de alta se ha observado que una mayor
velocidad de deformacién incrementa el grado derdeicion de la
inclusion.

» La plasticidad relativa entre la inclusion y la nmatetermina la
deformacion de las inclusiones durante los procdeasonformado
del acero. En este sentido y debido a las variasiode la
plasticidad con la temperatura, la deformacion aeéntlusién a
1200°C es menor que a 1100°C.

» [Existe una necesidad de caracterizacion de la eorial que no
queda cubierta mediante los ensayos mecanicos. skidie
mediante técnicas de andlisis de imagenes, taleso cBKIZ,
proporciona nuevas herramientas para caracterizas |
distribuciones de inclusiones y detectar aglomerss o
alineaciones de las mismas

333



5. INFLUENCIA DE PARAMETROS MICRO Y MACROESTRUCTURZAES
DURANTE EL CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS RESULRADOS

5.5. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[1] R. Kiessling, Non-metallic inclusions in std@ART Ill: The origin
and behaviour of inclusions and their influencetbe properties of
steel, Swedish Institute for metal research. (1968)

[2] L. Zhongzhu, Y. Kobayashi, K. Nagai, J. Yang, Muwabara,
Morphology control of copper sulfide in strip castiof low carbon
steel, ISIJ Int. 46 (2006) 744-753.

[3] H. Morrogh, JISI. 154 (1946) 399-408.

[4] Y. Murty, T. Kattamis, R. Mehrabian, M. FlemisigBehavior of
sulfide inclusions during thermomechanical progegsaf AISI 4340
steel, Metallurgical and Materials Transaction841977) 1275-1282.

[5] G.J. Marston, J.D. Murray, Machinability of Le@arbon Free-
Cutting Steel, Journal of the Iron and Steel logit June (1970) 568-
575.

[6] B.l. Klevebring, The Deformation of Non-Metala Inclusions in
Steel during Hot Working, Scandinavian Journal oétdllurgy. 3
(1974) 102-104.

[7] L. Luyckk, Techniques for Controlling Sulfidedlusions in Steels-
Primary Processing Aspects, Proceedings of Intemmeait Symposium
on Sulfide Inclusions in Steel'74 J. J. y. S. EBBadillo. Editor
ASM: Ohio (1975) 44-69.

[8] T. Malmerg, G. Runnsjo, B. Aronsson, The Aduitiof Selenium
and Tellurium to Carbon Steels: Their Recovery dgifiect on
Inclusions and Machinability, Scandinavian JouroBlMetallurgy. 3
(1974) 169-172.

[9] A. Abel, H. Muir, The effect of cyclic loadinggn subsequent
yielding, 21. 2 (1973) 93.

334



5.5 REFERENCIAS BIBIOGRAFICAS

[10] D. Bhattacharya, D.T. Quinto, Mechanism of F&#tortness in
Leaded and Tellurized Free-Machining Steels, Maeatgital
Transactions A. 11A (1980) 919-934.

[11] L.E.K. Holappa, A.S. Helle, Inclusion Controh High-
Performance Steels, J. Mater. Process. Techn@lL %) 177-186.

[12] V.A. Tipnis, Calcium Treatment for Improved Ffanability,
Proceedings of International Symposium on Sulfigelusions in
Steel’'74 J. J. y. S. E. DeBarbadillo. Editor, ASMi®(1975) 480-495.

[13] J. Laizhu, C. Kun, H. Hanninen, Effects of tt@mmposition, shape
factor and area fraction of sulfide inclusions ba machinability of re-
sulfurized free-machining steel, J. Mater. Proc@gshnol. 58 (1996)
160-165.

[14] E.T. Turkdogan, Theoretical Aspects of Sulfiflermation in
Steel, Proceedings of International Symposium dfidgulnclusions in
Steel’74 J. J. y. S. E. DeBarbadillo. Editor, ASMi®{1975) 1-22.

[15] D.J. Naylor, D.T. Llewellyn, D.M. Keane, Coatr of
machinability in medium carbon steels, Metals Tedtbgy. May-June
(1976).

[16] S. Ramalingam, K. Basu, S. Malkin, Deformatiodex of MnS
inclusions in resulphurized and leaded steels, NédseScience and
Engineering. 29 (1977) 117-121.

[17] S. Mostovoy, N. Breyer, The Effect of Lead the Mechanical
Properties of 4145 Steel, Trasactions of the ASM(1®68) 219-232.

[18] D. Smith, A. Nicholson, J.D. Murray, Effect§ Gomposition on

Hot Workability ofResulfurized Free-Cutting Steelsurnal of the Iron
and Steel Institute. 210 (1972) 412.

335



5. INFLUENCIA DE PARAMETROS MICRO Y MACROESTRUCTURZAES
DURANTE EL CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS RESULRADOS

[19] R. Elvira, Z. Idoyaga, M.C. Montero, J. Albarm, Influencia sobre
el comportamiento afatiga de adiciones "ecoldgiags'mejora de la
maquinabilidad de los aceros especiales, IX Congiéscional de
Materiales. Vigo (2006) 51-54.

[20] H. Yaguchi, Effect of soft additives (Pb/Binanachinability of
low carbon resulphurised free machining steels,elat Science and
Technology. 5 (1989) 255-267.

[21] P.J.H. Maunder, J.A. Charles, Behaviour of -noetallic
inclusions in a 0.2% carbonsteel ingot during foditrrg, Journal of the
Iron and Steel Institute. (1968) 705-715.

[22] T.J. Baker, J.A. Charles, Deformation of Mnfglusions in Steel,
Journal of the Iron and Steel Institute. 210 (1965&).

[23] C.M. Sellars, W.J.M. Tegart, Hot Workability,
Intern.Met.Reviews. 17 (1972) 158.

[24] K.B. Gove, J.A. Charles, Further aspects ofusion deformation,
Metals Technology. (1974) 425-431.

[25] B.l. Klevebring, E. Boggren, R. Mahrs, Detenation of Critical
Inclusion Size with Respect to Void Formation DgriHot Working,
Metallurgical Transactions A-Physical Metallurgy dnMaterials
Science. 6 (1975) 319-327.

[26] C. Luo Thesis, Modeling the behaviour of irgilns in plastic
deformation of steels, Royal Inst.of Technologyckholm (2001).

[27] C. Luo, U. Stdhlberg, An alternative way fovakiating the
deformation of MnS inclusions in Hot Rolling of ste Scandinavian
Journal of Metallurgy. 31 (2002) 184-190.

[28] B.l. Klevebring, Determination of Critical Ihgsion Sizeof Plastic

Inclusions with Respect to Void Formation During tH&/orking,
Scandinavian Journal of Metallurgy. 5 (1975) 65-68.

336



5.5 REFERENCIAS BIBIOGRAFICAS

[29] R. Kiessling, Non-metallic Inclusions in stg&rt Ill, The iron
and Steel Institute. London (1968).

[30] T. Malkiewicz, S. Rudnik, JISI. 201 (1963) 38:

[31] Z.J. Luo, W.H. Ji, N.C. Guo, X.Y. Xu, Q.S. X¥,Y. Zhang, A
ductile-damage model and its application to metaiing processes, J.
Mater. Process. Technol. 30 (1992) 31-43.

[32] J.R. Rice, D.M. Tracey, On the ductile enlangat of voids in
triaxial stress fields*, J. Mech. Phys. Solids.(1969) 201-217.

[33] F.A. McClintock, A Criterion for ductile fraate by growth of
holes, Journal of applied mechanics. 35 (1968) 363.

[34] A.L. Gurson, Continuum theory of ductile rupmuby void
nucleation and growth.1.Yield criteria and flowesilfor porous ductile
media, Journal of Engineering Materials and Teobgw} Transactions
of the Asme. 99 (1977) 2-15.

[35] V. Tvergaard, On localization in ductile ma#ds containing
spherical voids, International Journal of Fracti& (1982) 237-252.

[36] A.D. Foster, J. Lin, D.C.J. Farrugia, T.A. Dednvestigation into
damage nucleation and growth for a free-cuttinglatader hot-rolling
conditions, Journal Strain Analysis. 42 (2007) 23b-

[37] D. Chae, D.A. Koss, Damage accumulation andriaof HSLA-
100 steel, Materials Science and Engineering A.(2664) 299-3009.

[38] D. Chae, J.P. Bandstra, D.A. Koss, The eftadcpre-strain and
strain-path changes on ductile fracture: experinagrt computational
modeling, Materials Science and Engineering a-8irat Materials
Properties Microstructure and Processing. 285 (R066-171.

337



5. INFLUENCIA DE PARAMETROS MICRO Y MACROESTRUCTURZAES
DURANTE EL CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS RESULRADOS

[39] J.P. Bandstra, D.A. Koss, A simulation of gtbveand coalescence
of voids during ductile fracture, Materials Scierazedl Engineering A.
387-389 (2004) 399-403.

[40] W. Roberts, B. Lehtinen, K.E. Easterling, Anditu sem study of
void development around inclusions in steel duglasgtic deformation,
Acta Metallurgica. 24 (1976) 745-758.

[41] W.C. Oliver, G.M. Pharr, J.Mater.Res. 7 (199854-1580.

[42] M.C. Revilla Gomez Tesis, Influencia de los rd&aetros
Microestructurales en la Evolucion del Dafio duratt€onformado en
Caliente de Aceros Resulfurados, Universidad de aNav San
Sebastian (2008).

[43] B.J. Cane, C.J. Middleton, Intergranular creapity formation in
low-alloy bainitic steels, Metal Science. 15 (19295-301.

[44] L.E. lorio, W.M. Garrison Jr., Effects of geting sulfur as CrS or
MnS on void generation behavior in ultra-high stithnsteel, Scr.
Mater. 46 (2002) 863-868.

[45] Lamagnere et al., Study of elasto-plastic props of
microheterogheneities by means of nano-indentatr@asurements:
application to bearing steels, Materials ScienakEngineering A. 215
(1996) 134-142.

[46] C. Moore Thesis, M.Met. University of Sheffig(1968).

[47] T.J. Baker, Use of Scanning Electron Microscap Studying
Sulphide Morphology on Fracture Surface, Proceedafgnternational
Symposium on Sulfide Inclusions in Steel'74 J. J. § E.
DeBarbadillo. ASM: Ohio (1975) 135-158.

[48] C. Luo, U. Stahlberg, Deformation of inclussoduring hot rolling
of steels, J. Mater. Process. Technol. 114 (2001978

338



5.5 REFERENCIAS BIBIOGRAFICAS

[49] E. Ervasti, U. Stahlberg, Void initiation clw$o a macro-inclusion
during single pass reductions in the hot rolling stéel slabs: A
numerical study, J. Mater. Process. Technol. 100%2142-150.

[50] J. Garrison Warren M., A.L. Wojcieszynski, Asdussion of the
effect of inclusion volume fraction on the toughsie$ steel, Materials
Science and Engineering: A. 464 (2007) 321-329.

[51] R. Diederichs, W. Bleck, Modeling of ManganeSailphide

Formation during Solidification, Part I:Descriptiai MnS Formation
Parameters, Steel Research Int. 77 (2006) 202-2009.

339



6

INFLUENCIA DE PARAMETROS
CRISTALOGRAFICOS DURANTE EL
CONFORMADO EN CALIENTE DE
ACEROS INOXIDABLES
AUSTENITICOS RESULFURADOS

6.1. INTRODUCCION

En los capitulos anteriores se han considerado ciaspe
relacionados con las inclusiones pero sin contangplanteraccion con
la matriz (m&s alld del propio grano de austenita). motivo
fundamental es que la propia transformacion dausdeaita durante el
enfriamiento no permite disponer de una adecuafdaniacion sobre
ésta durante las condiciones de deformacion eentaliEsto no sucede
con los aceros inoxidables austeniticos. Es par giir lo que este
capitulo se ha dedicado a analizar las caracta$stie la matriz (a
nivel de deformacion local, cristalografia, etc3winteraccion con las
inclusiones y el dafo en el acero inoxidable Al$3.3
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6. INFLUENCIA DE PARAMETROS CRISTALOGRAFICOS DURANT EL
CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS INOXIDABLES AUSTEINICOS
RESULFURADOS

6.2. REVISION BIBLIOGRAFICA

6.2.1. Calculo de la densidad de dislocaciones durante la
deformacion en caliente

6.2.1.1. Célculo a partir de la curva de fluencia del materal

Los procesos de deformacion en caliente del mtesadecir,
aguellos realizados por encima de su temperatungeaestalizacion,
son necesarios cuando se quieren conseguir aspectas pueden ser
incrementos en la ductilidad y resistencia al inpadel material o
cuando se desea una gran homogeneidad del misnmantBuel
conformado en caliente, los procesos que contelé&amano de grano
resultante son la recristalizacion estatica y dicangue dependen a su
vez de la microestructura inicial del material,ceunposicién quimica,
las condiciones de deformacion (temperatura, wedati de
deformacion y el grado de deformacion solicitad&) grecimiento de
grano.

A partir de ensayos realizados en laboratorio, cesipn o
torsion, se han obtenido las curvas de fluenciandaterial (curvas
tension-deformacion, ya expuestas en capitulosiarégs) que reflejan
el comportamiento en caliente del material.

En este tipo de curvas se pueden divisar tres &ingwa 6 - 1):

- Una zona de endurecimiento y de restauraciomdos

- Una etapa de transicion donde se observa una daidla
tension debida a la recristalizacion dinamica. Estaa
puede ser de forma continua (recristalizacion dinarde
pico simple) o con forma de oscilaciones (reciizéaion
dinamica de pico multiple).

- Una zona de tension constante, etapa de satnyamé
estado estable.
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En algunos materiales y bajo determinadas condisiono se
observa esta caida de tension y la curva esta @stgpgolamente de
dos etapas sin presentar transicion.

solo restauracion o1

- o / .
p
e [ - Comportamiento de pico
e = simple
b i P s8 L Toee
£ S
Z - o Reeristalizacion dindmica
R Y ~
&= :
i - .
B Comportamiento ciclico **
T T T T

Deformacion

Figura 6 - L Representacion esquemética de la recristalizatiigmica
discontinua en diferentes condiciones de deformddip

|. Etapa de endurecimiento v de restauracion dioami

Esta etapa se caracteriza por la multiplicaciérdideocaciones
(hasta un millon de veces) como consecuencia adehado de la red
cristalina con la deformacién aplicada. Estas datmnes se mueven
en la red cristalina por deslizamiento o por estzldependiendo de la
temperatura y de los tipos de obstaculos que etrameren su
recorrido. A valores bajos e intermedios de tentpesael proceso de
deformacion esta controlado por el deslizamientéentras que a
temperaturas altas, lo que domina es la escaladiskbeaciones y en
consecuencia, el proceso es controlado por laidifus

A medida que se deforma el material, su resistensa dureza
aumentan mientras que su plasticidad disminuyee Estdmeno se
llama acritud o endurecimiento por deformacion.

La restauracion es un mecanismo de reordenacidminacion
de las dislocaciones formando subceldas o anigloBmentre ellas. La
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restauracion de dislocaciones no es so6lo procesmesitructural sino
una serie de micromecanismos, representados esticeamente en la
Figura 6 - 2.

iy
Figura 6 - 2 Diferentes etapas del endurecimiento y de lauestion
dinamica: a) Generacion de dislocaciones, b) Fadnate celdas, c)
Aniquilacion de dislocaciones dentro de las celdagormacion de
subgranos, e) y su crecimiento[1]

La modelizacion de las inclusiones sera por tahtesltado de
un balance entre las dislocaciones generadas Yy cahadas
(endurecimiento) y su reordenacion y aniquilaciGestauracion
dindmica). La ecuacién (Ec. 6 — 1) que expresa asteanismo
competitivo es la siguiente:

B = (98 s e = (22
de de almacenadas de restauradas Ec6-1

La resolucién de esta ecuacion se puede considerao la
respuesta mas empleada para la modelizacion detemichiento y de
la restauracion dindmica durante la deformacionatiente. Cuando se
resuelve la Ec. 6 - 1 en términos de densidadsleddiciones, se puede
pasar a la tension aplicando la ecuacion sigui@nté:

o = aGbp* Ec.6-2

aqui,a es un factor geométricg, es el modulo de cizalladura
(MPa) y b el vector de Burgers (m).

344



6.2. REVISION BIBLIOGRAFICA

Esta ecuacion permite por tanto realizar un caldelta densidad
de dislocaciones en el material a partir de lasvasurtension-
deformacion:

Ao
q G Ec.6 -3

|| Etapa de transicion

La recristalizacion dinamica consiste en la nuéeade nuevos
granos que permite eliminar una parte de las disiones generadas
durante la etapa anterior. Su inicio necesita empo de incubacion
antes de que su efecto ablandador marque la caitission observada
en las curvas de fluencia. La etapa de transicgdd @comparada de
una disminucion de la densidad de dislocaciones.

La recristalizacion dindmica empieza antes de ablrana
deformacion de pice, a un valor de deformacion critica. Sin
embargo, el ablandamiento que se produce justaidsgges; es local
mientras que el ablandamiento a una escala mayquraduce al
sobrepasad),

El tipo de recristalizacion, pico Unico o pico nile depende de
las condiciones de trabajo [5]. Al aumentar la terajura, una curva
de pico simple se transforma en una curva de pigtipte y el mismo
cambio se observa al disminuir la velocidad de mefmion. Esta
equivalencia entre aumentar la temperatura y digimia velocidad de
deformacion, es debida a la actuacion de los poscextivados
térmicamente. Es decir que al aumentar la temperatl tiempo
necesario para la actuacion térmica disminuye masnque bajar la
temperatura disminuye la amplitud de las fluctuaesotérmicas.
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Ill Estado estable o de saturacion.

La tension del estado estable, marca el estado eddad
microestructura evoluciona a nivel local (los gnale manera
permanente y la mantiene globalmente (al niveharial) constante.
Los valores de los parametros microestructuralemaeecen también
constantes (densidad de dislocaciones, tension stedae estable,
tamafno promedio de grano recristalizado). Estaaibm se debe a un
estado de equilibro dindmico entre las cinéticasndeleacion y
crecimiento de los nuevos granos por una partesyciaéticas de
endurecimiento y restauracion por otra parte.

Se puede relacionar la tension de saturacion @stielo estable)
con el tamafio promedio de los granos recristalza®ero hay que
decir que el tamafio de grano inicial no tiene eniktia sobre el tamafo
del grano recristalizado en el caso de la recisteibn dinamica.

6.2.1.2.Calculo de la densidad de dislocaciones artir
de parametros cristalograficos

Varios investigadores [6] realizan una aproximaddiografica
detallada para el calculo de Ila densidad de disioocas
geométricamente necesarias (GND). Presentan plaralad métodos
distintos.

El primer método sigue los métodos y modelos ailas por
Kubin y Mortensen [2] basados en la teoria propo@ila por Gao y
colaboradores [3] de modo que la densidad de GNDPaksilada a
partir del angulo de desorientacion

245

Pynd :E Ec.6 -4
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donde u es una unidad de longitud y b es la magymi&h vector
de Burgers. El valor de la desorientacién se mideaidir de datos
cristalograficos proporcionados por la técnica EH3[8], a partir del
parametro de desorientacion media de Kernel (KAB)valor KAM
permite cuantificar el valor de desorientacion raealrededor de un
determinado punto, con relaciébn a una poblaciérpagtos vecinos
definida (ver apartado de Técnicas ExperimentaBSEdel capitulo
3).

El segundo método de evaluacién de la densidad\i2 €& basa
en el calculo de tensor de densidad de dislocasioampleto, como se
sugiere en [9]. Los componentes del tengpise obtienen a partir de
los gradientes de orientaciofg

au = €50« Ec.6-5

donde e indica el simbolo de permutacion y los igrdads de
orientacion se obtienen a partir de los mapas dentacion
proporcionados por EBSD.
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6.2.2. Interaccibn entre recristalizacion dinamica vy
distribucion de inclusiones

Como se vera a lo largo del presente capitulo, aknal sufre
recristalizacion dindmica antes de que la probetaosnpa. Segun
varios autores [10-13] la recristalizacion puedgonae la ductilidad en
caliente, aislando las grietas y las inclusionedosnnuevos granos
recristalizados por la migracién de junta de grguoe tienen lugar
durante la recristalizacion.

La Figura 6 - 3 muestra las posibles localizaciodes las
inclusiones de MnS en los granos de austenita [C4jando las
inclusiones estan localizadas dentro del granordé@gbilidad de que
las grietas se propaguen durante la deformacionmesor. Sin
embargo, cuando las inclusiones se encuentranseoololes de grano,
las grietas encuentran un camino facil para su gga@on y
coalescencia con otras grietas formadas a partirindisiones
cercanas. Por lo tanto, cualquier aumento de \addcile deformacion
o disminucion de temperatura conducira a menordsresm de
ductilidad en caliente. Puesto que el tamafio deogrecristalizado es
menor, la probabilidad de que las inclusiones ygiastas nucleadas
gueden aisladas dentro de los nuevos granos se@.me

50 um

O e
Interior
> Junta de Grano

Figura 6 - 3.Localizacion de las inclusiones de MnS en los gsate
austenita [14]
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6.3. MATERIALES Y TECNICAS EXPERIMENTALES

6.3.1. Obtencion de mapas EBSD

La obtencidn de los mapas de EBSD se ha realizado €n los
equipos del SEM como en los del FEG-SEM. El congmoi¢nto
cristalografico de la matriz de los aceros se hadeslo con los
barridos proporcionados por el SEM, y ante la iniphdad de
indexado de las inclusiones de MnS en este eqsgba acudido a los
barridos del FEG-SEM para la caracterizacion dagtafica de las
inclusiones. Para los barridos del SEM se ha atbzun paso de 1
mientras que para los de Feg-SEM se ha empleadasamde 0.1.

Se han hecho 3 barridos por cada condicion de rdefnén

ensayada. La Figura 6 - 4 muestra un esquema sieucion de los
barridos realizados en el caso de la probeta dtor

A B C

Figura 6 - 4 Esquema de obtencion de barridos EBSD en la taralse
torsion y zonas de realizacién de los barridosB8Een plano a 0.9R

6.3.2. Metodologia utilizada en el calculo de dislocaciose

Se han aplicado dos metodologias para el calcula densidad
de dislocaciones. Por un lado se ha calculado lasidad de
dislocaciones geométricamente necesarias (GND)G(E6) a partir de
los pardmetros de desorientacion proporcionadofopatatos KAM de
los barridos de EBSD; y por otro lado, y permitiendhlidar estos
resultados de EBSD, se ha calculado la densidadisliecaciones a
partir de los datos de la curva de fluencia dekenmt(Ec. 6 -7).Debe
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tenerse en cuenta que en el primer caso las medidas ser locales, a
diferencia de lo que ocurre con los valores obtenid partir de la
curva tesion-deformacion.

_ 2y
pgnd_U[ﬂ) Ec.6-7
( Ao ’
pP= —aEG[E) Ec.6-8

Hay que tener en cuenta que para el calculo dedmses de
desorientacion mediante KAM no se han consideraalores de la
desorientacion por debajo de 2°, ya que se supoeepgrtenecen a
juntas de subgrano.
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6.4.RESULTADOS Y DISCUSION

6.4.1. Heterogeneidad en la distribucion de deformaciones

A continuacion se resumen los resultados obtergtiosuanto a
las orientaciones cristalograficas que vienen dadados mapas IPF
de la técnica EBSD para los ensayos de torsiormpuoesion. En este
sentido la técnica de EBSD ha resultado ser unarpsd herramienta
para el estudio de los cambios microestructurales toenen lugar
durante la deformacion en caliente [15-17]. Jundo estos mapas
apareceran ademas los mapas Kernel, con las meftidegores KAM
de desorientacion que van a permitir realizar tndés de los procesos
de recristalizacion dinamica que han tenido ludgsstos mapas se
mostraran para el acero AISI 303 y AISI 304. Eltgede mapas se
pueden ver en el Anexo | de este capitulo.

En la Figura 6 - 5 se muestran los mapas IPFssmonelientes al
acero AISI 303 para el hombro de la probeta de&ores decir, con
deformacion nula.En las figuras se observan las orientaciones
cristalograficas de los granos columnares de @arhid se aprecia una
tendencia hacia una orientacion determinada.

Figura 6 - 5. Mapas IPFs del hombro de la probeta de tors#®0, (1100°C)
para el acero AlISI 303

En la Figura 6 - 6, Figura 6 - 7, Figura 6 - 8 gufa 6 - 9 se
muestran las IPFs y los mapas Kernel corresporetientos ensayos de
torsién del acero AISI 303 a las condiciones de0?@0y 1§ y varias
deformaciones (0.2, 1, 2 y 2.5). Esta dltima cqpoese a la
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deformacion de rotura de la probeta en estas donds. Hay que
destacar que cada una de los 3 mapas que apamecsada figura,
corresponden a la misma probeta pero en zona®uiiés. Sebserva
como a medida que aumenta la deformacion aument@adzion
recristalizada en el material con la nucleaciérgos cada uno de
los cuales posee una orientacion cristalografiterdenada.

En el acero AISI 303 se ha observado que la adfinade la
recristalizaciéon dinAmica es muy heterogénea argplde una misma
muestra con unas condiciones de deformacion detadas (Figura 6 -
7). Hay regiones completamente recristalizadasntnaie que en otras
la deformacién se acumula y la recristalizacionoearre incluso a
niveles de deformacion cercanos a la rotura. Estehd) propio
seguramente de la recristalizacién dinamica, iefluge manera
significativa en la deformacion de las inclusionesmo se vera
posteriormente. La recristalizacion dinamica va waposer un
ablandamiento de las zonas donde ésta ocurre daliédgeneracion de
nuevos granos, por lo que la interaccién entre imar inclusion
cambiara.

iy

o Y  t— oo 2

P —— -
e los ensayos de torsidnadebaAlS|

Figura 6 - 6.Mapas IPFs y Kernel d
303 a las condiciones de 1200°C? $$=0.2
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En todo este contexto se observa ademas que peedsevante
la propia cristalografia del grano en cuanto aarepde deformaciones
existente. A bajas deformaciones, como se observa Eigura 6 - 6
anterior y en la Figura 6 - 52 y Figura 6 - 53 dekxo | no se ha
producido todavia la recristalizacion dinamica ytalomo predicen las
curvas tensién-deformacion estudiadas en el capéintierior, teniendo
en cuenta que el valor de la deformacion se enuent debajo de la
tension critica.), de modo que lo que se puede observar en lossmapa
IPFs en estas condiciones son granos grandes defosm Sin
embargo, tal y como se observa en los mapas Keenestas figuras, la
acumulacion de deformacion es muy distinta de amam otro o de
una determinada zona de la probeta a otra. Seeirgay tanto que la
orientacion cristalografica del grano inicial detla puede influenciar
el reparto de la deformacion durante el conformadocaliente del
acero. A deformaciones mayores (Figura 6 - 8 yraigu- 9) y tal y
como predicen las curvas tension-deformacion, ptar por encima de
la deformacion critica. y la deformacion de pice, se observa ya la
existencia de la recristalizacién dinamica, sin argb como ya se ha
comentado ésta no es completa y existe bastangeobeneidad en
cuanto a su aparicion de una a otra zona de umaamsuestra [18,19].
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Figura 6 - 7. Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de tor

303 a las condiciones de 1200°C? ys=1

Figura 6 - 8 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioaab AlSI
303 a las condiciones de 1200°C?! ys=2
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Figura 6 - 9. Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsiéackb AlSI
303 a las condiciones de 1200°C"} §$=2.5

El resto de IPFs y mapas Kernel para las diferecesliciones
de torsion se encuentran en el Anexo |.

En las Figura 6 - 10 y Figura 6 - 11 se muestravialucion del
parametro KAM medio (media geométrica de los vadtAM en cada
area) en funcion de la deformacién aplicada duréogeensayos de
torsién del acero AISI 303. Los valores a*laparecen marcados en
rojo mientras que los negros corresponden a las@abs. Junto con
estos datos aparecen sus correspondientes cunga@teleformacion a
rotura para cada determinada condicion. Como sevaben estas
gréficas, inicialmente existe un aumento en losreasl KAM hasta un
valor determinado de la deformacion, momento airpdel cual la
disminucion existente indica la presencia de lo®cgsos de
ablandamiento debidos a la recristalizacion dinamlitay que indicar
gue en general la caida en los valores KAM se p@duna vez se ha
sobrepasado la deformacion critica.
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AISI 303 1 s 1100°C
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AISI1303 1 s 1200°C
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Figura 6 - 10 Evolucién del KAM medio frente al valor de def@odn para
el acero AISI 303 y curva de tension-deformacid@OQPC y 1200°C, 1s-1)
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AISI303 5 st 1100°C
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Figura 6 - 11 Evolucién del KAM medio frente al valor de def@oidn para
el acero AISI 303 y curva de tension-deformacidOQPC , 58)

De la misma forma que ocurre en los trabajos raddig por otros
investigadores para aceros inoxidables duplex [&3],valores KAM
aumentan con el valor de la deformacion, siempcaando solo haya
acumulacion de deformacion y todavia no hayan caadmn los
fendmenos de ablandamiento. Tanto en los trabegizados por estos
investigadores (Figura 6 - 12) como en los del eoes trabajo, esto
ocurre hasta deformaciones0.5 para casi todas las condiciones
(1100°C). Hay que tener en cuenta que en los aemdtde [20] los
ensayos empleados son de traccion por lo que, ganse comento en
el capitulo 5, las ductilidad y por tanto la defagion a rotura va a ser
menores, debido al distinto comportamiento quectimaterial frente a
los diferentes modos de deformacion. Los ensaydsrd&n permiten
predecir el comportamiento del material en un rangs amplio de
deformaciones, debido a que las deformaciones tigarovan a ser
mayores que en traccion. Para valores mayores fibendecion los
resultados del trabajo predicen zonas de comienz la
recristalizacion, con una disminucion de los vaode KAM medios,
como se observa en la Figura 6 - 11. De todas fresobserva algun
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valor de KAM por encima del valor medio, probabl@&tee como

consecuencia del caracter dindmico de la recdsiE@bn y de la
acumulacion de deformacion. A este problema hayaijisglir que el
KAM es una medida muy local y por lo tanto se puestar obteniendo
informacion sobre regiones que se encuentran enedies momentos
del ciclo de endurecimiento-deformacion [5,21,22].

3.5
3,04 L]
2,54
@
%] B L ]
)
o 2.0+
=) ]
S’
= 1,51 "
< ]
R~ H
1,0 4 ]
d L]
= Ferrite
i - * Austenite
0.0 T T L} T L T v T ¥ T
0,0 0,1 0,2 0,3 0.4 0,5

True strain

Figura 6 - 12.Valores KAM (desorientacion media Kernel) en fumcde la
deformacién para la fase ferrita y austenita [20]

En las Figura 6 - 13, Figura 6 - 14 y Figura 6 sg¢Snuestran las
IPFs y los mapas Kernel correspondientes a losyessie torsion del
acero AISI 304 a las condiciones de 1100°C V' 3s varias
deformaciones (0.15, y 2.5), coincidiendo esta mati con la
deformacion de rotura de la probeta en estas conéis. También se
muestran mapas a las condiciones de 1200°ty 5s0.8. Al igual que
en los mapas anteriores cada una de las Figurésmmem mapas de una
misma probeta. El comportamiento que se aprecia@sté® acero es
similar al anterior, la recristalizacion dinamica keterogénea, hay
zonas donde se pueden apreciar los nucleos de s\gesoos mientras
gue en otras la recristalizacion dinamica todawviaenha activado.
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Figura 6 - 13 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioaab AlSI
304 a las condiciones de 1100°C $s=0.15

Figura 6 - 14 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioackb AlSI
304 a las condiciones de 1100°C $g=2.5
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Figura 6 - 15 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioackrb AlSI
304 a las condiciones de 1200°C §s=0.8

Se podria pensar en la posibilidad de que la psopiclusiones
actien como lugares de nucleacion para la redrastadbn, ya que
muchas de ellas estan localizadas en junta de .gRoratanto, podria
darse el caso de que la distribuciébn de inclusioimsiencie el
comportamiento heterogéneo en cuanto al comienzo lale
recristalizacién. Sin embargo, se conoce de trabajaeriores que la
nucleacion de estos nuevos granos parece ser imdlepte de la
presencia de inclusiones [14,23].

Este comportamiento heterogéneo en la recristédzatindmica
con la presencia de algunas zonas practicamentstadizadas frente a
otras donde se observan granos deformados, tamigido observado
en aceros no resulfurados con tamafios de granarieap grandes
[24]. Este hecho se evidencia aun mas para el dasste acero AlSI
303, cuyos granos de partida provienen de la @éataucolumnar tipica
de la solidificacion, caracterizados por su granaido.
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Todos los resultados mostrados hasta ahora provigeleacero
AISI 303 para el modo de deformacion por torsioa.p®dria pensar
gue es debido a la influencia de este tipo de defoion por lo que la
recristalizacion se esta comportando de un moderdg#neo. Sin
embargo, como se muestra en la Figura 6 - 16 yw&igu 17 para los
ensayos de compresion en direccion transversahab AISI 303 a
las temperaturas 1100°C y 1200°C con deformaciéd, la
recristalizacion con este modo de deformacion pompresion
continua siendo heterogénea, comenzando antesgenoal puntos
respecto a otros. En este caso se ha podido detqug a la
temperatura menor de 1100°C la recristalizaciom&s lenta, de modo
que las diferencias entre las zonas recristalizgdas recristalizadas
son mas evidentes. Este comportamiento eviden@antis alla de la
deformacion de pico, todavia falta tiempo para geecomplete la
recristalizacién dinamica [19,25]. Los barridos EIBSD del resto de
condiciones de compresion ensayadas se puedenteorsuel Anexo

Figura 6 - 16.Mapas IPFs de los ensayos de compresion del adSiB363
(1100°C, 13 y e=1)
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Figura 6 - 17.Mapas IPFs de los ensayos de compresion del adSt363
(1200°C, 13y e=1)
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6.4.2. Influencia cristalogréafica en el dafio presente enle
material

Con el objetivo de ver la posible influencia detstalografia en
el dafo presente en el material, se han realizag@msnde EBSD de las
grietas obtenidas durante los ensayos de compresidias probetas
transversales del acero AISI 303. En la Figural® aparecen los
mapas IPFs y Kernel en la zona local de las griéiasprincipio no
parece existir una correlacion directa entre Igpagacion de las grietas
y las orientaciones cristalograficas de los gramesque en algunos
casos lo que si se ha percibido es el comienza dectistalizacion
dindmica en punta de grieta, causada probablenpentia zona local
de deformacion plastica que se produce en esta (sotéen hay que
reconocer que su extension es seguramente mayda geela zona de
concentracion de la deformacion asociada a la mieta grieta).

Como se observa, en las zonas donde se ha prodieido
recristalizacién dindmica los valores de desori@atg que se observan
en el mapa Kernel, disminuyen drasticamente adadd un tono mas
azulado respecto a otras zonas.

Hay que destacar que la existencia de granos cal@®ntan
grandes con orientaciones cristalogréaficas difeieptiede promover la
propagacion de grietas hacia zonas bastante irgsridel material,
impidiendo que éstas sean totalmente eliminadamntkiel proceso de
oxidacion en el horno (todo ello con relacién ailples apariciones de
grietas durante la colada continua en las operasiorde
curvado/enderezado).
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Figura 6 - 18.Mapas IPFs y Kenel en zonas agrietadas del ac&b3AB
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6.4.3. Presencia y Deformacion de inclusiones durante la
recristalizacién dinamica

Como se ya se ha comentado en el apartado anixiste en el
acero AlSI 303 una heterogeneidad en la distriude deformaciones
gue hace que no todas las secciones de una misinetgrde torsion
hayan alcanzado por igual la recristalizacion disamEs por este
motivo por el que, como se observa en la Figural®,-existe una
heterogeneidad evidente en algunas zonas de laesionctura en
relacion al tamafio de grano existente. Esta hetamdad es
importante tenerla en cuenta ya que puede afectaraparicion de
dafio debido a la presencia de inclusiones. Hayepgrdar en relacion
a ello, que un tamafo de grano recristalizado maymondra una
reduccion de las posibilidades de aparicién deusiches en junta de
grano, disminuyendo asi los caminos mas favoraldesa la
propagacion de grietas.

Figura 6 - 19.Heterogeneidad en el tamafio de grano durante $ayes de
torsion del acero AlSI 303
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Por otra parte se ha observado en todos los acém® en
comportamiento de las inclusiones durante la dedordm no es el
mismo para todas las inclusiones, incluso a igualegles de
deformacion. Existen areas donde las inclusioneénealargadas,
mientras que en otras regiones las inclusiones iemamt una forma
globular, a pesar de que la deformacion macrosadpiterna es la
misma. En general y como se puede observar englad6 - 20 y
Figura 6 - 21, las inclusiones mas globulares dstZalizadas en zonas
donde la recristalizacion dinAmica no ha empezadavia, mientras
gue las inclusiones mas alargadas se encuentraon@s donde ya ha
sido activada la recristalizacion. Este es adertrasegemplo de la gran
influencia que tiene la matriz en el comportamiegriadeformacion de
las inclusiones.

Figura 6 - 20.Diferencias de alargamiento de las inclusiones d€ kh
funcion de su localizacién en la matriz. 1zq: 12D08s', e= 1. Dcha: 1100°C,
5s’, e=1
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T 1200°C, € 551, ¢= 1

Drsion Axis

WD F— =——— {00 um
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Figura 6 - 21.Diferencias en el comienzo de la recristalizacibrduihica en
la matriz y su influencia en la deformacion deitetusiones

De todas formas, y como se vera en apartados mosterla
evolucion de la matriz no va a ser el Unico fagoe influya en la
deformacion de las inclusiones, se vera como laigroaturaleza de
las inclusiones, a nivel de su cristalografia, Bsaspecto a tener en
cuenta.
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6.4.4. Relacion de orientacién entre inclusiones y matriz

La relacidbn de orientacion existente entre lasusiohes de
sulfuro de manganeso y la matriz del acero quecdatiene es otro
factor a considerar, ya que pueden existir des@enes
determinadas entre matriz e inclusion que den lwgama mayor
deformacion de las inclusiones e incluso a una mayomenor
aparicion de cavidades por descohesion de la argeentre la matriz y
la inclusion.

En la referencia [26] se refleja como las inclue®ise deforman
mas cuando la direccion [001] esta alineada corditaccion de
deformacionPor otro lado se sabe que la deformacion relativiae da
inclusion y la matriz es totalmente dependientéadgureza de ambas
fases, mientras que se encontré ser independienta delocidad de
deformacion.

Con anterioridad a la presentacion de los resutade
desorientacion se indicara el criterio seguido paralefinicion de
juntas, teniendo en cuenta de que éstas ademéasmpsedde tres tipos:
junta o subjunta de grano de la matriz, junta gusuh en el interior de
la inclusion e intercara entre matriz e inclusi@ada una de ellas
pueden obedecer a las siguientes caracteristicas:

e Junta de bajo angulo: definida como aquella junigac
desorientacidon estd comprendida entre 4 y 15°.

e Junta de alto angulo: definida como aquella juntgac
desorientacion es mayor de 15°.
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Los resultados que se presentan a continuaciorrgean en la
intercara, permitiendo establecer la desorienta@@istente entre
inclusiones y matriz. En la Figura 6 - 22 se mastios barridos de
EBSD representados por los mapas IPFs donde admpaéscen las
desorientaciones de cada inclusion con respeci raalriz para el
acero AISI 303. Estos barridos se han realizadoesebhombro de la
probeta de torsion de este acero. Las desoriengximedias de todas
las inclusiones con respecto a la matriz para estggs son de 41 y
45°, por lo que es evidente que la intercara qustiablecida como
junta de alto angulo.

[ MEAN MISORIENTATION-41° | [ MEAN MISORIENTATION-45> | 460 @ 55
35%A) °

N e
60°
a
e T
530 :M 32° 60”
37 ) o
@! ¥ o 270

48°

56°

10 pm 10 ym

Figura 6 - 22.Mapas IPFs y valores de desorientacion entre thgsiones y
la matriz

En las graficas de la Figura 6 - 23 se muestrampéofiles de

desorientacién correspondientes a las inclusiorz8 tlel mapa a 'y la

1 del mapa b. En estos perfiles se muestra la idesacion de la
inclusién correspondiente marcada en los mapas ae fdrmas
distintas: point to point, que es la desorientacion de cada punto con
respecto al anterior goint to origin, que es la desorientacion de cada
punto respecto al punto inicial de la linea. Coneo abserva, la
nucleacién de inclusiones dobles (inclusiones 2 ge3da Figura 6 -
22a), es decir, aquellas que han solidificado deem@aconjunta en el
proceso de solidificacion, introduce la existend#inclusiones con
juntas de alto angulo en su interior.
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Figura 6 - 23.Perfiles de desorientacién de algunas de las iiocles de la
Figura 6 - 22
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6.4.5. Influencia de la presencia de inclusiones en la deidad de
dislocaciones

La presencia y deteccion de posibles aglomeraciodes
inclusiones es fundamental ya que pueden indicaazdonde de una
manera local la deformacién se acumule, suponigodas de mayor
tension y proporcionando zonas que favorezcanda@gn de grietas.
Estas zonas seran estudiadas a través de valaMsdtlemas algunos
de estos valores seran trasladados a la obten@ddedsidad de
dislocaciones, que al ser calculadas mediante m&tatistintos,
permitirdn validar los resultados de los barride€€8SD.

En la Figura 6 - 24 se muestra el mapa 1Q, el ni@pay el mapa
Kernel junto con la presencia de las juntas denfer¢ara inclusion-
matriz para el acero AISI 303 durante los ensaywsodsion £€=0.5,
1100°C, 58). Como se observa y se sefiala recuadrado en taamis
existe una evidencia clara de acumulacion de defcion en zonas
locales durante los procesos de deformacion eentalidel material,
debido a la presencia de aglomeraciones de indesjoes decir, de
zonas donde las inclusiones se encuentran muyngerdas unas de las
otras.
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Figura 6 - 24.Zonas de acumulacién de la deformacion debido a la
aglomeracion de inclusiones durante el conformadeaéente

Hay que tener en cuenta que el mapa Kernel mostradsstra
unas desorientaciones que van desde un minimordeaagn maximo
de 5°. Todos los mapas de este tipo mostradosripostiente, seguiran
esta escala.
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En las Figura 6 - 25 y Figura 6 - 26 se presentafodma
esquematica los resultados de densidad de distoesciobtenidos por
los dos métodos presentados en las técnicas expedales de este
capitulo, es decir, a partir de la curva tensidivmeacion (los valores
de densidad de dislocaciones calculados mediante estodo
aparecen recuadrados en rojo) o a partir del vddodesorientacion
KAM ( los valores de densidad de dislocacionesutatios mediante
este método aparecen recuadrados en azul). LaaFegur25 muestra
los resultados para el caso del ensayo de torgbacgro AISI 303 a
1100°C y 58, mientras que la Figura 6 - 26 los muestra pa@ceto
AIS| 304 para las condiciones de 1100°C V'.1kos valores de la
densidad de dislocaciones comparados para ambaosiosése ajustan
adecuadamente, sobre todo para el caso del AISH808e se tienen
valores de la densidad de dislocaciones de 3'?y19.2-3.4x16* m™
para ambos métodos respectivamente.

AISI 303 5s-1 1100°C

200

Ao=100 MPa

. |
i

Tension (Mpa)
B =
o (6]
o o

a1
o

0 T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Deformacion
p=3.7x10"m™ KAM =
p=2.2-3.4x10"m?

Figura 6 - 25.Esquema de obtencién de la densidad de dislocacjmara el
acero AISI 303 con las condiciones de 1100°Cs54 durante los ensayos
de torsion

374



6.4. RESULTADOS Y DISCUSION

AISI 304 1 s 1100°C
200
< 150 -
o
=
:5 100 -
2 A0=40 MPa
£ 50
0 T T T I
0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Deformacion
p = 6x102m™ KAM >
p=15x 10" m?

Figura 6 - 26.Esquema de obtencién de la densidad de dislocacpare el
acero AISI 304 con las condiciones de 1100°CYe£6.1 durante los
ensayos de torsion

En la Figura 6 - 27 se muestran unos mapas de EB8D
emplea un paso de 0.1 y los mapas KAM corresporaelas
desorientaciones respecto a terceros vecinos) spameientes a los
aceros AlSI 303 (condiciones nulas de deformagrohlS1 304 ¢=0.1,
1100°C, 12). Para cada acero se presenta un mapa IPF, demiede
ver la orientacion cristalogréfica tanto de la usobn como de la
matriz. Ademas se tienen tres mapas Kernel, urelae pertenece a la
matriz e inclusién conjuntamente y los dos sig@srgertenecen a la
matriz y a las inclusiones por separado. En laaébl 1 aparecen los
datos de los valores KAM y de densidad de dislarees unicamente
para la matriz.
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303 g

10 m

304

Figura 6 - 27.Mapas IPFs y Kernel correspondientes a los acel®s383 y
AlS| 304 a deformacios=0 y e=0.1 respectivamente
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Tabla 6 - 1.Tabla de valores KAM y de densidad de dislocacigaga los
aceros AISI 303 y AISI 304 a la deformacié0 y £=0.1 respectivamente

AISI 303 AlSI 304
KAM 0,27 0,388
Densidad Dislocaciones (m-2) x10"14 1,1 15

Hay que tener en cuenta que estos valores de kiddende
dislocaciones seran utilizados como referencia teota de calcular la
densidad de dislocaciones en zonas donde puedestir exi
aglomeraciones de inclusiones. Se pretende veelbomrtuanto mayor
puede llegar a ser el valor de la densidad deadisiones durante los
procesos de deformacién en caliente en estas genaglomeracion de
inclusiones.

A partir de ahora se presentaran una serie deaBggue
contienen mapas de EBSD (IPFs y Kernel) a difesectadiciones de
deformacion asi como sus correspondiente tablasla®walores de
KAM y de densidad de dislocaciones calculadas e los valores
de desorientacion. Como se ha mencionado, en tastias apareceran
la proporcién de dislocaciones respecto a los t@dale Tabla 6 - 1.

En resumen, las tablas que a continuacion se pagsen
contendran los siguientes valores:

- Valor de KAM del EBSD

- Valor de la densidad de dislocaciones geométricéamen
necesarias

- Valor de proporcioén de dislocaciones respecto d AIS
303

- Valor de proporcioén de dislocaciones respecto d AIS
304
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En las Figura 6 - 28 y Figura 6 - 29 y en las T&bta2 y Tabla 6
- 3 se muestran los mapas de EBSD (se emplea ondea6.1 y los
mapas KAM corresponden a las desorientaciones c&s@eterceros
vecinos) y los valores de KAM y de densidad deodestiones para el
acero AIS| 303 deformadosz0.5 a 1100°C y 55

Figura 6 - 28.Mapas IPFs y Kernel correspondientes al acero 308l
a la deformacién de=0.5, 1100°C y 55

Tabla 6 - 2.Tabla de valores KAM y de densidad de dislocacigraea el
acero AlSI 303 a la deformacion ¢€0.5, 1100°C y 55

Global Local

AISI 303 A B C D
KAM 0,71 0,87 0,95 0,57 0,39
Densidad Dislocaciones
(m-2) x10"14 2,8 3,4 3,7 2,2 15
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 303 2,6 3,2 3,5 2,1 1,4
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 304 1,8 2,3 2,5 15 1

* Ay B corresponden a zonas de aglomeracion deisnmhes, C a una sola inclusién
y D a la matriz
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Figura 6 - 29.Mapas IPFs y Kernel correspondientes al acero 30SI
a la deformacién de=0.5, 1100°C y 55

Tabla 6 - 3.Tabla de valores KAM y de densidad de dislocaciones
para el acero AlISI 303 a la deformaciéred®.5, 1100°C y 55

Global Local

AlSI 303 A B
KAM 0,56 0,65 0,65
Densidad Dislocaciones
(m-2) x10"14 2,2 2,5 2,5
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 303 2,1 2,4 2,4
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 304 1,5 1,7 1,7

* A corresponde a una aglomeracion de inclusionBsayuna Unica inclusion
dentro de una aglomeracion
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En la Figura 6 - 30 y en la Tabla 6 - 4 se muedtvanmapas de
EBSD (se emplea un paso de 0.15 y los mapas KAkesponden a
las desorientaciones respecto a segundos vecinds3 yalores de
KAM y de densidad de dislocaciones para el ace®&l 803 deformado
a&=0.5 a 1100°C y 55 En este caso concreto se ha empleado un paso
mayor (0.15) que en el resto de barridos de EBSiiddea limitaciones
de tiempo. Este es el motivo por el cual para gserésultados sean
comparables, se han analizado los valores de KAleto a segundos
vecinos, en lugar de respecto a terceros, comaeeur el resto de
barridos.

Figura 6 - 30.Mapas IPFs y Kernel correspondientes al acero 30Sla la
deformacion de=0.5, 1100°C y 55
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Tabla 6 - 4. Tabla de valores KAM y de densidad de dislocacigaea el

acero AISI| 303 a la deformacion 0.5, 1100°C y 55

Global Local

AlSI 303 A B C
KAM 0,58 0,62 1,39 0,5
Densidad Dislocaciones (m-2)
x10714 2,3 2,5 5,6 2
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 303 2,2 2,4 53 1,9
Proporcién Dislocaciones
respecto ref. 304 1,6 1,7 3,7 1,3

* A corresponde a una aglomeracion de inclusioBesuna Unica inclusion
dentro de una aglomeracion y C a la matriz

Por ultimo en la Figura 6 - 31 y en la Tabla 6seSmuestran los
mapas de EBSD (se emplea un paso de 0.1 y los nicplt
corresponden a las desorientaciones respecto exdsreecinos) y los
valores de KAM y de densidad de dislocaciones phazero AISI 303
deformado a=1 a 1100°C y 5%
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Figura 6 - 31.Mapas IPFs y Kernel correspondientes al acero 30Sla la
deformacion de=1, 1100°C y 55

Tabla 6 - 5.Tabla de valores KAM y de densidad de dislocaciqaea el
acero AlSI 303 a la deformacion efel, 1100°C y 55

Global Local
AlSI 303 A B

KAM 0,88 1,3 0,7
Densidad Dislocaciones (m-2) x10"14 3,4 4,9 2,7
Proporcién Dislocaciones respecto ref.

303 3 55 2,5
Proporcién Dislocaciones respecto ref.

304 2,3 33 18

* A corresponde a una zona de aglomeracion desiawies y B a la matriz
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Como se puede comprobar hay una mayor proporcion de
dislocaciones, teniendo en cuenta el valor glatiaiforme aumenta el
valor de la deformacion. Para el caso del acerol AAG3 las
dislocaciones pasan de 1.1x1@ 2.8-2.2-2.3x1¥ y 3.4x13* para el
caso de las deformaciones de nula a 0.5 y 1 respednte. Este
hecho es todavia mas relevante cuando comparasutados locales
en los que se tienen en cuenta aglomeracioneschlsiones. Asi por
ejemplo para el caso de la Figura 6 - 28 (con ulorvde la
deformacion de=0.5) se tienen valores de dislocaciones de x22&%y
veces la de referencia (tomando como referencac&lo AISI 304 a
deformacion 0.1) en el caso de zonas donde hayemes de
aglomeracion de inclusiones, mientras que estasesbajan a valores
de x1.5 o x1 cuando se tiene en cuenta una unatasion o solo se
tiene en cuenta la matriz. A valores mayores d#efarmacion, como
es el caso de la Figura 6 - 3£1) este comportamiento se hace todavia
mas critico y los valores de densidad de dislocasia@orrespondientes
a una zona de aglomeracion de inclusiones alcanezlrso un valor de
x3.3 veces el de referencia. Hay que tener en auprg la existencia
de estas zonas de mayor acumulacién local de defbdm va a
favorecer las etapas de formacion y propagaciéeadiglades. Por otra
parte, este mismo hecho va a afectar también dbgta deformacion
gue experimenten las inclusiones aglomeradas feelate aisladas.

Hay que destacar que los barridos de EBSD reakizpdm estos
analisis en concreto son de areas muy pequefasctesp la matriz
global, por lo tanto estos resultados no predit¢eomportamiento del
material ante fendmenos de ablandamiento. Pard&ji@ue recurrir a
barridos de EBSD sobre areas mas amplias, coma y&osen el
apartado 6.4.1. Por tanto, estos analisis se ldrade en determinar la
acumulacion de deformacion que tiene lugar alredede las
inclusiones de MnS, evidenciandose todavia mas hesteo cuando
existen zonas de aglomeracion.
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6.4.6. Expansion Térmica de las MnS

Se podria pensar, una vez vistos los resultadosapaitado
anterior, que la acumulacién de deformaciones deaet lugar
alrededor de las inclusiones tengan alguna relactn una posible
expansion térmica de las inclusiones durante ehtaiento que tiene
lugar previamente a la aplicacion de la deformacitimante los
ensayos mecanicos. Para llevar a cabo estas coacmobs se han
realizado una serie de barridos de EBSD tanto ate® después de
un tratamiento térmico y asi poder comprobar lopan&KAM de los
mismos ya que, como se ha visto hasta ahora, esipas son una
buena herramienta para detectar una posible acoiwilade
deformacion alrededor de las inclusiones.

En la Figura 6 - 32 y se muestran varios mapas JPKkAM de
algunas inclusiones correspondientes al materid) 80tes y después
de un tratamiento térmico a 1100°C durante 20 s el tratamiento
se ha realizado un temple en agua para evitar fendsn de
ablandamiento.

Continda en la siguiente pagina
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Figura 6 - 32.Mapas IQ, IPFs y Kernel del acero AlSI 303 anteyior
posteriormente al tratamiento térmico (20 min, 2000

Como se puede comprobar en los mapas KAM no hagszda
acumulacion de la deformacién alrededor de lasusiwhes tras el
tratamiento térmico, por lo que se puede concluie qqo se dan
procesos de expansién térmica durante el calentémnigllo corrobora
los resultados presentados en el apartado antdsiopresencia de
aglomeraciones de inclusiones se traduce en un raamge la
deformacion local.
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6.4.7. Naturaleza cristalogréfica de las inclusiones de M®

6.4.7.1. Influencia de la temperatura y de las condicionessacast
en la estructura cristalografica de las inclusiones

Se puede observar en la Figura 6 - 33 como laadsteucristalina
de las inclusiones correspondientes al acero AlSI(8ondiciones as-
cast) no es monocristalina, es decir, hay uniodisristalinas dentro
de las inclusiones, tanto de alto (15-180°) combaje angulo (4-15°).
Se ha detectado que este tipo de inclusiones, deadas a partir de
ahora inclusiones policristalinas, correspondestemayoria a aquellas
inclusiones con una forma menos globular. Se anedajformaciéon de
este tipo especial de inclusiones, puede ser debidonucleacion de
dos 0 mas inclusiones cercanas durante el processpldificacion.
Este tipo de nucleacion se denominara nucleacidreda partir de
ahora

10um 20pm )

Continda en la siguiente pagina
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10 ym

Figura 6 - 33 Mapas IPF del hombro de la probeta de torsiomadeio AlSI
303 enfriada al aire

Hay que destacar las complicaciones presentadasasmio a la
caracterizacion microestructural y cristalografilealas inclusiones del
acero AISI 303 puesto que ademas de esta estrymilicaistalina que
se ha comentado existe la posibilidad de apariciéninclusiones
duplex o bien de inclusiones que poseen algunasspar su interior y
es dificil la distincion entre ambas. Por inclugisnduplex se
denominan aquellas inclusiones de la forma MnS38M30;3;. Un
ejemplo, junto a su composicidn quimica, se puedesm la Figura 6 -
34. La presencia de estas inclusiones puede sitodalina nucleacion
heterogénea de las inclusiones de sulfuro de masgaalrededor de
los 6xidos previos formados durante la solidifiéaci

! Bum ' Electran image )

Continlia en la siguiente pagina
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% Peso O Al Si S Ca Cr | Mn| Fe
| Espectrol | 26.30| 6.47| 3.79] 17.13 4.04 10.03 295 2[70

Figura 6 - 34.Analisis EBSD de la inclusion de MnS. La regidn roasura
pertenece a un Oxido

Como se observa en las Figura 6 - 35 y Figura 6,-d8 las
micrografias obtenidas por FIB o por SEM tambiénobserva la
presencia de poros en el interior de las inclusione

Figura 6 - 35.Vista de la seccion transversal de una inclusioMd8. Se
puede distinguir la aparicion de un poro interndosrdiferentes cortes
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3um Electron Image 1

% Peso S Cr Mn Fe
Espectro 1 27.62 8.89 54.65 8.84
Espectro 2 29.59 9.51 50.97 9.93

Figura 6 - 36.Analisis EBSD de la inclusion de MnS. La region raasura
pertenece a un poro

Hasta el momento, todos los resultados analizadossponden
al acero AISI 303 y AISI 304 debido a que al noetefugar la
transformacion de la austenita durante el enfriatojelos resultados
permiten obtener de una adecuada informacion sav@ndiciones de
deformacion en caliente de la matriz. Por estevoppara el resto de
aceros no se han analizado las caracteristicees matriz pero si se ha
llevado a cabo un estudio de la naturaleza crigtafca de las
inclusiones.

En el caso del material SPBl-exd porcentaje de inclusiones
policristalinas en condiciones de colada con traatn térmico
(1150°C con la realizaciéon de temple) es sustaneidie menor
(aproximadamente un 2%). En consecuencia, la ésteucristalina de
estas inclusiones de MnS en este material es dmaristal. En la
Figura 6 - 37 se muestran algunos mapas IPFs porrdgntes a estas
inclusiones. Las regiones en negro, las cualesamosido indexadas,
corresponden al Pb.
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Figura 6 - 37.Mapas IQ e IPFs del acero SPb 1 ext. Hombro prdbetan
sin deformacion. Temple La zona negra sin indega?te

Las inclusiones correspondientes al material CSNi@nen
también una estructura de monocristal con un 1@Yndlusiones
policristalinas. Para el acero 8h condiciones as-cast, las inclusiones
con apariencia policristalina, se corresponde 26%.

En la Tabla 6 - 6 se muestran los valores o rarguatbres de
porcentaje de inclusiones policristalinas para cgi@alo de acero en
condiciones de deformacion nula. Como se puedenaosios valores
de este tipo de inclusiones para el caso del aéé® 303 es
sustancialmente mayor en comparacion con el resszeros.

Tabla 6 - 6.Porcentaje de inclusiones policristalinas con de&mion nula
(=0 en el hombro de la probeta de torsion)

SPblext | CSM9 | S1 303
1150°C 1100°C 1200°C
2 | 10 | 16 42-47 19-28

Las Figura 6 - 38 y Figura 6 - 39 muestra la rélaace aspecto
de la inclusion en funcion del tamafio de la indingpara los diferentes
tipos de inclusion (policristalina de alto angubmlicristalina de bajo
angulo y monocristalina) para las condiciones a&$-¢a0) de los
aceros AISI 303 y CSM9. Como se observa la propaorcie
inclusiones policristalinas de alto angulo paraado del acero AISI
303 es bastante superior. Se observa ademas guasten inclusiones
monocristalinas que a deformacién nula tengan icelas de aspecto
tan altas como las que aparecen para las inclisoleristalinas.
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Figura 6 - 38.Relacion de aspecto frente al tamafio de las imciaside MnS
en funcion de su naturaleza cristalogréafica. Aéd&l 303 con deformacion

nula (1100°C)
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Figura 6 - 39.Relacion de aspecto frente al tamafio de las irciaside MnS
en funcién de su naturaleza cristalogréafica. A€®d9 con deformacion
nula (1150°C)
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En el caso del acero AISI 303, se ha observado cemo
porcentaje de inclusiones con apariencia polidista tras el
tratamiento térmico depende de la temperatura ér#&bl- 6). El
porcentaje de inclusiones policristalinas mediddasnhombros de la
probeta de torsion a 1100°C es de un 42-47 %, ragenue a 1200°C
es de un 19-28% (los dobles valores correspondeadidas repetidas
en varias probetas). Con el objetivo de comprodanfluencia real de
la temperatura, se ha realizado un tratamientaaaica 1300°C. Este
tratamiento térmico se ha realizado en el hornob&ie a la
temperatura de 1300°C en atmosfera Argon. El ptamende
inclusiones policristalinas se ha medido tanto sasteamo después del
tratamiento y estos resultados se han comparaddosonesultados
previos. Los resultados se muestran en la Figura46, donde se
observa como el porcentaje total de inclusionesicipstialinas
disminuye desde un 60%, en condiciones directaldela, a un 19%
tras la realizacion del tratamiento térmico a 1800°

100
90 -
80 O As-Cast
70 - @ +1100°C

W +1200°C
60 - 0 +1300°C

50
40
30
20
10 +

%inclusiones

Policristalinas Monocristalinas

Figura 6 - 40 Porcentaje de inclusiones de naturaleza policnsta/
monaocrist.alina
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6.4.7.2. Cristalografia de las inclusiones de MnS durante la
deformacion en caliente

6.4.7.2.1. Reorientacion cristalografica de las inclusiones dante
la deformacion

Hoy en dia no se conoce demasiado la estructueenatde las
inclusiones de MnS y como ésta controla la defordmaen caliente de
las mismas. Este es el motivo por el cual se Hezadb la técnica
EBSD para estudiar la estructura cristalogréficalate inclusiones
durante su deformacion.

Se ha observado que en condiciones as-cast, |lasiones de
sulfuro de manganeso pueden ser estructuras mstabicias o pueden
estar formadas por una estructura con unionesristéittnas. Es logico
pensar que su comportamiento durante la deformaeidrcaliente
puede ser distinto. Como se observa en la Figurél6 para los aceros
AISI 303 y SPb1l, a niveles crecientes de defornmaci@ mayoria de
las inclusiones aparecen alargadas y ademas hayinolsiones
policristalinas. En el anexo Il se muestra un resucte los barridos de
EBSD realizados para los diferentes aceros y antlist niveles de
deformacion.
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Figura 6 - 41.Mapas IPFs mostrando la evolucion cristalografiea d
las inclusiones MnS de los aceros AISI 303 y SRInilveles creciente
de deformacion
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En la Figura 6 - 42 aparece representado la IPbEndede los
barridos de EBSD del acero AISI 303, obtenida de dasayos de
torsién (1100°C, 55 ¢=1) junto con el perfil de desorientacién de la
inclusion deformada. En este ultimo se puedenngjsii tanto juntas
de alto (>15°) como de bajo angulo (>4° y <15°ekmterior de las
inclusiones.

Perfil de Desorientacion

— = ~~ — =
£ 5 m
- = & —>
= . 0
s = S w0
v =y @
’ i
o il 4 | &= \
= 4] - “l S 4
- R S e |
i O ol 4A_¢_A__,__4

3 - “ifﬁﬁ Distancia ( pm)

Figura 6 - 42.Ejemplo del perfil de desorientacion para una isici
deformada del acero AlISI 303

Se ha realizado un estudio de al menos 150 inclasien cada
diferente nivel de deformacion para cada uno dealmros, con el
objetivo de analizar su evolucion cristalogréafiedas inclusiones.

La Figura 6 - 43, Figura 6 - 44, Figura 6 - 45,Uf&y6 - 46,
Figura 6 - 47, Figura 6 - 48 y Figura 6 - 49 muasstla relacion de
aspecto en funcion del tamafio de inclusion pardifesentes tipos de
MnS existentes para los aceros AISI 303 y CSMSantos niveles de
deformacion en los ensayos de torsion. Ademas egrates diagramas
de barra correspondientes a las relaciones detaspeclias para cada
condicion de deformacion y para cada tipo de im@glusComo se
puede observar, en ambos aceros las inclusionesm8eadquieren una
apariencia policristalina, dada por sus juntas tte angulo, a
deformaciones crecientes. Ademas todas las inclesioon un tamafio
mayor adquieren esta naturaleza policristalinardlacion de aspecto
de las inclusiones MnS monocristalinas es infeada que tienen el
resto (inclusiones con juntas de bajo o alto argemotodos los casos.
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Todo este comportamiento supone la existencia de ton
complejo proceso de cambio de estructura cristafimgr en el interior
de las inclusiones el cual no habia sido referelockeasta el momento
y que tiene ademas dependencia con el nivel derndaéon
establecido.

AISI 303 £=0
10
9 + Bajo Angulo
= Alto Angulo

8 S
o Monocristalina
o 7
@
7 6
<
3 5]
& 4 - =
.(_Cﬁ) 3 - u LN | n : am
& . " -

2 [ ] [ ]

| . . . s g ) oo .. "
1
O T T T T T
0 1 2 3 4 5 6
Diametro Equivalente (- jm)

Figura 6 - 43.Relacion de aspecto de las inclusiones en funadsud
didmetro equivalente y su naturaleza cristalogagficero AlISI 303%=0)
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Relacién de Aspecto

[Eny
N W A 01 O N 0 © O

o

AISI 303 ¢=0.5
+ Bajo Angulo
= Alto Angulo | |
" | » Monocristalina
|
| |
1 an
. - .
* RN oL ; '
- 3 3 [ ] u
n L " .
] | [ ]
0 2 3 4 5 6
Diametro Equivalente ( um)

Figura 6 - 44.Relacion de aspecto de las inclusiones en funadud
diametro equivalente y su naturaleza cristalogadfacero AISI 303=0.5)

Relacién de Aspecto

=
o

O R N W b~ OO O N 0 ©

AISI 303 g=1.2
n
+ Bajo Angulo
= Alto Angulo | |
- . - Monocristalina
.
* ]
[ ] *
- n ]
- = n | |
] - . [] * il
. ] A m ITA|'= "
: .0..“1‘. ...I. .l' f " " - -
L Jt ’...'l..l. []
]
[ ]
0 2 3 4 5 6
Diametro Equivalente ( um)

Figura 6 - 45.Relacion de aspecto de las inclusiones en funadsud
didmetro equivalente y su naturaleza cristalogagficero AISI 303=1.2)
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Figura 6 - 46.Histogramas de la cristalografia de las inclusia@eMnS para
el acero AISI 303 en funcion de la deformacién
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Figura 6 - 47.Relacién de aspecto de las inclusiones en funadsud
diametro equivalente y su naturaleza cristalogadfcero CSM%=0)
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Figura 6 - 48.Relacion de aspecto de las inclusiones en funad@ud
diametro equivalente y su naturaleza cristalogadfcero CSM%=3)
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Figura 6 - 49.Histograma de laristalografia de las inclusiones de MnS para
el acero CSM9 en funcion de la deformacion
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La grafica que se muestra en la Figura 6 - 50 &), ynuestra el
porcentaje de inclusiones que contienen juntadtdeydajo angulo, y
como este porcentaje evoluciona con la deformaciéom un
incremento del mismo. Los valores mostrados soare@almedios de
todas las inclusiones analizad&omo ya se habia comentado en el
apartado anteriohay que tener en cuenta que en las condiciones de
deformacion nulas, el porcentaje de inclusiones qg@e son
policristalinas es mayor para el caso de los a8&b 303 y S1. En las
Figura 6 - 50c) y d), se muestra el porcentaje de inclusiowesjentas
de alto y bajo angulo corregido con el valor deckasdiciones as-cast,
valor que se resta para todas las condiciones ftenuhcion. Los
resultados muestran que para todos los aceros fligger una
generacion de uniones policristalinas dentro deidatusiones que
aumenta en proporcion a medida que lo hace lardafwén, como ya
se habia visto para los aceros AlISI 303 y CSM9 araerioridad. El
porcentaje de inclusiones policristalinas aumergdadd cero hasta
valores entorno a un 20-45% dependiendo del tipcackro, para
condiciones cercanas a rotura. Esto quiere deeith@y un mecanismo
de deformacion de las inclusiones que puede sé@asianlo que ocurre
en la matriz y una aparente recristalizacion denlelsisiones ocurre, es
decir, hay un aparente reacomodo de la estruatteena cristalina de
las inclusiones al nivel de deformacion establecibHay algunos
autores [27] que asocian el comportamiento de oefoion de las
inclusiones de MnS como similar a la austenitae lBsicho es de vital
importancia ya que con seguridad influenciara lsilge aparicion de
cavidades por descohesion entre la inclusion yatim

En algunos casos se observa (Figura 6 - 50a) gseutr valor
maximo de % de MnS policristalinas, este valor dwsiye (ver el
acero AISI 303 (151200°C) y el SPb-1 a partir de la deformaciones de
1 y 4 respectivamente). Se cree que todo elloieftéenciado por el
hecho de que esos cambios en la estructura arstdd las inclusiones
pueden hacer que a alta deformacién supongan geaaecion de las
inclusiones. Por otro lado, se han hecho estudtok dnfluencia que
esta teniendo en ello la temperatura, con posiggidra la aplicacion
de la deformacién. Esta influencia se vera posteeaote.
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Figura 6 - 50.Evolucion cristalogréfica de las inclusiones duedat
deformacion
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6.4.7.2.2. Relacion de aspecto de inclusiones policristalinas

De todo lo comentado hasta ahora, a pesar de estec@on de
inclusiones policristalinas que aumenta con el Indes deformacion
establecido, no en todas las inclusiones se ohs& generacion de
uniones policristalinas, algunas permanecen comaoorstales
durante la deformacion. En la Figura 6 - 51 se ma&gie para el caso
del acero AISI 303, la relacidbn de aspecto de tadusiones con
apariencia policristalina es mayor. Como se obsgreaiendo como
ejemplo los valores obtenidos para una velocidadefi@macion de 5s
! las inclusiones monocristalinas alcanzan unosrealde relacion de
aspecto entre 3-3.5 para la deformacion macroszopib €). Sin
embargo, a estos niveles de deformacion las imiesi policristalinas
alcanzan valores mayores de relacion de aspecte ém.5. Por
tanto, este comportamiento indica que sobre todiveles altos de
deformacion, el alargamiento de las inclusionescpstalinas es algo
mayor que el de aquellas inclusiones que mantesgaestado de
monocristal.

MnS Monocristalinas

--O--1s-1 1200°C
1 ——5s-1 1100°C |
--<¢-- 5s-1 1200°C

Relacion de Aspecto

O T T T
0 0,5 1 1,5 2

Deformacion

Continda en la siguiente pagina
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Figura 6 - 51.Relacion de aspecto de inclusiones monocrista(izgsierda)
y policristalinas (derecha) del acero AISI 303 dtedos ensayos de torsion
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6.4.7.2.3. Influencia de la temperatura posteriormente a la
deformacion: Recristalizacion de inclusiones

A lo largo de toda la caracterizacion microestrraituy
cristalografica realizada sobre las inclusionesul&uiro de manganeso
se ha observado que la temperatura parece afettararacter
policristalino de las inclusiones.

La Tabla 6 - 7 muestra los porcentajes de inclesion
policristalinas para el acero CSM9 en varias cood&s: con
deformacion nula, con deformacion de 3 y con essana deformacion
pero con tratamiento térmico posterior de 1h a 9208lay que tener
en cuenta que las dos ultimas condiciones correlgmoa una misma
probeta que después del ensayo de torsidon realzadsu respectivo
temple, ha sido sometida al tratamiento térmicom@ose puede
observar el porcentaje de inclusiones policristaimumenta con la
deformacion, mientras que el porcentaje vuelve ex daasticamente
hasta los valores iniciales cuando ha sido somatidatamiento.

Tabla 6 - 7.%Inclusiones policristalinas para el acero CSMd@iérentes
condiciones

e=0 €=3 ¢ = 3 + Tratamiento
16 40 15

Los resultados de la Tabla 6 - 8 muestran la misnaducion de
las inclusiones policristalinas para el acero ABBB en el caso de
probetas deformadas por torsidbn. En este casoerpostente a la
aplicacion de deformacion y con anterioridad a dalizacion del
temple de la muestra para congelar la microestraictal probeta se ha
mantenido a la temperatura de ensayd,(1800°Cg=1) durante 1 min
o0 5 minutos. Se vuelve a comprobar la misma tendeqguoe la
anteriormente mencionada para el acero CSM9. Cdeftamacion el
porcentaje de inclusiones policristalinas aumemtégntras que un
mantenimiento posterior a alta temperatura, haee ele porcentaje

405



6. INFLUENCIA DE PARAMETROS CRISTALOGRAFICOS DURANTE EL
CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS INOXIDABLES AUSTENITIC®
RESULFURADOS

disminuya. Ademas, la reduccién es mayor cuantoomsga el tiempo
de mantenimiento a alta temperatura.

Tabla 6 - 8 %lnclusiones policristalinas para el acero AlSI @d3iferentes

condiciones
e=0 e=1 ¢e=1+Trat.1min | e =1 + Trat.5min
36 45 23 8
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6.4.8. Interaccion entre parametros cristalograficos a niel
global

A lo largo del capitulo se han analizado las irteiGnes entre
diferentes parametros asociados a las inclusiormes la matriz
circundante. Se ha constatado que, como era deaespes analisis de
KAM confirman la importancia de la distancia entireclusiones
(aglomeracién) en la acumulacion de deformaciéaematriz y, en
consecuencia, en la posibilidad de inicio y progagade dafio.

Independientemente de ello, hay que tener en cuarpasible
incidencia de la recristalizacién de la matriz. déstudios previos, ésta
se habia asociado con la posibilidad de aislar defectos nucleados
en inclusiones situadas en los bordes de los gr&soglanteaba que la
recristalizacion pudiera dejar una fraccion de edefectos aislados
dentro de los granos, incrementado de esa formaraamla ductilidad
del acero. Sin embargo, los estudios realizadosgmente con aceros
C-Mn resulfurados [14,23] pusieron de manifieste uaportacion de
ese mecanismo a la mejora de la ductilidad eranmaiifen gran medida
por la imposibilidad de lograr aislar los defectleslos bordes de los
granos). Sin embargo, debido fundamentalmentdraraformacion de
la austenita durante el enfriamiento, no habia gidsible observar
interacciones entre la deformacion de las inclesony la
recristalizacion. Los resultados obtenidos en wateajo con el acero
inoxidable austenitico sugieren que la recrisaaiian o no de la matriz
esta condicionando la deformabilidad de las inoless.

Probablemente en condiciones de estructuras réadéen de
aceros C-Mn resulfurados esta interaccion entreistatizacion y
deformabilidad inclusionaria serd muy reducida, ne&nos en las
primeras cajas de laminacion (las importantes desgeinto de vista
de dafo). Debe tenerse en cuenta que el tamafade de austenita
de estos aceros tras el recalentamiento es pegyefiue las
temperaturas de laminacion iniciales suelen sas,alo cual favorece
cinéticas de recristalizacion rapidas. En camhiogcaga directa o con
aceros inoxidables austeniticos, los granos asfonatiblemente mas
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grandes que los recalentados) pueden conduciu@cgihes como las
observadas en este trabajo.

Por otra parte, en un buen numero de figuras c@yemes de
EBSD mostradas en este capitulo se puede apremadentro de las
inclusiones la deformacion aplicada no se ha rieoart
homogéneamente (a partir de las imagenes de KAK3tdn juntas de
bajo angulo que junto con la evolucién, en fundi@nla deformacion
aplicada, de la presencia cada vez mas numerogacldsiones con
juntas de alto angulo, sugieren la posibilidad deekistencia de
fendmenos de recristalizacion en el interior de itadusiones. Los
cambios observados tras la aplicacion de trataoseri&rmicos,
confirmarian también dicha posibilidad.

Recientemente se ha mostrado un elevado interts Brsqueda
de inclusiones con composiciones quimicas que poseacaracter
vitreo durante la laminacién en caliente. Se tratandxidos (no de
sulfuros de Mn) que se consideran nocivos desgeir@b de vista de
propiedades finales del componente y se busca quanté la
laminacion se fragmenten y con ello disminuyan aleafio [28,29]
.Sin embargo, no parece que hasta la fecha laijidaibde repartos
heterogéneos de las deformaciones en el interi@sdaclusiones haya
sido un aspecto que se haya reportado y analizadceste trabajo se
han mostrado evidencias suficientes que confirnaaexistencias de
juntas de bajo y alto angulo que evolucionan corddééormacion
aplicada. Si bien algunos datos sugieren que depwial de la
presencia o0 no de juntas de alto angulo puede [thfgeencias en la
deformabilidad de las inclusiones, no se ha podidostatar una
relacion directa entre inclusiones con juntas d® angulo y
predominio del dafio en ellas (para un determinadeel nde
deformacion aplicada).

Sin embargo, debe indicarse que hay una fraccida deblacion
de inclusiones que posee juntas de alto anguloedascbndicién “sin
deformacion”. Por su aspecto geométrico (discordames en los
bordes) se puede considerar que por lo menos agienellas proceden
de nucleaciones duplex [30]. Si bien en esos casasiden
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las juntas de alto angulo con singularidades getrastque facilitan
las concentraciones de deformaciones en la interoatriz/inclusion,

si se ha constatado la apariciéon de dafio (a veretadractura de la
inclusién). A ello hay que afiadir que en mas de aoasion la
presencia de poros internos se ha localizado dusinoes duplex.

Para finalizar, si bien no se ha considerado ea estudio, la
orientacion cristalografica del grano circundaniet¢ con la inclusion
y las direcciones de aplicacion de las tensiones agpectos que
pueden afectar notablemente a la concentracionettendaciones vy
favorecer el inicio de dafio. Los modelos desarolapor el socio
Tata en el proyecto Pacrolp Il indican que es aspecto para poder
entender la nucleacién preferente de dafio en dieidas inclusiones.

409



6. INFLUENCIA DE PARAMETROS CRISTALOGRAFICOS DURANTE EL
CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS INOXIDABLES AUSTENITIC®
RESULFURADOS

6.5. CONCLUSIONES

* La activacion de la recristalizacion dinamica emaedro inoxidable
AISI 303 estudiado es muy heterogénea. Este hefduiaaa la
deformabilidad de las inclusiones. Las zonas queréeristalizado
muestran una deformacion de las inclusiones mayor.

* En el acero inoxidable austenitico Los mapas KeteeEBSD han
permitido detectar la presencia de acumulacion eferchaciones
en la matriz en las zonas donde existen aglomerasiade
inclusiones de MnS.

» La cristalografia de las inclusiones de MnS ha lesie la
existencia de juntas de alto (> 15°) y bajo ang4td5°) en su
interior.

* La intercara entre la matriz y las inclusiones @uedtablecida
como junta de alto angulo, con una desorientaciédianexistente
de entre 41-45°,

* Los tratamientos térmicos realizados permiten eontd ausencia
de expansion térmica de las inclusiones de MnS ddefl
recalentamiento.

» Existe una generacion de uniones policristalinasl émterior de las
inclusiones de MnS que aumentan en proporcion ddaefle lo
hace el nivel de deformacion. Se observa tambiatagude bajo
angulo y evidencia de distribuciones heterogéneas ld
deformacion en el interior de las inclusiones. Tetlo sugiere la
posible existencia de fendmenos de recristalizaeroel interior de
las inclusiones.

* La influencia de la temperatura es la contraria,aumento de

temperatura supone una disminucion en el porcedéijpclusiones
con juntas de alto angulo en su interior.
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6.6. ANEXO |

A continuacion se muestran todo los barridos de[EBslizados
en el SEM para la matriz del material AlISI 303 plkrs ensayos de
torsion y de compresion.

« Ensayos de TORSION

Figura 6 - 52.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionaebaAlSl
303 a las condiciones de 1100°C?! $$=0.2
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Figura 6 - 53.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionazbaAlS|
303 a las condiciones de 1100°C! $£=0.5

FT

Al

PL Yy

Figura 6 - 54.Mapas IPFs y Kernel de los eay s de torsiénadebaAlS|
303 a las condiciones de 1100°C?! $$=1.5
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Figura 6 - 55.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsiénadebaAlSI|
303 a las condiciones de 1100°C! §%=0.5

= Loy ‘ ’ s

baAISI

TR t ol g Bt Faha 5
Figura 6 - 56.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionabe
303 a las condiciones de 1100°C’ §g=1
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Figura 6 - 57.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionazbaAlS|
303 a las condiciones de 1100°C?! 5$=15

100 m

"

IPIEg_;)'/“KerneI de Io ehsayos de torsi()aAII
303 a las condiciones de 1200°C? $$=0.5

Figura 6 -58.Mapas
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Figura 6 - 59.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionaebaAlSl
303 a las condiciones de 1200°C! §s=1

; ., L .;1‘ ¢ i '.'>_tp i | e &
= 6- in L,_._... ﬁ f‘f’;‘q‘;l "’* — .
Figura 6 - 60 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioackb AlSI
303 a las condiciones de 1200°C! §g=1.
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Figura 6 - 61.Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsionazbaAlS|
303 a las condiciones de 1200°C! §g=2

Figura 6 - 62 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsidaab AISI
304 a las condiciones de 1100°C?! $$=0.5
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Iv 100 ym : €

Figura 6 - 63 Mapas IPFs y Kernel de los ensayos de torsioackb AlSI
304 a las condiciones de 1100°C’ $s=1
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« Ensayos de COMPRESION:

Figura 6 - 64.Mapas IPFs de los ensayos de compresion del a¢dSt@303 a
las condiciones de 1100°C;"1ge=0.2

Figura 6 - 65.Mapas IPFs de los ensayos de compresién del adSiB63 a
las condiciones de 1100°C;"g=0.5

TS .

Figura 6 - 66.Mapas IPFs de los ensayos de compresion del adSiB03 a
las condiciones de 1200°C;se=0.2
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A

4

Figura 6 - 67.Mapas IPFs de los ensayos de compresion del ad8iB63 a
las condiciones de 1200°C;"pe=0.5
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6.7. ANEXO Il

A continuacion se muestran todo los barridos deEBlizados
en el FEG-SEM para las inclusiones de distintos@gale acero para
los ensayos de torsion.

As-cast

@

=
: -,.

10 pm 10um

Figura 6 - 68.Mapas IPFs y Kernel del acero AlISI 303 en condiesoas-
cast
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¢=0.2

Figura 6 - 69.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI 303 a 1100°GYy 1
(e=0.2)
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¢=0.5 e=1.2

Figura 6 - 70.Mapas IPFs y Kernel del acero AlSI 303 a 1100°Gy(4=0.5
ye=1.2)
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¢=0.2 e=1

Figura 6 - 71.Mapas IPFs y Kernel del acero AIS| 303 a 1200°GYy 1
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e=2 e=2.5

Figura 6 - 72.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI 303 a 1200°Gy(d=2 y
€=2.5)
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Figura 6 - 73.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI 303 a 1100°GY 5
(e=0.5)
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Figura 6 - 74.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI 303 a 1100°Gy(5=1)
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Figura 6 - 75.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI| 303 a 1100°GYy 5
(e=1.5)
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e=2

{

Figura 6 - 76.Mapas IPFs y Kernel del acero AISI 303 a 1200°Gy(5=2)
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Figura 6 - 77.Mapas IPFs del acero SPb-1 ext a 1150°C'y 1s
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e=3

Figura 6 - 78.Mapas IPFs del acero SPb-1 ext a 1150°C'y 1s
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e=4.1 €=4.6

Figura 6 - 79.Mapas IPFs del acero SPb-1 ext a 1150°C'y 1s
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e=1

£=4.2

Figura 6 - 80.Mapas IPFs e IQ del acero S-1 ext a 1150°C’y 1s
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e=1

&=

Figura 6 - 81.Mapas IPFs, IQ y Kenrel del acero CSM9 ext a 11502€"
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INTERACCION ENTRE EL
PROCESO DE COLADA
CONTINUA'Y LA
MICROESTRUCTURA

Tal y como se introdujo a lo largo de los primecagpitulos del
presente trabajo, el proceso de colada continudaronimacion directa
en caliente se presenta como el método mas efesdedel punto de
vista de eficiencia energética. En este sentidocagitrol de los
parametros asociados al proceso de colada contasuacomo al
proceso del solidificacion que tiene lugar en ekssncial hoy en dia
para el desarrollo de nuevas tecnologias que parratproduccion de
aceros de muy alta calidad superficial. A lo ladgb Capitulo 4 se han
estudiado la gran cantidad de defectos que puentedetificados a lo
largo de la superficie as-cast del acero y qudardmrentes del proceso
de colada continua.

El control de los parametros de la colada contiiy2] implica
directamente un control de la microestructura, adehe la calidad
superficial del propio acero. Comenzando por lax@sos que se dan
en el molde durante la colada, el movimiento délaxsén del mismo
es necesario no solo para facilitar el despegula gmlanquilla, sino
para mejorar las condiciones de formacion de undeza solida
suficiente. Parametros como pueden ser la frecaaleioscilacion del
molde interactian de manera directa en la preseteiadefectos
superficiales. Asi por ejemplo se conoce como umesto de la
frecuencia de oscilacion supone una reduccion demarcas de
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oscilacion formadas [3,4]. La longitud del moldebéecalcularse de
manera que a su salida, el espesor de la cortdidificada sea
suficiente para vencer la presion ferrostaticacdehzon liquido para
evitar posibles perforaciones en ella [5]. Pero tag tener en cuenta
gue en el molde, a efectos de transmision de cdédren considerarse
dos zonas: una de contacto metal-molde en la guentercambios
térmicos son particularmente intensos y cuya lodgdepende de la
dimension del producto y la velocidad de coladairg de despegue, en
la que, a consecuencia de la contraccidn subsiguien la
solidificacion, la corteza se ha separado de ledoanterna de la
lingotera, existiendo un espacio hueco entre amiimsnodo que la
transmision calorica se ralentiza notablemente.

De acuerdo con las leyes de la solidificacionseksor de la
corteza sélida, e, en mm, es igual a:

e:k\/f:k\/vI Ec.7-1

siendo k un coeficiente que depende de la conddatitérmica,
peso y calor especifico del metal solido, caloeris de fusion y
temperaturas y temperaturas de solidificacion y sdeerficie del
producto colado, t el tiempo de estancia del primea el molde, en
min., L la longitud de la misma en mm., y M velocidad de la colada
en mm- min™. En el estudio de la estructura de solidificacite
capitulo 4 se detectd para el acero CSM9 un esgestisecm en lo que
se atribuye a la primera capa solidificada.

La velocidad de colada Vc empleada, inherente dmigso de
colada continua tiene una implicacién directa eniteclusiones y su
naturaleza, asi como en la estructura de solidificadel propio acero.
Una velocidad de colada mayor supone que el mht@rzule mas
rapido por el molde, disponiendo de menor tiempa gafriarse. Una
velocidad de enfriamiento méas lenta implica vadaes en el tamafio
de las inclusiones, conllevando un aumento de €st@0 se ha visto a
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lo largo del Capitulo 5, el tamafio de las inclusimterviene en la
capacidad de deformacién de las mismas.

La velocidad de enfriamiento también tendra unduémfcia
indirecta en la distribucion de las inclusionesr (seccion 5.3.2.4 del
Capitulo 5 donde se estudia las implicaciones exties dependiendo
de la distribuciéon geométrica de los sulfuros dagaaeso) puesto que
éstas se forman en ultima instancia en el espa@adtente entre las
dendritas de la estructura de solidificacion. Aseq resultados de
otros autores [6], basandose en las medicioneg&zadak por otros
investigadores proponen una ecuacion empirica alaciona el
espaciado dendritico secundario con la velocidadnfiégamiento y el
contenido en carbono:

Agps = (169.1-7209[C, ) [C%*® Ec.7-2
para0< g <0.15
ASDAS =1439 [C';o.ssle [Céo.ssoﬂ.ggecc) Ec.7-3

para 0.15< g

dondeispas €s el espaciado interdendritico secundarim)( G
es la velocidad de enfriamiento (°C/s) y €5 el contenido en carbono
(% peso de C). En este contexto, la Figura 7 mudestra una
comparativa realizada por diversos autores [6]eemtis distintos
espaciados dendriticos medidos en funcidn de ep@rametros.
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Aspag M

Carbon Content, wt%

Figura 7 - 1.Comparacion del espaciado interdendritico secundaedido y
predecido en funcién del contenido de carbono my&elocidades de
enfriamiento [6]

Por otro lado y recordando las tres zonas difeaglas que suelen
darse durante la solidificaciéon de los productoscd&da continua
(zonachill, zona columnar y region equiaxica interna — veartaolo
4.2.1 para mas informacion), las condiciones quelese durante la
solidificacion pueden hacer que no exista la zdm#d formada por
granos equiaxicos, por lo que la superficie puedtareformada
directamente por granos columnares, que debidograsutamafio y a
que solidifican de forma dendritica promueven lamfacion de
alineaciones de inclusiones. De forma esquemasic&idura 7 - 2
muestra la situacion con zona chill, sin alineaesren la zona
superficial y la misma cuando no existe tal zonasyinclusiones estan
localizadas directamente en la superficie. La er@h de estas
alineaciones de inclusiones en la zona superfitdhbcero promoveria
la propagacion de grietas superficiales que hamdpaaparecer en las
etapas de la produccion del acero o incluso dureahtproceso de
laminacion posterior.
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Grano equiaxico ,ﬂlll.neﬂm:)nes de
i inclusiones

o N B
77 7
- )

\\ Zona Chill _/ \ Zona Columnar _/

Figura 7 - 2 Esquema de la interaccion de la estructura deifszdcion y las
alineaciones. La ausencia de la zona chill progpealas alineaciones de
inclusiones estén situadas en la superficie

En consecuencia, las condiciones de la colada ranti
incluyendo también las dimensiones del productadmlvan a afectar
al tamafio y distribucion de las inclusiones. Estggectos, que no se
van a poder detectar a través de una simple cogiparade
composiciones quimicas (es decir, considerando taaes los
contenidos de Mn y S), van a poseer una incidénodamental en los
posibles riesgos de nucleacioén de defectos sujaeficen las primeras
pasadas de laminacion.

La propia composicion quimica del acero producidediante
colada continua también tiene implicaciones dieeta el inicio de la
aparicion de las inclusiones de MnS y por tanto sentamario.
Aumentos del contenido de C o de S en el aceronampqgue las
inclusiones se formen a una mayor temperatura,ajptoumayor sea
ésta, mayor velocidad de engrosamiento tendramdfssiones, por lo
que seran de mayor tamafno. En este sentido, laaondn quimica
del material también esta intrinsecamente relad@naon la
composicion quimica de las propias inclusionese&ie contexto se ha
estudiado a lo largo del Capitulo 5 cémo algunearaks, tales como
el Fe, Cr o Cu pueden encontrarse en solucionasélidel interior de
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las inclusiones de MnS o coexistir con ellas de ongde pueden
modificar sus propiedades mecanicas, de modo quefsumabilidad
sea distinta durante los procesos de conformadalemnte.

En un contexto posterior a la colada continuarahmiento de
recalentamiento realizado industrialmente en ehdopreviamente al
proceso de laminacién, requiere de un control deraénados factores
gue pueden implicar un saneado de la superficigjepdo verse
mejorados ciertos aspectos de ductilidad, lo querslra variaciones
en algunos parametros relacionados con la distébuae las
inclusiones, como es la fraccion de area local. ¢layrecordar que un
aumento de este factor conlleva una disminucionladeluctilidad
(medida la misma como una disminucion de la defordmade rotura).
Asi parametros [7] como la temperatura empleadéemlpo en el que
material esta sometido al tratamiento, asi comtipel de atmaésfera
empleada en el mismo determinaran las caractasstie la capa de
Oxido, tal y como se ha visto a lo largo del Cdpitu La utilizacién de
temperaturas mayores en el horno de recalentamisofmndra
mayores capas de oxidacién, lo que conlleva araredcion de grietas
de mayor longitud (saneado de la superficie). Simbaggo, esto
implicara la necesidad de una mayor eficienciagdtara en el horno
de recalentamiento, con un mayor consumo de endegjilnismo. Por
otro lado el empleo de vapor de agua en la atn@sfet horno de
recalentamiento va a suponer cambios en la propeoestructura de
la capa de oxidacién dado que hay una tendenciaeaehvapor de
agua, aparte de acelerar el proceso de oxidaci®h (@mo se puede
ver en la Figura 7 - 3 para los resultados obtenigor otros
investigadores), crea una capa generalmente masggmas adherida
a la superficie del metal. En este sentido a lgdatel capitulo 4 se ha
estudiado la microestructura que puede darse eenw@ de este tipo
de atmésfera humeda [7,8,10,11].
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th
Figura 7 - 3.Cinética de oxidacion para un acero Fe-15Cr en lagzc
02/H20 a 900°C [8]

A pesar de todo el saneado de la superficie queeptamer lugar
debido a la oxidacion en el horno de recalentamjdnén por aumento
de la temperatura o bien por la presencia de vdpoagua, hay que
tener en cuenta que el tratamiento térmico queetiRigar puede
promover segregaciones de algunos elementos, caedep ser el Cu
y el Ni o provocar efectos perjudiciales en el acaales como el

“‘guemado del acero”.

El control de microestructura obtenida en los psosede colada
continua y en el horno de recalentamiento postesgoé fundamental
en las etapas de conformado posterior, ya que artoa visto a lo
largo del capitulo 6, tanto los procesos de ablanet#to que sufre el
material como la distribucion de deformaciones emangs
cristalograficamente diferentes, dependen de larométructura de

partida.

De todo esto se deduce que un criterio extendid@asplantas,
consistente en incrementar la temperatura o eptede estancia en el
horno como medida para reducir los defectos (madtabitual cuando
se detectan problemas en el tren de laminacién)tiem® por qué
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producir efectos beneficiosos siempre. Dependerka d&uacion real
de la palanquilla a la salida de la colada conti(eg decir, de las
caracteristicas de los defectos) y de cOmo se ptrauela

microestructura de la primera capa solidificada.
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CONCLUSIONES
GENERALES

En los capitulos anteriores se han detallado laslgsiones mas

relevantes que correspondian al tema especificbzata en cada
capitulo. A continuacién, las conclusiones quea® a detallar poseen
un caracter mas general, incluyendo en la mayeriasicasos aspectos
gue abarcan resultados de diferente capitulos.

En el caso de los aceros resulfurados analizadestariesis:

Es necesario controlar la microestructura supetfigiocedente de
la colada continua que permita la obtencion deoaceon una
adecuada calidad superficial. La practica habitdael lograr

productos de colada sin defectos (grietas y poyosdn un buen
aspecto superficial (es decir, controlando las asmde oscilacion y
evitando roturas y soldaduras posteriores de la eagerna) no son
suficientes para asegurar la integridad del compendurante la
laminacion en caliente.

Las condiciones de la colada continua, incluyerdodimensiones
del producto colado y la velocidad de solidificaci@fectan al
tamano y distribucion de las inclusiones. Estoseetss, no
detectables con una comparacion de composicion@siags,
incidiran en los posibles riesgos de nucleacién diédectos
superficiales en las primeras pasadas de laminacion
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» Las condiciones de la colada continua actian sebremario,
distribucion (mas o menos homogénea o siguiend@dpsciados
interdendriticos) y naturaleza (s6lo MnS o con®#iementos tales
como el Fe, Cu, etc) de las inclusiones en losoacezsulfurados.
Se ha observado que, desde el punto de vista t3& pxoblemas de
ductilidad de caliente, el control sobre los mismesulta
fundamental.

» La ausencia de fzona chillen la estructura de solidificacion debido
a las ciertas condiciones de la colada, puede déjdescubierto
zonas de alineaciones de inclusiones directamenta superficie,
favoreciendo la posible propagacién de grietasréigjzdes.

e Es necesario controlar los parametros en el horre d
recalentamiento, tales como la temperatura y l@sfiena empleada
ya que pueden suponer un saneado de la supeBicieembargo
también pueden promover segregaciones de alguameetos tales
como el Niy el Cu.

» El aumento de temperatura en el horno de recaléséonno tiene
por qué producir siempre efectos beneficiosos, rmdg@ de la
situacion real de la palanquilla a la salida deolada continua y de
como se encuentra la microestructura de la primespga
solidificada. La exposicién a la superficie de zdandriticas (tras
la perdida de la piel por excesiva oxidacion) puedsultar
perjudicial por dejar expuestas a condiciones camsibtes
triaxialidades (mayores normalmente en la supeifi@giones con
alineamientos de inclusiones.

e Se ha establecido una interrelacion entre los petréas
cristalograficos asociados a las inclusiones defursul de
manganeso Yy aquellos relacionados con los parasneti®
deformacion. En este sentido, los resultados hterrdaado que el
porcentaje de inclusiones policristalinas aumerganproporcion
cuando lo hace el nivel de deformacion. Esta sérilulige
heterogéneamente en el interior de las inclusiones
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* Se ha confirmado mediante estudios de EBSD quand¢assiones
de sulfuro de manganeso actian como puntos de #atiorude
deformacion, siendo preferentes las aglomeracideésaclusiones.
Ello confirma la relevancia de intentar controlardistribucion de
inclusiones en la zona cortical para poder minimiaaformacion
de dafio superficial.

Si bien en trabajos previos se constaté que lavamifin de la
recristalizacion (dinamica) no es un procedimieattecuado para
lograr aislar posibles dafios (cavidades) nucleagiwsinclusiones
(fundamentalmente por las dificultades para ewvifae una elevada
poblacién de inclusiones se situe fuera de losdsod® los granos), el
estudio realizado con el acero inox ha puesto deifiesto una
dependencia entre el grado de ablandamiento de #&rizm
(recristalizacion) y la deformabilidad de las irssanes.
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LINEAS DE TRABAJO
FUTURO

Evolucion y generacion de grietas en caliente y aned el que
estas actdan con la microestructura

Evolucién de grietas generadas en caliente (colealatinua)
durante los procesos de oxidacién (horno de retzateéanto) bajo
condiciones de niveles bajos de tensiones y defoomes
(tensiones térmicas en el horno)

Caracterizacion microestructural de inclusiones usdarias.
Interaccion entre dos poblaciones (pequefias y ggndle
inclusiones en los procesos de evolucion de dafio.

Evolucion de la intercara inclusion-matriz duraltte procesos de
deformacion en caliente y su influencia en la apam de
cavidades. Variacion de la naturaleza de dicharcata entre
situaciones “as-cast” y después de una o variamdpasde
laminacion.

Estudio de posibles interacciones entre inclusiom@esdendriticas

en la zona periférica del producto as-cast conasagregaciones
de elementos residuales en la propagacion de dsfect

453






PUBLICACIONES

Gonzalez-Cia, N., Revilla-Gémez M.C.,Rodriguez-tbab.M.
“Parametros de ductilidad,dafio y cristalografia dote el
conformado en caliente de aceros resulfurddgd Congreso
Nacional de Materiales, pag. 8, Alicante, Mayo,201

Gonzalez-Cia, N., Revilla-Gémez M.C.,Rodriguez-tbab.M.
“Influencia cristalogréafica en la generacién de dadiorante el
conformado en caliente de aceros resulfurddoSongreso
Tecnun, Universidad de Navarra, San Sebastian, Mi®.

Pendiente de publicacion:

Rodriguez-lbabe J.M, Revilla-Gémez M.C, Gonzalea;ON,
Farrugia, D.C.J., Llanos M., Santiesteban V., BmdcH., Macci
F., Matera S., Bouchard P.O., Bernacki M., Roux “Ehe
prediction and avoidance of cracking in long prodbot rolling
II” Final Report, Research Find for Coal an Stdeljropean
Comission, Bruselas.

455






PUBLICACIONES

PARAMETROS DE DUCTILIDAD, DANO ¥ CRISTALOGRAFIA DURANTE EL
CONFORMADO EN CALIENTE DE ACEROS RESULFURADOS
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Resumen: La mejora de la magquinabilidad en los aceros se consigue mediante la adicion de elementos de
aleacidn tales comwo el azufre que forrman inclusiomes (WInS) ¥ favorecen el arrancue de virata. Sin erdbargo,
estos aceros resulfiurados se caracterizan por una baja ductilidad en caliente. Ello es debido al diferente grado
de deformmacion que experitnentan las inclusiohes con relacidn a la matriz. Estas diferencias se ven afectadas
tarnbifén por la presencia o no de otros elementos de aleacidn, tales coro el Ph, By, Te. De este moda, las
mclusiones de los aceros gue contienen estos elerentos, tieren un alargamiento inferior durante la
deforraacion en caliente. De los resultados del trabajo se deduee gue la corposicidn quirnes imterna de las
propias nclusiones no patece ser dnmico motfo por el gque éstas tengan un alargarmiento distinto. Se ha
observado que la cristalografia de las risraas, con la gereracidn de umiones policristalinas ue aurmenta a

rnedida que 1o hace el nvel de deformacion es también otro aspecto relevarde.
Palabras clave: Lceros resulfurados, deformacidn de inclusiones de MnS, EBSD

1. INTRODUCCION

Hoy en dia la fomna més efectira de mejorar la
maquinabilidad de bs aceros es nediarte la adicidn de
clatos elememtos de aleacidm que favoremcan las
operamiones de cote. Enrelacidn a ells, el amaffe &5 1mn
de los elemertos mis wilizados para conseguir esta
mejora Este efecto bereficioso se obtiene através de la
formaridmn de mehisiones de sulfira de manganeso
[MInE). Se forman asi bs aretos dencrunados “aceros
resulfiirados™ mpso comtenids en amafie varia edre 015
v 025% en peso, amque éste puede llegar a alearmar
miveles prdxnnos al 040%, Sin embarzo, esta mejora
reduce otras propledades siendo uwno de los mayores
problermas la baja ductilidad en caliede [1] de estos
amerms, ahdbudble a la fhrmactn de salfros moos en
hiero o manganeso ¥ a la alta fraceidn en whven de
las inchisones.

Uno de los aspectos mas wlevaates es la diferencia de
coanpottarttento mecinioo atr lamahiz oy la mehsidn,
va que la resistencia melativa etre ambas determma la
poshilidad de aparicidn de cavidades [2] en la itercara,
debido a la desechesidn de lamiana adre b matri=v la
nchsion. Edas pueden actuar coomo pntos de
micleackn de  defectos superficiales durante el
calertarmniento ¥ lammaciin mdustrial, constibyrendo un

problema todavia sin resalver.

En este fmbito, existen ndltiples aspectos que mfhayen
en la deformacidn de las inchisiones de MnS, como
ueden ser la plasticidad de las mismas, la mfhencia de
la resistencia de la matriz, el modo de deformacin, la
dareza de las mehisiones, asi comto s distrdbmcion
espacial en la matriz, composicidn quitnica o
cristalografia de las musmas. Como se verd en el

apatado de resmatados v dismisidn, el presente trabag se
centra enestos dos altimos aspectos.

2. PROCEDIMIENTO FXPERIMENTAL

Ze han estudiado varios aceros resulfinados ¥ um acero
maxadable anstenitico resmalfinadao, ogras composiciones
quiriicas se rmestran en la Tablal.

Tahla L Composicyn quitmica de bbs acetns (Mepesa)

C HIn 5 P
ARTZ03 | 07 1560 n2s ono
il oo ns7 nzs -
32 oo 1.10 04z -
IFb 1l oo 103 nzs 03l
IFL 2 nog 142 0s0 023

SPREiTe | 008 130 056 025

*eBi0 082, T 0015
2.1. Dnctilidad en caliente

S han realizadn ensayos mecinicos de torsidn que
pennten sinmlar las etapas de deshaste durarte las
primerns pasadas de lanmacidn a alta tempershora,
Estos ensayos han penntide una evahiacidn de la
dactilidad en caliente del material.

Las probetas se han extraide de materal directo de
colada ¥ se han mecamizado en la diveccidn parelela a
esta Altona, Las probetas tienen unas dumensores de
1Ten de longiud ¥ 7S5 de didmetio ¥ se han
ensayado alas temparaturas de 1100, 1150+ 1200 °C +
auna vebeidad de defomnacidinde 1 5. Con el abjeta
de lograr ma temperabns homoginea, previa 2 la
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aplicaridn de la defrernaciom, la temperatura de ensayo
se mative durate 20 mitdos en abnosfera de Ar

Los datos de salida par torsor-inguls gwada son
trandormados en tensién-defbrnacidn por el método de
Fields Backofén ¥ el aiterio de Von Mises [3]. La
dactilidad en calismte se ha evahiads utilmands la
defornanidn a wotara, £ v la evohicidn del dafio se ha
analizndo a trawés de ensayos pterrampidos a diferentes
niveles de deformacidn.

22, Nornenelahora de la defbnmarym de mebisiones

Cuando las mebsiones se wven sometidas a una
detarmmada  defoermacadn, ocomo puede s la
defornarion a cortadura debido a latorsiim, éstas pasan
de tener wma foerna globular antes de la deformacon a
terer una formna  alergada tras la musma La
caracterizacin de estas mehisiones deffemadas se
realiza ertre obros [4] [5], através de bos parimetios que
se observan en laFigura 1, donde by a sonla bngiad v
ancloira de la inchisidn deforrmada. La relacidn emtre
ambos parametios, bia, s conoce como relaciin de
aspects de la mebsidn (AF). El andlisis del AR se ha
realizads con la obtencidn de un valoer medio de adre
1500 » 2000 mehisiones en cada condicidn analizada ¥
se ha nommaltzado com el valor AR de patida, es decir, a
defornacidn rala (AR Nonnalzado)

/ :
Y
B
Figura 1. Esquema v nomenclaura de defoemmacion de
mchisiones en bos ensayos de torsion

Aypes e

Drempuais de
defommar deframar

23 Cancterizandn nicroestucharal

El anibisis metalogrfico de bs materiaks ¥ s
mrhusiones se ha wahzads utilzando mnigenes de SEM
¥ aalizands las mismas com el sofbarare de analisis de
imagen Letra (W Con ello ha sido posible la medida
de los diferertes paramnetios asociados a bs MnS, como
son a b oy AR tras la defonmnacyn. El analisis de la
composiciin quirnica de las mehsiones se ha realizado
com la téemica EDS. El analisis microestuchural se ha
realizadn enuna seocion pedxina a la sub-mperficie de
la probeta de torsiin

Se ha empleado la téonia de difracerm de elechones
retiodispersados (EBSDY) [B] para realimar s andlisis
cristalograficos tato de la matr como de las
inchisiomes. Los bawidos de EBSD realizadas se han
analizado a través del sofberave OIM, emplemndo la
téomica de las figuras de polos mversas (IPF), que
permiten vimalizar las oriemtaciones mistalogrificas del
material, Con la wilizacin de esta técnra se han
detectade tambaén posbles cambios en el patwn da
difrarcin en el interior de las inchisiones de MnS.La
quntas de albo angulo, se refieren a aquellas con un
Angulo mayor a 15°
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La preparacym de las nmesras se ha efectuads
mediante la nita clasica de lijado v pulido ¥ en el caso
de las nmestras para EBSD se ha afiadida un pulido con
silice ooloidal

3. ERESULTADOS Y DISCUSION

3.1, Ensavos mecdnioos v defbmmanidn de inchsiones

En la Figura 2 se moestran las ooreas temsidm-
defonnacidn de los materiales brdos de oolada
chteridas de bs emsavos de torsion mwalizados. Se
chserva como L resistencia del material AIST 5005 es
supericr al msto. Esas diferencias de resistencia se
presatan como un hecho que puede nfhiencia la
postble apaicin de cavidades. De unas condiciones a
otras se observan notables diferencias en el valor de la
deformarion awturas .

(1] AT
—_— BD 4
£ I ‘
= 60 |
-5
B 401
T -
= o204 |
1]
1] 1 2 3 4 5
Deformacidn

Figura 2. Curvas Tension-Defiemacicn de bs ensayos
de torson arohmwa.

En la Fizura 3 se comparan los miveles de dafio
alvededor de las mehisiones en bbs acevos 51w ATST 303
para el mvel de deformarion de rotura, = Se ohserva
cémo en el caso del acern AIST 530G la cartidad de
cavidades [zonas mas osouras en la micvomafia), es
sstancalwerte menor que en el caso del acer 51, Ella
Fugiere que una resistencia mayor de la matie puede
afectar, emtre obros factores, a una menor presencia de
cavidades.

AIST 303 3l

Figura 3. Mrwografias de mehisiones de MnS de los
acewns 31w ATST 303, ala defoemmacidn de mharas
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En L Figara 4 se nmestra L evchcidn de la
deformarion de las mehisiones de MnS en fimeion da la
deformacion macwsedpra aplicada. Para el se ha
utilizads la relarifnn AR nommalizada En la figura se
pueden distinguir dos grupos de inchisiones segin s
defornabilidad. Por un ldo, se tiemen aquellas
inchisiones que provienen de aceros que comberen
elemertos de aleacidn, como son el Fh, By Te. Esos
elemertos dismnivonren la fiiccin en la piercara ertre la
mehisicn ¥ la matiz ya que achilan como hbncantes,
reduciendn por consipuiente la deformabilidad de las
inchisiones [7]. Por esta ramén, la AR de este gzmupo se
enmentra en la pate infericr de la Figura 4. Por obo
lado, se encuentran las mclusiones que provensn de los
acews que 50k han sido aleados com 5. Estas
inchisicnes de MnS poseen una plasticidad relatpea
mayor que las ateriores por b que ;1 alazaments es
superior a las mismas. Entodos los casos se puede ver
corno a redida que amenta la deformacidn aplicada, 1a
defornacidn de ls mehisiones es mayor.

IWMWT'

-

w

(5]

Relae.Aspects Nomalizde

=
(5]
LA
-
o

—— 303 sl TIOE = =303 1s

1 11000 =0 =303 531

Figura 4 Comparacrn del parameto relaidn de
aspecto ertre materiales fiente a la defbpnacidn

Estas diferencias de defonnacion de las inchisiores de
Mns se abordardn en bs siguiertes apartados desde un
purto de vista de amdlisis quirnioo ¥ erstalografino.

32, Andlisis de cormposicldn quimira de mehisones

La diferencia de alarzamierto ante mehisiones mo salo
se ha chservado al realizar la comparackm ertre los
distivtos aneios, smo también se ha detectads al estodiar
un - material detennmade a4 un clwto mvwel de
deformacidn. En la Figura 5 se nmestra una micografia
del acero SFbl a una defommacym de 2, donde se
ohservan 2 meohisiones, MnS 1y MnS 2, que tienen una
deformaridn  diférente con AR de 73R v 135
respectivanente. La imchsidm Mnfl nmestra un
alarzamiento superor a b Mnf2,

> r
MnS1 /
v f
'l '{ ]
BnS2 '
oy

Figura 5. Mimgrafla de inchsiones de BMnS
deformadas a la deformariin de 8=2 (acean SPRI).

Enla Tabla 2. o nmestra la conposicidn quimica de
estas mehisiones [B] ouyo andlisis se ha walizads a2 2
potenciales distotos para eviiar ma posible mteracciin
con lamatriz. Como se ve en estatabla, mo se observan
diferencias significatiras en marto a composiciin
quitnica a pesar del difersmte alrgawmierto de las
mismas, Se conchrre con ello, que a nivel de un miamo
material a2 una  detennmada  defbmnacin, la
conposicion quiriica de las melisones no es el motreo
prmepal por el que unas estén significatrramete mas
alarzadas que ofras.

Tabla L Comvposicin quimica de las M (%ipeso)

C | § Mo Fe
M 1 3335 6661
K e 3311 68A9
Lcy | WS L | 247] 3671 5721] 381
Mns2 | 271| 3602 5821 | 306
O

3 5. Andlisis cristaloepifion de mebisiones

How en dia hay escasos estudios que traten desde un
o de vista de crlertackn oistalografica ate la
matrre ¥ la inchisiomes, el modo en que ésta combrola la
deformarion en caliede de las inchisiones: En este
sertido, la estruchia aistaling irderma de las inchisiones
&5 un aspects que pueds resltar determmarte a la hora
de analizar la deforrmacidinde las mohisiones de Mns.

En laFigura & se representan las [PFs de bos barmdos da
EBSD comespondiertes al material AISI 303 sin
deformar (Fizfa) ¥ con una deformacem =05 (Fiz.
Bh), mspectivamernte. Se puede ohservar ofmo el
material ha pasado de temer unas mchsines con
apariencia monoeristalivg (Figfal, a tenetlas oon una
apariencia polinristainag (Fizfb). Esta apariencia
policristalma viene dada porla aparicxin de potas, tato
de bajo coemo de abo dngulo, que aumetan en
propowiin a medida que b hace el noel de
deformaridn  aplicada. Se podra pemsar en uma
acomodaridn bterra de las iwchwsiones al noeel de
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defonnaricn establecidn, oon la existencia de esa
generaridn de puomes policristalmas demtro de la

a @ h IJ'-

-
«

Figura & IPF del acero AISL 305 par a) ==0 (material
de partida) ¥ bl e= 05,

Tn estudio mis en profindidad de este aspecto, para los
distirdos  materiales, a difermdes neles de
defonnacidn, se refleja en la Figura 7. Enesta fizura se
nmestra el poresrtaje de inchisiones con apariencia
policrstalina (% MnS con putas de alto angula) en
fimeidn de L defbpnaciin macmsedpica, De este modo,
a traves del analisis del patron de diftaccidn, se observa
cdtno existe una tendencia clata a que la fraceidn de
nchisiones oom aparercia polrristalma cresca con la
defonnaridn aplicada, tal v como se habia detectado en
los barridos de EBSD realizados. Esta generacxn de
umicnes  polimistalmas pogo con la relar¥n de
oretacifn cristabgrifica, se presenta corno un hecho
clave a2 L hora de abordar b difevencias de
defornmacicn ettre mehsiones. Ademds, por bs analisis
realizadns, se ha detectado cdmo estas mehsones con
apariencia polieristalma pesertan en general una
tendercia hacia un mayor alarzariero,

z0
70

&0
S0
40
30
20

M S con Jnt s de alo ang.

£Tohl

Figura 7. Porcertaje de mehisiones con notas de abo
Anguln en funeidn de la defbmmacion aplicada

En muato a la presencia de L mabiz, la Figura 8
nmestra su eristalografia para el acevo AIS] 305 a la
defonnaciin =, Se puede ohservar cdmo a este nivel de
deformacidn kb matre ha aleanzads la recristalisaciin
dindmra, con la pmsercia de gramos mevos oon
orertacinnes cxstalbgrificas detennimadas. Por tamdo, a
este mivel de deformacn, la onertacion enstabgrafica
inieial de los granos de la matriz dejaria de infhoir en el
comportamerntc de  las  mclusiones dwrante la
deformacidn en caliste,
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Figura 8. IPF del acern ATSI 305 a Ll defonmacidn e

De el se puede comchur que la cristabbgrafia de las
propias imchisiones, pewo 1o tato la crstalbgrafia de la
matriz a noveles de defrrmacion a whira, se presenta
como el farbor que da respuesta al hecho de que aun
nivel de defrrmariin determmado, las mehsones
piedan terer wm alarzamierdo distito,

4.  CONCLUSIONES

- La msistervia de kb matrz puede mfhir en la
aparieidn de cavidades por decchesidn en la htercaa
et matr e inchisvin

- El pardmetio de AR es aderuads para evahia la
deformacicn de las mclisiones en lbs  distudes
materiales. AR mmernta en todos los casos com el
crecomieto de la defornacyn.

- Las iwhsiores que provieren de materials que
cordieren ekmertos de aleaciin, como son el Fh, By,
Te, tienen un alwganierto irfericr a las que no las
tiemnen.

- La composicidn quitnica intema de las inchosicmes,
pare un musmo maerial ¥ oa uma detenmmada
defonnacidn, no explica por sisola la diferencia de
alargarmiento de las mehisiones.

- Existe uma generacym de umones polenstalmas
demto de las inchisiones, que aimenta en proporeidn,
a medida que crece el nivel de deformnacym.
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