1V. Material estudiado y procedimiento experimental 49

CAPITULO IV

Material estudiado y procedimiento
experimental

Después de una definicion general de los aceros inoxidable en el capitulo I, en
este capitulo se dan a conocer los materiales estudiados en el presente trabajo
asi como sus propiedades fisicas y mecanicas.

La segunda seccion de este capitulo se centraréd en la preparacion previa de las
probetas, los tratamientos térmicos realizados y los ensayos mecanicos
efectuados, sus condiciones y una breve descripcion de los montajes
experimentales usados.

La tercera seccion resume los diferentes métodos para la caracterizacion del
material después de los ensayos de compresion, mediante metalografia
convencional y mediante EBSD.
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4.1 Introduccion

Como material de estudio de esta tesis se seleccionaron dos aceros inoxidables
austeniticos, de categoria comercial, AISI 304 con dos diferentes porcentajes de carbono.
El primero de 0.017% de carbono denominado segin las normas AIST 304L y el segundo
304H con un porcentaje mas alto de carbono (0.07 %C) y con un 2% menos de niquel. Los
dos aceros contienen bastante elementos residuales como manganeso, azufre, aluminio ..
etc, con porcentajes bastantes similares (ver tabla 4.I). El estudio de dichos aceros
permitird comparar el efecto del contenido de carbono durante los procesos de conformado
en caliente. Al mismo tiempo se seleccionaron otras dos aleaciones de base cromo- niquel
de alta pureza, sin presencia de elementos residuales y composiciones similares a los de un
acero AISI 304. Dichos aceros se denominaron HP (alta pureza) y UHP (ultra alta pureza).
El objetivo principal de este trabajo es estudiar el comportamiento termomecanico de los
cuatro aceros inoxidables austeniticos mediante ensayos de compresion uniaxial en caliente
a diferentes temperaturas y velocidades de deformacion. Después (capitulo V), y mediante
ecuaciones constitutivas, se modelizaran las curvas de fluencia obtenidas en diferentes
condiciones de deformacion. Una parte del estudio se centré6 en los mecanismos
elementales que intervienen de forma directa en la recristalizacion dindmica (nucleacion y
crecimiento de los nuevos granos), o indirecta (endurecimiento, restauracion dindmica).
Finalmente se efectud un estudio de la evolucion de la microestructura en las tres etapas
principales que caracterizan las curvas de fluencia y en dos casos: en el afinamiento de
grano (bajas temperaturas y altas velocidades de deformacion) y en su crecimiento (altas
temperaturas y bajas velocidades de deformacion).

Se discutira el efecto del grado de pureza mediante una comparacion de los diferentes
parametros que describen las ecuaciones constitutivas de los diferentes etapas de
deformacion para los cuatro materiales. Asimismo, para los aceros de alta pureza y ultra
alta pureza se estudiara el efecto del tamafio de grano inicial sobre la ectapa de
endurecimiento y la cinética de la recristalizacion dindmica. Finalmente se evalua el
tamafio de grano recristalizado dindmicamente y como depende de los distintos aceros.

4.2 Definicion de los aceros estudiados:
4.2.1 Los aceros comerciales AISI 304L y AISI 304H

Los aceros inoxidables austeniticos se consideran un material tradicional en el estudio de la
recristalizacion dindmica ( Robert y col [1978], y Ryan y McQueen [1990]). Esto es debido
a la facilidad de congelar la microestructura austenitica después de un proceso de
conformacién en caliente. Al mismo tiempo y gracias a la presencia de elementos
intersticiales y/o substitucionales permiten estudiar el efecto de ambos sobre los diferentes
mecanismos que se ponen en marcha a la hora de deformar al material (endurecimiento,
restauracion dinamica y recristalizacion dinamica). Los beneficios industriales aportados al
acero inoxidable austenitico durante un proceso de conformado en caliente son:
afinamiento de grano y un aumento de resistencia y su ductilidad. Para conseguir dicho
beneficio es necesario una optimizacion de las condiciones de deformacion y una
composicion quimica adecuada, porque los dos afectan a su comportamiento durante el
conformado en caliente.
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4.2.2 Los aceros modelo de alta y ultra alta pureza HP y UHP

Estos materiales se caracterizan por una relativa baja energia de falla de apilamiento
(condicion necesaria para la aparicion de la recristalizacion dindmica), siendo monofésicos
en todas las temperaturas por lo que se evita la transformacion martensitica a la hora de
templar. Estos dos aceros puros se pueden considerar un perfecto ejemplar de los aceros
inoxidables austeniticos AISI 304, pero sin elementos adicionales. Los dos aceros de alta y
ultra alta pureza son materiales que han sido elaborados en la Escuela de Minas de Saint-
Etienne (Le Coze [1994]), Francia.

La preparacion del acero de alta pureza HP (asi como del UHP) ha sido efectuada
mediante fusion de hierro, cromo y niquel electroliticos de purezas comerciales,
purificados por reaccion gaseosa (argén e hidrogeno). Lingotes de 500 g hasta 1 kg han
sido elaborados por fusion dentro de un crisol de arcilla con un sistema de refrigeracion
con agua y bajo una atmosfera de argén, siguiendo los pasos siguientes:

- Fusiéon por induccién (100 kV) de hierro puro y de niquel en navecilla de plata
(refrigeracién con agua) en una atmoésfera de hidrégeno (bajo presion de 0.6 bar) para
eliminar el oxigeno y después bajo argdn (para eliminar el hidrogeno).

Solidificacion y refrigeracion rapida.

Fusion de la aleacion Fe-Ni y del Cromo puro.

Solidificacion.

Tres fusiones sucesivas para homogeneizacion.

La tabla 4.1, muestra la composicién quimica de los cuatro aceros y el porcentaje en masa
de los principales elementos. La principal diferencia entre los cuatro aceros estd, entre
otros elementos, en el carbono. También, se observa una diferencia entre los materiales HP
y UHP de una parte y los dos aceros comerciales que presentaban elementos como azufre,
manganeso y nitrégeno los cuales no se pueden evitar durante la solidificacion de
materiales de categoria comercial.

C Cr | Ni | Mn N P S
UHP 510% 18,1121 - [<5.10" - <5.10"
HP 1,5.10° | 18 | 12,2 <107 <107

AISI304L | 1,7.107 [ 18,51 10,2 | 1.58 | 0.038 | 0.001 | 0.001
AISI304H | 7.10% | 18,5 ] 82 [ 1.51 | 0.072 [ 0.033 | 0.032

Tabla 4.1: Composicion quimica de los aceros estudiados (% en peso)
4.3 Propiedades intrinsecas de los aceros estudiados

4.3.1 Energia de falla de apilamiento para los aceros inoxidables austeniticos

La relacién empirica propuesta por Lacombe [1990] permite un célculo de la energia de
falla de apilamiento seglin la composicion quimica (% en masa):

y(mJ.m?) = 25,7 + 410(%C) + 2(%Ni) - 77(%N) — 0,9(%Cr) (4.1)
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De esta formula se ve claramente que aumentar los elementos alfagenos (o disminuir los
elementos gammagenos) aumenta la energia de falla de apilamiento del material.

El tipo de acero M; (°C) | y(mJ.m?)
UHP -197 33.78
HP -202.36 339
AISI 304L -172 33.65
AISI 304H -241 54

Tabla 4.11: La temperatura Tys y la energia de falla de apilamiento para los aceros
estudiados

Para mantener la microestructura a la hora del temple es importante asegurar la estabilidad
de la austenita. Para ello se puede calcular la temperatura del comienzo de la
transformacion martensitica M para un acero inoxidable conociendo a su composicion
quimica mediante la relacion propuesta por Lacombe y col [1990], que es la siguiente:

M,(°C) = 1302 - 1667(%C + %N) — 61(%Ni) - 42(%Cr) + 28(%Si) - 33(%Mn) (4.2)

En la tabla 4.1I, se puede observar que en los materiales puros la energia de falla de
apilamiento asi como la temperatura de la transformacion martensitica es practicamente
constante. No obstante, en el caso de los aceros comerciales, cuanto mas carbono (y otros
elementos residuales) mayor es la energia de falla de apilamiento y mas baja la temperatura
de la transformacion martensitica.

4.3.2 Efecto de la temperatura sobre el modulo de cizalladura y el coeficiente de
difusion

Por definicion la temperatura minima para la deformacion en caliente varia entre 0.37y
0.4T; donde Ty es la temperatura de fusién en Kelvin. En consecuencia la temperatura
minima para la deformacion en caliente, es aproximadamente 700°C para los cuatro aceros.
En el material de alto carbono AISI 304H hay posibilidad de formacion de carburos de
cromo sobre todo a bajas velocidades de deformacion, cuando hay bastante tiempo para
permitir la precipitacion.

La difusion de cada elemento depende de su radio atdmico asi como de la temperatura. El
coeficiente de difusion es un parametro asociado a la difusion de los atomos dentro de la
matriz. Su dependencia con la temperatura esta dada por:

p(T)=D, exp(_ % T) 4.3)

donde Dy es el coeficiente de difusion, Q es la energia de difusion del elemento
considerado en la matriz austenitica, R es la constante universal de los gases y T es la
temperatura en Kelvin. La tabla 4.11I da los valores de la constante de difusion para el Cry
Ni en la matriz austenitica para un acero inoxidable 17-12.
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Elemento | Dy’ (m”.s" ) | Qv (kJ. mol™") | Dy’ (m” s™") | Q; (kJ. mol™)
Fe 3,6 107 279 1,06 107 177
Cr 1,310 264 7,0 107 152
Ni 83107 251 7.4 107 134

Tabla 4.111: Constantes de difusion en un acero inoxidable tipo 17-12, Perkins y col
[1973] para el Fe y Cr, y Perkins [1973] para Ni.
(V significa en volumen, J en bordes de granos)

La figura (4.1) muestra que la difusion del niquel en el hierro es mas lenta que la del
cromo. Sin embargo, la cinética del elemento més lento controlara el proceso de migracion
de los bordes de grano, que sera en el caso de los aceros inoxidables austeniticos A1ST 304,
el niquel.
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Figura 4.1: Evolucion de los coeficientes de difusion para un acero inoxidable austenitico
de tipo 17-12, segun los valores de la tabla 4.111.

Como comparacion entre la difusion de los elementos intersticiales y substitucionales, la
figura (4.2) presenta los coeficientes de difusion en volumen de los principales elementos
residuales en el hierro en funcién de la temperatura. A una temperatura de 1000°C el
coeficiente de autodifusion del hierro es de 2-10™'® m?.s™', mientras que los coeficientes de
difusion de los elementos intersticiales como el carbono y el nitrégeno son del orden de
10" m?.s, es decir, cinco 6rdenes de magnitud superiores.
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Figura 4.2: Coeficientes de difusion en volumen de solutos en funcion de la temperatura
en una matriz de hierro, Oikawa [1982].

El efecto de la temperatura también se refleja en el modulo de cizalladura de la forma
siguiente (Ashby [1982]) :

T-300 T, du
T, W, dT

m

H(T) = p, (1+ ) (4.4)

donde los valores de Ho y L d% g figuran en la tabla 4.1V.
0

AISI 304
Coeficiente de difusion Dy 3.7107
(m?%/s)

Energia de autodifusion Q 280

(kJ/mol)
modulo de cizalladura Yo 8.1 10°

(MN/m?)

T,du -0.85
Hy dT

Tabla 4.1V: Valores de las constantes que figuran en las formulas (4.3) y (4.4) segun
Ashby [1982].
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4.4 Técnicas experimentales
4.4.1 Ensayos mecadnicos

El comportamiento del material durante un proceso industrial de conformado se puede
estudiar sometiéndolo a diversos ensayos mecanicos en el laboratorio, que principalmente
son: ensayos de traccion, torsion y compresion.

Estas tres vias de deformacion se pueden llevar a cabo para conseguir las curvas de
fluencia deformacion verdadera - esfuerzo verdadero a temperaturas y velocidades de
deformacion constante. En los ensayos de traccion la medicion de la deformacion en las
probetas designadas para este tipo de ensayos mecanicos, figura (4.3 (a)), requiere sistemas
de medida muy precisos porque el comportamiento de la zona de estriccion es complicado
a nivel de deformacion, ya que las tensiones dejan de ser uni-axiales y se convierten a un
estado triaxial. Este tipo de ensayos permite estudiar la ductilidad en los metales en
diferentes condiciones (temperatura, medios agresivos...etc) y se considera una
herramienta capaz de mostrar la interaccion entre los mecanismos que intervienen en los
procesos del conformado en caliente como la recristalizacion dindmica y los mecanismos
de dafio (formacion de cavitacion y fisuras), (Bywater y Gladman [1976]).
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Figura 4.3: Representacion esquemdatica de probetas para los ensayos de (a) traccion
rigura 4.3 Kep q bp p 'y Yy
(b) torsion.

Los ensayos de torsion son una via muy util y tradicional para el estudio del conformado
en caliente de los aceros. Las probetas cilindricas de un determinado diametro y longitud,
figura (4.3 (b)), se sujetan a una mordaza que aplica un momento (N.m) a una velocidad de
rotacion w (rad.s™). Al mantener esta velocidad constante se consiguen curvas de fluencia
a velocidades de deformacion constante. Este tipo de ensayos permite lograr grandes
valores de deformacion en un intervalo amplio de velocidades de deformacion. Sin
embargo, la no-uniformidad radial de las tensiones se refleja en la reparticion de
deformacion, lo que provoca heterogeneidad a nivel microestructural.

La tercera via de deformacion es la compresion que puede ser uniaxial o plana. Esta ultima
es un caso particular de la compresion uniaxial que requiere mayor superficie en la probeta
y permite evitar problemas de abarrilamiento y de pandeo. Sin embargo la compresion
uniaxial requiere menor esfuerzo y consiste en someter una probeta cilindrica a una
compresion mediante dos mordazas planas (ver figura (4.4)). Los valores de deformacion
que se pueden alcanzar con los ensayos de compresion son bajos comparandolas con el
caso de torsion, pero permiten llegar al estado estable de fluencia y por lo tanto obtener
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unas curvas de fluencia bastante descriptivas de los procesos de conformado en caliente.
La friccidon en la intercara mordaza probeta causa el abarrilamiento de las probetas. No
obstante se minimiza mediante una mecanizacion especial de la superficie de la probeta y/o
el uso de lubricantes.
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Figura 4.4: Representacion esquemadatica de un ensayo de compresion.

Si consideramos que la friccion es despreciable, la tension compresiva uniaxial
correspondiente a la fuerza de deformacién P esta dada por:

og=P/A (4.5)
donde P es la fuerza aplicada a la seccioén 4 de la probeta.

En una probeta de diametro Dy y altura Ay en el estado inicial, y D y % en un instante dado
de acuerdo con la ley de constancia de volimenes, la tension de fluencia viene dada por:

o=F - 4P2: 4APh 4.6)
A nmD” mD,h,

En este tipo de ensayos la medicion de la deformacion no requiere un sistema aparte como
el caso de traccion, sino que dicho valor se puede obtener a partir de los desplazamientos
de las mordazas de la maquina. La heterogeneidad de deformacion dentro de la probeta es
consecuencia de la formacion de zonas muertas, debido al contacto entre mordaza y
probeta.

4.4.2 Preparacion de las probetas

Para realizar los ensayos de compresion uniaxial se mecanizaron probetas cilindricas de un
diametro de 10 mm y una longitud de 15 mm. Después se sometieron a un tratamiento
térmico que consiste en mantener dichas probetas dentro de un horno tubular un cierto
tiempo, a una temperatura constante. Dicho proceso se realizé bajo un flujo de argéon para
impedir la oxidacion de las probetas. Este tratamiento térmico se lleva a cabo para dos
objetivos: primero homogeneizar la microestructura del acero antes de pasar a la siguiente
etapa de deformacion, y en segundo lugar permite controlar, con la temperatura o el tiempo
de recocido, el tamafio de grano de partida.
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Para la comparacion del comportamiento en caliente de los aceros anteriormente
mencionados, es necesario fijar la microestructura de partida. Asi se disefiaron los
tratamientos térmicos, indicados en la tabla 4.V para los cuatro aceros y para obtener
similares tamafios de grano de partida. Estos fueron de 18 y 21 pum en los aceros
comerciales. De una forma idéntica se realizaron tratamientos térmicos sobre los aceros de
alta y ultra alta pureza para conseguir unos tamafios de grano grandes al objeto de estudiar
el efecto de este parametro sobre el conformado en caliente, y se compararon con tamafios
de granos pequefios, del mismo material, obtenidos de la bibliografia (Gavard [2000]).
Para el acero de alta pureza HP se efectud un tratamiento térmico para conseguir un
tamafo de grano de partida de 92 um, mientras para el acero de ultra alta pureza UHP se
realizaron dos tratamientos térmicos para conseguir dos tamafios de granos iniciales 92 um
y 135 pm. En este ultimo, la ausencia de los elementos residuales permiten variar el
tamafio de grano de partida de 21 um (a 1050°C) hasta 135 pm (a 1200°C).

Tipo de ultra alta pureza alta pureza AIST 304L AISI 304H
material UHP HP
tratamiento | 1200°C (3 horas) 1300°C 1050°C 1100°C
térmico | 1200°C (30 minutos) | (20 minutos) | (32 minutos) | (10 minutos)
do (Um). 135 pm. 92 pm. 18m. 21 pm.
92 pm.

Tabla 4.V: Tratamientos térmicos previos para provocar diferentes tamarios de
granos para los cuatro aceros.

4.5 Montajes experimentales para los ensayos de compresion en caliente

4.5.1 Descripcion de los montajes experimentales

Una parte de los ensayos de compresion uniaxial de este trabajo han sido realizados
mediante una maquina de ensayos universal electromecanica tipo INSTRON modelo 4507
con una cé€lula de carga méaxima de 100 AN. La maquina estd equipada con un horno de
resistencias convencional que permite trabajar a temperaturas maximas de /200°C. Durante
el ensayo las probetas y las mordazas estan protegidas por un flujo de argén para
minimizar la oxidacién de las probetas, figura (4.5). La temperatura esta controlada por un
regulador semiautomatico conectado a un termopar situado al lado de la probeta. El equipo
experimental esta conectado con un programa de ordenador donde se puede meter los datos
del ensayo a realizar y conseguir las curvas de fluencia.
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Figura 4.5: Representacion esquemdtica del montaje experimental para los ensayos de
compresion uniaxial efectuados en la UPC.

Al objeto de conseguir una velocidad de deformacion constante, la velocidad del cabezal
movil de la maquina tiene que variar conforme varia de la altura de la probeta. La ecuacion
(4.7) muestra la relacion que mantiene la velocidad de deformacion verdadera de la probeta
&,y lavelocidad del bastidor de la maquina, V.

donde / y [y son respectivamente la altura instantanea e inicial de la probeta. En las
maquinas de compresion, el movimiento del bastidor, deberia cambiar con el tiempo de la
siguiente forma, para mantener & = cte :

v =&, exp(- &) (4.8)
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Figura 4.6: Representacion esquemdtica del montaje experimental para los ensayos de
compresion uniaxial, efectuados en la Escuela de Minas de Saint Etienne.



1V. Material estudiado y procedimiento experimental 60)

Otra parte de los ensayos mecéanicos ha sido realizada en una méquina servo hidraulica
SCHENCK, figura (4.6) con una célula de carga maxima de /00 kN. La velocidad de
deformacién méaxima de dicha maquina alcanza 10 s”'. Un horno de radiacion infrarrojo
situado en la maquina permite trabajar a temperaturas altas.

Los ensayos de alta velocidad de deformacion, entre 10 s hasta 160 s'l, se realizaron
mediante un plastometro por leva “Cam Plastometer” ubicado en CANMET, Ottawa,
figura (4.7 (a)). El Plastometro esta formado por un disco giratorio, conectado con un
motor que alcanza velocidades muy altas, y lleva al mismo tiempo una leva. Cuando el
disco de leva llega a la velocidad que corresponde a la velocidad deseada para realizar el
ensayo, se conecta con el empujador de leva “Cam follower”, que en el momento del
choque actlia como un martillo. Dicha leva tiene un perfil exponencial segin la ecuacion
(4.9), empujando la mordaza de abajo hacia arriba, figura (4.7 (b)) y manteniendo & = cte.

Una de las limitaciones de este montaje son las bajos valores maximos de deformacion que
se puede alcanzar, sobre todo para altos valores de velocidad de deformacion.
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Figura 4.7: Cam Plastometr (a) Montaje utilizado en los ensayos de compresion en
el laboratorio CANMET (b) representacion esquematica del plastometro

por leva.

Para retener la microestructura deformada se necesita un temple rapido y por esto el horno
de la maquina INSTRON ha sido disefiado de tal manera que se abra por su plano medio y
la extraccion de la probeta es mas facil para el experimentador. En la méquina SCHENCK,
sin embargo, el temple se realiza gracias a un sistema que permite comunicar la probeta y
un recipiente lleno de agua al fin del ensayo de compresion, mediante el accionamiento de
un gancho. De esta forma el tiempo para realizar el temple es mas corto que en el primer
caso. Y finalmente en el plastometro por leva, el termopar soldado a la probeta sirve como
herramienta para templar la probeta, llevandola a un recipiente de agua.
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4.5.2 Ensayos de compresion uniaxial realizados

Los ensayos de compresion uniaxial realizados para los cuatro aceros varian en
temperatura entre 850°C y 1150°C, mientras la velocidad de deformacion varia de 107 s
(el mas bajo) hasta 100 s™'. Ademas se realizé un serie de ensayos interrumpidos para los
dos aceros comerciales AISI 304 a diferentes valores de deformacion que marcan las
diferentes etapas que figuran en una curva de fluencia. La tabla 4.VI resume los ensayos
realizados en las tres maquinas para los cuatro aceros. La tabla 4.VII resume, ademas de
los ensayos realizados en esta tesis, otros ensayos de compresion de la bibliografia
realizados por Laurent Gavard [2000] para los aceros HP y UHP que permiten, por
comparacion con este tesis, estudiar el efecto del tamafio de grano de partida. Finalmente la
tabla 4.VIII indica los valores de deformacion y las condiciones de deformacion para los
ensayos interrumpidos realizados en la presente tesis.

AISI 304H (D, = 21 Lim)

10%s' | 10°s" | 107%sT | 1075 | 1! 10s' | 50s" | 1005
1150°C| = ] ] ]
1100°C || || || || || || ||
1050°C | | | | | | | | | | | | | |
1000°C m m m
950°C [} [} [} [} [} [} [}
850°C ] ] ] ]
AISI 304L (D, = 18 [im)
1150°C| = ] ] ]
1100°C| = m m m
1050°C| = m m m
950°C m m m m
850°C m m m
HP (D, =92 lm)
1100°C m m
1050°C | | | | | | | | | | | |
1000°C m m
950°C m m
850°C m
UHP (Dy= 135 um) UHP (D, =92 lim)
1100°C ] ]
1050°C || || || || || || ||
1000°C ] ]
950°C m n
850°C m

Tabla 4.VI: Ensayos de compresion uniaxial realizados para los cuatro aceros.
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Acero de alta pureza HP
Udy=10 im, 1dy=20 im ym dy=92 [im )
10°s" | 10%s" | 107" | 157 10s' | 50s' | 1005
1100°C U0 m n
1050°C OOm | OOCe | OO | O0Om [ | [ |
1000°C U0 m n
950°C O0m u
850°C O0m
Acero de ultra alta pureza UHP
Udy=10umym dy=135 lim )
1100°C Om [ |
1050°C Um Om Om Om Om ] n
1000°C Om [ |
950°C Om [
850°C Om

Tabla 4.VII: Ensayos de compresion uniaxial para los aceros HP y UHP para estudiar el

efecto del tamario de partida durante el conformado en caliente ( realizado

en esta tesis para HP (Dy = 92 um) y UHP (Dy = 135 lm) marcados por
esté simbolo, M, los ensayos realizados por Laurent Gavard para HP con
dos tamarios de grano de partida (Dy = 20 pm) y (Dy = 10 pm) marcados
respectivamente por U y U y para UHP (Dy = 24 pm) marcado por ).

Los ensayos interrumpidos para los aceros comerciales AISI 304L y AIST
304H por un tamaiio de grano inicial de 20 pm

Condiciones de | Tipo Valores de deformacion

deformacion de 01]015] 016017 [02]023]025]035]038][04[06][08]1
acero

1150°C (10*™") (304 |®m | ®m | m [ m [m | = -

950°C (10~ s™) | 304H m m R

1100°C (10*s™") | 3041 |m | = - - -

950°C (107s™) | 304L n "R RERL

Tabla 4.VIIIL: Ensayos de compresion uniaxial interrumpidos realizados para los aceros

comerciales AISI 304H y AISI 304L en esta tesis.
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4.6 Caracterizacion microestructural convencional

Las probetas templadas fueron cortadas por la mitad paralelamente a la direccion del eje de
compresion. Después de encastarlas en baquelita, se procedid a un pulido mecanico usando
papel adhesivo de carburo de silicio de granulometria decreciente. En la etapa final se
usaron pafios con suspensiones de alumina de 1, 0.5 y 0.3 um. En los aceros de alta pureza
y ultra alta pureza después del pulido mecéanico se efectué un pulido mediante pasta de
diamante. En la etapa final se usé una suspension de silica coloidal (0.25 pm) en una
pulidora vibratoria. Para la observacion de la microestructura mediante SEM-EBSD, se
realiz6 un pulido electrolitico. En este caso el electrolito usado estd compuesto de etanol y
acido perclorico (6%) y se aplicd una tension de 30 V.

La tabla 4.IX muestra para cada material el tipo de reactivo adecuado que permite revelar
particularidades de la microestructura en los andlisis metalograficos. La figura (4.8)
muestra las microestructuras correspondientes a algunos ataques ilustrados en la tabla 4.1X.

AISI 304H

granos y maclas

Tipo de material Naturaleza del Objetivo del Composicion del reactivo
ataque ataque
UHP, HP, AISI 304L, Quimico bordes de 6 ml acido fluoridrico, 14

ml acido nitrico, 90 ml
agua destilada

Quimico en color

Diferencia entre

20 g bifloruro de amonio,

UHP, HP, AISI 304H (LB 1) la austenita y & | 0.5 g bisulfato de potasio y
ferrita 100 ml agua destilada
caliente
UHP, HP, AISI 304H Electrolitico solo bordes de | 60 ml de acido nitrico y 40
granos ml de agua destilada
bordes de
AISI 304H Electrolitico granos y 10 g 4cido oxalico
maclas, y 100 ml de agua destilada
precipitados
UHP, HP, AISI 304L Electrolitico bordes de 6 % acido perclorico,
AISI 304H (SEM-EBSD) | granos y maclas etanol
30 V/1A

Tabla 4.IX: Diferentes tipos de ataques para revelar la microestructura de los cuatro
aceros, para revelar bordes de granos solos o con bordes de maclas .
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Figura 4.8: Microestructuras de diferentes ataques citados en la tabla 4.X (a) la
microestructura de partida del AISI 304L (dcido fluorhidrico) (b) AISI
304H deformado a T=850°C y &=0.001s" (dcido fluorhidrico) (c) AISI
304H recocido a T=850°C durante 32 minutos donde figura restos de
martensita (ataque electrolitico con dcido nitrico) (d) AISI 304H recocido a
T=1100°C durante 10 minutos (ataque electrolitico con dcido nitrico) (e)
AISI 304H recocido a T=1150°C durante 15 minutos, las inclusiones
quedan marcadas en blanco (LB 1) (f) el HP recocido a T=1300°C durante
20 minutos (LB 1).
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4.7 Caracterizacion microestructural mediante MEB-EBSD
4.7.1 Introduccion

Uno de los cambios importantes que puede sufrir un material durante un proceso de
conformado es la formacion de nuevas texturas o el fendomeno de texturizacion. Dicho
fendémeno es la orientacion preferencial de los granos en determinadas direcciones
cristalograficas. El estudio de textura pasa por la determinacion de direcciones
preferenciales de orientacion (cualitativamente), y el célculo de la fraccion de volumen
asociada a cada una de esas orientaciones (cuantitativamente). La textura, aparte de las
condiciones, depende del material, su composicion quimica, tamafio de grano inicial y del
tipo de recristalizacion dinamica que se pone en marcha a la hora del conformado,..etc.

La importancia de la textura viene dada por la anisotropia de determinadas propiedades
mecanicas y eléctricas de los materiales. Por eso, durante los procesos de deformacion, una
de las vias para la mejora de algunas propiedades es realizar un control de la textura
resultante.

Desde un punto de vista estadistico, se puede distinguir entre la macrotextura y la
microtextura. En la primera se determina la orientacion de un gran niimero de granos
(desde cien hasta mil granos o mas). La representacion de la distribucion de las
orientaciones de los cristales, en el caso de la macrotextura, puede ser en forma de figura
de polos (una proyeccion estereografica de los planos cristalograficos) y también, en forma
de figuras de polo inverso y la mas completa, la funcion de distribucion de orientaciones
FDO. La microtextura, en cambio, trata de estudiar las orientaciones de un pequefio grupo
de granos y presentar las orientaciones individuales - desorientaciones - de dichos granos
como puntos. Las microtexturas pueden ser presentadas en mapas de distribucion de
orientacion o igual que la macrotextura en forma de figuras de polo, ver figura (4.9). En
ocasiones, es mas conveniente suavizar los datos discretos a contornos, debido a que la
presencia de un gran cantidad de microtextura, o una alta densidad de esta ultima, causa la
pérdida de un parte de informacion como consecuencia de la superposicion de puntos.

En la microtextura, la desorientacion entre los granos permite caracterizar los tipos de
intercaras que marcan cualquier tipo de cambio de orientacion (bordes de granos y bordes
especiales). Por eso, los mapas de orientaciébn permiten una nueva vision para estudiar
diferentes materiales, metales compuestos, (Wilkinson [1991]), metales recocidos,
(Humphreys y col [1997]), acero martensitico 9Cr-1Mo, (Nakashina y col [2001]), y
también diferentes procesos de produccion de aceros, (Randle [1994]). El estudio de la
microtextura permite un mejor entendimiento de fenomenos relacionados con los procesos
de deformacion, como en el caso de la recristalizacion dindmica (Bocher y Jonas [1999])
en un acero AISI 304 y (Gavard y Montheillet [2000]) en aceros inoxidables austeniticos de
alta pureza. Otros fenomenos dependen de la desorientacion entre los granos de una matriz
en donde los estudios de la microtextura aporta nuevos conocimientos como el caso de
propagacion de fisuras, estudio de los mecanismos de fatiga, relacion de orientacion entre
segundas fases y la matriz en los metales, etc...
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Ptano de proyeccion

d)

Figura 4.9: Concepto de formacion de figuras de polo, (a) proyeccion sobre el plano de
referencia de los ejes de la muestra (DL: direccion de laminacion) y los planos
(100), (010) y (001) de un grano (b) proyeccion de un grano en el plano de
referencia (c) repeticion de la proyeccion para otros granos (d) la densidad de
contornos de (c), [Randle, 1992].
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4.7.2 Aproximacion teorica del principio de EBSD

El EBSD (Electron Back-Scattered Diffraction), difraccion de electrones retro dispersados,
se considera hoy en dia, una herramienta cada vez mas usada para el estudio de la
evolucion microestructural y de la microtextura durante los procesos de conformacion,
(Humphreys y col y Dingley y col [1997]). Esto es debido a su capacidad de combinar el
trabajo de un microscopio 6ptico convencional, y otras técnicas para la determinacioén de
orientacion (difraccion de rayos X) en tiempos muy razonables. El EBSD se basa en las
lineas de Kikuchi que han sido observadas, por primera vez, en el microscopio electronico
de transmision. Para una breve explicacion del origen de estas lineas y las informaciones
cristalograficas que aportan, consideremos un haz de electrones incidente que choca con
una ldmina inclinada. El haz difractado forma un punto luminoso en una pantalla situada
enfrente del haz incidente, figura (4.10(a)). Todos los haces de conos incidentes en
condiciones de Bragg forman dos arcos de conos de un angulo de 77- 8 (8 pequeiia), que
aparecen en la pantalla como dos segmentos hiperbdlicos, conocidas como lineas de
Kikuchi, figura (4.10(b)). La distancia que separa estos pares de lineas vale (rA)/duu
donde r es la distancia entre la lamina y la pantalla, y A, la longitud de onda de los
electrones, y dji la distancia entro los planos atémicos.

hazde electrones :
incedente pantalla

probeta \ (

conos de difraccion

(a)
Figura 4.10: (a) Esquema del dispositivo de los elementos en SEM para la formacion de
Lineas de Kikuchi (b) Ejemplo de los patrones indexados de las lineas de
Kikuchi, EBSP que figura en la pantalla del ordenador conectado con el
SEM-EBSD.

Las informaciones obtenidas de las lineas de Kikuchi seran tratadas por ordenador segun el
método de Lassen y col [1992], y Lassen [1994] permitiendo la determinacion de la
orientacion cristalografica local y en consecuencia la desorientacion entre granos. Ademas,
permite una determinacion precisa de los bordes de granos, bordes especiales (bordes de
maclas, CSL (Coincide Site Lattice, 2)), evolucion de la microtextura, tamafio de grano
verdadero, asi como su distribucion. Al mismo tiempo el programa informatico asociado al
EBSD, mediante tratamiento matemadtico y estadistico facilita la presentacion de dichos
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datos en diferentes formas: mapas de desorientacion, histogramas de desorientacion y/o
tamafio de grano y figuras de polo.

4.7.3 Dispositivo experimental

El dispositivo del SEM-EBSD, empleado en la Escuela de Minas de Saint Etienne, y en
esta tesis, figura (4.11), estd formado por un microscopio electrénico de barrido
Jeol™JSM-6400 equipado de un EBSD HKL Technology™. Cuando el haz incidente esta
barriendo la superficie de la probeta, los electrones retro dispersados se interceptan en la
pantalla fosforescente donde se forman las lineas de Kikuchi. Dicha pantalla conectada con
una camara especial de alta sensibilizacion a la luz, equipada por una unidad de control,
permite acumular las indexaciones de cada punto barrido en la probeta. Un programa
informdtico se encarga, en tiempo real, de analizar los patrones indexados de las lineas de
Kikuchi y al mismo tiempo, realizar un tratamiento de imagen a fin de obtener las
informaciones cristalograficas y los calculos de orientaciones. El software de indexacion
usado en este trabajo, Channel®, permite realizar cuatro medidas por segundo, con una
capacidad de barrido de 5 mm® y resolucion de 1 pm, siendo la minima desorientacion que
se puede detectar de 0.5°. La imagen microestructural asi obtenida son los mapas basicos
de distribucion de orientacion que se definen de la siguiente forma: bordes de grano (para
desorientaciones por encima de 15° representadas por lineas negras), bordes de maclas
(con una desorientacion de 60° seglin el eje <111>, con una tolerancia de 5° que figuran
como lineas blancas) y subbordes (desorientaciones entre 5° y 15° que estan representadas
como finos segmentos grises dentro del grano).

TV CAMERA

ELECTRON BEAM

PHOSPHOR
o SCREEN

FRONT SCATTERED ELECTRON DETECTOR

TO AMPLIFIER

CAMERA
CONTROL
UNIT

Figura 4.11: Representacion esquemadatica de los componentes del equipo de SEM-EBSD
[Oxford: Bookseries Guide, 1996].
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4.7.4 Mapas de distribucion de orientacion mediante el EBSD

Los mapas basicos de distribuciéon de orientacion pueden ser presentados de diferentes
formas: la primera con una escala gris, figura (4.12 (a)), de modo que las orientaciones que
coincidan con el eje 110 se presentan con un gris claro, que pasa a ser oscuro cuando esta
mas lejos de la direccion ideal de fibra. La segunda es una presentacion de los angulos de
Euler, figura (4.12 (b)). La tercera es similar a la primera pero en lugar de marcar las
orientaciones con una escala de gris se usa una escala de colores para distinguir mas y de
una forma clara las orientaciones respecto a la direccion <110>, ver figura (4.13). La
cuatificacion de desorientaciones se puede conseguir mediante diagramas de
desorientaciéon como ilustra la figura (4.14), en donde las desorientaciones se presentan
respecto a la distribucion tedrica de Mackenzie (Mackenzie [1958]). La distribucion tedrica
de Mackenzie se obtiene a partir de un calculo matematico que muestra que la funcion de
densidad de los angulos de desorientacion de estructuras cubicas orientadas al azar tiene un
maximo a un angulo de desorientacion de 45° (la desorientacidon se determina como el
angulo que forma la arista de un cubo respecto a una referencia fija). La figura (4.15)
muestra un ejemplo de figura de polo usada en este trabajo para el estudio de la
microtextura para los cuatro aceros austeniticos inoxidables. Ademas se obtiene los
tamafios de granos y los porcentajes de longitud de bordes de maclas directamente del
software HKL Technology'™ .

[ U Grisetep=1 5 pm; Grid150=100 [ U Angl Step=1.5 pm; Grid150:100 i

_ 0 S0 100 1500 Z0O IS0 300 360

0 10 20 30 40 S0 6O FO 20
Min M= I

U 10 20 30 40 40 6O 70 &0

(@) (b)

Figura 4.12: (a) Mapa de desorientacion en escala de grises (b) idéntica microestructura
de (a), en una presentacion de angulos de Euler.
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0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Figura 4.13: Mapa de distribucion de orientaciones con gradiente de dos colores que
marcan el cambio de orientaciones respecto a la direccion <110>.

| Grain Boundaries |

0.08 4

0.055 | Desorientaciones debajo de 15°
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Figura 4.14: Diagrama de desorientacion donde las subestructuras estan marcada por
desorientaciones debajo de 15°y los de bordes de maclas alrededor de 60°
la distribucion de desorientaciones se presenta junto con la distribucion
teorica de Mackenzie.
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Contour lines:
2
3
, min=0074
| ‘l
—{ 0
2
3
max=3.65
430000t R .
Upper Stereodr. Cs0 Min Max

Figura 4.15: Ejemplo de figura de polo para el acero HP deformado a
850°Cy & = 0.001 s7.

4.7.5 Ubicacion de la probeta

Después de que la superficie de la probeta esta pulida y preparada para pasarla al SEM-
EBSD es importante ajustar las dimensiones de la probeta con el portamuestra, para que la
superficie barrida sea presentada correctamente en la pantalla del monitor del equipo del
EBSD para una correcta lectura de datos y de las medidas tomadas, sean mapas de
desorientacion o figuras de polo. El eje de compresion en este caso serd el punto de
referencia para todas las medidas tomadas. En el caso de compresion uniaxial la referencia
es un sistema de ejes X;, Y, Z; elegida de tal forma que el eje Z; es perpendicular a la
superficie barrida por el haz de electrones incidentes, figura (4.16).

(@) )

Figura 4.16: Ubicacion de la probeta dentro de la camara del SEM-EBSD.

Una vez fijada la relacion entre las coordenadas de la probeta y del microscopio, se puede
relacionar el marco de referencia de este Gltimo con el del cristal. Por eso, la determinacion
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de la orientacion del cristal consiste en el cdlculo de un matriz g que permite pasar del
sistema del microscopio Ky al del cristal K¢, figura (4.17), de la siguiente forma:

Ke=g Ksg (4.9
La matriz g puede ser representada de diferentes formas, mediante indices de Miller o

angulos de Euler. La mas usada en el mundo de textura es el método introducido por
Bunge [1965].

{s} __g% {c}

(s} f:\f, L«.“{

Figura 4.17: Esquema que muestra la relacion entre el sistema del microscopio y del la
probeta.



