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Resumen

La investigacidon que se presenta en esta tesis consiste en la caracterizacion del comportamiento del
acero inoxidable tipo 304 a temperatura elevada. Se realizaron pruebas de dilatacién térmica,
tratamientos térmicos y ensayos de traccién a temperatura elevada, para posteriormente, obtener
muestras en distintos sentidos de corte y en distintos lugares de las probetas, mediante preparacién de
muestras para analisis microestructural y observacion de fendmenos como son las maclas, las bandas,
entre otros.

El capitulo 1 corresponde al marco tedrico, e incluye aspectos especificos del comportamiento esfuerzo-
deformacién, caracteristicas quimicas y microestructurales de los aceros inoxidables, como son la
formacién de maclas durante el tratamiento térmico y el efecto de la microestructura en propiedades
mecanicas.

El segundo capitulo detalla el procedimiento que se siguid en todas las pruebas realizadas, desde los
ensayos en la maquina INSTRON, tratamientos térmicos en la mufla, la preparacién microestructural y la
observacién en el microscopio.

El capitulo 3 corresponde a los resultados obtenidos de la experimentacidn, incluyendo la distribucidn
de temperaturas simulada en un software de elemento finito (ANSYS), asi como la variacién del
coeficiente de dilatacion térmica, las curvas esfuerzo-deformacién provenientes de los ensayos de
tensidén a temperatura elevada y las micrografias obtenidas de las muestras de las probetas y del
material sometido a los tratamientos térmicos.

Los aspectos mds importantes del capitulo 4 (discusién de los resultados) incluyen la variacion del
coeficiente de dilatacion térmica del material al estar sometido a tensién uniaxial, la reduccion de la
resistencia a traccién de las probetas al ensayarlas a 700 y 850C variando el tiempo que permanecen a
esa temperatura y el andlisis microestructural que arroja, entre otras cosas, que a 700C el mecanismo
predominante es la coalescencia y maduracion de los precipitados y a 850C la formacién de nuevos
granos (recristalizaciéon) de la fase austenitica.

Las conclusiones de la investigacién separadas en lo relacionado a coeficiente de dilatacién térmica,
tratamientos térmicos en la mufla, comportamiento mecanico a temperatura elevada, microestructura
de las probetas a traccidn, asi como aspectos generales de la tesis se presentan en el capitulo 5.

Ademas del capitulo 6 que incluye la bibliografia, al final del documento se afiadieron sugerencias para
investigaciones futuras.



indice

1 INTRODUCCION 1

1.1 Ensayo de tensién

1.1.1 Esfuerzoy deformacidn verdadera
1.1.2 Normas

1.1.3 Efecto de la temperatura en la curva esfuerzo-deformacién
1.2 Fluencia lenta (creep)

1.2.1 Ensayo de fluencia

1.2.2 Fluencia primaria

1.2.3 Fluencia secundaria

1.2.4 Fluencia terciaria

1.2.5 Cambios estructurales

1.2.5.1 Deslizamiento

1.2.5.2 Formacion de subgranos

1.2.5.3 Deslizamiento de fronteras de grano
1.3 Maclas

1.3.1 Definicidn

1.3.2 Frontera de macla

1.3.3 Planosy direcciones de macla
1.3.4 Tipos de macla

1.3.4.1 Maclas mecdnicas

1.3.4.2 Maclas de recocido

1.3.4.3 Maclas de deformacidn

1.3.4.4 Bandas de Neumann

1.3.5 Esfuerzosy deformaciones

1.3.6 Macla contra deslizamiento

1.3.7 Nucleacidny energia

1.3.8 Tamafio de grano

1.3.9 Endurecimiento provocado por maclas
1.3.10 Fluencia y maclas

1.3.11 Efecto Bauschinger (BE)

1.4 Bandas

1.4.1 Definicidn

1.4.2 Formacién

1.4.3 Esfuerzosy Deformaciones

1.4.4 Estructura bandeada por cortante

O O o0 1Ll BN

N NN NNNNNNRRRRRRRRRB R R RBRRR B @2
O N UL U A NP OO UWVWOOWNNOGOUMLUEDDBEWWNNLER



1.4.5 Estructura bandeada por deformacion
1.4.6 Bandasy maclas
1.5 Estructura micrografica de los aceros inoxidables

1.5.1 Precipitados en el acero inoxidable austenitico tipo 304

1.5.2 Efectos del tamafio de grano
1.6 Efectos de elementos aleantes en aceros

1.6.1 Niquel
1.6.2 Cromo
1.6.3 Manganeso
1.6.4 Silicio

1.6.5 Fodsforo
1.6.6 Azufre

1.7 Bibliografia

2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 43

2.1 Ensayos mecanicos a temperatura elevada
2.1.1 Fabricacidon de muestras

2.1.2 Ensayos mecdanicos en maquina de ensayos universales

2.1.3 Procesamiento de datos

2.2 Tratamientos térmicos

2.3 Preparacidon de muestras metalograficas
2.3.1 Corte

2.3.2 Montadura

2.3.3 Lijado

2.3.4 Pulido

2.3.5 Ataque quimico

2.4 Observacion de muestras y metalografia cuantitativa
2.4.1 Medicion de dureza

2.4.2 Medicién del tamaiio de grano

2.5 Bibliografia

3 RESULTADOS 56

3.1 Deformacion — Temperatura
3.2 Esfuerzo - Deformacion
3.2.1 Probetal

3.2.2 Probeta2

3.2.3 Probeta3

32
33
33
35
37
38
38
38
38
38
39
39
39

43
43
43
46
49
50
50
50
51
51
51
53
53
54
55

56
61
62
64
66



3.2.4 Probetad

3.2.5 Probeta5

3.2.6 Probetasla5

3.2.7 Esfuerzos maximo y de cedencia

3.3 Tamano de grano

3.4 Dureza

3.5 Simulaciéon por elemento finito (ANSYS)
3.6 Micrografias

3.6.1 Muestras provenientes de tratamientos térmicos
3.6.1.1 Sin tratamiento

3.6.1.2 Tratamientos a 850C

3.6.1.3 Tratamientos a 700C

3.6.2 Muestras provenientes de ensayos de tensidon a temperatura elevada
3.6.2.1 Ensayos a 850C

3.6.2.1.1 5 minutos de estabilizacion
3.6.2.1.1.1 Longitudinal

3.6.2.1.1.2 Transversal

3.6.2.1.2 1 hora de estabilizacién
3.6.2.1.2.1 Longitudinal

3.6.2.1.2.2 Transversal

3.6.2.1.3 1 hora 30 minutos de estabilizacién
3.6.2.1.3.1 Longitudinal

3.6.2.1.3.2 Transversal

3.6.2.2 Ensayos a 700C

3.6.2.2.1 5 minutos de estabilizacion
3.6.2.2.1.1 Longitudinal

3.6.2.2.1.2 Transversal

3.6.2.2.2 3 horas de estabilizacidon
3.6.2.2.2.1 Longitudinal

3.6.2.2.2.2 Transversal

3.7 Bibliografia

4 DISCUSION 111

4.1 Importancia de los datos a temperatura elevada en aceros inoxidables
4.1.1 Industria Quimica

4.1.2 Intercambiadores de calor

4.1.3 Sistemas de escape (Automotriz)

4.1.4 Pilas

4.1.5 Otras aplicaciones

67
69
71
72
74
77
77
79
79
79
81
84
86
86
86
86
88
90
90
92
94
94
96
98
98
98
101
103
103
108
109

111
111
111
112
112
112



4.2 Coeficiente de dilatacion térmica

4.3 Efecto de los tratamientos térmicos

4.3.1 Dureza

4.4 Comportamiento mecdanico a temperatura elevada

4.5 Microestructura de probetas ensayadas a temperatura elevada

4.5.1 Secciones longitudinales

4.5.1.1 850C con 5 minutos de estabilizacién

4.5.1.2 850C conl hora de estabilizacion

4.5.1.3 850C con 1hora 30 minutos de estabilizacién
4.5.1.4 700C con 5 minutos de estabilizacién

4.5.1.5 700C con3 horas de estabilizacion

4.5.2 Secciones transversales

4.5.2.1 850C con 5 minutos de estabilizacién

4.5.2.2 850C conl hora de estabilizacion

4.5.2.3 850C con 1hora 30 minutos de estabilizacién
4.5.2.4 700C con 5 minutos de estabilizacién

4.5.2.5 700C con3 horas de estabilizacion

4.6 Resumen de resultados

4.7 Bibliografia

5 CONCLUSIONES127

Coeficiente de dilatacion térmica

Tratamientos térmicos en mufla

Comportamiento mecdanico a temperatura elevada
Microestructura de probetas ensayadas a temperatura elevada
Conclusiones generales

6 BIBLIOGRAFIA 131
7 SUGERENCIAS PARA ESTUDIOS FUTUROS 136
8 ANEXO 137

112
114
116
117
119
119
119
119
119
120
120
121
121
121
121
122
122
123
125

127
127
128
129
129



Introduccion

Los aceros inoxidables son materiales metalicos en forma de aleacidon que contienen necesariamente
una concentracion minima de 11%Cr y que resisten la oxidacidn en ciertos ambientes dependiendo de
su composicion. Por ejemplo, la temperatura de trabajo maxima para el acero inoxidable 304 en
ambiente de didxido de sulfuro es de 800°C. Para lograr su resistencia a la oxidacion estos aceros
cuentan con elementos como cromo, molibdeno, vanadio y niquel en su composicion (1; 2).

Se clasifican en 3 tipos, dependiendo de la fase constitutiva predominante (2; 3):
e Martensiticos (martensita),
e Ferriticos (ferrita) o
e Austeniticos (austenita)
Existen otros 2 tipos (2; 3):
® Duplex (combinacién de aceros inoxidables ferriticos y austeniticos) y
® Endurecidos por precipitados.

Los aceros austeniticos y ferriticos se endurecen y se mejora su resistencia por trabajo en frio. Los
tratamientos térmicos tienen el comportamiento contrario. Los austeniticos son los mas resistentes a la
corrosién debido a su alto contenido de cromo y por las adiciones de niquel (2; 3).

Estos aceros deben su estructura cristalina a la que posee el hierro (1):

e A temperaturas inferiores a 910°C los dtomos estdn acomodados en la estructura cubica
centrada en el cuerpo (bcc), conocida como hierro alfa.

e Entre los 910 y 1400°C la estructura cambia a cubica centrada en la cara (fcc), llamada hierro
gamma o austenita.

¢ De los 1400°C hasta el punto de fusiéon (1540°C), el hierro revierte a su estructura bcc o hierro
delta.

El acero inoxidable 304, es del tipo austenitico, que como su nombre lo dice, tiene como fase
predominante la austenita, la cual no existe a temperatura ambiente, pero una vez generada la
estructura a temperaturas elevadas puede mantenerse con ayuda de elementos como el niquel,
manganeso o nitrégeno. La diferencia entre el manganeso y el nitrégeno, ambos estabilizadores de
austenita, es que el manganeso incrementa substancialmente la solubilidad austenitica sin fomentar el
crecimiento de nitruros. Sin embargo, si hay 10% o mds de este elemento, cambia su funcién de
estabilizador de austenita a ferritizador. El nitrégeno, ademds de ser estabilizador de austenita



(gammageno), es un potente reforzador del fendmeno de solucidn sélida sin reducir significativamente
la resistencia a la fractura y tiene mayor solubilidad que el carbono en hierro austenitico. Todo esto,
aunado a su disponibilidad practicamente ilimitada, lo convierte en un sustituto potencial del niquel en
aceros inoxidables (1; 4).

En particular, este tipo de acero inoxidable tiene la siguiente composicion: 0.08%C, 2%Mn, 1%Si, 18-
20%Cr, 8-10.5%Ni, 0.045%P y 0.03%S (1; 3).

Los valores para ciertas propiedades de este acero inoxidable se muestran en la Tabla 1.1.

La serie austenitica no puede incrementar su resistencia con tratamientos térmicos, lo que si sucede con
tratamientos en frio (1).

El tratamiento térmico del recocido implica para los aceros inoxidables austeniticos calentar el material
a una temperatura a la cual recristaliza, dandose la nucleacién y crecimiento de nuevos cristales cuyo
tamafio dependerd de la temperatura y del tiempo de ciclo de recocido (1).

Propiedad Valor
Densidad [g/cm;] 8.0
Mddulo elastico [GPa] 193
Coeficiente de expansion lineal 0 a 538°C [um/m°C] 18.4
Conductividad térmica [W/mK] 21.5
Calor especifico [J/kgK] 500
Resistividad eléctrica [nQ/m] 720
Permeabilidad magnética [b] 1.02
Rango de fusién [°C] 1400-1450
Esfuerzo de cedencia [MPa] 215
Esfuerzo maximo [MPa] 505

Tabla 1.1 Propiedades del acero inoxidable tipo 304

1.1 Ensayo de tension

Las propiedades mecdnicas especificas provenientes de un ensayo de tensidon son las mas utiles y las
mas usadas en ingenieria. El ensayo consiste en sujetar una probeta por ambos extremos y se tira de ella
hasta que se rompa, a velocidad constante. El esfuerzo aplicado a la probeta de dimensiones
estandarizadas se calcula dividiendo la carga medida entre el area inicial de la seccién transversal,
mientras que la deformacién se obtiene dividiendo el incremento en longitud entre la longitud inicial,
obteniéndose las siguientes férmulas (1; 2):

1.1
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Estos datos se grafican y se obtiene una curva como la que muestra en la Figura 0.1, que ilustra la curva

esfuerzo contra deformacion ingenieril, en la cual (1; 2; 5):

En el punto A termina la linealidad de la curva. El valor de la carga en este punto dividida entre
el area inicial de la seccion transversal proporcionara el valor del esfuerzo de cedencia. Si es
dificil de localizar, se utiliza la convencidon de calcular el esfuerzo obtenido cuando el material
alcanza una deformacidon permanente de 0.2%, punto F y se obtiene dibujando una linea
paralela a OA, desplazada en el eje horizontal a un valor de 0.2% (linea PY).

El punto B indica la carga méaxima, y dividida entre el area inicial de la seccidn transversal se
obtiene el esfuerzo maximo.

La linea OA muestra el comportamiento eldstico del material, esto implica que si se retirara la
carga, la probeta regresaria a sus dimensiones originales.

La pendiente de la linea OA se calcula al dividir 0C entre 0D y el resultado es el mddulo de Young
de elasticidad o mddulo elastico.

El punto G indica el esfuerzo ultimo y es cuando la probeta se rompe.

La caida de B a G ocurre debido a que la probeta se adelgaza localmente, forma un cuello
resultado de la cedencia plastica.

La cedencia plastica inicial (de A a B) estd acompafada de endurecimiento por trabajo que
compensa la reduccién en la seccién transversal.

Figura 0.1 Curva tipica esfuerzo deformacién®

! Beddoes, Jonathan y Parr, J.Gordon. Introduction to Stainless Steels. 3rd. OH, USA : ASM International, 2003. p.

73
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Después del ensayo se pueden unir las secciones rotas para poder medir la distancia final en
comparaciéon con marcas colocadas previo el ensayo, asi como su area transversal. Con estos valores
podemos expresar la ductilidad (1; 5):

1. Elongacién de la probeta. Se representa como el incremento en longitud entre la longitud inicial
y se expresa en porcentaje.

2. Reduccidn del area. Representada como el decremento en area de la seccién transversal entre
el area inicial de la seccidn transversal, también expresada en porcentaje.

Como se menciond anteriormente, la zona elastica de la grafica proporciona el valor del mdédulo de
Young, regido por la ley de Hooke (2; 5):

o = Ee 1.3

Donde la constante de proporcionalidad E, es precisamente el médulo de elasticidad. Un valor alto
implica que el material es mas rigido que uno que tenga un médulo eldstico de valor bajo.

El comportamiento eldstico dependiente del tiempo se conoce como anelasticidad. Para los metales,
normalmente tiene un valor pequefio que muchas veces se ignora. Sin embargo, en ciertos polimeros su
magnitud es considerable, y es mejor conocida como comportamiento visco-elastico (2; 5).

En ensayos de tensidon de aceros inoxidables austeniticos con diferentes energias de falla por
apilamiento (SFE?), se pueden observar grandes cantidades de martensita a cuando las ldminas € se
produjeron en las primeras etapas de deformacién, mientras que aquellas aleaciones que presentaron
maclas inicialmente presentan menor cantidad de martensita a. Ademas la sensibilizacidn a la austenita
hacia la transformacidn a martensita a debe decrecer al incrementarse el tamafio de grano (6).

1.1.1 Esfuerzo y deformacion verdadera

La curva ingenieril de esfuerzo-deformacidn decrece después del esfuerzo maximo debido a la reduccién
de area que sufre la probeta. En la realidad esta curva nunca decrece si se considera el drea instantanea
en lugar del area inicial en todo momento (2; 5).

Para poder crear la curva verdadera, se tienen que calcular los esfuerzos y deformaciones verdaderas en
cada punto, lo que se realiza con las siguientes ecuaciones (2; 5):

’la energia de falla por apilamiento o stacking-fault energy (SFE) es una propiedad de los materiales que modifica
la habilidad que tiene la dislocacién de un cristal de deslizarse en un plano de deslizamiento que se intersecta.
Cuando la SFE es baja, la movilidad de las dislocaciones de un material decrecen. Sus unidades en el sistema
internacional son joules por metro cuadrado, o unidades de energia entre area.

12
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Las cuales sélo son validas hasta el punto de esfuerzo maximo en la curva esfuerzo-deformacién
ingenieril, que es el punto donde empieza a formarse el cuello (2; 5).

1.1.2 Normas

Este ensayo como muchos otros esta regido por normas que controlan aspectos como la geometria de
las probetas y la velocidad del bastidor.

La norma que rige los ensayos de tension de materiales metalicos es la norma ASTM E8 / ESM — 08
Standard Test Methods for Tension Testing of Metallic Materials®. El 08 indica que fue en 2008 cuando
se realizd la ultima revisidn a esta norma.

Ademas de la anterior y ya que nuestros ensayos implican temperatura elevada, también se usé la
norma ASTM E21 — 05 Standard Test Methods for Elevated Temperature Tension Tests of Metallic
Materials, con ultima actualizacion en 2005. En ella se encuentran normalizados aspectos como la
maquina de prueba, el tamafio y forma de las probetas, la calibracidon de la maquina, el procedimiento
de prueba, los calculos requeridos para poder obtener la curva esfuerzo-deformacién y la manera de
reportar los datos obtenidos de este ensayo. La norma ASTM E8 / ESM — 08 se utilizé ya que la norma de
temperatura elevada hace referencia a ella indicando que la geometria de las probetas es la misma para
ensayos a temperatura ambiente o elevada.

1.1.3 Efecto de la temperatura en la curva esfuerzo-deformacion

De, Speer, et al descubrieron en su estudio que la temperatura afecta el comportamiento mecanico del
acero inoxidable tipo 304, como se puede ver en la Figura 0.2 y Figura 0.3. Las temperaturas elevadas
reducen las propiedades de esfuerzo maximo y de cedencia, reduciendo la curva y trasladandola hacia
abajo. Se puede extrapolar que los esfuerzos se incrementan al reducir la temperatura (7; 8).

* American Standard for Testing and Materials (ASTM) www.astm.org
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Figura 0.2 Efecto de la temperatura en la curva esfuerzo-deformacion ingenieril del acero inoxidable 304*
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Figura 0.3 Efecto de la temperatura en la curva esfuerzo-deformacion verdadera del acero inoxidable 304H

Al incrementar la temperatura de recocido, se incrementa el ablandamiento de los aceros inoxidables
austeniticos. Esto se da debido a la alta dependencia entre la temperatura de recocido y el esfuerzo a la

cedencia (9).

1.2 Fluencia lenta (creep)

La fluencia lenta o termofluencia es la deformacién progresiva que sufren los materiales bajo
condiciones de temperaturas elevadas y bajo esfuerzos mecdnicos estaticos y constantes. Es
dependiente del tiempo y deforma permanentemente a los materiales que sufren cargas o esfuerzos
constantes, ademads de que es un factor que limita la vida de una pieza ya que es un fendmeno que
afecta a todos los materiales. Para los metales es un factor importante para temperaturas mayores al
40% de la temperatura de fusion debido a que las altas temperaturas producen termofluencia rapida a
menudo acompafiada por cambios microestructurales (2; 5; 10).

4 Deformation-Induced Phase Transformation and Strain Hardening in Type 304 Austenitic Stainless Steel. De, Amar
K., y otros. June 2006, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 37A, p. 1876
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1.2.1 Ensayo de fluencia

Para conocer el comportamiento de un material cuando sufre una carga por largo tiempo se realizan
ensayos de fluencia. A temperatura ambiente, la mayoria de los materiales ingenieriles sufrirdn por
largos periodos las cargas indicadas en el ensayo de tensidn. A temperatura elevada, el tiempo que un
material esté cargado es un factor determinante. En la practica, estos ensayos pueden durar mucho
tiempo, algunos han durado meses y otros hasta 10 afios. Los procedimientos para este tipo de pruebas
se encuentran en la norma E139-70 de la ASTM (1; 5).

El ensayo de fluencia consiste en aplicar una carga o un esfuerzo constante a una probeta en un periodo
dado. La mayoria de los ensayos son del tipo de carga constante que produce datos ingenieriles
mientras que los de esfuerzo constante sirven para conocer mejor el comportamiento de los
mecanismos de fluencia. Existe otro ensayo, conocido como ensayo de fluencia-fractura, que implica dar
tiempo para que se produzca la falla bajo ciertas condiciones de esfuerzo o carga. En este caso, se
utilizan cargas mas altas, por lo que las velocidades de fluencia también son mas elevadas, pero siempre
sin importar qué tipo de ensayo se realice, se mantiene la temperatura constante. Estos datos se
grafican en funcién del tiempo, como se puede ver en la Figura 0.4 (1; 2; 5).

Riifitas I

I antansinis defirmali:n

i
LI —
| me ¢

Figura 0.4 Curva tipica de fluencia. Deformacion provocada por fluencia contra tiempo.5

En la Figura 0.4 se muestra una grafica de fluencia a carga constante para metales. Al aplicar la carga se

da una deformacién instantanea (£10) que es en su mayoria elastica, aunque cierta cantidad es
pldstica. La curva de fluencia, deformacién (€) contra tiempo (t) resultante consiste en tres regiones,
cada una con caracteristicas distintivas deformacion-tiempo (2; 5; 10).

1. La fluencia primaria o transitoria ocurre primero y se caracteriza por la velocidad de fluencia

de .

( ;’m o &) decreciente, esto es, la pendiente de la curva disminuye con el tiempo. Esto sugiere
que el material estd experimentando un incremento en la resistencia a la fluencia o
endurecimiento por deformacidn.

> Callister, William D. Materials Science and Engineering. An Introduction. 3rd. USA : John Wiley & Sons, 1994. p.
219
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2. La fluencia secundaria o de estado estable o estacionario dindmico se caracteriza por la
velocidad de fluencia constante, por lo que la grafica se vuelve lineal. Este es usualmente el
estado de fluencia de mayor duracién. La constancia de la velocidad de fluencia se debe a un
equilibrio entre los procesos de endurecimiento por deformacién y recuperacion; la
recuperacion es el proceso en el cual un material se vuelve mds suave y conserva su habilidad
para sufrir deformacion.

3. En la fluencia terciaria hay una aceleracién de la velocidad y se llega a la falla. La falla o fractura
resulta de cambios metalurgicos y/o microestructurales, como son la separacién de fronteras de
grano y la formacidn de grietas internas, cavidades y poros.

También para cargas a tensién se puede formar un cuello en algin punto dentro de la regién de
deformacién. Todo esto lleva a un decremento en el drea efectiva de la seccidn transversal y un
incremento en la velocidad de deformacion (2).

Para la mayoria de los materiales metalicos los ensayos de fluencia se realizan aplicando tensién uniaxial
usando especimenes de la misma geometria que los ensayos de tensién. Los ensayos de compresidn
uniaxial son utilizados para materiales fragiles; éstos proveen una mejor medida de las propiedades
intrinsecas de fluencia ya que no hay amplificacién de esfuerzos ni propagacién de grietas, como sucede
con cargas de tensién. Las probetas para pruebas a compresidon son usualmente cilindros rectos o
paralelepipedos con razones de longitud a diametro en un rango de 2 a 4. Para la mayoria de los
materiales las propiedades de fluencia son virtualmente independientes de la direccion de carga (2).

Posiblemente, el pardmetro mas importante de un ensayo de fluencia es la pendiente de la segunda

seccion de la curva de fluencia (ﬂefh’r). Esto es también llamado la velocidad de fluencia de estado
estable £: y es el parametro de disefio ingenieril que se considera en aplicaciones de larga vida y cuando
no son aceptables la falla o mucha deformacién en las piezas. Por otra parte, para muchas situaciones
de relativa fluencia y poca vida, el tiempo a fractura es la consideracién de disefio dominante. Para su
determinacidn, los ensayos de fluencia deben llevarse hasta el punto de falla, lo que se conoce como
ensayos de fractura por fluencia (2).

Tanto la temperatura como el nivel de esfuerzo aplicado influencian las caracteristicas de fluencia. A una

temperatura sustancialmente debajo de U.4Tw, (6 40% de la temperatura de fusidn), y después de la
deformacién inicial, la deformacidn es virtualmente independiente del tiempo. Al incrementar ya sea el
esfuerzo o la temperatura, se puede notar que: la deformacidn instantdanea al momento de la aplicacién
del esfuerzo se incrementa, la velocidad de fluencia de estado estable se incrementa y el tiempo a la
falla se reduce (2).

Los resultados de los ensayos de fractura por fluencia se presentan cominmente como el logaritmo del
esfuerzo contra el logaritmo del tiempo a la falla, como se puede ver en la Figura 0.5 (2).
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Figura 0.5 Logaritmo del esfuerzo contra logaritmo del tiempo a la falla de una aleacién bajo carbono — niquel a 3 diferentes
temperaturas.’

1.2.2 Fluencia primaria

Es la primera parte de la curva caracteristica de fluencia. La fluencia en este periodo se debe Unicamente
al movimiento de dislocaciones en los materiales cristalinos. El endurecimiento por trabajo se produce
con mas rapidez que cualquier proceso de recuperacién simultdneo, de esta manera la velocidad de
fluencia se reduce con el transcurso del tiempo (5; 10).

Dos ecuaciones pueden emplearse para describir la fluencia primaria (5; 10):
£ =wlogt 1.6

Donde a es una constante y t es el tiempo. Esta ecuacion se usa generalmente cuando se trabaja con
temperaturas muy bajas, pero es aplicable a varios materiales, como son el aluminio, hule y vidrio. Y

£ = Gt™ 1.7

Donde B es una constante y m va de 0.03 a 1.0 dependiendo del material, el esfuerzo y la temperatura.

1.2.3 Fluencia secundaria

Es la segunda parte de la grafica caracteristica de este fendmeno. Durante esta fase la velocidad de
recuperacion es bastante radpida para balancear la velocidad de endurecimiento por trabajo, de manera
qgue el material fluye en estado estacionario. Las observaciones estructurales indican que la
poligonizacion es un proceso de recuperacidon importante durante la fluencia secundaria. El
deslizamiento de los limites de grano también es una caracteristica de los materiales policristalinos que

e Callister, William D. Materials Science and Engineering. An Introduction. 3rd. USA : John Wiley & Sons, 1994. p.
220
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se deforman por fluencia de estado estacionario. Sin embargo, la contribucién a la deformacion total
debida al deslizamiento de limites de grano suele ser baja, menor del 10% (10).

La ecuacidn para la seccion de fluencia secundaria, es la ecuacién de la linea recta:
=Kt 1.8

Donde K es una constante, que depende de la temperatura y del esfuerzo. Esto se debe a que los
procesos de recuperacién dependen de la temperatura y del esfuerzo; la dependencia con la
temperatura se debe al cambio de velocidad de difusién segln la temperatura (10).

La velocidad de fluencia es igual a la constante K, y puede representarse con la expresién siguiente:

ds
dt = Ac®exp (" Yp1) 19

Donde Ay n son constantes; n suele estar en el rango de 3 a 7 para metales y de 1 a 2 para polimeros. Q
se llama energia de activacion para la fluencia y es aproximadamente igual a la energia de activacion
para difusion (10).

A temperaturas muy altas, en metales y aleaciones, la fluencia se puede producir por migracién de
vacancias y no se observa movimiento de dislocaciones. La difusién de vacancias dirigidas por el
esfuerzo, desde limites de grano que se encuentran bajo tensidn y hacia limites de grano bajo esfuerzos
de compresidn, se produce como se indica en la Figura 0.6 y ocasiona deformacion por fluencia (10).

o]l a

Dirzcclan 22 Ehijs
Je vpoLacias

Figura 0.6 Diagramas de fluencia por difusion en un grano de tamafio d y el flujo de vacancias a través del grano. a) Fluencia
de Herring-Nabarro, b) Fluencia de Coble’

Este mecanismo se denomina fluencia de Herring-Nabarro (Figura 0.6 (a)) y su velocidad esta dada por:

7 Anderson, J.C., y otros. Ciencia de los Materiales. [ed.] 2a. México : Limusa, 1998, p. 280
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Donde o, k y T tienen su significado acostumbrado, a’ es el volumen atémico, D es el coeficiente de
difusién y d es el didmetro de grano. La caracteristica significativa de esta ecuacién es la dependencia de
la velocidad de fluencia con respecto a d™. Una evidencia de ese mecanismo de fluencia difusional es la
presencia de zonas despojadas de carburos en las fronteras de grano posteriores a fluencia a bajo
esfuerzo en materiales cristalinos que contienen particulas, como se observa en la Figura 0.7 (10; 11).

Figura 0.7 Zonas despojadas de carburos en un material policristalino con partl’culas8

En vez de que se efectle la migraciéon de vacantes controlada por el esfuerzo a través del grano, ésta
procede a lo largo de los limites de grano (Figura 0.6 (b)). Esto se denomina fluencia de Coble y produce
una dependencia de la velocidad de fluencia con respecto a d*. De aqui se desprende que cuando esta
presente la fluencia por difusion, ya sea tipo Herring-Nabarro o Coble, durante el servicio a alta
temperatura, no es conveniente que los granos sean de tamafo pequeio (10).

Otro autor, Andrade, considera que las primeras 2 partes de la curva (fluencia primaria y secundaria) son
la superposicién de 2 procesos de fluencia separados que ocurren después de la deformacién
instantdnea que resulta de aplicar la carga. El primer componente de esta curva es la fluencia transitoria
con una velocidad de fluencia decreciente en el tiempo, a la cual se le agrega la componente de
velocidad constante conocida como fluencia viscosa. La superposicion de éstas se muestra en la Figura
0.8, y se puede representar por la siguiente ecuacién (5; 12):

=1+ ,Gti-"'a]e Kt
1.11

Donde € es la deformacion en el tiempo t y B y k son constantes. La fluencia transitoria esta
representada por B, mientras que la constante k describe la extension por unidad de longitud que
procede a velocidad constante (5; 12).

® Denuded Zones, Diffusional Creep and Grain Boundary Sliding. Wadsworth, Jeffrey, Ruano, Oscar A. y Sherby,
Oleg D. February 2002, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 33A, p. 220
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Figura 0.8 Procesos que determinan la curva de fluencia segtin el andlisis de Andrade

Hay una ecuacidn que se ajusta mejor a la curva real, determinada por Garofalo, aunque sélo ha sido
probada en ciertos materiales (5; 13):

c=p+5{l—e )4t 1.12

Donde £a es la deformacidn instantanea al cargar, £t es el limite de la fluencia transitoria, r es la razén
de velocidad de fluencia transitoria entre deformacién de fluencia transitoria y €= es la velocidad de
fluencia de estado estable (5; 13).

1.2.4 Fluencia terciaria

Es la tercera y ultima parte de la curva caracteristica. En esta seccion la aceleracion de la fluencia esta
asociada con la formacidn de vacios o microgrietas en los limites de grano. Los vacios se forman por
coalescencia de vacancias en los limites de grano que produce vacios redondos, o por deslizamiento de
los limites de grano que produce vacios angulares o en forma de cufia. Estos tienden a producirse a
temperaturas de fluencia inferiores, o a esfuerzos de fluencia mayores a los que producen vacancias en
los limites de grano. Los vacios crecen y se unen y el material falla de forma intercristalina, es decir, en
los limites de grano. La elongacion hasta la fractura bajo fluencia con frecuencia es mucho menor que en

la prueba de tensién convencional (5; 10).

El material puede presentar o no las tres etapas de fluencia, dependiendo del esfuerzo y la temperatura
de prueba. El efecto de la temperatura y el esfuerzo se puede observar en la Figura 0.9. Ahi, el esfuerzo

es constante, es decir 0, =0, = O, y las temperaturas estan en el siguiente orden 1, > 1, > T, (5; 10).

° Dieter, George E. Mechanical Metallurgy. UK : McGraw-Hill, 1988. p. 439
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Figura 0.9 Efecto de la temperatura y el esfuerzo aplicado, en las curvas de fluencia™

1.2.5 Cambios estructurales

Debido a que la fluencia usualmente se da a temperatura elevada, esto produce cambios
microestructurales, algunos de los cuales ya se han mencionado, como son las maclas, bandas y otros
como deslizamientos y migracion de las fronteras de grano (5).

1.2.5.1 Deslizamiento

El deslizamiento, bajo las condiciones de alta temperatura y fluencia, ocurre en muchos planos de
deslizamiento para distancias pequefias de deslizamiento. Esto sucede debido a muchas fuentes de
dislocacién, que a condiciones de baja temperatura no operarian debido a que las dislocaciones de
bucles adyacentes se repelarian unas con otras. Ya que a alta temperatura los bucles pueden escalar y
aniquilar uno a otro, puede existir un flujo constante de nuevas dislocaciones provenientes de muchas

fuentes (5).
1.2.5.2 Formacion de subgranos

La deformacién por fluencia es no homogénea lo que puede ocasionar dobleces en la red, en particular
cerca de las fronteras de grano. Esto resulta durante la formacion de un exceso de dislocaciones, y ya
que las dislocaciones pueden escalar, especialmente a temperatura elevada, se acomodan a si mismas
en fronteras de grano con angulos pequeiios, formando subgranos. El tamafio de los subgranos
depende del esfuerzo y de la temperatura. Los subgranos grandes se producen cuando la temperatura
es elevada y el nivel de esfuerzo es bajo. La formacion de la estructura de subgranos ocurre en metales

con alta SFE (5).

10 Anderson, J.C., y otros. Ciencia de los Materiales. [ed.] 2a. México : Limusa, 1998, p. 282
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La densidad de dislocaciones en la red de subgranos se incrementa durante la fluencia primaria a un
nivel que se mantiene practicamente constante durante la fluencia de estado estable (5).

El espaciamiento promedio de las dislocaciones que componen las fronteras de subgrano influye en la
resistencia a la fluencia de un material. Este afecta la efectividad de las fronteras de subgrano como
obstaculos contra las dislocaciones en deslizamiento. Este espaciamiento se reduce al incrementar la
deformacién por fluencia primaria, mientras que se mantiente constante durante la fluencia secundaria
(14).

La cantidad de deformacidn anelastica recuperable durante la fluencia depende de varios factores (15):
1. Ladensidad total de dislocaciones, méviles e inmdviles, y la fraccion de dislocaciones moviles.
2. Lalongitud de eslabones de dislocacion libres.
3. Elesfuerzo efectivo en los eslabones de dislocacién.

La precipitacidon de carburos extensiva reduce la deformacion aneldstica durante la fluencia secundaria
al reducir la longitud de eslabones de dislocacion libres. Durante este proceso, fluencia secundaria, sélo
opera una pequefia parte de los esfuerzos friccionales por lo que no se considera que controle la
velocidad de fluencia (15).

1.2.5.3 Deslizamiento de fronteras de grano

A temperatura elevada los granos en los metales policristalinos pueden moverse de manera relativa
entre si. El deslizamiento de fronteras de grano es un proceso cortante que ocurre en la direccién de la
frontera de grano. Se ve facilitado al incrementar la temperatura y/o reducir la velocidad de
deformacién. Este fendmeno es discontinuo en el tiempo, y la cantidad de desplazamiento por cortante
no es uniforme a lo largo de la frontera de grano (5).

Ya que la deformacion total es la suma de la deformacién al deslizamiento dentro de los granos y al
deslizamiento de las fronteras de grano, existe una relacién entre ella y la distancia de deslizamiento. A
su vez, existe una relacién entre deslizamiento cristalografico y deslizamiento de fronteras de grano (5).

Lo importante de este fendmeno es la iniciacidon de fracturas en las fronteras de grano. Para que la
deformacidn de las fronteras de grano ocurra sin producir fracturas en ellas, debe existir un mecanismo
disponible que permita la continuidad de la deformacién a lo largo de la frontera de grano. Un
fendmeno que permite esto es la formacién de pliegues al final de la frontera de grano o la migracién de
las fronteras de grano (5).

La inhibicién de la fluencia esta relacionada con la presencia de carburos del tipo M,;Cs en conjunto con
nitruros de vanadio en la frontera de grano, los cuales reducen la velocidad de fluencia e incrementan la
ductilidad a la fluencia. Ya que el endurecimiento por precipitados puede eliminar el movimiento de las
dislocaciones, posteriormente los procesos de fluencia difusional dominaran la deformacién. En estos
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casos es necesario restringir el deslizamiento de las fronteras de grano que se logra con la precipitacion
de carburos en las fronteras. Si sélo existen carburos en las fronteras de grano los procesos de fluencia
son significativos en los procesos de deformacién de la matriz y la frontera. Ademas, en los aceros
inoxidables austeniticos, estos carburos funcionan como fuentes de dislocacion durante la fluencia
primaria y secundaria, y se podrian considerar como resultantes del deslizamiento de las fronteras de
grano locales que ocurren entre los carburos de las fronteras de grano. De hecho, los nitruros de
vanadio previenen que estos carburos actien como concentradores de esfuerzos y evita la formacién de
apilamientos de dislocaciones de fronteras de grano contra ellos (16; 17; 18).

1.3 Maclas

1.3.1 Definicion

El maclado o formacién de maclas es el segundo mds importante mecanismo asociado a la deformacién
metdlica, el primero siendo el deslizamiento. Resulta cuando una porcidn del cristal se reorienta en
comparacion con el resto del cristal de una manera simétrica y definitiva; la porcion maclada del cristal
es una imagen de espejo del cristal padre (5).

1.3.2 Frontera de macla

La frontera de macla (defecto planar interno) es un tipo especial de frontera de grano a lo largo de la
cual hay una simetria de espejo, esto es, los &tomos en un lado de la frontera estan localizados en
imagenes espejo a posiciones de los dtomos del otro lado. La frontera de macla o plano de macla es el
plano de simetria entre ambas porciones del cristal. La regién de material entre estas fronteras se
conoce como macla. La energia de frontera de macla es cercana a la mitad del valor de la energia de
falla por apilamiento (SFE) (2; 5; 10; 19).

Las fronteras de macla son una barrera fuerte contra los movimientos de dislocacion en niveles de
deformacién bajos, lo que lleva a la acumulacion de esfuerzos en la frontera, similar a las fronteras de
grano (20).

1.3.3 Planos y direcciones de macla

El maclado ocurre en un plano cristalografico definido y en una direccidn especifica, para cada
estructura cristalina (2; 5).

El plano de macla puede formarse durante el crecimiento del cristal o puede ser el resultado de
movimientos de dislocacién ocasionados al aplicar un esfuerzo. Los diferentes planos de macla y
direcciones para cada estructura cristalina son:
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® Para metales con estructura cristalina bcc, el plano de macla es el (112) y la direccion es la [111],
e para la estructura hcp el plano de macla es el (1012) y la direccién es la [1011] y
e para la estructura fcc el plano es el (111) y la direccién es la [112].

Para aceros inoxidables austeniticos el maclado es mecanismo de deformacidn primaria en las primeras
etapas de la deformacidn en la orientacion [111] bajo tensidn, mientras que bajo compresion es en la
orientacién [001] (2; 4; 5; 10).

1.3.4 Tipos de macla
Las maclas son defectos producidos por la deformacidn, especificamente (2; 5; 10):

® Debido al desplazamiento atémico producto de fuerzas mecdnicas de tipo cortante (maclas
mecanicas).

e Producto de los tratamientos térmicos de recocido seguidos de deformacidon (maclas de
recocido).

e Originadas por el movimiento de dislocaciones especificas (maclas de deformacién).

e Causadas cuando el hierro cubico centrado en el cuerpo (bcc) y sus aleaciones se cargan con
rapidez a baja temperatura (maclas delgadas de tipo lamelar conocidas como bandas de
Neumann).

1.3.4.1 Maclas mecanicas

El maclado mecanico ocurre en metales con estructura cristalina bcc y hcp a temperaturas bajas y a altas
velocidades de carga (carga de choque), condiciones en las cuales el deslizamiento esta restringido. Un
ejemplo de esta microestructura se puede ver en la Figura 0.10 (2; 5).
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Figura 0.10 Maclas mecénicas™

1.3.4.2 Maclas de recocido

Las maclas de recocido son comunes en metales con la estructura cristalina fcc, mientras que las maclas
mecanicas se observan en metales bcc y hep. Estas maclas son mas anchas con lados mas rectos que las
maclas mecdnicas y la energia de la frontera de este tipo de macla es cercana al 5% de la energia
promedio de la frontera de grano. En las micrografias de aceros inoxidables austeniticos (estructura fcc),
a veces se puede notar la presencia de maclas de recocido durante la recristalizaciéon en forma de lineas
paralelas en algunos granos. Esas lineas rectas que atraviesan a los granos son el sitio en que la interfase
de la macla anterior intersecta a la superficie de la muestra, lo que ocurre después de una cierta
cantidad de deformacion debido a que se requiere cierta rotacion del grano antes de la activacion del
maclaje. Su presencia en la microestructura es evidencia de que el metal sufrié deformacién mecanica
antes del recocido, ya que crecieron de un nucleo de macla producido durante la deformacion (1; 2; 5;
10; 21).

En la Figura 0.11 podemos ver los cambios en la orientacién cuando el deslizamiento pasa a través de las

fronteras de macla de recocido (21).

o . . .z £ . 12
Figura 0.11 Cambios en la orientacidn al pasar a través de las fronteras de macla de recocido

" Dieter, George E. Mechanical Metallurgy. UK : McGraw-Hill, 1988. p. 134
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1.3.4.3 Maclas de deformacion

En las maclas de deformacién, los desplazamientos atdmicos necesarios para formar maclas no son
multiplos enteros de espaciamientos de la red cristalina y por lo tanto, las dislocaciones involucradas
son imperfectas. De hecho, son dislocaciones parciales que tienen que desplazarse en forma compleja
para producir maclas. Para poder formar las maclas de deformacién en materiales con estructura fcc es
necesario un cambio del sistema de deslizamiento para activar el proceso. Posteriormente, si se llega al
esfuerzo cortante requerido para el maclado, se formardan las maclas de deformacion (5; 10; 21).

Las maclas de deformacién en aleaciones fcc son fronteras que forman obstdculos semi-rigidos contra
sistemas de deslizamiento no coplanares. Por esto, una dislocacién moviéndose en un sistema de
deslizamiento activo tendra dificultades para cruzar la frontera de macla usualmente localizada en
sistemas de deslizamiento conjugados (21).

Las maclas de deformacion subdividen los granos de los cuales provienen, lo que provoca un incremento
en el endurecimiento mecanico del material. También, a través del cambio de orientacion en el cristal
maclado, este tipo de maclas puede contribuir al endurecimiento por deformacion (21).

1.3.4.4 Bandas de Neumann

Las bandas de Neumann (Figura 0.12) se pueden observar en micrografias con aumentos bajos. Ademas
estas fronteras de macla se atacan quimicamente a aproximadamente la misma velocidad que las
fronteras de grano, por lo que son fronteras de gran energia (5).

i - . i . & # R

Figura 0.12 Bandas de Neumann®®

2 Evaluation of the Role of Deformation Twinning in Work Hardening Behavior of Face-Centered-Cubic Polycrystals.
Hamdi, Farzad y Asgari, Sirous. USA :, February 2008, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 39A, p. 297
" Dieter, George E. Mechanical Metallurgy. UK : McGraw-Hill, 1988. p. 134

26



1.3.5 Esfuerzos y deformaciones

Los esfuerzos cortantes se limitan a la deformacion por deslizamiento, ésta debe preceder, acompafiar y
seguir a la formacién de maclas en cristales reales. La deformacidn cortante resultante no es inherente
al maclado, pero se genera en el plano de deslizamiento asociado. En su ausencia, es decir en un cristal
perfecto, las maclas se pueden formar por el reacomodo atdomico sin necesidad de un esfuerzo cortante
(22).

Las maclas se pueden ver en superficies pulidas debido al cambio en elevaciéon producido por la
deformacién y por la diferencia en orientacidn cristalografica entre las regiones, deformada y sin
deformar. Si la superficie fuera tal que la diferencia entre elevaciones fuera nula, el ataque quimico
revelaria las maclas debido al cambio de orientacidn entre las regiones (5).

La deformacién pldastica puede ocurrir en ciertos materiales metalicos debido a la formacién de maclas.
Para que ocurra el maclado la deformacion de corte debe ser homogénea (2).

La formacion de maclas es importante en la deformacidn de materiales con pocos sistemas de
deslizamiento, como son aquéllos que poseen estructura hexagonal compacta, especialmente cuando se
encuentran en estado policristalino. Esto es, la estructura hexagonal compacta sélo tiene tres sistemas
de deslizamiento y, por lo tanto, el deslizamiento esta restringido. Sélo una pequena fraccion del
volumen total del cristal se reorienta por maclado y, por tanto, los metales con sistema cristalino hcp, en
general, tendrdan menor ductilidad que metales con mayor nimero de sistemas de deslizamiento (5; 10).

“Si el maclado ocurre durante un ensayo de tensién, produce aserrados en la curva

esfuerzo-deformacién.”**

La energia de deformacién requerida para producir una macla es pequefia, por lo que la deformacién
total que puede producirse con el maclado también es pequefia (5).

Las maclas no sélo ocurren en ensayos de tensidn, o cuando el material sufre esfuerzos cortantes.
Algunos aceros inoxidables austeniticos también presentan este fendmeno en ensayos de fatiga a
diferentes temperaturas (22; 23).

Debido a que los aceros austeniticos tienen SFEs de bajas a moderadas, su comportamiento a la
deformacién es diferente al de otros aceros, como son los aceros al carbono. Dentro de las diferencias
se encuentra la facilidad para formar fallas por apilamiento, la formacién de maclas y la tendencia a
formar estructuras de dislocacidon planar. Todas estas caracteristicas microestructurales influyen
considerablemente la respuesta esfuerzo-deformacién y la evolucidn de la textura de esta clase de
aceros produciendo una respuesta de endurecimiento por deformacién (4).

“Idem, p. 133
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1.3.6 Macla contra deslizamiento
Las diferencias entre deslizamiento y macla son varias (2; 4; 5; 21; 22):

e La primera, es que para el deslizamiento, la orientacidn cristalografica arriba y abajo del plano
de deslizamiento es la misma antes y después de la deformacidn; mientras que para el maclado,
hay una reorientacidn a lo largo del plano de macla.

® La segunda diferencia es que el deslizamiento ocurre en multiplos de espaciamiento atémico
distintivos, mientras que el desplazamiento atémico para el maclado es menor que la
separacion interatomica. El deslizamiento ocurre en planos relativamente muy separados. Lo
importante del maclado recae en las resultantes reorientaciones cristalograficas; el maclado
puede colocar nuevos sistemas de deslizamiento en orientaciones que son favorables en
relacion con los ejes de esfuerzo, de tal manera que el deslizamiento puede ocurrir
posteriormente, sin embargo, el deslizamiento esta limitado a la regidon inmediatamente
adyacente y paralela a las maclas, o al area entre ellas.

e Otra diferencia es el tiempo de formacién, las maclas se pueden formar en periodos de tiempo
tan pequefos como unos cuantos microsegundos, mientras que para los deslizamientos hay un
tiempo de retraso de varios milisegundos antes de la formacién de bandas de deslizamiento.

La magnitud de desplazamiento dentro de la regién de maclado es proporcional a la distancia al plano
de macla, esto sélo es vélido para esfuerzo cortante homogéneo y si la frontera de macla es simple (2;
5).

El esfuerzo para maclar un cristal tiende a ser superior al que se requiere para el deslizamiento y, por lo
tanto, excepto en determinadas condiciones, el deslizamiento es el mecanismo de deformaciéon normal.
El esfuerzo de deformacién de una macla es menos sensible a la temperatura que el esfuerzo de
deslizamiento, por esto, la formaciéon de maclas se hace mds favorable a medida que desciende la
temperatura de deformacion (10).

El maclado generalmente ocurre cuando los sistemas de deslizamiento se encuentran restringidos o
cuando algo incrementa el esfuerzo cortante critico de tal manera que el esfuerzo de maclado es menor
que el esfuerzo para deslizar. Por esta razén se dan las maclas a temperatura baja o a velocidad de
deformacién alta en metales bcc y fcc o en metales hcp en orientaciones en las cuales el deslizamiento
basal es desfavorable (5; 21).

1.3.7 Nucleacion y energia

A la nucleacién de maclas debe anteceder la acumulacion de gran cantidad de energia de deformacion
eldstica (proveniente de la inestabilidad de la red), ya que ésta es una manera eficiente de acomodar el
exceso de energia que se acumula en las interfases macla/matriz. De esta manera, la formacion de
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maclas mecanicas puede ser suficiente para estabilizar la red al acomodar una fraccion suficiente de la
energia de deformacidn eldstica en las fronteras entre macla y matriz. Este acomodo y formacién de
maclas responde a una necesidad del material de acomodar cierta cantidad del exceso de energia de
deformacién para evitar la falla y no para reducir la deformacion cortante excesiva que posea.
Venables™ concluyd que el esfuerzo cortante critico requerido para la nucleaciéon de maclas de
deformacién es una funcidn parabdlica del valor de la energia de falla por apilamiento (SFE) e inclusive
la incorporaciéon de la contribucién del endurecimiento por solucidn sdlida podria intensificar esta
tendencia parabdlica. Otros autores consideran que la SFE tiene sélo un efecto indirecto en los esfuerzos
de maclaje, y que por el contrario, la densidad de dislocaciéon critica y la longitud del deslizamiento
homogéneo son las variables microestructurales mas relevantes que influyen directamente en el
esfuerzo de maclaje en el material policristalino. Estas diferencias producen diferentes niveles de
concentracion de soluto de los materiales y por lo tanto sus contribuciones al endurecimiento por
solucidn sdlida son diferentes para cada metal (22; 24; 25).

Los nucleos de macla criticos se forman por cortantes homogéneos de la red en lugares en los que el
esfuerzo local se haya elevado al nivel teérico por dislocaciones apiladas. Es irrelevante si estos niveles
de esfuerzo son sélo locales o a través de la red de un cristal perfecto (ideal) (22).

Las condiciones mencionadas anteriormente llevan a ciertas consecuencias, como son (22):

1. La presencia de niveles tan altos de esfuerzo debe necesariamente estar acompainado de niveles
de deformacién elastica elevados.

2. La energia de deformacion eldstica a muy altos niveles debe estar presente en el momento
inicial de formacion de maclas.

3. Los niveles de esfuerzo mencionados sélo pueden ser obtenidos en la ausencia de liberadores
de esfuerzo por deslizamiento.

1.3.8 Tamaiio de grano

El tamafio de grano también influye en las maclas de deformaciéon. Incrementar el tamafio de grano
promedio produce un menor esfuerzo de nucleacidén de macla. Este efecto difiere de la SFE de cada
material, para metales con SFE media la influencia no es determinante en el maclaje. Como se puede ver
en la Figura 0.13, en los metales con baja SFE la influencia es mucha mds significativa (25).

v Venables, J.A. Deformation Twinning. [ed.] R.D. Reed-Hill y J.P. and Rogers, H.C. Hirth. s.l. : Gordon and Breach,
1964. pag. 77.
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Figura 0.13 Influencia del tamaio de grano en un metal con baja SFE en una grafica normalizada de velocidad de
.. .z 16
endurecimiento por deformacién contra esfuerzo

1.3.9 Endurecimiento provocado por maclas

El maclado también es una causa del endurecimiento lineal en policristales de estructura fcc con baja
energia de falla por apilamiento (SFE). Debido a la necesidad de un cambio en el sistema de
deslizamiento previo al maclado, se cree que sélo los cristales con estructura fcc con esfuerzos de
maclado suficientemente bajos formaran maclas mecanicas después de una cierta deformacion plastica
inicial. Esta tendencia se incrementa con la tendencia del material al deslizamiento planar. Este
comportamiento muestra dos mesetas en las graficas de velocidad de endurecimiento por deformacién
contra deformacién (Figura 0.14):

® En la primera etapa, A, hay un decremento continuo en la velocidad de endurecimiento por
deformacion.

e Seguida por la etapa B en la que la velocidad de endurecimiento es casi constante. Esta etapa
puede manifestarse como una region lineal en la curva esfuerzo verdadero contra deformacion
verdadera aunque este comportamiento difiere de la respuesta al endurecimiento para
aleaciones fcc con alta SFE.

e Después de esta etapa hay otra caida (etapa C) en la velocidad de endurecimiento por
deformacién que ocurre en deformaciones menores al -0.25 que continla hasta una
deformacién de -0.55.

e En deformaciones mayores (etapa D) una segunda velocidad de endurecimiento constante
ocurre. Esas zonas de velocidad constante reflejan en la microestructura la formacion de nuevas
variantes de maclas de deformacion (21; 25).

te Influence of Grain Size and Stacking-Fault Energy on Deformation Twinning in Fcc Metals. El-Danaf, Ehab,
Kalidindi, Surya R. y Doherty, Roger D. May 1999, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 30A, p. 1227
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Figura 0.14 Velocidad de endurecimiento por deformacion - deformacion®’

1.3.10 Fluencia y maclas

Existe la posibilidad de que ocurra el maclado en materiales sometidos a fluencia, lo cual es funcién de
la temperatura y del tiempo que permanezca el material en estas condiciones. La macla presenta grietas
cercanas a la fractura de la pieza, con las siguientes caracteristicas (26):

1. Generalmente sucede en una orientacién de 45° en relacidn con el eje de esfuerzo.

2. Las grietas en las maclas coinciden con el eje transverso al eje de esfuerzos aplicados. Ver Figura
0.15.

3. Lainiciacién se da en superficies y propagandose a lo largo de la interfaz de macla.

4. La nucleacidn de grietas en las maclas se da en la interseccidon de segmentos de macla de tipo
coherente e incoherente, la propagacién de la grieta se da a lo largo del segmento coherente.
Ver Figura 0.16 y Figura 0.17.

5. Presencia de multiples cavitaciones de macla de tipo coherente en una macla que contiene
varios pasos de macla incoherentes. Ver Figura 0.18.

Y Evaluation of the Role of Deformation Twinning in Work Hardening Behavior of Face-Centered-Cubic Polycrystals.
Hamdi, Farzad y Asgari, Sirous. USA :, February 2008, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 39A, p. 295
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Figura 0.15 Grietas en las maclas producidas por fluencia®®
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Figura 0.16 Nucleacion de grietas en las maclas durante la fluencia

Figura 0.17 Propagacion de grietas en las maclas durante la fluencia

18 Twin-Boundary Cavitation During Creep in Aged Type 304 Stainless Steel. Sikka, V.K., Swindeman, R.W. y
Brinkman, C.R. Julio 1977, Metallurgical Transactions A, Vol. 8A, p. 1120
¥ 1dem, p. 1121

32



. . . .20
Figura 0.18 Grietas en las maclas y pasos de macla incoherentes durante la fluencia

1.3.11 Efecto Bauschinger (BE)

El Efecto Bauschinger, un fendmeno general de los metales policristalinos, es la dependencia del
esfuerzo de cedencia en la trayectoria de carga y direccidn. Esto es, el esfuerzo de cedencia en una
direccion es menor que en la direccidon opuesta. Lo anterior también es valido cuando se trata de la
direccionalidad del endurecimiento por deformacién (5; 27).

La manera de medir el efecto Bauschinger es a través de la deformacidén Bauschinger (B), que es la
diferencia en deformacion entre las curvas de tensidon y compresidn a un esfuerzo dado (5).

Durante la deformacidn plastica las dislocaciones se acumulardn en las barreras de manera enredada y
eventualmente formaran células. Cuando la carga se retira, las lineas de dislocacién no se moveran de
manera apreciable debido a que la estructura es mecdnicamente estable. Sin embargo, cuando la
direccion de carga se invierte, algunas lineas de dislocacidon se pueden mover una distancia apreciable
con un esfuerzo cortante bajo ya que las barreras al final de las dislocaciones tienden a no ser tan
fuertes ni tan poco espaciadas como las que existen inmediatamente al frente; todo esto lleva al punto
de cedencia inicial a niveles bajos de esfuerzo cuando la direccién de carga se invierte (28).

Las fronteras de macla presentan un obstaculo fuerte contra las dislocaciones y llevan a un alto Efecto
Bauschinger, debido a que el apilamiento de dislocaciones provocado por estas fronteras genera un
campo de alto alcance de esfuerzo interno. Un alto BE lleva a una deformacion combinada de
macla/deslizamiento (20).

% 1dem, p. 1123
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1.4 Bandas

1.4.1 Definicion

Las bandas son las regiones con diferente orientacidén que surgen de la deformacidn no homogénea de
un cristal. Cuando un deslizamiento ocurre sin restriccion y de manera perfectamente homogénea, las
lineas de deslizamiento se remueven al pulir la superficie. Por el contrario las bandas no desaparecen ya
que representan una region de diferente orientacion cristalografica (5).

Usualmente tienen formas irregulares pero estan elongadas en la direccidn de la deformacidn principal,
de ahi se deriva que las bandas producen anisotropia en los materiales que las presentan dentro de los
que se incluyen metales con estructuras fcc y bcc, pero no en hcp. Se ha demostrado que el manganeso
es el elemento aleante mas responsable en el desarrollo de bandas microestructurales en aceros de baja
aleacidn (5; 29; 30).

1.4.2 Formacion

La tendencia a la formacién de bandas es mayor en especimenes policristalinos debido a las
restricciones que imponen las fronteras de grano. Como se puede observar en la Figura 0.19, las bandas
facilitan que las diferencias en orientacion resalten durante la deformacion (5).

Figura 0.19 Microestructura bandeada en la direccidon longitudinal (horizontal) de una placa de acero rolada en caliente™

La estructura bandeada resulta de la deformacidén en caliente y es producto del estado bruto de
solidificacién, en especial si durante el desarrollo de la solidificacion se han producido reacciones
peritécticas. Se presentan después de tratamientos como el recocido, el templado y el austemplado, y
las bandas siempre siguen la orientacién longitudinal. Un estudio demostrd que al enfriar dentro del
horno se produce un bandeado intenso, mientras que al incrementar la velocidad de enfriamiento se

2 Effect of Microstructural Banding in Steel. Grange, R.A. February 1971, Metallurgical Transactions, Vol. 2, p. 419
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reducen las diferencias en temperatura de las bandas segregadas; otro estudio demostré que el bandeo
se puede eliminar al enfriar rdpidamente o provocar el reaparecimiento de grandes granos de austenita
si el material posteriormente se reausteniza y se enfria lentamente (27; 31; 32; 33).

En general aparecen después de la conformacidn en caliente de soluciones sélidas de bajo coeficiente
de reparto, cuando el metal disolvente presenta estados alotrépicos distintos a la temperatura de
conformacion y a la temperatura ambiente, y si los elementos solutos favorecen una u otra alotropia
desde la temperatura de conformacion hasta la ambiental (27).

Durante el proceso de solidificacion del acero, los contornos de las dendritas se enriquecen en
elementos en solucién soélida sin importar si son alfagenos o gammagenos, ya que ellos son los
responsables de la estructura bandeada. Esos elementos (por ejemplo los sulfuros de manganeso)
suelen aparecer como precipitados en la periferia de las dendritas y se alinean después en la direccion
de la conformacidn. Las zonas con estos sulfuros tienen mayor contenido de elementos en solucién
solida. Ya que estos elementos poseen diferentes propiedades térmicas son los primeros o los uUltimos
en convertirse al enfriarse después de conformado el acero y de ahi que produzcan las bandas de una
fase, como es la perlita, flanqueadas por bandas de granos ferriticos o austeniticos. Los sulfuros
aparecerdan alojados en las cadenas de perlita si los elementos son gammagenos o en las cadenas de
ferrita cuando son alfagenos. Las bandas contienen la mayoria de las inclusiones de sulfuro de
manganeso, y estan formadas por estructuras tubulares con fronteras de muchas aleaciones. El
fendmeno del bandeado es consecuencia de gradientes de concentracidon de solutos a lo largo de las
bandas en el proceso de solidificacion; en los aceros de baja aleacion este fenédmeno es producto de la
segregacion de elementos aleantes substitucionales durante la solidificacion dendritica. La adicion de
elementos como manganeso, cromo, niquel y molibdeno provocan que la solidificacidon ocurra en un
rango de temperaturas y composiciones, por lo que el niucleo de las dendritas solidifica relativamente
como metal puro mientras que los espacios interdendriticos se enriquecen en soluto; estas regiones con
alta y baja cantidad de soluto estan elongadas y se convierten luego en bandas paralelas en las
operaciones de rolado y conformado (27; 29; 30; 31; 34).

La composicidn de las bandas también tiene que ver con la segregacién de fésforo. Como hemos visto, el
bandeado tiene que ver con los gradientes quimicos en el material que se forman al solidificar y por lo
tanto nunca logran el recocido completo. En materiales fcc el efecto del bandeado es mas pronunciado
debido a los bajos coeficientes de difusidon de la mayoria de los solutos en estos metales. Otros estudios
han probado que dentro de las bandas hay particulas de fase o (en lugar de particulas elongadas de fase
ferrita 6 que desaparecen arriba de los 720°C), asi como de fase x (35; 36).

Una banda con alto contenido de cromo, tendrd poca cantidad de manganeso, niquel y molibdeno, y
viceversa. En la zona central de las piezas se ha encontrado un pequefio incremento de Cr y decremento
de Ni, Mny Mo (37).

Si no se presenta el bandeado quiere decir que todas las zonas lograron la misma temperatura al mismo
tiempo durante el enfriamiento, aunque esto no elimina las heterogeneidades quimicas. En esos casos
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las bandas estan enmascaradas: las zonas segregadas (ricas en elementos en solucidn sélida) tienen mas
templabilidad que las no segregadas (27).

Si en un analisis micrografico se encuentras bandas, es indicativo de la segregacion. A pesar de esto, no
tiene influencia en el diferencial de esfuerzos. Un método para cuantificar la intensidad del bandeado es
a través del comportamiento desigual a la dilatacion en la direccion normal y paralela a las bandas. Otro
método ha sido medir la fraccién de banda en experimentos de recocido isotérmico con despolarizacidn
de neutrones combinada con mediciones con microanalisis de electrones para determinar la influencia
de las composiciones locales de soluto en la formacidn de bandas (29; 38; 39; 40).

La Unica manera de la eliminacién permanente de microestructura bandeada es a través de
tratamientos de homogenizacion a alta temperatura, que pueden remover los gradientes de
composicion internos. Un ejemplo de ellos es el tratamiento de normalizado a alta temperatura y por un
corto tiempo (30; 34).

La eliminacion del bandeado es efectiva al reducir la anisotropia en el acero sin elementos aleantes,
pero sélo presenta una modesta mejoria en aceros con numerosas inclusiones elongadas. Este proceso
altera la transformacidn de la austenita en cierto grado, pero mejora el maquinado y conformado en frio
subsecuentes al reemplazar las concentraciones de martensita en bandas con pequefios volumenes de
martensita dispersos de manera aleatoria en el acero que no esté transformado en ferrita/perlita o
bainita (34).

Las bandas microestructurales tienen un rango de dureza de 300 a 360 VHN dependiendo de la densidad
de los precipitados en las bandas. En contraste, la dureza de la matriz es de aproximadamente 220 VHN
(36).

1.4.3 Esfuerzos y Deformaciones

El efecto de las bandas en las curvas esfuerzo-deformacion antes de llegar a la fractura se muestra en la
Figura 0.20, en la que vemos que dependen tanto del ancho de banda como de la velocidad de
enfriamiento (41).

“La resistencia al flujo plastico, visto en las curvas esfuerzo-deformacién, varia con la

cantidad de bandas por microcortantes y de martensita-alfa’”.*

2 Comparative Study of the Impact Response and Microstructure of 304L Stainless Steel with and without Prestrain.
Lee, Woei-Shyan y Lin, Chi-Feng. September 2002, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 33A, pags.
2807
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Figura 0.20 Cambios en las curvas esfuerzo-deformacion provocados por el ancho de banda y por la velocidad de
enfriamiento”

El efecto que las bandas y las fallas asociadas tienen en las curvas de esfuerzo-deformacidn se puede
observar en la Figura 0.21: la banda 1 es de particulas grandes, mientras que la banda 2 es de particulas
pequefias. La fractura ocurriria de la siguiente manera (36):

1. Un grupo de precipitados grandes, localizado cerca de la superficie de la probeta, en la banda 1
forman una poblacién de microgrietas que ligadas una con otra forman una grieta larga que se
detiene en A.

2. El material continla deformandose y eventualmente la banda 2 (con precipitados pequefios)
empieza a agrietarse.

3. La fractura del material ocurre cuando deformacién adicional provoca que las grietas dentro de
la banda 1y 2 se unan.
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Figura 0.21 a) llustracién esquematica de una probeta para ensayos de traccion que contiene 2 bandas discontinuas y no-
coplanares formadas por particulas, y b) curva esfuerzo-deformacion esquematica de la falla producida en la probeta
ilustrada en a).24

> Solidification, Segregation, and Banding in Carbon and Alloy Steels. Krauss, George. December 2003,

Metallurgical and Materials Transactions B, Vol. 34B, pp. 791
** Microstructural Banding and Failure of a Stainless Steel. Stauffer, A.C., Koss, D.A. y McKirgan, J.B. April 2004,
Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 35A, p. 1322
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El proceso de fractura ductil en este tipo de probetas involucra la iniciacién de las grietas como fractura
de particulas de segunda fase, por ejemplo fase sigma, dentro de una banda microestructural durante la
deformacion. Para facilitar el inicio de la grieta se incrementa el tamafio de las particulas dentro de una
banda, mientras que para facilitar la propagacion de las grietas se incrementa la longitud y continuidad
de la banda (36).

1.4.4 Estructura bandeada por cortante

Como se puede ver en la Figura 0.22, las bandas son regiones de distorsion, en las que una porcién de
un grano rotd hacia otra orientacion para acomodar la deformacidn aplicada. Cuando estas regiones se
extienden a lo largo de muchos granos se conocen como estructura bandeada por cortante, observable
en la Figura 0.23, y estan relacionadas con la deformacidn inestable de materiales metdlicos ductiles a
altas velocidades de deformacion (5; 42; 43).

Figura 0.22 Microestructura de una banda por cortante en el acero inoxidable 304%
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Figura 0.23 Estructura dentro de la zona localizada de cortante y el nticleo de una banda por cortante

» Development of Adiabatic Shear Bands in Annealed 316L Stainless Steel: Part I. Correlation between Evolving
Microstructure and Mechanical Behavior. Xue, Q. y Gray lll, G.T. August 2006, Metallurgical and Materials
Transactions A, Vol. 37A, p. 2441
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El esfuerzo cortante aplicado a lo largo de este tipo de estructuras produce un tipo de falla comun,
debido a que promueve la propagaciéon de grietas. Esto resulta de la siguiente manera, las altas
temperaturas locales generadas durante la localizacién de los esfuerzos cortantes ablandan
significativamente el material dentro de las bandas sin crear singularidades en la seccion sometida a
cortantes, por lo que las grietas y posteriormente las fallas se inician en los concentradores de
esfuerzos, no dentro de las bandas (5; 37; 43; 44).

La tendencia de un material a deformarse por bandas formadas por cortante de manera local esta dada
por el cambio fraccional de velocidad de deformacion contra deformacion. Esto puede representarse
con parametros basicos del material (5):

y—1
o =
m
1.13
Donde:
1de
y=——
o del; g 1.14
d]nr_rl
m = -
ding’ 1 1.15

Se ha demostrado que un valor de a superior a 5 indica que la formaciéon de bandas por cortante se
producird (45).

La susceptibilidad de un material a formar bandas por cortante también esta directamente relacionada
con su capacidad de endurecimiento, la cual depende de la microestructura inicial y su evolucidn, asi
como de las caracteristicas de los defectos preexistentes y su densidad, distribucién e interaccion. Si los
materiales presentan velocidad de endurecimiento por deformacién con valor positivo, no importando
si es pequefio o no, desarrollara bandas por cortante facilmente. La iniciacién de bandas por cortante de
tipo adiabatico ocurre cuando el esfuerzo cortante forma un pico después de un endurecimiento por
trabajo sustancial. La velocidad de endurecimiento por trabajo tiene un rol importante en la localizacion
de cortantes de tipo adiabatico. El inicio y desarrollo de bandas de este tipo es controlado por una
competencia entre los factores de endurecimiento y ablandamiento (43; 44; 46).

Se considera que la formacidon de martensita a’ mejora el esfuerzo bajo deformacién plastica en los
aceros inoxidables de la serie 300, y el mecanismo de la transformacion martensitica esta confinada a las
bandas por microcortantes que contienen fase € (hcp), fallas por maclado y una alta densidad de fallas
por apilamiento. La cantidad de martensita o’ formada estd afectada por aspectos como la precarga, la
deformacidn, la velocidad de deformacidn, el estado de esfuerzos y la temperatura. Este tipo de
martensita forma nucleos en las bandas por microcortantes y estos nucleos se pueden observar como
figuras poliédricas en la Figura 0.24 (47).
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Figura 0.24 Figuras poliédricas formadas por martensita-alfa' en las bandas por microcortantes?®

La transformacidon de austenita a martensita durante la deformacidn plastica sucede de la siguiente
manera: de austenita a martensita € (hcp) y de esta a martensita o’. Los posibles lugares para esta
transformacion son en las fronteras de macla, las intersecciones de bandas de deslizamiento con
fronteras de grano, a lo largo de las bandas por cortante, y en las intersecciones de bandas de
deslizamiento que posean densos nudos de fallas por apilamientos. Por lo tanto, la formacion de la
martensita inducido por deformacidn es funcidn de la estabilidad de la austenita y de la energia de falla
por apilamiento (SFE), pero también se ve afectada por la trayectoria de deformacién y por la velocidad
de la transformacidn. Los incrementos en la temperatura debidos al calentamiento adiabatico producen
un incremento en la SFE lo que crea bandas por cortante mas delgadas (37).

El acero inoxidable tipo forma mdas martensita si se encuentra bajo tensién biaxial balanceada en
comparacion con tensidén uniaxial. La martensita se forma en las intersecciones de las bandas de
deslizamiento, y hay aproximadamente 2.5 veces mas intersecciones después de la tensidén biaxial
balanceada comparada a la tensién uniaxial. La densidad de bandas de deslizamiento, de intersecciones
de banda, y de la cantidad de martensita se incrementa al subir la velocidad de deformacion (37; 48; 49).

Con una deformacién ingenieril del 10% y una velocidad de deformacién de 0.000125s”, se ha
encontrado que la martensita-alfa’ forma nucleos en las bandas por cortante y posteriormente crece en
la matriz adyacente que no posee bandeado. Este crecimiento ocurre preferencialmente en un lado de
la banda. Su evolucidon en funcidn de la deformacidn se puede ver en la Figura 1.25: la martensita alfa’ se
puede observar en color obscuro, mientras que la matriz austenitica posee color blanco (37).

2 Comparative Study of the Impact Response and Microstructure of 304L Stainless Steel with and without Prestrain.
Lee, Woei-Shyan y Lin, Chi-Feng. September 2002, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 33A, pags.
2808
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Figura 0.25 Microestructura del acero inoxidable tipo 304 bajo tension, con una velocidad de deformacién de 0.000125s™ y
con una deformacién de a) 10%, b) 20%, c) 30% y d) 45%.”

1.4.5 Estructura bandeada por deformacion

Su origen es la reduccidn total de la energia de deformacién producto del acomodo, aunque se requiere
energia adicional para lograr la falta de congruencia en las fronteras de grano e interfaces de banda.
Para materiales fcc, el bandeado por deformacién ocurrira si la energia para generar este tipo de bandas
es menor que la energia para lograr el acomodo (50).

Cuando ocurre el bandeado por deformacidn, se requiere energia adicional para crear nuevas interfases
y efectos de acomodo que tienen que ver con el cambio de forma provocado por el esfuerzo cortante
creado por las bandas de deformacion (50).

Este tipo de bandas también involucra la formacion de martensita explicado anteriormente. Cuando el
calentamiento ocurre a altas velocidades de deformacidn, la estabilidad de la austenita se incrementa,
lo que inhibe la transformacién. Ademads, la SFE se incrementa con la temperatura, lo que reduce la
densidad de caracteristicas planares de deformacién asociadas con la nucleacidn de la martensita, como
son las fallas por apilamiento, las bandas por deformacidn y las intersecciones de éstas (37).

7 Effect of Strain Rate on Stress-Strain Behavior of Alloy 309 and 304L Austenitic Stainless Steel. Lichtenfeld,
Joshua A., Mataya, Martin C. y Van Tyne, Chester J. January 2006, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol.
37A, p. 155
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1.4.6 Bandas y maclas

Si se generaron maclas en sentido perpendicular o cercano al perpendicular en comparacion con la
direccion cortante, existe la tendencia a generar nucleacidn de bandas por cortante. Los granos sufren
deformacidn intensa antes de que la banda se propague por ellos, lo que se puede ver en la Figura 0.26.
Sélo los granos directamente adyacentes a una banda por cortante muestran bandas por deformaciény
maclas altamente deformadas (44).

Figura 0.26 Banda por cortante que atraviesa granos con alta densidad de maclas®

1.5 Estructura micrografica de los aceros inoxidables

Los fendmenos de fronteras de grano (como son difusién de fronteras de grano, precipitacién y
corrosién) dependen directamente de la naturaleza cristalografica, asi como de la estructura atdomica
(51; 52; 53; 54; 55; 56).

La transferencia de dislocaciones atravesando un grano a través de la frontera de grano controla el
comportamiento de la deformacidn del material (9).

Después del proceso de recocido, que comiunmente se hace para eliminar los esfuerzos residuales, la
microestructura obtenida se muestra en la Figura 0.27 en la que se pueden observar maclas de recocido
y precipitados. El precipitado de mayor inclusidn que se observa es MnS (44).

28 Influence of Shock Prestraining on the Formation of Shear Localization in 304 Stainless Steel. Xue, Q., y otros.
June 2005, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 36A, p. 1476
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Figura 0.27 Acero inoxidable tipo 304 después del tratamiento térmico de recocido®

Las ondas de choque pueden tener ya sea un efecto o una combinacién de los siguientes fendmenos
metallrgicos: generacién de defectos puntuales, dislocaciones y maclas, cambios de fase vy
precipitaciones. Para analizar el efecto de estas ondas en el material (acero inoxidable tipo 304), se
puede realizar el experimento de aplicar un pulso de onda de Taylor de forma triangular. La
microestructura obtenida después de este proceso se muestra en la Figura 0.28. En ella, se observan
maclas de deformaciéon con una alta densidad, asi como bandas de deslizamiento en los granos
deformados. La interseccidn de las maclas forma una red estructural entrelazada debido a la activacion
de varias variantes de macla dentro de los granos (17; 44).

Figura 0.28 Acero Inoxidable tipo 304 después del tratamiento de choques

Ese mismo tratamiento puede producir martensita a con formas de aguja como se puede ver en la
Figura 0.29 (6).

°|dem, p. 1472
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Figura 0.29 Presencia de martensita-alfa en acero inoxidable tipo 304 después de ondas de choque30

Debido a la relativamente baja SFE, la microestructura del acero inoxidable tipo 304, a veces exhibe
arreglos de dislocacién planar acompafiadas de ciertas estructuras similares a [dminas en los planos
austeniticos {111}, generalmente identificadas como maclas de deformacién, como se puede ver en la
Figura 0.30 (6).

Figura 0.30 Maclas y dislocacién planar en acero inoxidable tipo 304**

1.5.1 Precipitados en el acero inoxidable austenitico tipo 304

Estos aceros inoxidables, en particular el tipo 304 puede presentar las siguientes fases: austenita (y),
particulas de segunda fase como son la fase o (Fe,Ni),(Cr,Mo), y la fase x (FessCri,Moy0) y precipitados
(36).

Cuando el porcentaje de cromo excede el 12%, como es el caso del acero inoxidable 304, éste permite la
formacién de una pelicula de éxido de cromo. Este comportamiento convierte al acero de anddico a
catédico y por eso los aceros que tengan mas del 12% de cromo se conocen como inoxidables (27).

* The Effect of Grain Size on the Shock-Loading Response of 304-Type Stainless Steel. Kestenbach, H.J. y Meyers,
M.A. December 1976, Metallurgical Transactions A, Vol. 7A, p. 1948
31

Idem, p. 1945
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Los carburos de cromo formados por precipitaciéon en estado sdélido, disminuyen los contenidos de
cromo en las zonas contiguas a ellos, menores al 12% y convertiéndolas en anddicas y sensibles a la
oxidacion o corrosidn intergranular (27; 57).

En el caso de la fase sigma, es exclusiva en temperaturas inferiores a los 821°C y esta formacion sélo se
da durante el enfriamiento, tras miles de horas. Este compuesto intermetalico tetragonal complejo
puede precipitar por reaccidn espinodal en la ferrita fragilizandola. Las fases sigma aparecen cuando las
aleaciones tienen un alto contenido local en cromo (alrededor del 40%). En aceros con mas de 20% de
cromo después de permanencias prolongadas a 550°C, tras decenas de miles de horas, pueden
precipitar esas fases sigma que producen propiedades mecanicas inferiores. Por el contrario, pueden ser
redisueltas en poco tiempo mediante calentamiento a temperaturas superiores a los 900°C (27; 57).

Debido a que el acero inoxidable tipo 304 tiene como mucho 20% de cromo, no se espera que exista
fase sigma en la microestructura, aunque si estd presente en otros aceros inoxidables austeniticos. En
estos materiales sucede después de la formacidn de carburos M,3Cg, de la siguiente manera. La zona
superficial se descarburiza durante el enfriamiento lento en una atmédsfera no protectora, lo que lleva a
la descomposicién del carburo y la formacidn de la fase sigma (57).

En el diagrama binario cromo-carbono de la Figura 0.31 se pueden observar tres carburos, con tres
diferentes porcentajes atdomicos de carbono: Cr,3Cs (20.69%), Cr;C; (30%) y CriC, (40%). Estos
precipitados reducen al metal circundante de cromo, pudiendo provocar la corrosién si los niveles se
reducen lo suficiente para que el porcentaje de cromo sea menor a 12% (27; 57).

Figura 0.31 Diagrama binario Cr-C

Para el acero inoxidable tipo 304, se esperaria encontrar precipitados del tipo Cr,3Cs 0 generalizando,
del tipo M,3Cg, siendo M cualquier metal presente.

“En aleaciones simples como el grado 304, el carburo rico en cromo My;Cs es el Unico

observado”.*

A temperaturas entre 500 y 600°C, los precipitados se forman en dislocaciones y fronteras de macla, las
particulas tienden a formar plaquetas triangulares o hexagonales en fronteras de macla coherentes,

%2 purand-Charre, Madeleine. Microstructure of Steels and Cast Irons. Germany : Springer-Verlag, 2004. p. 315
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pero adoptan una forma de listdn en regiones incoherentes, mientras que en las fronteras de grano se

observan morfologias arborescentes (57).

Los diagramas de tiempo-temperatura-precipitacion (Figura 0.32) y tiempo-temperatura-transformacién
muestran que las fronteras de macla no son susceptibles a la precipitacidn de carburos ni a la corrosién
debido a que su estructura atomica es altamente regular y coherente en comparacion con otras
fronteras de grano. En particular, las fronteras de macla coherentes presentan gran resistencia a la
precipitacién de carburos por su extremadamente baja energia de frontera (58).

“La cantidad de fronteras de grano con precipitados se incrementa con el tiempo de

estabilizacién a una temperatura dada.”*
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Figura 0.32 Diagrama TTP para el acero 304*

Algunas fases de precipitados que son semi-coherentes con la matriz pueden orientarse a lo largo de
ciertos planos que no necesariamente coinciden con los planos de deslizamiento, para minimizar el
campo de deformacion general provocado por la discrepancia en la orientacién. Los campos de
esfuerzos a corto o largo alcance pueden provocar que los precipitados se alineen (57).

1.5.2 Efectos del tamafio de grano

Debido a que la nucleacién se ve favorecida en las fronteras de grano o en defectos (como las
dislocaciones) que representan regiones locales de exceso de energia, un refinamiento de grano facilita
la formacidn de precipitados al incrementar el nimero de posibles sitios de nucleacion (57).

La microdureza se incrementa cuando hay un decremento en el tamafio de grano, lo mismo que el
esfuerzo de cedencia. Por el contrario, la ductilidad también decrece al reducir el tamafio de grano. El
refinamiento de grano tiene un efecto benéfico en el comportamiento a la fatiga del acero tipo 304 (59).

3 Grain-Boundary Structure and Precipitation in Sensitized Austenitic Stainless Steel. Kokawa, Hiroyuki, Shimada,
Masayuki y Sato, Yutaka S. July 2000, JOM, p. 36
3 stickler, R. y Vinckier, A. 1961, Trans. ASM, Vol. 54, p. 362
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1.6 Efectos de elementos aleantes en aceros

1.6.1 Niquel

Es un estabilizador de austenita. Baja la temperatura austenizante minima e incrementa la resistencia a
la corrosion en medios con acido sulfurico. Forma fases NisX con Mo, Ti y Al, provocando
endurecimiento por precipitacion pronunciado. Retarda la transformacion perlitica y por lo tanto
incrementa el endurecimiento. Baja la temperatura de transicién ductil-fragil (57).

1.6.2 Cromo

Es un estabilizador de ferrita. Mejora la resistencia a la corrosion en medios himedos y a alta
temperatura, en especial para contenidos mayores al 10-11%. Sube la temperatura de liquidus en
presencia de carbono. Forma nitruros y carburos, incluyendo M;C; y My3Cs, asi como compuestos
intermetalicos, incluyendo la fase sigma. Forma fase quebradiza aCr a través de la descomposicidn de
ferritas ricas en cromo a baja temperatura. Mejora el endurecimiento (57).

1.6.3 Manganeso

Es un estabilizador de austenita. Es uno de los elementos, que mejoran la resistencia, mas baratos y mas
efectivos. Baja la temperatura de la transformacién perlitica, permitiendo tratamientos en el campo
austenitico a baja temperatura. A pesar de ser un estabilizador de austenita, el manganeso también
tiene la tendencia a promover la fase sigma. Forma carburos, incluyendo el Mns;C, que es
completamiente soluble con Fes;C, también forma sulfuro de manganeso, MnS. Retarda y baja la
velocidad de la transformacidn perlitica (57).

1.6.4 Silicio

Es un estabilizador de ferrita, con alta influencia en la resistencia. Frecuentemente presente en aceros
con niveles entre 0.2 y 0.35% en cuyo caso sus efectos son pequefios. En mayores cantidades (0.5-3%),
mejora la oxidaciéon y resistencia a la corrosion a temperaturas elevadas. Forma compuestos
intermetalicos y estabiliza la fase sigma. Provoca un decremento en la ductilidad durante el trabajo en
caliente. Perjudica la capacidad de soldarse. Previene la formacion de carburos bainiticos y mejora el
endurecimiento (57).
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1.6.5 Fosforo

Es un estabilizador de ferrita, tiene un alta influencia benéfica en la resistencia. Sus muy bajos limites de
solubilidad limitan la resistencia efectiva. Se segrega fuertemente, y en aceros al alto carbono, forma
eutécticos con bajo punto de fusion. Se segrega en fronteras de grano, provocando que los aceros al
bajo carbono se vuelvan quebradizos (57).

1.6.6 Azufre

Es un estabilizador de ferrita, tiene limitada solubilidad sélida y muy baja solubilidad inclusive a altas
temperaturas. Segrega y forma eutécticos a bajos puntos de fusion, excepto en la presencia de
manganeso. Se segrega en fronteras de grano, provocando que se vuelva quebradizo durante el trabajo
en caliente. Mejora la manufacturabilidad (57).
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2 Procedimiento Experimental

2.1 Ensayos mecanicos a temperatura elevada

2.1.1 Fabricacién de probetas

Para determinar el comportamiento mecanico a temperatura elevada del acero inoxidable tipo 304, se
maquinaron probetas del material siguiendo las especificaciones indicadas para hacer un ensayo de
tensién a temperatura elevada segln la norma ASTM E 21 — 05 (Standard Practice for Elevated
Temperature Tension Tests of Metallic Materials)®.

PROBETAI PARAPRUEBAS A
TEMFERATURASELEVADAS

Emayor=20 mm

Faza=4 mm .
Ahura=1.75 mm Acataciones en mm

Figura 2.1 Geometria de la probeta

En la Figura 2.1 se muestra la geometria resultante al maquinar las barras de acero inoxidable tipo 304
en un torno de control numérico. La geometria de la parte central de la probeta tiene un didmetro de
12.5mm y una longitud de 60mm y es la seccion mas importante de la probeta, ya que ahi se suscita la
estriccion o cuello y la posterior fractura, si es que alguno de los dos fendmenos se presenta.

2.1.2 Ensayos mecanicos en maquina de ensayos universales

En las Figuras 2.2 y 2.3 se observa la probeta montada en una maquina de ensayos universales marca
INSTRON modelo 5583-Standard que posee una capacidad de carga maxima de 150kN. Esta maquina
permite realizar ensayos de tension, compresion, fatiga y flexion. En este caso se utilizaron los

3 ASTM www.astm.org
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accesorios para un ensayo de tension a temperaturas elevadas, que consisten en “pull rods” para
probetas roscadas, un horno de resistencias eléctricas colocado alrededor de la probeta y enfriadores
con agua recirculada para proteger a la propia maquina de las temperaturas elevadas. Las resistencias se
dividen en 3 grupos: uno para cada seccion de la probeta (superior, central e inferior) cada una de ellas
regulada individualmente gracias a controladores de temperatura marca EUROTHERM,; todo el conjunto
fue ensamblado y provisto por INSTRON.

Figura 2.2 Probeta montada en la maquina INSTRON con horno y enfriadores colocados

Figura 2.3 Probeta montada en la maquina INSTRON, detalle de montaje

El ensayo se realizé con el software MERLIN®® que a través de tarjetas de adquisicion de datos montadas
en una computadora se comunica con la maquina INSTRON y pueden regular aspectos como velocidad
del bastidor, direcciéon del movimiento del mismo, sucesos para detener el ensayo y condiciones de
carga para proteger a la probeta de cargas y extensiones ajenas al ensayo (las que suceden al calentar la
probeta para llegar a la temperatura de prueba o al enfriarla).

36 .
www.instron.com
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Para poder montar la probeta en la maquina sin dafiarla o precargarla en el montaje, se eligié la opcidn
de Proteccién de probeta en el software MERLIN con un valor de 300N lo que significa que cuando la
probeta llega a tener 300N de carga, el bastidor se mueve hacia abajo y de esta manera la probeta no
sufre cargas ajenas al ensayo de manera permanente o deformacion provocada por la dilatacién térmica
debida al proceso de calentamiento de las probetas.

Una vez montada la probeta, se coloca el horno alrededor de ésta y se cierra, también se colocan
enfriadores cuya funcidén ya se menciond anteriormente en los extremos superior e inferior de los “pull
rods” respectivamente para la proteccion de la base y celda de carga de la maquina.

Los ensayos se realizaron de la siguiente manera, una vez montada la probeta y accesorios se procedid a
fijar los parametros de control en el software MERLIN, en este caso la carga constante aplicada durante
calentamiento (Ver Tabla 2.1) o la proteccidn de la probeta en el caso en el que la carga era nula.

Realizado lo anterior se encendid el tablero de control del horno y se procedié a mover los Set Points de
las tres secciones de resistencias (superior, central e inferior) a la Velocidad de Calentamiento especifica
para cada ensayo mostrado en la Tabla 2.1.

Durante este tiempo se registraron valores de temperatura y extension de la probeta para determinar si
se dieron cambios en el coeficiente de dilatacion térmica.

Una vez alcanzada la Temperatura de ensayo determinado, se mantuvo esta temperatura y todo el
sistema igual durante el Tiempo de Estabilizacion fijado (ver Tabla 2.1).

Posterior a esto, en el programa MERLIN se eliminé la opcién de la Carga Constante Aplicada durante el
ensayo o la proteccién de la probeta, segln el caso, se fijé la Velocidad del Bastidor correspondiente
(ver Tabla 2.1) y se procedid a realizar un ensayo de Tension.

Probeta Velocidadde Temperatura Cargadurante Velocidad Velocidad Tiempo de
calentamiento de ensayo calentamiento del de estabilizacion
bastidor  deformacion

1 10C/min 850C OkN 10mm/min  0.00278 1/s 5min
2 10C/min 700C 8kN 10mm/min  0.00278 1/s 5min
3 10C/min 850C OkN 10mm/min  0.00278 1/s 1h

4 10C/min 850C OkN 10mm/min  0.00278 1/s 1h30min
5 10C/min 700C OkN 10mm/min  0.00278 1/s 3h

Tabla 2.1 Ensayos mecanicos a temperaturas elevadas
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El ensayo de tensidn implica mover el bastidor a la velocidad determinada de manera tal que la probeta
se estira. En esta maquina ademas hay que fijar que el bastidor tenga un movimiento hacia arriba; al ir
haciendo esto, se van obteniendo datos de carga y extensidn que se utilizaran posteriormente.

Los ensayos se detuvieron cuando la extension llegaba a los 40mm sin importar si la probeta se rompia o
no, lo que se realizd a través del software MERLIN. Lo anterior se decidié ya que una mayor distancia
implica que el area de prueba (seccion de area reducida) ya no estd exactamente en el area de las
resistencias.

Después del ensayo, se reactivd la proteccion de la probeta para evitar cargas ajenas al ensayo al
realizarse el enfriamiento, se llevaron los set points de las resistencias del horno a 0°C, se esperd a que
la probeta estuviera fria, se desmontd de la maquina de ensayos universales y se procedié a su analisis,
tanto de los datos obtenidos de los ensayos como de la microestructura. La apariencia de la probeta
después del ensayo se muestra en la Figura 2.4.

Figura 2.4 Apariencia de las probetas después del ensayo de tension a temperatura elevada

La velocidad de deformacion de las probetas (mostradas en la Tabla 2.1) se determind de la siguiente
manera, para las cinco probetas utilizadas, debido a que la velocidad del bastidor fue la misma en todos

los ensayos:
. _AL1 _ .. mm
~IT5  minil_gqg67—2L 1
60mm min = Amin _ g 00278=
fills 5
21

2.1.3 Procesamiento de datos

Los datos obtenidos del software MERLIN se obtienen en cédigo ASCII (extension *.raw) y para poder
manipularlos en un software u hoja de célculo (Microsoft Excel) se deben seguir los siguientes pasos:
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a) Abrir Microsoft Excel (es importante abrir primero Excel en lugar de abrir el archivo *.raw).

b) Seleccionar Abrir archivo, seleccionar la opcidn de todos los archivos y seleccionar el archivo
*.raw correspondiente (Ver Figura 2.5) y dar clic en Abrir.

T LT

Figura 2.5 Abrir archivo *.raw

c) Se abre una ventana para seleccionar cdmo convertir los datos, seleccionar datos Delimitados
(ver Figura 2.6) y dar clic en siguiente.
Tt b Wl Gt o] . &5

o B o e e o el e e Wy - B

T e e s TH g DG Vol T D i e

- - g — -

Figura 2.6 Paso 1 del Asistente

d) En este paso se elige cdmo estdn delimitados los datos, por comas, tabulacidn, guién, espacio,
etc., en nuestro caso se selecciona coma (ver Figura 2.7) y dar clic en siguiente.
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T Tk P RTT  Trpr— ——
B, balii g T } e

Figura 2.7 Paso 2 del Asistente

e) Seleccionar formato general (ver Figura 2.8) y dar clic en terminar.

Figura 2.8 Paso 3 del Asistente

f) Al guardar el archivo hay que seleccionar que sea una hoja de Excel (*.xls o *.xlsx dependiendo
de la version del software utilizada)

Ahora ya se tienen los datos en columnas y filas de Excel y ya pueden procesarse adecuadamente.

Las graficas obtenidas después de calcular el esfuerzo y la deformacién tienen que ajustarse ya que las
mordazas permiten girar libremente sobre si mismas y tienen un poco de juego entre ellas. Al iniciar el
ensayo, los primeros valores no son reales porque implican el movimiento de las mordazas entre si. Lo
que se hizo es extrapolar la recta que se obtiene de esta primera seccidn de la grafica (comportamiento
eldstico o lineal) para llevarla al origen, eliminando los valores negativos que se generan también por el
juego que existe entre las mordazas como se puede ver en las Figuras 2.9 y 2.10.
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Esfuerto [MPa]
T ——————.

Figura 2.9 Grafica Esfuerzo Deformacion previo el ajuste

Figura 2.10 Grafica Esfuerzo Deformacidn posterior al ajuste

2.2 Tratamientos térmicos

También se cortaron otras muestras para comparar los efectos que producen los diferentes tiempos de
estabilizacion. Las muestras del material se colocaron en la mufla LINDBERG SB modelo 51894, que
calienta hasta una temperatura maxima de 1100°C. Se encendié el horno y se movid el Set Point del
controlador a la velocidad de calentamiento determinada. Una vez alcanzada la temperatura se
mantuvo con un tiempo de estabilizacién especifico para cada muestra, y se regresd a las condiciones
ambientales (Ver Tabla 2.2). Posteriormente, se realizo el andlisis microestructural de estas muestras.

Muestra Velocidad de calentamiento Temperatura de ensayo Tiempo de estabilizacion

1 0 0 Sin tratamiento
2 10°C/min 850°C 2 horas 23 min
3 10°C/min 700°C 2 horas 23 min

Tabla 2.2 Tratamientos térmicos a temperaturas elevadas
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2.3 Preparacion de muestras metalograficas

Es importante conocer los cambios que sufrid la microestructura, tanto el tamafio de grano, cambios
que presentaron los precipitados y cambios de morfologia.

Para poder hacer este analisis, primero se realizé la preparacién de la muestra, para lo cual se
seleccionaron las partes de la probeta importantes para analizar (cuello o seccidén reducida, seccion
alejada de la estriccidn, etc.), asi como su orientacidn (transversal o longitudinal).

2.3.1 Corte

Una vez decididas la posicidon y orientacidon del corte, se realizé con una cortadora metalografica de
disco marca MICROSTAR modelo 2000. En la Figura 2.11 se muestra de manera grafica tanto el sentido
de corte (transversal y longitudinal) como la localizacién del mismo. Por estas razones se tienen varias
muestras en diferentes orientaciones y lugares para cada probeta.

Corte en sentido longitudinal

Corte en sentido transversal

\
s Corte en sentido transversal en la estriccidon

Figura 2.11 Distintos sentidos y localizaciones de corte para Ia obtencion de muestras de una probeta

2.3.2 Montadura

Una vez cortadas, las muestras se montaron con ayuda del polimero vulcanizable llamado Transoptic en
la prensa de montaje marca BUEHLER modelo 9106-01 (Buehler Specimen Mount Press) con la ayuda de
una matriz y dos punzones. Se coloca la muestra con la cara a observar boca abajo sobre la cara interior
del punzdn inferior, se afiade el polvo Transoptic hasta cubrir la pieza y se coloca el punzdn superior. Se
coloca el arreglo en la prensa y se eleva la presidn y la temperatura hasta llegar a 4ksi y 150°C con ayuda
de una resistencia que se coloca alrededor de la matriz. Al llegar a esa temperatura se mantiene el
sistema a esas condiciones por 5 minutos. Posteriormente se retira la resistencia y se colocan
enfriadores para regresar el sistema a las condiciones ambientales, y se elimina la presion. Se extrae la

59



muestra presionando el punzoén superior y se extraen punzén inferior, muestra y punzén superior por la
parte inferior de la matriz.

2.3.3 Lijado

Después del montaje se procede al lijado de la superficie con lijas para metal de carburo de silicio (SiC).
Se inicié con una lija burda (#80), continuando con lijas medias (#100, #150, #240, #320) y al final con
lijas finas (#400, #500 y #600). Con cada cambio de lija se gira la pieza 90° para facilitar la operacién.

2.3.4 Pulido

Después del lijado, se procedié al pulido para dejar la superficie con un acabado especular. Este
procedimiento se realizd con un pafio giratorio y una solucién de alimina (Al,Os) en agua en la pulidora
marca BUEHLER modelo Metaserv (Buehler Metaserv Grinder-Polisher), lo anterior con 2 diferentes
soluciones de alumina, una con tamafio de 0.3 micras y otra de 0.05 micras.

2.3.5 Ataque quimico

Finalmente, una vez obtenido el acabado especular, se hizo el ataque quimico que permite observar la
muestra en el microscopio ya que disuelve de forma diferencial los granos del material.

Se hicieron pruebas con varios ataques que se mencionaran a continuaciéon, escogiendo finalmente el
acido oxalico al 10%.

Ataques quimicos probados:
e 15 ml HCI, 5ml HNO;, 100ml H,0.

o Con 2 minutos de ataque no se atacan las fronteras de grano ni tampoco los
precipitados.

o Con 3 minutos, se ve la silueta de los granos (no muy clara la frontera), y no se ven los
precipitados.

o Con 4 minutos, se ve la silueta de los granos y algunos precipitados.
o Con 5 minutos es similar al ataque de 4 minutos.

o Con 10 minutos se atacan los precipitados y la silueta de los granos.
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o Con 15 minutos el ataque produce la misma microestructura que con 10 minutos.
e 10ml HNO;, 100ml H,0 (Nital al 10%).

o 3 minutos, silueta muy indefinida de los granos y algunos precipitados.

o 6 minutos, mismos resultados.
e 10g Acido oxalico, 100ml H,0.

o 2 minutos de ataque permiten ver los precipitados y las siluetas de los granos.
e 10g Acido oxalico, 100ml H,0 Ataque electrolitico.

o Con un voltaje de 6V durante 3 minutos permitié la observacién de las fronteras de
grano, asi como los precipitados presentes en las muestras.

El 4cido oxalico se consigue en droguerias en México en una presentacién de polvo. Se colocé agua
destilada en un vaso de precipitados hasta alcanzar 100ml. Posteriormente se pesaron estos polvos
(10g) y se agregaron al agua destilada. Finalmente se revolvié hasta obtener una mezcla homogénea.

Para poder realizar el ataque electrolitico se tuvo que romper el montaje y extraer la muestra del
polimero para poder sujetarla directamente con un caiman conectado a la fuente de corriente directa,
de otra manera el ataque no era suficiente y no permitia la revelacién adecuada de la microestructura.

Para este material en particular se utilizé el ataque electrolitico (Figuras 2.12 y 2.13) de acido oxalico en
agua (10g acido oxalico 100ml H,0), 6V de corriente directa durante 3 minutos ya que éste permitio la
observacién de los precipitados y los granos de austenita. Para realizar este ataque se utilizdé una fuente
de corriente directa Xantrex modelo HPD 30-10, con capacidades maximas de 30V y 10A. Permitia la
regulacién de corriente y de voltaje de manera independiente y en este caso se utilizd la regulacién de
voltaje. Se ha demostrado que este ataque revela correctamente tanto las fronteras de grano como los
precipitados para este acero inoxidable, y el procedimiento se encuentra detallado en la norma ASTM
A262 — 02a(2008) Standard Practices for Detecting Susceptibility to Intergranular Attack in Austenitic
Stainless Steels’ (1; 2).

Fuente
ch

Ac. Oxalico
10%

Muestra

Figura 2.12 Diagrama representativo del ataque electrolitico

*” American Standard for Testing and Materials (ASTM) www.astm.org
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Figura 2.13 Ataque electrolitico de acido oxalico al 10% de las muestras

Una vez lista la superficie de la muestra, se procedié a la observacién en el microscopio dptico marca
NIKON modelo Optiphot. El analisis y comparaciéon entre las muestras, morfologia de la microestructura,
tamanfio de grano y distribucion de los precipitados fueron algunos de los parametros analizados.

2.4 Observacion de muestras y metalografia cuantitativa

2.4.1 Medicion de dureza

Se midié la microdureza en distintos puntos de la seccién transversal de las muestras sometidas a
tratamientos térmicos en la mufla para evaluar los efectos térmicos sobre esta propiedad mecanica. Se
usé una maquina marca MITUTOYO modelo MVK-H1 (Hardness Testing Machine) para medicion de
microdureza con una punta piramidal de diamante.

La maquina funciona de la siguiente manera: se configura la maquina con una carga de 1kg, se hace una
indentacién y posteriormente se miden las 2 diagonales del rombo que dejé el indentador en la
superficie del material. Posteriormente la mdquina hace los calculos pertinentes y proporciona el
resultado en escala de dureza Vickers [HV]. Lo anterior se realizd desde el centro de la pieza hacia el
borde superficial de la misma cada milimetro hasta llegar al centro como se muestra en la Figura 2.14.

Figura 2.14 Diagrama representativo de las mediciones de microdureza

62



2.4.2 Medicidon del tamafio de grano

Una vez que la muestra esta preparada para su observacién, es decir ya recibié ataque quimico, se
puede observar en el microscopio. Se tomaron micrografias a diferentes aumentos y en diferentes
lugares de la muestra para extraer la mayor cantidad de informacién posible de éstas, con la ayuda de
una camara NIKON modelo FX-35DX y un expositor NIKON HFX-DX, ambos montados sobre el
microscopio.

Después del revelado de las micrografias, usando técnicas de Metalografia Cuantitativa se calculd el
tamanfio de grano de cada una de las muestras con ayuda de la siguiente formula:
) longitud de linea L

niamere de intersecciones m

2.2

La linea debe incluir todas las orientaciones posibles de los granos, por lo que se eligi6 una
circunferencia (5cm de didmetro). Esta circunferencia se trazé en un acetato y se colocé encima de las
micrografias, después se procedié a contar el nUmero de intersecciones de los granos que cruzan esta
circunferencia (ver Figura 2.15). Posteriormente, se realizé la divisidn mencionada anteriormente y se
obtuvo el tamafio de grano para cada micrografia. Lo anterior se hizo para todas las muestras
provenientes de un corte perpendicular a la probeta.

HiEtch

Figura 2.15 Micrografia con reticula circular para calcular el tamafio de grano

Para las muestras provenientes de corte longitudinal el procedimiento anterior no es valido. En las
muestras con tratamiento a 850°C no se lograron observar las fronteras de grano por completo. Por otra
parte, las muestras tratadas a 700°C se puede determinar facilmente la orientacidon de los granos o
bandas en este caso; por lo que para calcular el ancho de banda se trazé una linea recta en un acetato,
se colocd encima de la micrografia, se contd el nimero de fronteras de grano que cruzan esta linea y se
realizd la division de longitud de la linea entre nimero de fronteras de grano lo que nos permitié
calcular el ancho de banda.

Se tomaron en cuenta los aumentos del microscopio, de la camara fotografica y del revelado en papel,
obteniendo el tamafio de grano real. También se sacé un promedio ya que se tenian varias fotos con
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diferentes aumentos de la misma parte de la muestra, es decir, se contaba con 3 6 4 fotografias por
aumento, siendo éstos 10x, 20x y 40x en el objetivo del microscopio.

2.5 Bibliografia

1. ASM Handbook Committee. Stainless Steel. Metals Handbook. 9th. OH, USA : ASM International,
1978, Vol. I.

2. Grain-Boundary Structure and Precipitation in Sensitized Austenitic Stainless Steel. Kokawa, Hiroyuki,
Shimada, Masayuki y Sato, Yutaka S. July 2000, JOM, pags. 34-37.
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3 Resultados

Después del ensayo de tensidon a la temperatura determinada para cada prueba, la mayoria de las
probetas (1, 2 y 4) sufrieron una estriccidén o cuello en la zona de prueba (ver Figura 3.1). Esto sucede
cuando en este lugar se encuentran defectos que cambian las condiciones de carga (poros, microgrietas,
concentradores de esfuerzos, etc.). En estos casos no se llegd a romper la probeta ya que la dilatacion
térmica y la extensidn sufrida en el ensayo provocaban un cambio de dimensiones longitudinales de la
probeta demasiado grande y la zona de prueba ya no estaba dentro de la zona de resistencias del horno,
por lo que el ensayo se detuvo antes, cerca de los 40mm de extensién.

Figura 3.1 Estriccion de las probetas 1, 2 y 4 después del ensayo de tension a temperaturas elevadas

En la probeta 3, no se dio la estriccién de la zona de prueba, lo cual indica ausencia de defectos en la
probeta, y que realmente toda la zona de prueba estuvo bajo las mismas condiciones de carga durante
la duracién del ensayo.

La probeta 5 fue la Unica que llegd al esfuerzo ultimo y por lo tanto se fracturd antes de alcanzar la
condicidén de paro de prueba de 40mm de extension.

3.1 Deformaciéon — Temperatura

Se obtuvieron datos de la temperatura del horno y de la extensién de la probeta (dilatacion lineal que
sufrid) mientras se elevaba la temperatura de la probeta de temperatura ambiente a la temperatura
deseada. Esto permitid la obtencién de los valores de deformacién al multiplicar el coeficiente de
dilatacion térmica lineal (a) por una diferencia de temperaturas (AT) de acuerdo a la siguiente
expresion:

£ = wAT 3.1

A su vez, este comportamiento también puede representarse como:
& = aLAT 3.2
Con ayuda de esa expresion se calculé La para la primera probeta, sustituyendo los valores de extensién

(&), coeficiente de expansién térmica reportado por el fabricante como caracteristicas del material (¢ )
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y la temperatura (T ). Al hacer esto nos damos cuenta que calentar la probeta con carga constante
aplicada si influye y cambia el valor del coeficiente de expansién térmica (probeta 2). Esto se puede
observar en la Figura 3.7, una grafica de extensidon temperatura, como un cambio en la pendiente en la
curva de la probeta 2 en comparacién con las respectivas de las otras probetas.

Para los datos individuales de extensién temperatura de las probetas, éstos se pueden observar en las
figuras siguientes: Figura 3.2 para la probeta 1, Figura 3.3 para la probeta 2, Figura 3.4 para la probeta 3,
Figura 3.5 para la probeta 4 y Figura 3.6 para la probeta 5.
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Figura 3.2 Extension Temperatura de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN

7 y=0.0099x - 0.2144 *
R*=0.9967 ,*
6 «*
.
-
-
— 5 v
E -
E o
v
s a - «*
F3 .
g *
@ 3 o
¢
*
o -
2 4 =
o
.
1 iy
0 | . ;
0 100 200 300 400 500 600 700 800

Temperatura [*C]

Figura 3.3 Extension Temperatura de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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Figura 3.4 Extension Temperatura de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.5 Extension Temperatura de la probeta 4 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.6 Extension Temperatura de la probeta 5 ensayada a 700C y OkN

67



7 v =0.0099% -0.2144
2 noaay A y=00086¢- 10043

Extension [mm]

Temperatura [*C]

Figura 3.7 Extension Temperatura de las probetas 1 a 5 ensayadas de la siguiente manera: Probeta 1 a 850C OkN, Probeta 2 a
700C 8kN, Probeta 3 a 850C OkN, Probeta 4 a 850C OkN y Probeta 5 a 700C OkN

Después del calculo de la deformacién, se procedié a graficar ésta contra la temperatura, que se puede
ver en la figura 3.8 donde se presentan los datos de todas las probetas para su comparacion. En las
figuras 3.9, 3.10, 3.11, 3.12 y 3.13 se pueden ver los resultados individuales de cada probeta
respectivamente.
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Figura 3.8 Deformacion Temperatura de las probetas 1 a 5 ensayadas de la siguiente manera: Probeta 1 a 850C OkN, Probeta
2 a 700C 8kN, Probeta 3 a 850C OkN, Probeta 4 a 850C OkN y Probeta 5 a 700C OkN

68



0.016

0.014

0.012

Temperatura [C]
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Figura 3.10 Deformaciéon Temperatura de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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Figura 3.11 Deformacién Temperatura de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.13 Deformaciéon Temperatura de la probeta 5 ensayada a 850C y OkN

3.2 Esfuerzo - Deformacion

Después de sus respectivos ensayos de traccion, el software MERLIN proporciond datos de extension y
carga que posteriormente se transformaron para obtener datos Utiles para conocer el comportamiento
mecanico del material a diferentes condiciones de carga, como son el esfuerzo y la deformacion.

Para la obtencion del esfuerzo se realizd la divisién de la carga entre el area inicial, y la deformacién
como la division de extension entre la longitud inicial. Tanto el area inicial como la longitud inicial se
refieren a las dimensiones de la seccidn de prueba de la probeta (60; 61; 62).

En este caso se obtuvieron tanto el esfuerzo y deformacién ingenieril como el esfuerzo y deformacién
verdadera (60; 61; 62; 63):
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EXTEnslan

I
longitud inicial I,

3.3
carga IS
7= Tarea _ g
T4 3.4
er =In(l + &) 3.5
ar = a(l + &) 3.6

El esfuerzo de cedencia () es el punto en el cual el material deja de tener comportamiento elastico y
comienza a tener comportamiento plastico, es decir el punto final de la recta y el inicial de la curva (ver
Figura 3.14) (60; 61; 62).

El esfuerzo méaximo (Tma=:%) es el punto maximo de la curva, se encuentra en la zona pléstica de la
curva esfuerzo — deformacion. Este punto es importante ya que la curva esfuerzo verdadero —
deformacién verdadera termina en este punto (ver Figura 3.14) (60; 62; 64; 65; 66; 67; 68; 69; 70; 71).

Debido a que el ensayo de tensidon no es el procedimiento adecuado para calcular el Médulo de
Elasticidad, este valor no se obtuvo de las gréficas.

3.2.1 Probetal

En este ensayo de tensidn, el esfuerzo de cedencia estd muy bien definido a 47.8206MPa, un esfuerzo
maximo de 63.4579MPa y una deformacidn elastica muy elevada como se puede ver en las figuras 3.14
y 3.15; el ensayo se detuvo antes de que la probeta se rompiera, a los 40mm de extension, lo que
evidencia la elasticidad del acero a esta temperatura.

También se puede ver en la Figura 3.16, que tiene un esfuerzo verdadero de cedencia de 48.2097MPa y
un esfuerzo verdadero mdaximo de 79.9670MPa. Ambas series de valores se pueden ver comparadas en
la Figura 3.17, en la que estan graficadas tanto el esfuerzo — deformacién ingenieril, como el esfuerzo —
deformacién verdadera.

Considerando que el limite elastico es de 215MPa, elevar la temperatura a 850C implica una reduccién
del 77.6627% de su valor a temperatura ambiente (1-48.0252/215).
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Figura 3.14 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.15 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.16 Esfuerzo verdadero Deformacion verdadera de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.17 Esfuerzo Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN

3.2.2 Probeta?2

En este ensayo de tensidn, el esfuerzo de cedencia resulté en 127.2200MPa, un esfuerzo maximo de
142.1933MPa y una deformacién eldstica muy elevada como se puede ver en las figuras 3.18 y 3.19; el
ensayo se detuvo antes de que la probeta se rompiera, a los 40mm de extension, lo que evidencia la
elasticidad del acero a esta temperatura.

También se puede ver en la Figura 3.20, que tiene un esfuerzo verdadero de cedencia de 128.5945MPa y
un esfuerzo verdadero maximo de 170.8289MPa. Ambas series de valores se pueden ver comparadas en
la Figura 3.21, en la que estan graficadas tanto el esfuerzo — deformacién ingenieril, como el esfuerzo —
deformacién verdadera. Considerando que el limite eldstico es de 215MPa, elevar la temperatura a
700C implica una reduccion de 46.2690% de su valor a temperatura ambiente (1-115.5217/215).
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Figura 3.18 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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Figura 3.19 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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Figura 3.20 Esfuerzo verdadero Deformacion verdadera de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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Figura 3.21 Esfuerzo Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 2 ensayada a 700C y 8kN
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3.2.3 Probeta3

En este ensayo de tensidn, el esfuerzo de cedencia esta definido a 55.0988MPa, un esfuerzo maximo de
73.8881MPa y una deformacion elastica muy elevada como se puede ver en las figuras 3.22 y 3.23; el
ensayo se detuvo antes de que la probeta se rompiera, a los 40mm de extension, lo que evidencia la
elasticidad del acero a esta temperatura.

También se puede ver en la Figura 3.24, que tiene un esfuerzo verdadero de cedencia de 55.4721MPa y
un esfuerzo verdadero maximo de 94.6628MPa. Ambas series de valores se pueden ver comparadas en
la Figura 3.25, en la que estan graficadas tanto el esfuerzo — deformacién ingenieril, como el esfuerzo —
deformacién verdadera. Considerando que el limite eldstico es de 215MPa, elevar la temperatura a
850C implica una reduccion de 74.3726% de su valor a temperatura ambiente (1-55.0921/215).
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Figura 3.22 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.23 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.24 Esfuerzo verdadero Deformacion verdadera de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.25 Esfuerzo Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 3 ensayada a 850C y OkN

3.2.4 Probetad

En este ensayo de tensidn, el esfuerzo de cedencia fue de 55.1148MPa, un esfuerzo maximo de
74.9442MPa y una deformacion elastica muy elevada como se puede ver en las figuras 3.26 y 3.27; el
ensayo se detuvo antes de que la probeta se rompiera, a los 40mm de extension, lo que evidencia la
elasticidad del acero a esta temperatura.

También se puede ver en la Figura 3.28, que tiene un esfuerzo verdadero de cedencia de 55.4450MPa y
un esfuerzo verdadero maximo de 90.1673MPa. Ambas series de valores se pueden ver comparadas en
la Figura 3.29, en la que estan graficadas tanto el esfuerzo — deformacién ingenieril, como el esfuerzo —
deformacién verdadera. Considerando que el limite eldstico es de 215MPa, elevar la temperatura a
850C implica una reduccion de 74.3652% de su valor a temperatura ambiente (1-55.1148/215).
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Figura 3.26 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 4 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.27 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 4 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.28 Esfuerzo verdadero Deformacion verdadera de la probeta 4 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.29 Esfuerzo Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 4 ensayada a 850C y OkN

3.2.5 Probeta5’

En este ensayo de tensidn, el esfuerzo de cedencia alcanzé 129.3833MPa, un esfuerzo maximo de
178.4528MPa y una deformacién elastica muy elevada como se puede ver en las figuras 3.30 y 3.31;
este ensayo es el Unico en el que se dio la fractura de la probeta antes de los 40mm de extensién que se
tenia como condicién de paro del ensayo.

También se puede ver en la Figura 3.32, que tiene un esfuerzo verdadero de cedencia de 130.7791MPay
un esfuerzo verdadero maximo de 223.2030MPa. Ambas series de valores se pueden ver comparadas en
la Figura 3.33, en la que estan graficadas tanto el esfuerzo — deformacién ingenieril, como el esfuerzo —
deformacién verdadera. Considerando que el limite eldstico es de 215MPa, elevar la temperatura a
850C implica una reduccion de 48.0872% de su valor a temperatura ambiente (1-111.6126/215).
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Figura 3.30 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 5 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.31 Esfuerzo ingenieril Deformacion ingenieril de la probeta 5 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.32 Esfuerzo verdadero Deformacion verdadera de la probeta 5 ensayada a 850C y OkN
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Figura 3.33 Esfuerzo Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 5 ensayada a 850C y OkN
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3.2.6 Probetasla5

En las figuras 3.34, 3.35, 3.36 y 3.37 se muestran las graficas esfuerzo ingenieril contra deformacién
ingenieril (figuras 3.34 y 3.35), esfuerzo verdadero contra deformaciéon verdadera (Figura 3.36) vy
esfuerzo contra deformacion ingenieril y verdadera para todas las probetas (1 a 5) para comparar el
comportamiento mecanico a las diferentes condiciones de prueba.
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Figura 3.34 Esfuerzo ingenieril vs Deformacion ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN, la probeta 2 ensayada a
700C y 8kN, la probeta 3 ensayada a 850C y OkN, la probeta 4 ensayada a 850C y OkN y la probeta 5 ensayada a 700C y OkN
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Figura 3.35 Esfuerzo ingenieril vs Deformacion ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN, la probeta 2 ensayada a
700C y 8kN, la probeta 3 ensayada a 850C y OkN, la probeta 4 ensayada a 850C y OkN y la probeta 5 ensayada a 700C y OkN
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Figura 3.36 Esfuerzo verdadero vs Deformacion verdadera de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN, la probeta 2 ensayada a
700C y 8kN, la probeta 3 ensayada a 850C y OkN, la probeta 4 ensayada a 850C y OkN y la probeta 5 ensayada a 700C y OkN
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Figura 3.37 Esfuerzo vs Deformacion verdadero e ingenieril de la probeta 1 ensayada a 850C y OkN, la probeta 2 ensayada a
700C y 8kN, la probeta 3 ensayada a 850C y OkN, la probeta 4 ensayada a 850C y OkN y la probeta 5 ensayada a 700C y OkN

3.2.7 Esfuerzos maximo y de cedencia

Como se vio individualmente con cada probeta, los esfuerzos de cedencia y maximos cambiaron con
cada tratamiento y la comparacién de los valores se puede ver en la Tabla 3.1.

También se generaron graficas con los valores de esfuerzos de cedencia verdaderos, asi como esfuerzos
verdaderos maximos. La Figura 3.38 muestra los valores a temperatura ambiente (valores tedricos
publicados en la literatura), asi como los valores a 700 y 850C. Estos valores se obtuvieron de las curvas
de esfuerzo-deformacion obtenidas después del ensayo de tensidon a temperatura elevada de cada
probeta. La Figura 3.39 muestra, a diferencia de la Figura 3.38, los valores porcentuales de los esfuerzos

(2).
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Probeta Esfuerzo de cedencia (MPa) Esfuerzo maximo (MPa)

Ingenieril Verdadero Ingenieril Verdadero
1 47.8206 48.2097 63.4580 79.9061
2 127.2200 128.5945 142.1933 170.8290
3 55.0988 55.4721 73.8881 94.6629
4 55.1148 55.4450 74.9442 90.1673
5 129.3833 130.7792 178.4528 223.2030

Tabla 3.1 Esfuerzos de cedencia y maximos para las probetas sometidas a diferentes tratamientos térmicos
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Figura 3.38 Esfuerzos de cedencia y maximos obtenidos después de las pruebas de tension a temperatura elevada
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Figura 3.39 Esfuerzos de cedencia y maximos (en porcentaje) obtenidos después de las pruebas de tension a temperatura
elevada
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3.3 Tamaiio de grano

Ademas de los datos obtenidos de las pruebas mecdnicas, se hicieron analisis microestructurales que
incluyen la morfologia de la microestructura y el tamafo de grano de la misma. Los resultados de éstos
se muestran en la Tabla 3.2.

Tratamiento Localizacion  Tamaiio de grano [um]

Sin tratamiento Centro 21.39
Periferia 14.19

850C con 2 horas 23 minutos de estabilizacion Centro 13.29
Periferia 17.53

700C con 2 horas 23 minutos de estabilizacion Centro 18.08
Periferia 25.46

Tabla 3.2 Tamafio de grano en los diferentes tratamientos térmicos

En la Tabla 3.3se muestran los resultados de los tamafios de grano de las muestras obtenidas de las
probetas después de los ensayos de tensidn a temperatura elevada.

Tratamiento Localizacion Tamaiio de grano [um]
850C con 5 minutos de estabilizacion Centro 18.93
Periferia 11.10
850C con 1 hora de estabilizacion Centro 11.93
Periferia 7.41
850C con 1 hora 30 minutos de estabilizacion Centro 12.74
Periferia 7.82
700C con 5 minutos de estabilizacion Centro 6.83
Periferia 6.24
700C con 3 horas de estabilizacion Centro 12.45
Periferia 10.45

Tabla 3.3 Tamaiio de grano de las muestras obtenidas provenientes de un corte transversal después de los ensayos de
tension a temperatura elevada
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Utilizando los datos mostrados en las tablas 3.1y 3.2, se hicieron graficas (figuras 3.40, 3.41 y 3.42) para
mostrar la evolucidn del tamafio de grano con los diferentes tratamientos térmicos.
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Figura 3.40 Variacion del tamafo de grano en muestras con tratamientos térmicos a diferentes temperaturas y tiempos de
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Figura 3.41 Tamanio de grano para muestras sometidas a distintos tratamientos térmicos (variacion de tiempos de
estabilizacion a 850C)
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Figura 3.42 Tamanio de grano para muestras sometidas a distintos tratamientos térmicos (variacion de tiempos de
estabilizacion a 700C)

Temperatura del ensayo [C] Tiempo de estabilizacion Localizacion Ancho de banda [um]

Periferia 10.75

Periferia 10.79

Periferia 8.81

Periferia 3.89

Periferia 4.61

Periferia (estriccion) 4.89

Periferia (fractura) 4.13

Tabla 3.4 Ancho de banda de muestras en sentido longitudinal de probetas sometidas a distintos tratamientos térmicos
(variacion en tiempos de estabilizacion a 700C)
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Como se menciond en el capitulo anterior, las muestras obtenidas de las probetas de los ensayos a 850C
en el sentido longitudinal no permiten que toda la frontera de grano se observe adecuadamente para
poder determinar su tamafio. Por otra parte, las muestras obtenidas de las probetas de los ensayos a
700C en el sentido longitudinal, permitieron calcular el ancho de banda y los resultados se muestran en
la Tabla 3.4.

3.4 Dureza

Se midié la microdureza de las muestras empezando por el centro (Omm) y avanzando hacia la superficie
(10mm) con un microdurémetro, los resultados se muestran en la Figura 3.43.
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Figura 3.43 Dureza vs Distancia a la superficie de muestra sin tratamiento térmico, a 850C y a 700C ambas con 2 horas 23 min
de tiempo de estabilizacion

3.5 Simulacién por elemento finito (ANSYS)

Se programd una simulacién con el software de elemento finito (ANSYS) para determinar el perfil de
temperatura que sufriria la probeta al estar dentro del horno. Después de utilizar la herramienta de
mallado del software, la Figura 3.44 muestra los elementos generados (cada elemento cuenta con 3
nodos) y su distribucidén en la geometria de la probeta. Las condiciones iniciales de simulacién incluyeron
la temperatura fija a 20C (debida a los enfriadores colocados en los “pull rods” para proteccién de la
maquina de tensién) y también la temperatura de 850C en la zona central de la probeta. Las
restricciones incluyeron eliminar todos los grados de libertad en uno de los extremos de la probeta,
mientras que en el otro extremo se permitié la dilatacién térmica en el eje principal de la probeta
(equivalente a la proteccidén de probeta utilizada en el calentamiento de las probetas). Los resultados
obtenidos son, como se puede observar en la Figura 3.45, la distribucién de temperaturas a lo largo de
la probeta. También podemos ver el gradiente de temperatura que se produce en las distintas zonas. En
la Figura 3.46 podemos ver el gradiente de temperatura a lo largo del eje longitudinal y en la Figura 3.47
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la sumatoria del gradiente de temperatura a lo largo de la probeta. En ambas se puede ver la zona que
posee un mayor gradiente, ésta se localiza a 35mm del centro de la probeta.

= AN

Figura 3.44 Elementos a lo largo de una probeta en un analisis de elemento finito

Figura 3.46 Gradiente de temperatura a lo largo del eje longitudinal de la probeta
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Figura 3.47 Sumatoria del gradiente de temperatura en la probeta

3.6 Micrografias

En esta seccidn se presentan las microestructuras de muestras obtenidas, tanto de probetas tratadas
térmicamente, como de ensayos de tensidén a temperatura elevada. Estos ultimos se hicieron a 700 y
850C con diferentes tiempos de estabilizacién, y se pueden observar fendmenos como maclas (lineas
paralelas en ciertos granos) o bandas, cambios en la distribucidon de los precipitados de carburo de
cromo (Cr,3C¢) e incluso su migracién hacia las fronteras de grano (2).

3.6.1 Probetas tratadas térmicamente

3.6.1.1 Sin tratamiento

Se obtuvieron muestras del material (Muestra 1) a las cuales no se les hizo ningln tratamiento térmico
para conocer su morfologia microestructural. Su tamafio de grano se mostré en la seccién 3.3 y a
continuacion se muestran las fotografias con su morfologia. El corte se realizé de manera transversal.

En las figuras 3.48 y 3.49 se puede observar la zona central de la probeta, con maclas de recocido y
precipitados que no tienen una tendencia en su distribucién ni estdn concentrados en ningun area en
particular.

Por otra parte, las figuras 3.50 y 3.51 muestran la microestructura de la periferia de la probeta, en las
que se observa una mayor cantidad de maclas de recocido, mientras que los precipitados presentan el
mismo tipo de distribucién que en la zona central.
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Figura 3.48 Microestructura de la muestra sin tratamiento térmico (zona central)

Figura 3.49 Microestructura de la muestra sin tratamiento térmico (zona central)

Figura 3.50 Microestructura de la muestra sin tratamiento térmico (periferia)



Figura 3.51 Microestructura de la muestra sin tratamiento térmico (periferia)

3.6.1.2 Tratamientos a 850C

En el caso de la Muestra 2 el tratamiento térmico aplicado consistié en elevar la temperatura en una
mufla hasta 850C, al llegar a esta temperatura la muestra permanecié en estas condiciones durante 2
horas 23 minutos y se llevd, posteriormente a las condiciones iniciales con enfriamiento dentro del
horno. Su tamafio de grano se presentd en la seccién 3.3 y a continuacidn se muestran las fotografias
con su morfologia. El corte se realizd6 de manera transversal.

En las figuras 3.52, 3.53 y 3.54, se puede observar que mantener la temperatura indicada por 2 horas 23
minutos cambia la microestructura en la zona central: siguen existiendo maclas de recocido en menor
cantidad en comparacion con el material en estado original (figuras 3.52 y 3.53), pero la diferencia
principal es que los precipitados migran hacia las fronteras de grano (Figura 3.54).

En las figuras 3.55, 3.56 y 3.57, se muestra la microestructura en la periferia de la probeta: la diferencia
con la zona central radica en la mayor cantidad y el tamafio de las maclas de recocido. También se
pueden ver los precipitados que migran hacia las fronteras de grano, de manera similar a la zona central.

Figura 3.52 850C + 2h 23min - zona central
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Figura 3.53 850C + 2h 23min — zona central

Figura 3.54 850C + 2h 23min — zona central

Figura 3.55 850C + 2h 23min — periferia



Figura 3.56 850C + 2h 23min — periferia

Figura 3.57 850C + 2h 23min — periferia

3.6.1.3 Tratamientos a 700C

Para la Muestra 3, el tratamiento térmico consistio en elevar la temperatura en una mufla hasta 700C, al
llegar a esta temperatura la muestra permanecio en estas condiciones durante 2 horas 23 minutos, y se
llevé posteriormente a las condiciones iniciales con enfriamiento dentro del horno. El tamafio de grano
se menciond anteriormente.

En las figuras 3.58, 3.59 y 3.60, se puede observar la microestructura de la zona central: se pueden
observar maclas de recocido y bandas de Neumann. Los precipitados también se encuentran
concentrados en las fronteras de grano y también se encuentran formando las bandas de Neumann
como se observa en la Figura 3.60.
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En las figuras3.61, 3.62 y 3.63 se observa la microestructura de la periferia: la morfologia no cambia y
hay granos muy grandes y muy pequeios, siguen existiendo maclas y en las fronteras de grano se
encuentra un mayor porcentaje de precipitados en comparacién con la zona central, pero la principal
diferencia es en la gran cantidad de bandas de Neumann presentes.

Figura 3.58 700C + 2h 23min — zona central

Figura 3.59 700C + 2h 23min - zona central

Figura 3.60 700C + 2h 23min — zona central



Figura 3.61 700C + 2h 23min — periferia

Figura 3.62 700C + 2h 23min — periferia

Figura 3.63 700C + 2h 23min — periferia
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3.6.2 Microestructuras de ensayos de tension a temperatura elevada

3.6.2.1 Ensayos a 850C

Los ensayos a esta temperatura variaron en el tiempo de estabilizacion: 5 minutos (probeta 1), 1 hora
(probeta 3) y 1 hora 30 minutos (probeta 4).

3.6.2.1.1 5 minutos de estabilizacién

Se realizaron cortes de la probeta 1 en sentido longitudinal y transversal para tener una perspectiva
completa de la microestructura.

3.6.2.1.1.1  Longitudinal

En las figuras 3.64 y 3.65 se observa la microestructura en el sentido longitudinal en la zona central de la
probeta. En ellas se nota la presencia de maclas de recocido y de bandas en el sentido longitudinal. Las
bandas en este caso estan formadas por parte de la matriz que forma esta estructura, y algunos
precipitados que comienzan a formarlas también. La cantidad de precipitados es poca y no tienen una
distribucidn definida, algunos de ellos presentan coalescencia.

Las figuras 3.66 y 3.67 muestran la microestructura en la periferia de la probeta. Ahi notamos la
existencia de bandas y maclas de recocido, ambas en igual cantidad en comparacion con la zona central.
Las bandas en la periferia también estan formadas por secciones de la matriz que cambian de estructura
y también algunos precipitados comienzan a formar bandas, todas en el mismo sentido (longitudinal).
Los precipitados de igual manera presentan coalescencia.
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Figura 3.64 Microestructura de la probeta 1, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.65 Microestructura de la probeta 1, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.66 Microestructura de la probeta 1, en el sentido longitudinal (periferia)



Figura 3.67 Microestructura de la probeta 1, en el sentido longitudinal (periferia)

3.6.2.1.1.2  Transversal

Las figuras 3.68, 3.69 y 3.70 muestran la microestructura en sentido transversal de la zona central de la
probeta 1. Se observan maclas de recocido y precipitados, los cuales se encuentran dentro de los
cristales y algunos en las fronteras de grano. También se pueden observar algunos precipitados que
presentan coalescencia y maduracién

En las figuras 3.71, 3.72 y 3.73 se observa la microestructura de la periferia de la probeta 1. La diferencia
con la zona central radica en la menor cantidad de maclas de recocido. Los precipitados también
presentan el mismo tipo de distribucion que en la zona central (dentro de los cristales, en fronteras de
grano, con coalescencia y madurados).

Figura 3.68 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (zona central)
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Figura 3.69 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.70 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.71 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (periferia)



Figura 3.72 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (periferia)

Figura 3.73 Microestructura de la probeta 1, en el sentido transversal (periferia)

3.6.2.1.2 1 hora de estabilizacion

Las muestras se obtuvieron de la probeta 3 y se realizaron cortes en sentido longitudinal y transversal.

3.6.2.1.2.1  Longitudinal

Las figuras 3.74, 3.75 y 3.76 muestran la microestructura de la probeta 3 en la zona central de la misma
y en sentido longitudinal. Se observan maclas de recocido y los precipitados empiezan a formar bandas
en el sentido del corte (longitudinal) y otros se empiezan a concentrar en las fronteras de grano. Algunas
areas de la matriz comienzan a orientarse para iniciar bandas.

En comparacion, las figuras 3.77 y 3.78 muestran la microestructura en la periferia de la probeta, se
observan también maclas de recocido. Los precipitados también comienzan a formar bandas en el
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sentido longitudinal y otros comienzan a concentrarse en las fronteras de grano. Ciertas areas de la
matriz comienzan a formar bandas en el mismo sentido, de las cuales hay una menor cantidad que en la
zona central.

Figura 3.74 Microestructura de la probeta 3, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.75 Microestructura de la probeta 3, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.76 Microestructura de la probeta 3, en el sentido longitudinal (zona central)
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Figura 3.77 Microestructura de la probeta 3, en el sentido longitudinal (periferia)

Figura 3.78 Microestructura de la probeta 3, en el sentido longitudinal (periferia)

3.6.2.1.2.2  Transversal

En las figuras 3.79 y 3.80 observamos la microestructura de la probeta 3 en la zona central de la mismay
en sentido transversal. Se encuentran una gran cantidad de maclas de recocido y los precipitados se
encuentran dentro de los cristales y algunos en las fronteras de grano, como se puede ver mas
claramente en la Figura 3.80. También se puede notar que algunos de ellos presentan maduracién y
coalescencia.

Las figuras 3.81 y 3.82 muestran la microestructura de la periferia de la probeta. Se nota la presencia de
maclas de recocido, precipitados dentro de los cristales y algunos en las fronteras de grano. La
diferencia principal con la microestructura de la zona central es una mayor cantidad de precipitados
madurados y una mayor coalescencia.
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Figura 3.79 Microestructura de la probeta 3, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.80 Microestructura de la probeta 3, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.81 Microestructura de la probeta 3, en el sentido transversal (periferia)
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Figura 3.82 Microestructura de la probeta 3, en el sentido transversal (periferia)

3.6.2.1.3 1 hora 30 minutos de estabilizacion

Las muestras se obtuvieron de la probeta 4 y se realizaron cortes en sentido longitudinal y transversal.

3.6.2.1.3.1  Longitudinal

Las figuras 3.83, 3.84 y 3.85 muestran la microestructura de la zona central de la probeta 4 en sentido
longitudinal. Se observan maclas de recocido y bandas formadas por secciones transformadas de la
matriz. También se observan precipitados que comienzan a formar bandas en el sentido longitudinal de
la probeta y algunos concentrados en las fronteras de grano, como se nota claramente en la Figura 3.85.

En las figuras 3.86 y 3.87 se presentan las microestructuras de la periferia de la probeta. Se pueden ver
maclas de recocido, bandas formadas por precipitados y precipitados en las fronteras de grano. La
diferencia principal en comparacién con la zona central son las bandas formadas por la matriz en mayor
cantidad que la zona central.

Figura 3.83 Microestructura de la probeta 4, en el sentido longitudinal (zona central)
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Figura 3.84 Microestructura de la probeta 4, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.85 Microestructura de la probeta 4, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.86 Microestructura de la probeta 4, en el sentido longitudinal (periferia)
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Figura 3.87 Microestructura de la probeta 4, en el sentido longitudinal (periferia)

3.6.2.1.3.2  Transversal

En las figuras 3.88 y 3.89 se observa la microestructura de la zona central de la probeta 4 en sentido
transversal. Las maclas de recocido estan presentes y los precipitados se encuentran dentro de los
cristales, algunos concentrados en las fronteras de grano, como se observa claramente en la Figura 3.89.
Algunos precipitados presentan coalescencia y maduracion.

Las figuras 3.90 y 3.91 muestran la microestructura de la periferia de la probeta. Se observan algunas
maclas de recocido y la diferencia con la zona central radica en el tamafo de los precipitados, en este
caso evidentemente mas grandes, aunque con la misma distribucidén que en la zona central (dentro de
los cristales). Otra diferencia es que en las fronteras de grano esta presente una mayor cantidad de
precipitados y es evidente una mayor coalescencia y maduracién que la zona central.

Figura 3.88 Microestructura de la probeta 4, en el sentido transversal (zona central)
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Figura 3.89 Microestructura de la probeta 4, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.90 Microestructura de la probeta 4, en el sentido transversal (periferia)

Figura 3.91 Microestructura de la probeta 4, en el sentido transversal (periferia)
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3.6.2.2 Ensayos a 700C

Los ensayos de tension a esta temperatura variaron en el tiempo de estabilizacion: 5 minutos (probeta
2) y 3 horas (probeta 5).

3.6.2.2.1 5 minutos de estabilizacién

Las muestras se obtuvieron de la probeta 2 y se realizaron cortes en sentido longitudinal y transversal.

3.6.2.2.1.1  Longitudinal

En las figuras 3.92, 3.93 y 3.94 se observa la microestructura de la zona central de la probeta 2 en
sentido longitudinal. En este caso no existen maclas y lo que se observa son granos muy alargados. Parte
de la matriz comienza a formar bandas y también los precipitados forman bandas y estan concentrados
en las fronteras de grano, ademas de presentar coalescencia y maduracion.

Las figuras 3.95, 3.96, 3.97 y 3.98 corresponden a la periferia de la probeta. Las figuras 3.95 y 3.97
presentan la micrografia de la probeta antes de la formacién del cuello o estriccion, por lo que las
bandas se encuentran en sentido vertical a diferencia de las figuras 3.96 y 3.98 en las que las bandas
estdn inclinadas porque muestran las lineas de flujo que se deforman cuando la probeta presenta
estriccién. En este caso, tanto la matriz como los precipitados forman las bandas y no existen maclas.
Las diferencias son una menor cantidad de bandas formadas por precipitados y una mayor cantidad de
precipitados madurados y con coalescencia.

Figura 3.92 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (zona central)
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Figura 3.93 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.94 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (zona central)

Figura 3.95 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (periferia antes de la estriccion)
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Figura 3.96 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (periferia cercana a la estriccion)

Figura 3.97 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (periferia antes de la estriccion)

Figura 3.98 Microestructura de la probeta 2, en el sentido longitudinal (periferia cercana a la estriccion)
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3.6.2.2.1.2  Transversal

En las figuras 3.99, 3.100 y 3.101 se muestra la microestructura de la probeta 2 en sentido transversal.
En ellas se nota la existencia de maclas de recocido y también que gran cantidad de los precipitados se
concentran en las fronteras de grano. El resto se encuentra dentro de los cristales de la matriz, y muchos
de ellos presentan coalescencia.

Las figuras 3.102, 3.103 y 3.104 muestran la microestructura de la periferia de la probeta. Las maclas de
recocido estan presentes, asi como precipitados dentro de los cristales y en las fronteras de grano. La
diferencia con la zona central es la presencia de precipitados madurados.

Figura 3.99 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.100 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (zona central)
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Figura 3.101 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.102 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (periferia)

Figura 3.103 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (periferia)
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Figura 3.104 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (periferia)

3.6.2.2.2 3 horas de estabilizacién

Las muestras se obtuvieron de la probeta 5, siendo la Unica que llegd a fracturarse. Se realizaron cortes
en sentido longitudinal y transversal.

3.6.2.2.2.1  Longitudinal

Se obtuvieron muestras de diferentes lugares de la probeta: de la zona central de la probeta alejada del
cuello, zona cercana a la estriccion o cuello y en la fractura.

En las figuras 3.105 y 3.106 se muestra la microestructura de la probeta 5 de la zona central alejada de la
estriccién en sentido longitudinal. Se observan granos alargados con eje mayor paralelo al eje
longitudinal de la probeta. Los precipitados en su mayoria se concentran en las fronteras de grano y
formando bandas en el sentido longitudinal, algunos con maduracion.

Las figuras 3.107 y 3.108 muestran la microestructura en la zona central cercana a la estriccién. Se
observan granos alargados, con el eje mayor paralelo al eje longitudinal de la probeta. Son
evidentemente mds pequefios que los mostrados en las figuras 3.105 y 3.106.

La microestructura de la periferia de la probeta cercana a la estriccion se muestra en las figuras 3.109 y
3.110, en donde la diferencia con la zona central a la misma altura de la probeta radica en la inclinacién
de los granos que coincide con las lineas de flujo en la probeta. En ambos casos, los precipitados se
encuentran concentrados en las fronteras de grano, algunos presentan maduracién, y unos pocos
forman bandas en el sentido de las lineas de flujo, verticales (en la zona central) e inclinadas (en la
periferia). La matriz también forma bandas.

La microestructura de la fractura se observa en las figuras 3.111 y 3.112 en la zona central de la probeta
y en las figuras 3.113 y 3.114 la periferia de la probeta. En estas Ultimas se aprecian granos alargados,
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con eje mayor paralelo al eje longitudinal de la probeta. Los granos son tan largos que en la micrografia
se podrian considerar como bandas. Ademas los precipitados en su mayoria se encuentran en las
fronteras de grano y unos pocos forman bandas en el sentido longitudinal. La diferencia entre ambas
zonas de la probeta es la orientacidn de los granos y bandas: mientras que en la central es vertical, en la
periferia estan inclinadas ya que siguen el angulo de las lineas de flujo.

Figura 3.105 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central alejada de la estriccién)

Figura 3.106 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central alejada de la estriccién)
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Figura 3.107 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central cercana a la estriccion)

Figura 3.108 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central cercana a la estriccion)

Figura 3.109 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (periferia cercana a la estriccion)
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Figura 3.110 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (periferia cercana a la estriccion)

Figura 3.111 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central en la fractura)
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Figura 3.112 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (zona central en la fractura)

115



Figura 3.114 Microestructura de la probeta 5, en el sentido longitudinal (periferia en la fractura)

3.6.2.2.2.2  Transversal

La microestructura de la zona central de la probeta 5 en el sentido transversal se observa en las figuras
3.115y 3.116, en donde se observan maclas de recocido, granos muy grandes y otros muy pequefios. La
gran mayoria de los precipitados se encuentran concentrados en las fronteras de grano, y unos pocos
dentro de los cristales. También se notan muchos precipitados con coalescencia y algunos ordenados.

La zona de la periferia (figuras 3.117 y 3.118) también muestra granos muy grandes y muy pequefos, se
encuentran maclas de recocido y los precipitados concentrados en las fronteras de grano y algunos de
manera intracristalina. También hay coalescencia en los precipitados y otros estan en las fronteras, sin
olvidar los precipitados ordenados. En otras palabras no se encuentran diferencias visibles o evidentes
en la microestructura de la zona central y la de la periferia de la probeta y sélo una menor cantidad de
precipitados con coalescencia y menor cantidad de precipitados en las fronteras de grano.
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Figura 3.115 Microestructura de la probeta 5, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.116 Microestructura de la probeta 5, en el sentido transversal (zona central)

Figura 3.117 Microestructura de la probeta 5, en el sentido transversal (periferia)
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Figura 3.118 Microestructura de la probeta 5, en el sentido transversal (periferia)
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4 Discusion

4.1 Importancia de los datos a temperatura elevada en aceros inoxidables

La importancia de la caracterizacién del comportamiento de aceros inoxidables a temperatura elevada,
en particular el tipo 304, se debe a las diferentes aplicaciones en las que estos materiales son utilizados.

4.1.1 Industria Quimica

El acero inoxidable 304 se utiliza en el transporte y almacenamiento de quimicos. La produccién del
acido nitrico al 95%, se da usualmente por la oxidacion de amoniaco, lo que implica temperatura
elevada y por esta razén el comportamiento mecanico del material es un factor primordial de disefio
(72).

El amoniaco, usado en la manufactura de alcalis, fertilizantes y acido nitrico, y en estado liquido como
refrigerante comercial, estd formado principalmente por gas natural cuyo componente principal es
metano. El proceso para la obtencién de cualquiera de los productos mencionados implica temperatura
elevada, por lo que los materiales utilizados deben ser resistentes a la oxidacién y capaces de operar a
esa temperatura. El acero inoxidable 304 se utiliza en tanques de desulfurizacién, en aislantes térmicos
externos de tuberias y tubos, en varillas y soportes de las tuberias y tubos. Los aceros inoxidables
austeniticos se utilizan en casos en los que se contiene o transporta amoniaco en gas o en agua (72).

4.1.2 Intercambiadores de calor

En esta aplicacion la conservacién del calor es muy importante, tanto en la manufactura como en la
generacion de energia. El tipo mas comun es en el que el calor se transfiere de vapor circulando por la
carcaza al agua pasando por los tubos. El material mas econdmico para esto es el acero inoxidable
(ferritico o austenitico) ya que sostendra su resistencia a las temperaturas de operacién
(comportamiento mecanico a temperatura elevada) y mantendrd sus propiedades de transferencia de
calor debido a que no se acumulan depdsitos aislantes (72).

En este caso se pueden dar fendmenos de fluencia y de corrosién localizada y por estas razones es
importante estudiar el comportamiento mecdanico de los aceros inoxidables (austeniticos) a temperatura
elevada.
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4.1.3 Sistemas de escape (Automotriz)

En este caso, el acero inoxidable tipo 304 se utiliza en el tubo de escape, debido a la alta temperatura de
los gases que circulan por este sistema de los automdviles. Aunque se ha optado por el acero tipo 409,
debido a que se puede utilizar en todo el sistema de escape (72).

4.1.4 Pilas

El centro de investigacion Inasmet Tecnalia en Espana esta desarrollando una nueva generacién de pilas
secas, con anodo hecho de acero inoxidable austenitico fabricado por pulvimetalurgia. El proyecto
todavia se encuentra en experimentacion, pero lo que pretenden lograr es la sustitucién de pilas de Ni-
Cd por esta nueva generacion en la que el anodo trabaja a temperatura elevada (2).

4.1.5 Otras aplicaciones
Otras aplicaciones de los aceros inoxidables a temperatura elevada incluyen (72):

e  Valvulas en motores para automoviles (aceros inoxidables austeniticos 21-2N y 21-4N)

®  Turbinas de agua (acero inoxidable austenitico 301 y un acero inoxidable que contiene cobalto,
manganeso y nitrégeno)

e  Turbinas de vapor (aceros inoxidables martensiticos 403, 410, 422 y 431)
o Alabes (aceros inoxidables ferriticos)

4.2 Coeficiente de dilatacion térmica (a)

Como se puede ver en las curvas de extension-temperatura (Figuras 3.2 a 3.7), en ambos valores
medidos por la maquina de traccion durante el calentamiento de la probeta, si la carga de traccién que
sufre la probeta permanece en 0 MPa el coeficiente de dilatacién térmica es el esperado, cercano a los
18.7x10°°C™. Sin embargo, si durante el calentamiento el esfuerzo permanece constante en 70.15 MPa,
el coeficiente de dilatacidn térmica crece en un 12.5%*. Ya que este esfuerzo esta por debajo del limite
eldstico, inclusive a temperatura elevada, es de esperarse que haya un movimiento minimo de
dislocaciones y de planos atdmicos por efecto del esfuerzo.

Tal como indica Neumann, en algunas aleaciones cargadas con rapidez a baja temperatura, se producen
maclas delgadas de tipo lamelar denominadas bandas de Neumann, lo cual es una explicacién al

*® pendiente de la recta de la curva extensidon-temperatura de la probeta 2 entre la pendiente de la recta de la
curva extension-temperatura de la probeta 3 y 4: m,/m3=0.0099/0.0088=1.125 lo que implica un incremento del
12.5%.
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incremento del coeficiente de expansion térmica. Aunque en algunas graficas anteriores (Figura 3.11) se
podria intuir un comportamiento curvo en los datos de deformacion-temperatura, el ajuste de las lineas
rectas que determinan la ecuacién es suficientemente bueno para que el coeficiente de correlacion (R?)
sea mayor a 0.99 lo que hace suponer un comportamiento lineal en el material (74; 75; 10).

La microestructura del material en su estado original (Figuras 3.46 a 3.49) presenta granos angulados, en
donde la presencia de maclas es evidente tal como lo reportan autores como Dieter, Hamdi y Beddoes,
entre otros. Por otro lado no se observan gran cantidad de poros o defectos que pudieran explicar la
diferencia en el coeficiente de dilatacion térmica, como el efecto de espacios vacios ocupados por
material deformado (72; 74; 75; 10; 76).

Las implicaciones de este resultado son:

1. En piezas mecdnicas que contengan concentradores de esfuerzos, la diferencia en los esfuerzos
locales se vera magnificada cuando la pieza sea sometida a temperatura elevada.

2. La falta de homogeneidad en la microestructura, especificamente entre el centro de la pieza y su
periferia (lo cual se puede observar en la Figura 4.1) y la diferencia entre la forma de los granos
(y presencia de bandas de Neumann en la microestructura) puede provocar una diferencia en
los coeficientes de dilatacidon térmica, y en piezas de seccion transversal considerable que
funcionen a temperatura elevada pueden causar la presencia de esfuerzos residuales en el
interior de la pieza.
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Figura 4.1 Microestructura después de un tratamiento térmico de 2h23 de estabilizacién a 850°C. a) Centro de la pieza, b)
Periferia de la pieza

Mas especificamente, como se observa al comparar las figuras 4.2 y 4.3, la presencia de un mayor
numero de maclas en la periferia provocara durante el calentamiento esfuerzos de compresidn angular
cerca de la superficie mientras que las zonas internas de la pieza pueden sufrir esfuerzos tractivos.
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Figura 4.2 Microestructura del material en su estado original (zona central)

Figura 4.3 Microestructura del material en su estado original (periferia)

4.3 Efecto de los tratamientos térmicos

Para poder analizar el efecto que tiene la temperatura sobre la microestructura del acero,
independientemente de la carga mecanica, se realizaron tratamientos térmicos tal como lo indica la
tabla 2.2 en una mufla sin atmdsfera controlada.

Analizando Unicamente la parte central de las muestras, en donde se puede suponer que los procesos
de transformacion de fases son mds lentos y completos, el acero en su estado original presenta una
cantidad moderada de precipitados y maclas de recocido (Figuras 3.46 y 3.47), mientras que la muestra
tratada a 850C también presenta maclas pero muchos de los precipitados aparecen en las fronteras de
grano (Figuras 3.50 a 3.52). Por otra parte, a 700C (Figuras 3.56 a 3.58) se observan precipitados gruesos
practicamente en todas las fronteras de grano y precipitados finos alineados en el interior de los
cristales y lo que parecen ser bandas de Neumann (72; 74; 75, 76; 77).
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Uno de los aspectos mas interesantes al observar estas microestructuras, es que la muestra tratada a
700C presenta un tamafio de grano mas grande que la tratada a 850C, incluso considerando que la
muestras fueron tratadas el mismo tiempo de estabilizacion.

Una explicacidon a este hecho es que la energia térmica a los 700C es solamente suficiente para la
maduracién y reacomodo de la fase M,3C¢, mientras que a 850C existe una recristalizacion completa y la
formacion de nuevos cristales.

Considerando el efecto térmico en la periferia de las muestras (en donde la velocidad de enfriamiento es
mas alta), el acero en su estado original (Figuras 3.48 y 3.49) presenta mas maclas de recocido y menos
precipitados que la zona central, mientras que a 850C (Figuras 3.53 a 3.55) la distribucion de los
precipitados en las fronteras de grano parece ser mas uniforme y existe una combinacion de granos
grandes y pequefios. A 700C (Figuras 3.59 a 3.61) de nuevo se observan granos grandes combinados con
pequefios, asi como precipitados en las fronteras de grano, precipitados finos en el interior de los
granos, una gran cantidad de maclas (Figura 3.59) y lo que parece ser bandas de Neumann.

La medicién del tamafio de grano como se observa en la Figura 4.4, muestra los tamafios de grano
medidos tanto en la zona central como en la periferia y el ajuste de una recta exclusivamente para los
puntos de la zona central.
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Figura 4.4 Variacion del tamafio de grano en muestras con tratamientos térmicos a diferentes temperaturas y tiempos de
estabilizacion

Tanto a 700C como a 850C, los granos de la periferia resultan de mayor tamafo que los de la zona
central, seguramente debido a que el proceso de enfriamiento en la superficie, que al ser mas rapido,
limita el reacomodo de los precipitados y ralentiza la recristalizacion.

Como ya se habia indicado, es muy interesante que a 850C el tamafio de grano sea menor que a 700Cy
que el acero en su estado original tenga granos en la periferia mas grandes que en el centro. Los efectos
de estas diferencias microestructurales sobre las propiedades mecdnicas a temperatura elevada seran
abordadas en la siguiente seccidn.
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Tal como lo proponen Hall y Petch, el esfuerzo de cedencia estd relacionado con la siguiente formula
(75):

Og = G:-—l-f{D_i"ll: 4.1

Donde Za es el esfuerzo de cedencia, T: representa la resistencia de los cristales al movimiento de las

dislocaciones, £ es la contribucidn relativa de las fronteras de grano al endurecimiento y £ es el
tamafio de grano. Esto implica que si el tamafio de grano es decrementado, se pueden esperar
resistencias mayores.

Tal como lo indica Durand-Charre, la precipitacién discontinua genera morfologias parecidas a las de la
perlita, con las particulas alineadas en bandas, lo que sucede claramente en las Figuras 3.58 a 3.62 (77).

La recristalizacién es un proceso irreversible a diferencia de las transformaciones alotrépicas, por
ejemplo la transformacién de hierro alfa a hierro gamma al sobrepasar los 912C, pero que al disminuir
esa temperatura la variedad alfa reaparece. De igual manera los precipitados se disuelven formando
solucidn sélida cuando la temperatura es superior a la critica y se precipitan cuando la temperatura
desciende de la critica. Por el contrario, la recristalizacion una vez lograda no se revierte al disminuir la
temperatura por debajo de la de recristalizacion (75).

Algunas veces la recristalizacion no comienza de inmediato y cuando se trata de aleaciones con alta
energia de defectos de apilamiento, el material forma poligonos y subgranos durante la restauracion.
Cuando las desorientaciones superan los 30-40°, los subgranos se convierten en nucleos de
recristalizacién. Otras veces sigue el modelo clasico de nucleacidn y crecimiento, cuando el material
tiene baja energia de defectos de apilamiento (75).

Los nucleos de recristalizacion tienen preferencia a formarse en regiones con alto grado de deformacién
local, tales como fronteras de grano, bandas de deformacidn, inclusiones, maclas y zonas periféricas
proximas a las superficies libres (75).

4.3.1 Dureza

Como se puede ver en la Figura 3.41, en la cual el eje X es la distancia a la superficie en milimetros, la
dureza de la muestra en su estado original permanece constante a lo largo de la superficie. Mientras que
la muestra a 700C, en la cual el proceso de precipitacidn es mas intenso y el de recristalizacién es
practicamente nulo, la dureza se incrementa en la periferia. Por lo anterior y por lo que se observa en
las microestructuras a 850C, resulta muy interesante que la zona central de la muestra sea mas dura que
la periferia, lo cual indica que el interior de la pieza al tener una velocidad de enfriamiento mds lenta,
sufre recristalizacién de la austenita y forma granos pequefios y mds resistentes.
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4.4 Comportamiento mecanico a temperatura elevada

Cuando un metal recristalizado se conforma en caliente, se producen simultdneamente endurecimiento
por deformacién y ablandamiento del material deformado. Los cuales son mecanismos antagdnicos de

creacion y eliminacion de defectos cristalinos (75).

Tal como se puede ver en las figuras 4.5 y 4.6, la resistencia a la traccidén del acero disminuye con la
temperatura de manera muy importante. Aunque en la seccién anterior se explicd que hay una
recristalizacién total, la solucién de los precipitados a esa temperatura deja a los cristales con muy poca
capacidad para resistir la deformacion mecanica y las lineas de tendencia implican que a una
temperatura cercana a las 1100C el material dejard de tener comportamiento plastico y tendrd

comportamiento visco-plastico.

50N

400

Esfuerzo [MPal

200

100

-100

=.20,505 + Cedencia
u Maximo

y= 0487x + 51829
R?=0993

*20.215
: = 700, 197.0159/45

v=-01747x + _*700129 6863515
R?= 0837 - m'850, 38.24542233
+ 850, 5184094

"
[~
w
o
N

200 400 GO0 300 1000 1200 1400

Temperatura [C]

Figura 4.5 Esfuerzos de cedencia y maximos obtenidos después de las pruebas de tension a temperatura elevada

90

80

70

60

50

% Esfuerzo

40

30

20

Figura 4.6 Esfuerzos de cedencia y maximos (en porcentaje) obtenidos después de las pruebas de tension a temperatura

=-20,100

* Cedancia

y = -00964x+102.63 = Maximo
R?=01993

4720,42.57425743
- - W 700, 3901306426

v =-0.03d6x + 44.282 £50, 147134106
RZ=DRY7 — -

“700,25.6RN5F4R5 «

-
850, 102655326/

100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temperatura [C]

elevada

126



Al comparar las graficas mostradas en las Figuras 3.15, 3.23 y 3.27, se observa que el material tiene muy
bien definido su limite eldstico y una zona de deformacién ondulada (aserrados) antes de la zona de
deformacién plastica generalizada. La apariencia de esta curva esta relacionada a temperatura ambiente
con aceros con bajo contenido de carbono y al deslizamiento simultdneo de planos atémicos o bloques
de planos (maclas) a un cierto esfuerzo umbral. Las diferencias entre las tres figuras mencionadas
independientemente de variaciones relativamente pequeias en el valor del esfuerzo, consiste en que
esa zona ondulada o aserrada de deformacion es mas corta en la probeta 4 que permanecié durante un
periodo de 1 hora 30 minutos a la temperatura de estabilizacidn y en donde la mayor recristalizacion de
los granos limita la formacion de maclas (75).

Las Figuras 3.18 y 3.30 muestran las probetas ensayadas a 700C. Aunque la curva es similar, la probeta 2
se deformd sin fracturarse hasta que el ensayo fue detenido, mientras que la probeta 5 si llegd a la
fractura. En la Figura 3.34 se puede notar que la probeta 5 tiene mayor resistencia que la probeta 2 lo
cual sélo puede ser explicado por el reacomodo de precipitados M,3;Cg, probablemente en bandas, y su
efecto como barreras a las dislocaciones, lo cual también explica la mayor fragilidad de la probeta 5 (78;
29; 30; 31; 34; 36).

El hecho de que en ambas curvas se alcance a deformaciones muy pequefias el mdximo de esfuerzo en
la curva ingenieril (Figura 3.34) es una indicacion de que el material presenta fluencia lenta (creep) a la
temperatura de ensayo.

La Figura 3.34 muestra un comparativo de las curvas esfuerzo deformacién de las 5 probetas, notandose
las dos temperaturas de prueba, 700 y 850C. Ahi se puede observar que las probetas a una temperatura
menor (700C) tienen mas resistencia que las de 850C, lo que coincide con lo dicho por Pero-Sanz que un
material resulta menos resistente y mas ductil, en caliente que en frio. También lo dicho por De, Speer,
et al y por Najafizadeh, Jones, et al que descubrieron que la temperatura afecta el comportamiento
mecanico del acero inoxidable tipo 304 y que las temperaturas elevadas reducen las propiedades de
esfuerzo maximo y de cedencia, reduciendo la curva y trasladandola hacia abajo (78; 7; 8).

Como se puede ver en la Figura 3.36, las probetas ensayadas a 850C tienen resistencias parecidas,
independientemente del tiempo de estabilizacién, mientras que en las probetas ensayadas a 700C, la
diferencia es muy importante, lo cual se explica a continuacién a partir de las microestructuras
observadas en las probetas.

Inclusive esas pequenas diferencias se pueden explicar debido a la microestructura que presentan las
probetas en el eje longitudinal. La Tabla 3.4 muestra el ancho de banda de las muestras obtenidas de las
probetas ensayadas a 700C, en donde se nota que con 3 horas de estabilizacion el ancho de banda es
mayor que con 5 minutos. Krauss menciona que un mayor ancho de banda implica una mayor
resistencia, por lo que la curva esfuerzo deformacion desplaza hacia arriba los esfuerzos de cedencia y
maximos, lo cual es evidente observando la Figura 3.34 (16).
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4.5 Microestructura de probetas ensayadas a temperatura elevada

4.5.1 Secciones longitudinales

4.5.1.1 850C con 5 minutos de estabilizacién

Las Figuras 3.62 y 3.63 presentan la estructura bandeada en la zona central en donde las bandas estan
principalmente marcadas por los precipitados y por la morfologia de los granos. Ademads, los
precipitados no estan preferentemente localizados en las fronteras de grano sino a lo largo de la
microestructura.

En la zona de la periferia (Figuras 3.64 y 3.65), los granos parecen ser de menor tamafo, aunque las
bandas de precipitados estan separadas por espacios mas grandes.

4.5.1.2 850C con 1 hora de estabilizacion

Como era de esperarse, el numero de bandas, formadas por precipitados del tipo M,3C¢, aparecen en la
zona central en menor cantidad y de longitud mads corta, como se aprecia en las Figuras 3.72, 3.73 y
3.74, mientras que en la periferia las bandas son muy cortas (Figuras 3.75 y 3.76) y en porcentaje muy
pequeio.

4.5.1.3 850C con 1hora 30 minutos de estabilizacion

En este caso, las bandas formadas por precipitados de nuevo tienden a desaparecer y hacerse mas
cortas y ensanchadas (Figuras 3.81, 3.82 y 3.83), lo cual es evidencia de un proceso de coalescencia de
los precipitados.

La coalescencia es un fendmeno que sucede cuando los precipitados o ramas de dendritas se pegan
unas con otras y forman un solo precipitado de mayor tamafio o una sola rama de dendrita, segun sea el
caso. Resulta muy interesante la microestructura presente en las Figuras 3.84 y 3.85 en donde de nuevo
tienden a desaparecer los precipitados en la periferia de la muestra y a formar estructuras por efecto de
la coalescencia. Ademas se aprecian estructuras bandeadas y muy finas que corresponden a los granos
de austenita (77).
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4.5.1.4 700C con 5 minutos de estabilizacién

En las Figuras 3.90, 3.91 y 3.92, se aprecian estructuras bandeadas formadas tanto por los precipitados
como por los granos, aunque la coalescencia y maduracidn de los precipitados es mucho mas intensa
gue a 850C. Incluso la Figura 3.91 presenta precipitados que parecen colocarse en sentido perpendicular
a la estructura bandeada.

La maduracidn surge cuando a una particula, en este caso un precipitado, se adhieren otras de mucho
menor tamano, de esta manera la nueva particula se vuelve una unidad. En ciertas fases compuestas la
maduracién de dendritas puede involucrar la formacién de facetas cristalograficas que representan el
facil crecimiento de planos. Este es también un proceso que convierte las microestructuras en burdas. A
diferencia de lo anterior, la periferia tiene precipitados formando estructuras bandeadas y algunos
cristales de austenita comienzan a formar bandas (77).

Las Figuras 3.94, 3.95 y 3.96 fueron obtenidas muy cerca de la estriccién, en donde las bandas de
precipitados se ven inclinadas debido a la aparicidn del cuello. Las bandas en este lugar se observan mas
pegadas unas a otras.

4.,5.1.5 700C con 3 horas de estabilizacion

La microestructura de esta probeta parece ser un caso aparte de la las estructuras bandeadas de los
€asos anteriores, aunque parece una microestructura anisotrépica y que corre en el sentido longitudinal
de la probeta. No se observan bandas de los precipitados sino granos o estructuras de granos
austeniticos con precipitados en las fronteras de grano y pocos precipitados de menor tamafio en el
interior de los cristales. Como se aprecia en la Figura 3.104, el intenso proceso de coalescencia y
maduracidn, incluso deja rastros de estructuras dendriticas.

En las Figuras 3.105 y 3.106 cercanas a la estriccion, los granos son mas delgados y hay una mayor
coalescencia y estructuras mas gruesas de precipitados.

En un caso similar (Figuras 3.107 y 3.108) que coincide con la periferia de la muestra, la microestructura
tiene granos inclinados debido a la formacion del cuello y estructuras todavia mas delgadas.

Las zonas de fractura (la cual no aparecié en las probetas anteriores) se presentan en las Figuras 3.109 y
3.110. En ellas parece evidente que la separacion del material se logra al tirar de las estructuras
bandeadas y arrancarlas de la matriz y no parece ser una fractura que haya avanzado de forma
transversal a la probeta.
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4.5.2 Secciones transversales

4.5.2.1 850C con 5 minutos de estabilizacién

Las Figuras 3.68, 3.69 y 3.70 muestran que la microestructura en la zona central contiene maclas de
recocido y precipitados del tipo M,3C, los cuales se encuentran distribuidos uniformemente en toda la
superficie.

Comparandola con la periferia (Figuras 3.71, 3.72 y 3.73) observamos una mayor cantidad de maclas
presentes, mientras que los precipitados conservan el mismo tipo de distribucién que la zona central.

4.5.2.2 850C conl hora de estabilizacidn

La microestructura de la zona central (Figuras 3.79 y 3.80), como era de esperarse por lo analizado en las
muestras longitudinales, muestra una gran cantidad de maclas de recocido. Los precipitados se
encuentran distribuidos dentro de los cristales y algunos en las fronteras de grano, como se puede ver
mas claramente en la Figura 3.80, en donde también se puede notar la coalescencia de los precipitados.

En contraposicidon con las muestras con 5 minutos de estabilizacion, la microestructura de la periferia
mostrada en las Figuras 3.81 y 3.82 presenta una menor cantidad de maclas de recocido. También hay
una mayor cantidad de precipitados, éstos a su vez de mayor tamafio, probablemente formados por
coalescencia, y algunos en las fronteras de grano.

4.5.2.3 850C con 1hora 30 minutos de estabilizacion

En la zona central (Figuras 3.88 y 3.89) notamos que las maclas de recocido son notorias. Los
precipitados estdn dentro de los cristales, y algunos, formados por coalescencia, se concentran en las
fronteras de grano, como se observa claramente en la Figura 3.89.

Como se observa también en las muestras con 1 hora de estabilizacion, la microestructura de la periferia
(Figuras 3.90 y 3.91) muestra algunas maclas de recocido, en menor cantidad que en la zona central.
Otra diferencia con la zona central radica en el tamafio de los precipitados que son evidentemente mas
grandes, aunque tienen la misma distribucidon que en la zona central (en el interior de los cristales y
algunos en las fronteras de grano). Los precipitados encontrados en las fronteras de granos presentan
evidencia de coalescencia y maduracion.
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4.5.2.4 700C con 5 minutos de estabilizacion

En este caso, Figuras 3.99, 3.100 y 3.101, es evidente la existencia de maclas de recocido y también una
gran cantidad de los precipitados concentrados en las fronteras de grano (inicios de coalescencia)
mientras que el resto se encuentra dentro de los cristales.

Por otra parte, en la periferia (Figuras 3.102, 3.103 y 3.104) estan presentes una gran cantidad de maclas
de recocido, similar a lo sucedido a 850C y con 5 minutos de estabilizacidn. Otra diferencia es que un
mayor porcentaje de precipitados se concentra en las fronteras de grano, donde se pueden ver los
efectos de coalescencia y maduracidon. Ademas resultan muy interesantes los pequefios precipitados
gue se ven en el interior de los cristales (Figura 4.7) cuyas figuras geométricas son una indicacién del
crecimiento ordenado de los mismos en la matriz cristalina.

Figura 4.7 Microestructura de la probeta 2, en el sentido transversal (periferia)

Para ciertas composiciones y temperaturas, los diferentes elementos en solucién sdélida pueden ocupar
lugares especificos en la estructura cristalina, para formar sub-redes entretejidas. Cuando esto sucede,
se dice que la solucidn sodlida esta ordenada, y corresponde a una nueva estructura cristalina con un
menor grado de simetria que una distribucidon completamente desordenada. La coherencia es
generalmente inexistente entre la matriz y particulas de segunda fase en los sistemas de
endurecimiento por dispersion. El ordenamiento o coherencia estd acompafiado por un incremento en
la dureza en comparaciéon con la estructura desordenada, debido a que el precipitado coherente
produce un campo de deformacidn incrementada en la matriz y esto es lo que incrementa la dureza. La
coherencia disminuye al incrementar el tiempo de recocido, por lo que al incrementar el tiempo de
estabilizacion debe disminuir la cantidad de particulas ordenadas (75; 77).

4.5.2.5 700C con3 horas de estabilizacidn

Esta microestructura (Figuras 3.115 y 3.116) presenta maclas de recocido pero en mucha menor
cantidad en comparacidn con todas las muestras anteriores y ademas se observan granos muy grandes y
otros muy pequefios. Por otra parte, la gran mayoria de los precipitados se encuentran concentrados en
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las fronteras de grano (Figura 3.116), y unos pocos dentro de los cristales. Se aprecian unos pocos
precipitados ordenados en la microestructura.

La zona de la periferia (Figuras 3.117 y 3.118) también muestra granos muy grandes y muy pequefios. Se
encuentran maclas de recocido y los precipitados concentrados en las fronteras de grano y algunos
dentro de los cristales. En otras palabras no se encuentran diferencias visibles o evidentes en la
microestructura de la zona central y la de la periferia de la probeta.

4.6 Resumen de resultados

Se presentan en las siguientes tablas (Tabla 4.1 y Tabla 4.2) los resultados de manera resumida, tanto de
propiedades mecanicas como de caracteristicas microestructurales detectadas en las muestras. Estas
ltimas se dividen en:

e Tamafo de grano

® Maclas de recocido

® Bandas de Neumann

e Estructuras bandeadas

e Coherencia de precipitados

e (Coalescencia y maduracion de precipitados

Muestra Original 1 2
Temperatura [C] 20 850 700
Tiempo de estabilizacion [h] 0 2:23 2:23
Zona de andlisis Centro  Transversal Tamaiio de grano [um] 21.4 13.3 18.1
Dureza [HV] 173 260.7 194.6
Microestructura M3 P M2 PF1 M1 PF2 BN1
Periferia Transversal Tamafo de grano [um] 14.2 17.5 25.4
Dureza [HV] 182.9 162.7 226.7
Microestructura M4 p M3 PF1 M1 PF3 BN2

Tabla 4.1 Resumen de resultados de tratamientos térmicos en mufla. La comparacidn se realiza contra el material en su
estado original. Nomenclatura: M=maclas de recocido, P=precipitados sin distribucion aparente, PF=precipitados en
fronteras de grano, BN=Bandas de Neumann. El nimero que se encuentra a la derecha de las siglas indica la cantidad de
esta estructura, un menor numero significa menor cantidad presente en la muestra.
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Aungue la observacidn microestructural se realizé a temperatura ambiente y, por tanto, los procesos de

formacién de precipitados, recristalizacion y formacidn de nuevas estructuras, no corresponden

directamente a la estructura presente durante el ensayo de traccion, se puede entender la influencia de

estos fenédmenos con consideraciones como las siguientes:

® laresistencia a la cedencia y resistencia maxima del material esta directamente influenciada por

el tamafio de grano, por la presencia de precipitados de tamario fino y el ancho de banda.

® La dureza del material es influenciada por la posible coherencia de los precipitados, la aparicion

de estos ultimos en las fronteras de grano y la presencia de Bandas de Neumann.

® Las maclas de recocido y el ancho de la estructura bandeada tiene una influencia importante en

el comportamiento plastico del material.

Probeta Original 1 2 3 4 5
Temperatura [C] 20 850 700 850 850 700
Tiempo de estabilizacion [h] 0 0:05 0:05 1:00 1:30 3:00
Esfuerzo de cedencia [MPa] 215 48.2 128.6 55.5 55.4 130.8
Esfuerzo maximo [MPa] 505 79.9 170.8 94.7 90.2 223.2
Zona de Longitudinal Ancho de banda - 11.0 4.7 11.1 13.6 9.0
analisis: [um]
centro Microestructura - M3 B3 B5 BP5 M2 B2 M2 B1 B4 BP4
BP3 PF2 PC2 BP2 BP1PF1 PF3PC3
PF1PC1 PM2 PF1 PM1
Transversal Tamaiio de grano 21.4 18.9 6.8 11.9 12.7 12.4
[um]
Microestructura M1P M2 PI3 M5 PI1 M3 PI3 M4 P13 M5 PI1
PC2 PC4 PF4 PC1 PC2 PC5 PF5
PM2 PM1 PM2 PO
PF1 PF1 PF2
Zona de Longitudinal Ancho de banda - 10.7 3.9 10.8 8.8 4.6
analisis: [um]
periferia Microestructura - M3 B3 B4 BP4 M2 B1 M2 B3 B4 BP4
BP3 PF2 PC4 BP2 BP1PF1  PF3PC3
PF1 PC1 PM3 PF1 PM1
Transversal Tamaiio de grano 14.2 11.1 6.2 7.4 7.8 10.4
[um]
Microestructura M3 P M1 PI3 M5 PI1 M3 PI3 M4 P13 M5 PI3
PC2 PC4 PC2 PC3 PC4 PF4
PM2 PM4 PF4 PM2 PM3 PO
PF1 PO PF1 PF3

Tabla 4.2 Resumen de resultados de ensayos de tension a temperatura elevada Nomenclatura: M = maclas de recocido, P =
precipitados sin distribucion aparente, Pl = precipitados dentro de los cristales, PF = precipitados en fronteras de grano, PC =
precipitados con coalescencia, PM = precipitados madurados, PO = precipitados ordenados, B = Bandas, BP = Bandas
formadas por precipitados, BN = Bandas de Neumann. El nimero que se encuentra a la derecha de las siglas indica la

cantidad de esta estructura, un menor nimero significa menor cantidad presente en la muestra.
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Existen varios efectos que implican cambios en la curva esfuerzo-deformacién, como son:

1. La existencia de maclas produce aserrados entre el comportamiento eldstico y plastico del
material.

2. Unincremento en la temperatura de prueba reduce la resistencia del material y, por lo tanto, un
desplazamiento de la curva hacia abajo.

3. Un mayor ancho de banda eleva el esfuerzo maximo y por lo tanto desplaza un poco hacia arriba
la curva esfuerzo deformacion.

El tiempo de estabilizaciéon, por su parte produce distintos resultados:

1. Poco tiempo de estabilizacién produce un mayor nimero de maclas en la periferia que en el
centro de la muestra. También permite que ciertos precipitados estén ordenados respecto a la
matriz en la periferia de la misma.

2. Mayor tiempo de estabilizacion genera una mayor cantidad de maclas, tanto en la periferia
como en el centro en comparacion con las que tuvieron poco tiempo de estabilizacidn. En los
casos con tiempos de estabilizacidn altos, la cantidad de maclas es similar tanto en el centro
como en la periferia de las muestras. A su vez, se permite la migracion de los precipitados a las
fronteras de grano donde se pueden observar efectos como coalescencia y maduracién de los
mismos.

Las bandas sélo se producen a alta temperatura, curiosamente a 700C se observaron mayor nimero de
bandas que a 850C. Otro fendmeno que se presenta a la menor temperatura es una mayor coalescencia
y maduracidn de precipitados en las muestras obtenidas en cortes longitudinales.

El calentamiento hecho con carga implica un cambio en el coeficiente de dilatacion térmica, lo que
facilita fenédmenos como la fluencia, efecto que se observa al analizar las curvas a 700C.

Los tratamientos térmicos sin deformacién muestran que con ese tiempo de calentamiento, se crea una
cantidad importante de maclas de recocido y bandas de Neumann, sin olvidar que los precipitados se
encuentran en su mayoria en las fronteras de grano.

4.7 Bibliografia

1. Beddoes, Jonathan and Parr, J. Gordon. Introduction to Stainless Steels. 3rd Edition. OH, USA : ASM
International, 2003.

2. INASMET-Tecnalia, pasion por el futuro. [En linea] 18 de Marzo de 2009. [Citado el: 22 de Marzo de
2009.] http://www.inasmet.es/home.aspx?tabld=1.

134



3. Callister, William D. Materials Science and Engineering. An Introduction. 3rd. USA : John Wiley & Sons,
1994,

4. Dieter, George E. Mechanical Metallurgy. UK : McGraw-Hill, 1988.
5. Anderson, J.C., y otros. Ciencia de los Materiales. [ed.] 2a. México : Limusa, 1998.

6. Evaluation of the Role of Deformation Twinning in Work Hardening Behavior of Face-Centered-Cubic
Polycrystals. Hamdi, Farzad and Asgari, Sirous. USA : s.n., February 2008, Metallurgical and Materials
Transactions A, Vol. 39A, pp. 294-303.

7. Durand-Charre, Madeleine. Microstructure of Steels and Cast Irons. Germany : Springer-Verlag, 2004.

8. Pero-Sanz Elorz, José Antonio. Ciencia e ingenieria de materiales. 4a. Madrid,Espaia : CIE Inversiones
Editoriales - Dossat, 2000.

9. A Model for Ferrite/Pearlite Band formation and Prevention in Steels. Rivera-Diaz-Del-Castillo, P.E.J.,
Sietsma, J. y Van Der Zwaag, S. February 2004, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 35A,
pags. 425-433.

10. Development of Microstructural Banding in Low-Allow Steel with Simulated Mn Segregation. Majka,
Ted F., Matlock, David K. y Krauss, George. June 2002, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol.
33A, pags. 1627-1637.

11. A Comparison of Mechanical Properties and Hydrogen Embrittlement Resistance of Austempered vs
Quenched and Tempered 4340 Steel. Tartaglia, John M., y otros. March 2008, Metallurgical and
Materials Transactions A, Vol. 39A, pags. 559-576.

12. Effect of Microstructural Banding in Steel. Grange, R.A. February 1971, Metallurgical Transactions,
Vol. 2, pags. 417-426.

13. Microstructural Banding and Failure of a Stainless Steel. Stauffer, A.C., Koss, D.A. y McKirgan, J.B.
April 2004, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 35A, pdgs. 1317-1324.

14. Deformation-Induced Phase Transformation and Strain Hardening in Type 304 Austenitic Stainless
Steel. De, Amar K., y otros. June 2006, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 37A, pdags. 1875-
1886.

15. The Strain Dependence of Postdynamic Recrystallization in 304H Stainless Steel. Najafizadeh, A., y
otros. June 2006, Metallurgical and Materials Transactions A, Vol. 37A, pags. 1899-1906.

16. Solidification, Segregation, and Banding in Carbon and Alloy Steels. Krauss, George. December 2003,
Metallurgical and Materials Transactions B, Vol. 34B, pp. 781-792.

135



4 Conclusiones

4.1 Coeficiente de dilatacion térmica

* Sj el calentamiento se realiza sin carga, el coeficiente de dilatacién térmica es el esperado, sin
importar que sea hasta temperaturas mayores a las reportadas como el rango de temperaturas
en las que el valor es valido, ademas de presentar un comportamiento lineal. Si por el contrario
se aplica una carga constante menor al limite eldstico (en este caso 8 kN) el coeficiente de
dilatacion térmica crece en un 12.5%. El cambio en el coeficiente de dilatacidn térmica se explica
con el movimiento de dislocaciones y planos atdmicos por efecto del esfuerzo producido al
aplicar la carga. Otra explicacion es la creacion de bandas de Neumann.

4.2 Tratamientos térmicos en mufla

e Este material, sin importar el tratamiento térmico que se le realice, presenta siempre maclas de
recocido en las secciones transversales.

e La falta de homogeneidad en la microestructura, entre el centro y la periferia de la pieza y la
diferencia entre la forma de los granos puede provocar una diferencia en los coeficientes de
dilatacion térmica. En piezas de gran tamafio esto puede inducir a la existencia de esfuerzos
residuales en el interior de las mismas.

e Comparando las microestructuras de muestras procedentes de tratamientos térmicos, se
concluye que el material permaneciendo 2 horas 23 minutos a 850C presenta maclas al igual
que el estado original. La diferencia radica en que una gran cantidad de precipitados se
encuentran en las fronteras de grano. Permaneciendo el mismo tiempo a 700C, practicamente
en todas las fronteras de grano se encuentran precipitados gruesos mientras que ciertos
carburos finos forman bandas de Neumann alineadas en el interior de los cristales.

e Estos tratamientos térmicos crean en la microestructura una cantidad importante de maclas de
recocido y bandas de Neumann. Los precipitados, en su mayoria, se encuentran en las fronteras
de grano.

e la energia térmica a 700C es posiblemente la causante del mayor tamafio de grano en
comparacién con la muestra tratada a 850C, ya que es solamente suficiente para la maduracion
y reacomodo de los precipitados del tipo MyCs. La energia térmica a 850C permite una
recristalizaciéon completa y la formacion de nuevos cristales.

e Debido a que el proceso de enfriamiento en la superficie es mas rapido que en el interior, se
limita el reacomodo de los precipitados y se ralentiza la recristalizacidn. Esto provoca que tanto
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4.3

a 700C como a 850C, los granos de la periferia resulten de mayor tamafio que los de la zona
central.

Debido a la velocidad de enfriamiento mas lenta en la zona central de la muestra tratada a 850C,
la austenita en esta parte de la pieza sufre recristalizacion y forma granos pequefos y
resistentes. Por esta razdn la zona central es mas dura que la periferia.

La dureza de la muestra a 700C, en comparacién, se explica por el intenso proceso de
precipitacién que sufre, ya que en este caso la periferia es mas dura que la zona central.

Comportamiento mecanico a temperatura elevada

La resistencia a la traccion del acero disminuye al incrementar la temperatura debido a la
solucidn sdlida de los precipitados en la matriz austenitica que deja a los cristales con poca
capacidad de resistir la deformacién mecanica.

El material probado a 850C tiene muy bien definido el limite eldstico, lo que se nota por
aserrados, provocados por la creacion de maclas, antes de la zona de comportamiento plastico.
Estos aserrados se disminuyen al incrementar el tiempo de estabilizaciéon debido a que la mayor
recristalizaciéon de los granos limita la formacién de maclas.

Las curvas esfuerzo-deformacidon del material ensayado a 700C muestran un maximo de
esfuerzo a deformaciones muy pequefas, lo que es evidencia de que el material presenta
fluencia lenta a esta temperatura.

Un mayor tiempo de estabilizacion a esta temperatura implica un mayor ancho de banda, lo que
produce una mayor resistencia. Ademas el reacomodo de carburos en este tipo de estructuras y
su efecto como barreras al movimiento de dislocaciones provocan ademds de una mayor
resistencia, una mayor fragilidad, por lo que sdlo una probeta (ensayada a 700C, con 3 horas de
estabilizacion) se fracturd. Esta fractura se logré al tirar de las estructuras bandeadas y
arrancarlas de la matriz.

Comparando las curvas esfuerzo-deformacion de ambas temperaturas se nota que una menor
temperatura provoca mayor resistencia, debido a que las curvas se encuentran por arriba de las
probadas a una mayor temperatura.

Un mayor tiempo de estabilizacidon produce mayor ancho de banda. Un mayor ancho de banda
produce mayor resistencia en el material. Por estas razones, las curvas esfuerzo-deformacion
provenientes de una probeta con un mayor tiempo de estabilizacién se encuentran por arriba
de las provenientes de un menor tiempo de estabilizacidn.
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4.4 Microestructura de probetas ensayadas a temperatura elevada

Al incrementar el tiempo de estabilizacion se incrementa la coalescencia de los precipitados en
las fronteras de grano.

Los ensayos de tension a temperatura elevada, en este material, producen bandas en el sentido
longitudinal. A 700C hay una mayor cantidad de bandas, y la coalescencia y maduracién de
precipitados es mucho mas intensa que a 850C.

3 horas de estabilizacién a 700C produce una microestructura anisotrépica en el sentido
longitudinal, formando granos muy alargados en lugar de bandas que poseen la mayoria de los
precipitados en las fronteras de grano. En el sentido transversal, la microestructura no presenta
diferencias entre la zona central y la periferia.

Con poco tiempo de estabilizacién hay una mayor cantidad de maclas presentes en la periferia
que en la zona central, mientras que al incrementar el tiempo de estabilizacién el
comportamiento se revierte. Esto sucede sin importar la temperatura de prueba.

Las microestructuras provenientes de los ensayos de tensidon a 700C, sin importar el tiempo de
estabilizacidn, presentan precipitados ordenados o coherentes respecto a la matriz cristalina en
la periferia de las probetas.

Los precipitados ordenados son otra razén por la cual la dureza de las muestras a 700C se ve
incrementada en la periferia en comparacion con la zona central.

4.5 Conclusiones generales

La aplicacién de esfuerzos mecdanicos durante el calentamiento en la fabricacién de piezas de
acero inoxidable tipo 304 tiene un efecto importante en el coeficiente de dilatacién térmica
(este valor puede variar hasta en un 12.5%). Lo anterior implica que el disefio de piezas
sometidas a temperatura elevada y fabricadas con este acero debe considerar los esfuerzos
residuales provocados, no sélo por la dilatacion térmica en si, sino por gradientes de dilatacién
térmica.

Los tratamientos térmicos en mufla confirman que a 700C la recristalizacion de la austenita no
es significativa y las modificaciones microestructurales estan mas relacionadas a la distribucion,
coalescencia y maduracién de los carburos M,3;Cs, mientras que a 850C los granos de austenita
se regeneran y recristalizan, incluso formando granos de menor tamafio que los originales.

Contrario a lo que se esperaria del comportamiento mecanico a temperatura elevada, prolongar
los tiempos de estabilizacion, por ejemplo a 850C, tiene como efecto la disminucion de los
granos de austenita y un incremento en la resistencia mecanica del material. Lo anterior estd
directamente relacionado al ancho de banda en la direccién longitudinal en la barra de acero
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inoxidable, lo que implica un comportamiento anisotrépico del material que no desaparece a
temperatura elevada.

Las posibilidades de aplicacién del acero inoxidable tipo 304 u otros aceros parecidos en
condiciones extremas de temperatura, se ha vuelto, en los ultimos afios, un tema relevante
debido a aplicaciones que incluyen el disefio de pilas de nueva generacidn, intercambiadores de
calor y procesos quimicos en donde la comprensidn de las relaciones entre la microestructura
del material y su resistencia mecanica pueden resultar en disefios mas ligeros, mas durables o
mas eficientes.
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7 Sugerencias para estudios futuros

Aunque el equipo actualmente no cuenta con ello, seria muy interesante medir la extensién de las
probetas con mayor precisidn, por ejemplo, con equipos de visidn resistentes a la temperatura elevada.

Otra sugerencia seria conocer el comportamiento del material (acero inoxidable tipo 304) bajo ensayos
de fluencia o creep. Estas pruebas probarian que el material sigue la curva tipica de fluencia (Figura 7.1)
o no, bajo condiciones de carga constante durante largos periodos de tiempo. Es importante este
comportamiento de los materiales, en particular cuando la temperatura de funcionamiento es elevada,
como es el caso de estudio de esta tesis.
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Figura 7.1 Curva tipica de fluencia. Deformacién provocada por fluencia contra tiempo"’g

Seria interesante hacer tratamientos térmicos a las probetas de traccidon previos a los ensayos de
tensién para lograr microestructuras especificas y lograr resistencias mecanicas y a la fluencia, para
posteriormente determinar el comportamiento mecanico logrado con los tratamientos térmicos.

Otra posibilidad seria realizar los mismos tratamientos y mismas pruebas pero cambiando el material:
un acero inoxidable también austenitico, de la serie 300, por ejemplo el 316 debido a que posee
diferentes precipitados a los presentes en el acero inoxidable tipo 304. Estos precipitados fragilizan el
material lo cual influiria considerablemente en el comportamiento a temperatura elevada.

Por ultimo, se sugiere cambiar el material a uno duplex, que es un acero inoxidable ferritico y
austenitico, para determinar el comportamiento a temperatura elevada y comparar como varia la
respuesta debido al componente ferritico del material.

» Callister, William D. Materials Science and Engineering. An Introduction. 3rd. USA : John Wiley & Sons, 1994. p.
219
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