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Resumen. La microestructura de los aceros inoxidables duplex es interesante y compleja. Desde el
punto de vista topologico ferrita (o) y austenita (y) suelen formar redes continuas interconectadas. A
nivel cristalografico, las dos fases tienen una estructura diferente. La austenita es de tipo FCC mientras
que la ferrita es de tipo BCC y estin generalmente ligadas por relaciones de orientacion
cristalograficas Kurdjumov-Sachs, la cual relaciona los planos compactos de la fase FCC con los de la
fase BCC, {111}, // {110}, y las direcciones compactas de dichos planos, <110>, // <111>,. La
finalidad del siguiente trabajo es analizar la existencia en forma cuantitativa de la relacion
cristalografica Kurdjumov-Sachs en un acero duplex laminado, mediante la técnica de Difraccion de
Electrones Retrodifundidos o Electron backscattered Diffraction (EBSD) que permite medir
orientaciones del cristal y a través de estos resultados es posible representar y diferenciar la
distribucion de todos los granos. En este mapa de orientaciones un grano es una region donde la
orientacion de cada cristal difiere con una cierta tolerancia. La orientacion media en un conjunto
discreto de orientaciones, se define como la orientacion de la red que tiene la minima desorientacion
respecto de todas las orientaciones que constituyen el conjunto. A partir de los datos de EBSD se han
calculado las orientaciones medias de los angulos de Euler para cada grano del material y sabiendo la
posicion de cada pixel se han identificado los granos vecinos de las diferentes fases. La relacion
Kurdjumov-Sachs se ha calculado tomando las orientaciones de los granos ferriticos y calculando las
diferentes variantes de la transformacion, comparandola luego con la orientacion del grano austenitico.
De esta manera se logrd hacer un estudio cuantitativo barriendo varias zonas de la muestra, llegando a
la conclusioén que en el material existen pocos pares de granos que cumplen dicha relacion. Con el
proposito de relacionar la deformacion plastica con la relacion K-S, se sometid la probeta a un ensayo
de fatiga de bajo numero de ciclos en control de deformacion plastica con un rango de deformacion de
Ag, = 0.15%, obteniendo como resultado que los granos en los cuales la relacion K-S se satisface la
deformacion se transfiere de una fase a la otra en linea recta.
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1 INTRODUCCION

Los aceros inoxidables duplex estan constituidos por una microestructura dual austenita-
ferrita, encontrandose ambas fases en una proporcion que generalmente es 50/50. Este
caracter bifasico es el que concede a los aceros duplex su notable combinacion de
propiedades.

La solidificacién en los aceros duplex ocurre en el campo ferritico y es durante el proceso
de enfriamiento cuando una parte de la ferrita se transforma en austenita. De esta manera
ambas fases forman redes interconectadas ligadas por relaciones de orientacion cristalografica
de Kurdjumov-Sachs (K-S), la cual relaciona los planos compactos de la fase FCC con los de
la fase BCC, {111}, // {110}, y las direcciones compactas de dichos planos, <110>, //
<111>,. Debido a que la transformacion viene dada de ferrita a austenita se tiene que la
matriz de relacion de orientaciones en este caso va a ser la inversa de la matriz de
transformacion empleada en el modelo de Kurdjumov-Sachs (Guo et al., 2004), el cual
transforma una fase FCC en una fase BCC. La transformaciéon de una fase a la otra
frecuentemente envuelve un conjunto restringido de 24 posibles variantes K-S. Este
fendomeno es conocido como seleccion de variante. (Butron-Guillén et al., 1997).

La eficiencia del acople entre fases es importante para predecir la propagacion de bandas
de deslizamiento desde la fase austenitica hacia la ferritica (Serre et al., 2008; Marinelli et al.,
2009) y juega un rol importante en el proceso de formacién de fisuras, (Alvarez-Armas et al.,
2007; Bugat et al., 2001). Generalmente, estas relaciones fueron estudiadas por varios autores
en forma experimental usando Microscopia Electronica de Transmision, pero esta técnica
permite estudiar una zona pequefia del material (Alvarez-Armas et al., 2007; Verhaeghe et al.,
1997; Marinelli et al., 2007). Bugat et al. (2001) analizaron, mediante Electrones
Retrodifundidos o Electron Backscattered Diffraction (EBSD) la relacion K-S en una
fundicion de acero diplex envejecido, superponiendo la figura de polos inversa de la austenita
en el triangulo standard de ferrita. Este estudio fue realizado sobre un total de 41 pares de
granos de diferentes fases. La finalidad del siguiente trabajo es analizar la existencia en forma
cuantitativa de la relacion cristalografica K-S en un acero duplex laminado, mediante la
técnica EBSD, haciendo el andlisis sobre 14053 pares de granos de diferentes fases y
relacionarlo con el flujo de deformacién de una fase a la otra después de someter el material a
ensayos de fatiga de bajo nimero de ciclos.

2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL Y ANALISIS DE EBSD
2.1 Material

El material estudiado es un acero inoxidable duplex SAF 2507 (UNS S32750) laminado,
suministrado por Avesta Polarit en forma de chapa de 3mm de espesor, cuya composicion
quimica en por ciento en peso (wWt%) se presenta en la Tabla 1. El proceso de fabricacion de la
chapa consiste en un laminado en caliente, un recocido a 1040°C, un decapado y un laminado
en frio hasta alcanzar los 3mm de espesor.

La microestructura consiste de una matriz de ferrita e islas de austenita elongadas en la
direccion de laminacion (Figura 1). La fraccion de volumen de las fases ferrita y austenita
corresponden a 46 / 54%, respectivamente. La estructura lamelar de la austenita y la ferrita se
pierde en algunas regiones de la chapa, lo cual indica que la morfologia de la microestructura
presenta una distribucion no uniforme. La estructura de granos tiene un valor medio de 10 pm
en la fase ferritica y 5 um en la fase austenitica (medidas perpendicular a la direccion de
laminacion). El hecho de que los granos de austenita sean de menor tamafio hace que
aproximadamente un tercio de ellos estén relacionados por contornos y-y en lugar de y-a.
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Nb C Si Mn P S Cr Ni Mo N Cu Co

0.008 | 0.018 | 022 | 0.78 | 0.024 | 0.001 | 25.06 | 6.97 | 3.82 | 0.26 | 0.27 | 0.08

Tabla 1: Composicion quimica Acero duplex SAF 2507 laminado en % en peso.

Eje de laminacion

Tuotal
FPhase Fraction

B ron (tipha) 0.452
[ steel Austenitic  0.541

Figura 1: Microestructura del acero duplex SAF 2507 laminado.

2.2 Difraccion de Electrones Retrodifundidos

Para determinar las propiedades cristalograficas locales de ambas fases en el acero duplex
se utilizd la técnica de EBSD. Esto permiti6 adquirir un mapa de orientaciones para una
muestra plana, representar y diferenciar la distribucion de los granos en la superficie del
acero. En un mapa de orientaciones del cristal los puntos con orientaciones cristalograficas
similares se representan con el mismo color (Figura 2). En este mapa de orientaciones un
grano es una region donde la orientacion de cada cristal difiere con una cierta tolerancia. La
orientaciéon media en un conjunto discreto de orientaciones se define como la orientacion de
la red que tiene la minima desorientacion respecto de todas las orientaciones que constituyen
el conjunto. A partir de los datos cristalograficos obtenidos mediante EBSD se han calculado
las orientaciones medias de los angulos de Euler ¢;™, o™, ¢, para cada grano del material;
conociendo las posiciones de cada pixel se han identificado los granos vecinos de las
diferentes fases.
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[

Figura 2: Mapa de orientaciones. Identificacion de granos en el material.

2.3 Célculo de la orientaciéon media

El archivo de datos de EBSD contiene los angulos de Euler y la posicion de cada pixel. A
partir de estos datos se calculara la orientacion media de cada grano de la muestra. Para
obtener el angulo de Euler promedio se ha recurrido al uso de cuaterniones dado que a estos
ultimos se los puede tratar en una métrica Euclidiana. Una unidad de cuaternion se puede
describir como:

0= [0o G102 Gs]' con norma | g *=qo* + g° + q2° + 03 (1)

Se puede asociar un cuaternién con una rotacion alrededor de un eje dado por la siguiente
expresion:

Qo=Cos(¥/2yg=nsin(¥/2 j=1,..3 (2)

donde nj y ¥designan, respectivamente, el eje y el dngulo de rotacion del sistema muestra al
sistema cristal correspondiente a la orientacion dada. La desorientacion Gy entre la
orientacion del pixel k representado por qjky la (aun no conocida) orientacién media del grano
qu puede ser expresado como:

- ko M ky M ko M ky M

Guk=2acos(| Qoo + OuGa + 022 + GO | ). 3)

Por definicion, las coordenadas qu que representa la orientacion media debe minimizar la

suma de todos los @uk de la ecuacion (3) en donde el indice k representa todas las

orientaciones del conjunto. En la practica es mas sencillo encontrar qu tal que maximice la
ecuacion siguiente:

3| za |

j=0,3

— " cosl6)" /2)= Méx (4)

con la condicion ) (q]M )2 -1=0.

j=0,3

Se aplico el método de multiplicadores de Lagrange para maximizar la funcion:
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donde A es el multiplicador de Lagrange. La funcién toma sus puntos criticos donde VQ = 0.
Para obtener los pardmetros que mejor aproximan VQ a cero se empled el método de Newton-
Raphson tomando como error 1x107'2.

[qu“”qj“j

j=0,3

+ z[jz (') - 1} (5)

=0,3

3 RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Analisis sobre la existencia de la relacién cristalografica K-S

A partir de los datos obtenidos por EBSD se identificaron los granos vecinos de diferentes
fases.

Para analizar la existencia de orientaciones relativas entre granos vecinos relacionadas por
medio de la transformacion de Kurdjumov-Sachs, se calcularon las 24 posibles variantes de
transformacion del grano ferritico y luego se comparo6 cada una de éstas con la orientacion del
grano austenitico vecino. La comparacion se cuantificoé calculando el angulo de
desorientacion formado por ambos granos.

Asimismo, se analiz6 la existencia de la relacion K-S comparando las figuras de polos para
el plano {111}, y el plano {110}, y las figuras para el plano {110}, y el plano {I111},. La
Figura 3 corresponde a las figuras de polos de un par de granos que cumplen K-S. El circulo
blanco corresponde a la proyeccion de los planos {110}, y {111}, ferriticos, el circulo rojo a
la proyeccion de los planos {111}, y {110}, austeniticos y la esfera azul corresponde a la
proyeccion de los planos {111} y {110} de la variante de transformacién K-S mas proxima a
la orientacion del grano austenitico. Cuando se aplica la transformacién K-S se pasa de un
cristal BCC a uno FCC con lo cual la variante de transformacion tendria que coincidir con la
orientaciéon FCC. Efectivamente, en la Figura 3 se observan las esferas azules y rojas casi
superpuestas. Calculando la desorientacion entre la variante y el grano austenitico se obtiene
1.8° de diferencia. Lo cual indica un resultado satisfactorio.

Alrededor de 14053 pares de granos de diferentes fases fueron analizados en la zona
mostrada en la Figura 1. Sélo el 13% de las parejas a/y analizadas satisfacen la relacion K-S
con un angulo de desorientacion entre la variante de transformacion y el grano austenitico
menor de 7°.

La Figura 4 muestra el histograma del angulo de desorientacion formado entre la
orientacion de la variante de transformacion y la orientacion del grano austenitico. De un total
de 1818 pares K-S analizados con un dngulo de desorientaciéon menor de 7°, alrededor del 273
pares de granos cumplen la relacion K-S con una desorientacion menor a 3°. Esto significa
que solo el 2% de los 14053 pares de granos se encuentran mas proximos a la relacion K-S
con un angulo de desorientaciéon menor de 3°. Este resultado muestra indudablemente que
muy pocos granos cumplen la relacion K-S. Efectivamente, el proceso de fabricacion
modifica las orientaciones cristalograficas originales entre granos de austenita y ferrita a
través de rotaciones debido al laminado en frio, por lo tanto las relaciones K-S entre los
granos austeniticos y ferriticos practicamente desaparecen (Gutierrez I., 2009).
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Referencia Figura de Polos
fase (phil,phi, phi2) {110}a - {111}y | {111} - {110}y
y: circulo rojo  a:circulo blanco
a + variante K-S: esfera azul
Zona 2

o1 (99.95°, 39.75°, 76.91°)
Yuis (34.01°, 45.92°, -43.93°)

©a

o®

Variante 14 de transformacion K-S: (90.034°, 119.670°,-145.184°).
Desorientacion: 1.8°

250 +
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Figura 3: Superposicion de figuras de polo.
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Figura 4: Histograma mostrando el angulo de desorientacion entre la variante de transformacion K-S y el grano

austenitico vecino.

3.2 Ensayo de fatiga de bajo nimero de ciclos

Los ensayos de fatiga fueron realizados a temperatura ambiente bajo control de
deformacion pléstica con una rango de deformacion plastica de Ag, = 0.15% y una velocidad
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de deformacion de 2x107 s™. Con el proposito de relacionar la deformacion plastica con la
relacion K-S, durante el ensayo de fatiga se llevaron a cabo observaciones in-situ utilizando
una camara CCD (Charged Coupled Device) equipada con una lente objetivo (50x) + ultra zoom
(12x), montada en la maquina de ensayos sobre una mesa micrométrica con posibilidad de
movimiento en 3D. Cada micrografia representa un area de 100 x 50 um’. La zona observada
se corresponde con la zona analizada por EBSD.

La Figura 5a presenta una micrografia optica en donde se observan lineas de deslizamiento
en la austenita que propagan hacia la ferrita. A partir del mapa de orientaciones obtenido por
EBSD, estos granos fueron identificados con los nimeros 5777 para el grano ferritico y 6061
para el grano austenitico. En la Figura 5b se representan los granos que cumplen la relacion
K-S junto con el grano ferritico 5777. De los siete granos austeniticos vecinos solamente el
grano 6061 muestra actividad plastica. Respecto del andlisis sobre K-S efectuado
anteriormente los granos 5777 y 6061 cumplen K-S con una desorientacion de 1.8° (Tabla 2)
entre la variante de transformacion K-S del grano 5777 y la orientacioén del grano austenitico
6061.

En la Figura 6a se puede observar como una linea de deslizamiento iniciada en la fase
ferritica pasa a un grano austenitico. Efectuando el mismo andlisis que en el parrafo anterior,
los granos fueron identificados como 8539 para el grano ferritico y 8572 para el grano
austenitico. La desorientacion entre la variante de transformacion K-S y el grano 8539 es de
2.6°, la cual se muestra en la Tabla 3.

A partir de las Tablas 2 y 3 los granos 5777, 6061 y 8572, 8539 presentan una
desorientacion menor de 3 grados y se observa que las lineas de deslizamiento propagan de
una fase a la otra.

A

m 5777
6150
= 6061
5859
m 5323
6515
6281
5682

B

—h

10 um

() (b)

Figura 5: a) micrografia 6ptica mostrando propagacion de la deformacion, b) granos vecinos que cumplen K-S.
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Grano y | Desorientacion (grados)
6061 1.8
6150 5.19
6323 6.28
5859 3.78
6281 5.86
6515 6.67
5682 4.40

Tabla 2: Desorientacion entre la variante K-S del grano 5777a y el grano y.

£
m 38539
= 8572
m 8843
o 8844
(a) (b)
Figura 6: a) micrografia 6ptica mostrando propagacion de la deformacion, b) granos vecinos que cumplen K-S.
Grano y | Desorientacion (grados)

8572 2.6

8843 6.3

8844 6.5

Tabla 3: Desorientacion entre la variante K-S del grano 8539a y el grano y.

4 CONCLUSIONES

En el presente trabajo se estudio la existencia de la relacion K-S en un acero inoxidable
daplex SAF 2507 mediante la técnica de EBSD. Se calcularon las orientaciones medias de los
granos y se identificaron los granos vecinos de diferentes fases.

La técnica empleada para verificar la relacion K-S se puede aplicar a toda la muestra y
obtener un resultado cuantitativo.

Respecto al analisis cuantitativo realizado en el acero duplex SAF 2507 laminado en
caliente y en frio para obtener el espesor final, solo el 2% de los 14053 pares de granos
analizados se encontraron mas proximos a la relacion K-S con un angulo de desorientacion
menor de 3°. Este resultado muestra como influye el proceso de fabricacion en las relaciones
cristalograficas.

Respecto al ensayo de fatiga se observo, en los pares de granos que cumplen K-S con una
desorientacion menor de 3°, que la deformacion pasa de una fase a la otra.
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