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498 CARACTERIZACION DE INCLUSIONES EN ACEROS MEDIANTE
TECNICAS DE MICROANALISIS DE LAMINAS DELGADAS
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RESUMEN

Se extrajeron inclusiones de una probeta de acero calmado con aluminio
utilizando la técnica de réplica de carbono y se analizaron empleando un
microscopio electrénico de barrido equipado con un espectrdmetro dispersi

vo en energfas.

Utitizando la relacién propuesta por Lorimer (4) se transformaron los
valores de intensidad de Rx en porcentajes en peso de cada elemento y con
ellos se calcularon las fases presentes en inclusiones de un tamafio desde

0.1um a 10um aproximadamente.

Los resultados obtenidos son satisfactorios e indican a la técnica co-

mo una buena alternativa para profundizar en el estudio de inclusiones en

aceros.

INTRODUCC ION

E] estudio de inclusiones en aceros por microscopia Optica es necesario
como un primer paso para obtener informacidén general, sobre las dimensio-
nes forma y distribucidén de las mismas, a partir de un cierto tamafio. En
cuanto a la identificacidn de fases por esta técnica es somera, pero dada

su simplicidad es habitual en la practica de acerfa.
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Para profundizar en el conocimiento de inclusiones en diferentes aspec-
tos tales como, mecanismos de formacién, comportamiento frente a la corro-
s{6n, Influencia en las propiedades meclnicas, procesos de acerfa, etc. es
preciso recurrir a las técnicas de microandlisis de Rx para la caracteriza

cién de la o las fases presentes en una inclusidn.

Cuando las inclusiones no han sido separadas de la matriz, como ocurre
habitualmente en la literatura (1) (2) (3), el principal inconveniente es
la radiacidn proveniente de la matriz que se suma a la propia de la inclu-

sién. Esta dificultad invalida cualquier cdlculo estequiométrico.

El presente trabajo ofrece la alternativa de analizar inclusiones extrafl
das de la matriz desde 0.lym hasta 10um aproximadamente, mediante un espec-
trémetro de Rx, asociado a un microscopio electrdnico de barrido empleando
el mismo formalismo que para el caso de ldminas delgadas. Los datos obteni
dos servirdn para inferir los compuestos quimicos presentes mediante cdlcyu

los estequiométricos simples.

TECNICAS EXPERIMENTALES

Se emplea una probeta de acero calmado cor aluminio de la siguiente com

posicidn quimica, expresado en porcentaje en peso:

%
C: 0.14, $:0.006, Si: 0.25, Al : 0.05, Mn: 1.11, Ca< 0.005, Cr: 0.002

* E1 contenido de aluminio indicado, es la diferencia entre el aluminio

total y el que estd combinado como A]203.

Las probetas se pulen hasta 3um con pasta de diamante y se atacan con
una solucidn de bromo en metanol, la cual disuelve la matriz dejando las
inclusiones en relieve, luego se deposita carbdn, se marcan y se despegan
con la misma solucidn. Debe tenerse la precaucidn de que el metanol utili
zado sea de extrema pureza, a fin de evitar presencia de agua, pues el &-

cido HBr disuelve los sulfuros habituales en aceros.

Para el anadlisis de pequefias partfculas o de laminas delgadas Lorimer(4)
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propuso la siguiente relacidn entre intensidades y composiciones:

¢ Cy - Concentraciones

C | X
_____X = Kx .._x_
14 | 1 - Intensidades de Rx

C ! X oy

Y Y
K - (te.
4

En primera aproximacién se supone que los efectos de nimero atdmico,

absorcidn y fluorescencia son despreciables, debido al tamafio del volumen

que produce la emisidon de Rx.
Los valores de KxSi fueron calculados segiin el método propuesto por
Scherelise (5). Estos valores se los compara con los obtenidos experimental

mente utilizando minerales o aleaciones de composicidn conocida.

OBSERVAC IONES

Se analizd la composicién quimica de aproximadamente 13 inclusiones, cu
yos datos de forma, tamafio de particula, zona analizada y valores porcentua
les.de cada elemento se indican en la tabla |. Debe tenerse en cuenta que

se omite el oxigeno en la determinacion.

En base a datos termodindmicos y diagramas de equilibrio (6) entre las

posibles fases (teniendo en cuenta los elementos detectados) se pueden men

cionar :

1 - AIZO3

2 - sio0,

3 - MnOAIZO3

L - Mn0O . Alzo3 . ZSio2

5 - 2Mn0 . 2A1203 . SSiO2
6 - 3A1203 . ZSiO2

7 = MnO . SiO2
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8 - 3Mn0 . A1203 . 3Si0

9 - 2Mn0 . SiO2
10 - MnS

11 - MnS . MnO
12 - {(Mn, Fe) S

" . .
13 Ca3AIZS|30]2

14 - Ca A]251208
15 - S Ca

16 - MnO . Mn203

17 - A1253
Considerando en las mediciones las relaciones entre elementos por ejem

plo Mn/S, Si/Al etc. se predicen las fases mas probables.

En la serie de mediciones, tabla |, pueden hacerse las siguientes con-
sideraciones: en las mediciones B , D ,G , K, L , LL , en general las fa:
ses mas probables serfan MnS y 3A1203. 25i02, en proporciones variables.
Si bien en algunas la relacidén Mn/S excede al valor 1.7 correspondiente al
MnS el excedente de manganeso estaria combinado como 6xido. Lo mismo puede
decirse de la relacién Si/Al en las mediciones G y L, alrededor de 5.2,
tamblén en la C e | , aunque en otras proporciones, ademds de las dos

fases mencionadas el excedente de aluminio se habrfa combinado como aldmina.

Las mediclones A y E , fueron realizadas en el centro de dos Inclusio
nes de aproximadamente 10um x 3um de didmetro mayor y menor respectivamen
te. En ambas mediciones las fases mis probables son MnS vy A1203, esta Glti
ma en gran proporcidn, esta observacidn estaria de acuerdo con prediccio=
nes tedricas en cuanto a que la aldmina actla como nlcleo en la formacidn

de sulfuros.

En la medicidén C , la relacidén Si/Al corresponderia a 3 A120325502 y
A1203. En cuanto a la relacién Mn/S puede decirse que el 45.89% de mangane
so estd combinado como 6xido y el resto como MnS.
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Solo se detectd calcio en las mediciones H , e | , en la H , las fases
posibles son A1203, OCa, CaS, y en la | , donde el calcio estd en menor
proporcién que la anterior, las fases posibles son MnS, CaS vy A1203. Te-
niendo en cuenta que este acero no ha sido tratado con calcio (menor que
0.005% en peso), las inclusiones H , | serfan provenientes de refractarios
u otras contaminacfones exdgenas, por esa razdn no se hace incaplé en su

andlisis en las conclusiones.
RESUMEN

Podria decirse que en la mayoria de las inclusiones, descartando los
carburos, los compuestos presentes serian MnS y 3A1203 . ZSiOZ. En varias
mediciones aparece ademas A1203 en proporciones variables. La presencia
de esta Gltima fase junto con 3A1203 . 2Si0, esta de acuerdo con lo citado

2
por otros autores (7).

Con respecto al manganeso podrfa decirse que la proporcién del mismo
que estd combinado como 6xido es muy baja, casi siempre estd en la forma

de MnS. Esto nos darfa idea de las condiciones de desoxidacidn del acero.
No aparece FeS, el cual tiene relacidn con la velocidad de enfriamiento.

También es importante destacar que a pesar de que las inclusiones grandes
presentan una gran deformacidn plastica, a diferencias de las pequefias de
1 ym que no la presentan, no se pudo apreciar diferencias en la composicidn
quimica que justifique tal diferencia de comportamiento. Son mas relevantes
en la deformacién plastica de estas inclusiones las fuerzas de friccién,

que son mayores en las inclusiones grandes, que la composicidn quimica.
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TABLA I
Medi'ciﬁq tamaro (en um) morfologia porcentages en peso _1
aluminio silicio azufre manganeso hierro calcid
' . ne
A 10 pm 1 12.0 0.9 1.6 13,5 -
B () X WO L 6.1 e | 27.5 | 64l -
c' 1 jpm esférica 8.0 1.5 5.3 85.1 -
D' 1 pm esférica 3.5 l.L | 35.6 59.7 -
E' - 21.7 0.90 25.9 51.5 -
F' 12 pm x Zpm “tr 2.9 0.85] 35.2 61.1 -
G' 4.2 0.8 32.3 62,7 -
H' 3um esférica 11.0 - 14,2 - 74,8
1’ 3.5 ym esférica 65.1 0.8 17.1 14.4 2.6
J' 1 ym eférica carburo
- RS _
! {
K' Lum esférica 2.9 1.1 8.9 | 57.1 -
| |
—- ——— —— — —— e !
L' 3 um esférica 4.3 0.9 36.2 58.6 - :
Lt 0.1 pm estérica 24.3 6.8 34040 3445 -
femmm —— —_



