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Resumen

Palabras claves: ferromagnetismo, Ruido Magnético Barkhausen; Emisién Magneto
Acustica; acero de recipiente de presion; aceros inoxidables; deformacion;
transformacion de fase austenita-martensita.

En el presente Trabajo de Tesis se aplicaron y estudiaron, simultaneamente
las técnicas del Ruido Magnético Barkhausen (RMB) y la Emisién Magneto Acustica
(EMA), aplicadas en probetas de diferentes materiales ferromagnéticos, a fin de
poder vincular los resultados de dichas técnicas, con su caracterizacion
microestructural. Este trabajo se desarrolld6 en tres partes que se detallan a
continuacion.

En la primera parte se estudié la anisotropia magnética en el acero forjado
A508 clase I, utilizado para recipientes a presion en centrales nucleares. La probeta
utilizada no sufri6 ningin proceso de irradiacibn ya que fue resguardada como
material testigo para su estudio. Se realizaron los siguientes andlisis: composicion
guimica, caracterizaciébn metallrgica, dureza, espectroscopia de energia dispersiva,
técnica de impresion de Baumann y andlisis de textura cristalografica. El andlisis de
los resultados del RMB y la EMA, permitieron determinar las conexiones entre la
anisotropia magnética, la textura y la microestructura del material. Las deducciones
sugieren claramente que la direccion del flujo plastico real, fue diferente de la
direccion de forjado indicada.

En la segunda parte se estudiaron 5 grupos de diferentes aceros inoxidables
ferriticos AISI: 409, 430, 439, 441A y 444, provistas en forma de placas por
AcerlorMittal, Brasil. En un principio, se estudi6 de manera preliminar el RMB vy la
EMA en el material en estado original. Se presentan los resultados obtenidos
respecto a la composicidbn quimica, microestructural y textura cristalogréafica.
Posteriormente de los 5 aceros se eligieron tres, de acuerdo a su dureza (AISI: 409,
430 y 441A). Por cada placa se obtuvieron probetas bajo Norma, para ensayos de
traccion uniaxial, cortadas en la direccién de laminacion y transversal. Las probetas
fueron montadas en una maquina de traccién y deformadas con cuatro porcentajes
diferentes dentro de la zona plastica. Luego de cada deformacién se realizaron las
mediciones de RMB y EMA, a fin de obtener una correlacion con el esfuerzo aplicado
y la anisotropia magnética. Se complementé este estudio con el analisis
microestructural, de textura cristalografica y del ciclo de histéresis. Las mediciones en
los diferentes porcentajes de deformacion, indicaron una dependencia monétona
decreciente de la EMA, mientras que la relacion con el RMB fue mas compleja.

Finalmente, se estudié el acero austenitico AlSI 304 (no magnético) mediante
deformacién plastica, induciéndose asi la creacidn de martensita (magnética). Se
cortaron probetas normalizadas, en la direccion de laminacion y transversal. Estas
probetas fueron ensayadas en una maquina hidraulica de traccion uniaxial, con la
cual se aplicaron distintas cargas hasta la ruptura, detectandose al mismo tiempo el
RMB producido. Se complemento el estudio con el andlisis microestructural, la textura
cristalografica y el ciclo de histéresis. El RMB analizado, fue correlacionado con los
estudios anteriores y la nueva fase martensitica creada. EI RMB brind6 la posibilidad
de detectar el inicio de la transformacion martensitica y seguir su evolucion durante el
proceso de deformacién, permitiendo también estimar el porcentaje de martensita.

Tanto el RMB como la EMA, demostraron ser apropiados para complementar la
caracterizacion microestructural de estos materiales ferromagnéticos y mejorar la
comprension de los fendmenos fisicos involucrados.
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In this Thesis, the techniques of Magnetic Barkhausen Noise (MBN) and
Magneto Acoustic Emission (MAE), were applied and studied simultaneously on
specimens obtained from different ferromagnetic materials. The aim was to relate the
results of the above-mentioned techniques with their microstructural state. This work
was developed in three stages.

In the first stage, the magnetic anisotropy in A508 class Il steel used for
pressure containers in nuclear power stations, was studied. The specimen did not
suffer any process of irradiation and it was conserved as “witness material’. For its
microstructural and magnetic characterization, the following studies were realized:
chemical comopisition, metalluergical, Baumann’s printing Tecnique, hardness,
sprectrocopy of dispersive energy, and analysis of crystallographic texture. The
material was studied with MBN and MAE techniques. The analysis of these results
allowed determining the conections between the magnetic anisotropy, the texture and
the microstructure of the material. The results suggest clearly that the addres of the
plastic flow was different from the forge direction indicated by the suppler of the
material.

In a second stage, five groups of different samples of ferritic stainless steels
AISI: 409, 430, 439, 441A and 444 were studied. They were provided in form of plates
by AcerlorMittal, Brazil. In a beginning, as a preliminary step, the MBN and the MAE
were studied on the material in their original states. The results were related with their
chemical composition, microstructural state and crystallographic texture. In a second
part, they were elected). Three of the five steels, were selected according with their
hardness, from the softest to the hardest (AISI: 409, 430 and 441A). From them,
specimens according to Standard were cut in the direction of lamination and others in
transversal direction, then they were submitted to uniaxial traction uniaxial up to four
deformation values inside the zone of plastic deformation. After every deformation
step, they were submitted to MBN and MAE measurements, in order to obtain a
correlation with the applied stress and the magnetic situation of the material. In
addition the magnetic anisotropy of the specimens was studied, for every deformation.
The study complemented itself with the microstructural analysis, of crystallographic
texture and of the hysteresis cycle. The measurements in different deformation stages
indicated a monotonous diminishing dependence of MAE with the deformation,
whereas the relation with the MBN was more complex.

In a third stage the austenitic (not magnetic) steel was studied producing
plastic deformation that induced the martensitic transformation (magnetic). Normalized
specimens were cut in the lamination direction and transversely. These specimens
were tested in a hydraulic uniaxial traction machine, with which different loads up to
fracture. The MBN produced was detected at the same time. These studies were
complemented with microstructural analysis, crystallographic texture and hysteresis
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cycle. The growing MBN was correlated with the new martensitic phase created by
deformation. The MBN offers the possibility of detecting the beginning of the
martensitic transformation and its evolution during the deformation process, allowing
an estimation of its production.

The MBN and MAE, both have demonstrated to be appropriated to improve the
microstructural characterization of the ferromagnetic materials and the physical
phenomena involved
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INTRODUCCION

El hierro (Fe) y sus aleaciones los aceros, son uno de los materiales
estructurales y de construccion mecanica mas importantes. De acuerdo con las
estadisticas, el acero representa el 45% de toda la produccién basica de materias
primas. Los aceros son ampliamente utilizados en la mayoria de los equipos de la
industria, debido a ser el Fe un abundante recurso, de facil procesamiento y buen
rendimiento. Ademas tienen una amplia variedad de propiedades mecanicas
disponibles, como proteccidon en ambientes corrosivos, resistencia a solicitaciones de
impacto y a altas y bajas temperaturas, buena conductividad térmica y eléctrica, etc.
Con el r4pido desarrollo de la ciencia y la tecnologia, los equipos en los hogares,
empresas, vehiculos e industrias, estan cada vez mas tiempo en servicio, y en
general bajo condiciones de alta carga. Como resultado, durante su vida util, los
aceros estan sujetos a procesos que cambian sus caracteristicas y propiedades.
Dichos cambios pueden conducir a la falla eventual de un sistema pudiendo producir
grandes pérdidas de vidas humanas en primer término y después de dinero. Es por
ello por lo que se debe inspeccionar los componentes regularmente para detectar
signos de degradacion. Las técnicas de Ensayos No Destructivo (END), ofrecen
enormes beneficios, a través de la evaluacién y el estudio de la integridad de los
dispositivos criticos de cualquier industria, esto permite también realizar la extension
de vida de un recipiente, componente o estructura de una planta, permitiendo la
posibilidad de la extension de su vida Gtil. Los END colaboran en la evaluacién de
riesgos sobre los componentes que requieren reparacion o reemplazo, reduciendo los
costos para el propietario del sistema y ayudando a maximizar su disponibilidad. Las
técnicas END, juegan un papel vital en la industria de componentes de alto valor
agregado, ya que no requieren desmontar o dafiar el sistema. Por los altos
estandares de calidad y seguridad requeridos en la industria nuclear, los END han
sido y son de fundamental aplicacion y han debido desarrollarse constantemente en
un amplio espectro de técnicas o0 métodos.

La industria nuclear ha estado investigando métodos de inspeccion para
garantizar la operacion segura de los reactores nucleares, mas alla de su vida (util
proyectada. Las técnicas magnéticas son rutinariamente utilizadas para la deteccion
de grietas en componentes ferromagnéticos, y parecen prometedoras para la
medicion de los efectos de tensiones.

En la actualidad, entre muchos métodos de END para la inspeccion de
defectos de materiales ferromagnéticos, el método de deteccion de Ruido Magnético
Barkhausen (RMB) tiene caracteristicas Unicas. El RMB es muy sensible al cambio o
la modificaciébn de los materiales ferromagnético, su microestructura, impurezas y
otros defectos. Si el material esta magnetizado, estos defectos influiran en el
movimiento de las paredes de los dominios magnéticos, también en la amplitud de las
sefiales y en su distribucién espacial y temporal. La tecnologia de deteccion del RMB
tiene una gran perspectiva de aplicacion en la deteccion de las tensiones, corrosion,
dafios por fatiga, dureza y fragilizacion por irradiaciébn, en los materiales
ferromagnéticos.

El factor limitante del RMB es la atenuacion de las sefiales por las corrientes
parasitas, lo que lleva a una profundidad de medicion méaxima de alrededor de 1 mm,
dependiendo de la frecuencia de excitacién, y de cada material. Al mismo tiempo, el
movimiento de ciertas configuraciones de dominio produce un pulso acustico,
conocido como Emisién Magneto Acustica (EMA), que se propaga a través de todo el
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material sin el impedimento de las corrientes parasitas, por lo tanto la profundidad de
medicion para EMA es mucho mayor que para RMB. En consecuencia, la EMA tiene
el potencial de proporcionar una técnica de inspeccion complementaria al RMB, tanto
en términos de profundidad de medicion como en términos de diferentes
sensibilidades a las configuraciones microestructurales.

El RMB se conoce desde hace mas de sesenta afios y muchos trabajos se
han publicado, pero en diversos casos no hay una interpretaciéon adecuada y todavia
existe la necesidad de una investigacién sistematica. La EMA, es por otro lado, un
fendmeno mucho mas recientemente descubierto y su uso muestra potencial en
muchas é&reas, pero aqui hay aun, una menor comprension de los fenémenos
involucrados.

Hay varios grupos internacionales de investigacion que estudian el fenémeno
del RMB y la EMA, tanto desde el punto de vista del fundamento fisico, como de las
aplicaciones como END. En Argentina existe un unico Grupo que trabaja con
continuidad en estos temas, el Departamento ICES y Ondas Elasticas. Este
Departamento pertenece a la CNEA y viene desarrollando tecnologia propia en RMB
y EMA desde hace 14 afios. Este desarrollo comprende tanto el equipamiento
necesario, como sus aplicaciones tecnolégicas. Es importante destacar la trayectoria
de este Grupo: en el afio 2004, obtuvo un Subsidio por el Convenio Bilateral, SECyT,
ANPCYyT (Argentina) y “National Office of Research and Technology, NKTH”, Hungria:
“Application of magnetic measurements for evaluation of structural material
properties”, Codigo: HU/PA04-EXII1/011, (Directora por Argentina: Maria Isabel Lépez
Pumarega; Director por Hungria: Ferenc Guillemot, 2005-2006). Este Grupo es
Miembro del “Committee of the Universal Network for Magnetic NDE” y participante
del “Round Robin Test Project”, (http://www.ndesrc.eng.iwate-
u.ac.jp/UniversalNetwork/) desde el afio 2006. En el 2008 debido a las interacciones
del Grupo GOE con el Laboratorio de Dinamica e Instrumentacion (LADIN) de la
Universidad de San Pablo, Brasil, se acord6 la presentacion de un Proyecto de
Investigacion Bilateral, CNPq de Brasil, y ANPCyT de Argentina, PICT-CNPq 2008-
00026: “Emisién Acustica y Efecto Barkhausen”. Esta Tesis comenzé su desarrollo
con una Beca Doctoral de este Proyecto.

Como consecuencias de las presentaciones relacionadas con esta Tesis, en
Congresos Internacionales, se originé el Proyecto de Investigacion: “Desarrollo de
técnicas magnéticas y/o ultrasénicas para el control de cordones de soldadura en
chapas durante la fabricacion”, con el Instituto Argentino de Siderurgica (IAS) y la
Facultad Regional Delta de la Universidad Tecnolégica Nacional. También se esta en
conversaciones con el Dr. Juan Pardal de la Universidad Federal Fluminense, Niterai,
Rio de Janeiro, Brasil, para armar un Proyecto Bilateral sobre las aplicaciones del
RMB y la EMA en placas de acero inoxidable AISI 321.

El estudio del acero del recipiente de presion y de los aceros inoxidables AlSI,
analizados en esta Tesis, formaron parte del Proyecto Bilateral con Brasil. En toda la
literatura investigada, no se encontraron antecedentes de estudios con RMB del
acero A 508 Clase Il. En el caso de los aceros inoxidables ferriticos, se encontraron
muy pocos trabajos, aplicando RMB y EMA, en uno solo de ellos. También se
encontré otro trabajo utilizando un sistema rotativo continuo de RMB, en placas de
acero inoxidables ferriticos, pero en muestras sin deformar. Referidos a la
transformacion austenita-martensita por laminacion en frio, existen varios estudios
aplicando RMB. También se encontré un trabajo de traccion aplicando la técnica de
RMB en linea durante ensayos de traccion uniaxial pero en probetas rectangulares y
bajo diferentes condiciones a las aplicadas en este caso.
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Objetivos de esta Tesis

El objetivo general de esta Tesis es aportar una contribucion a la
caracterizacion de los materiales ferromagnéticos de uso nuclear e industrial,
mediante la aplicacion de las técnicas RMB y EMA, proporcionando mas
herramientas para el conocimiento de estos materiales.

En este contexto se definieron los siguientes objetivos especificos:

1. Estudiar mediante métodos de RMB y EMA, un material sin irradiar, del
recipiente de presion de la Central Nuclear Atucha |, complementando los
estudios con distintos ensayos convencionales: metalografias, microscopia
electrénica de barrido, analisis quimicos, espectroscopia de energia
dispersiva, textura cristalografica, etc.

2. Analizar mediante RMB y EMA, placas de 5 aceros inoxidables ferriticos,
comparando los resultados obtenidos con la caracterizacion microestructural
convencional ya citada.

3. Examinar el comportamiento tenso-deformacional de dichos aceros
inoxidables ferriticos mediante ensayos de traccion uniaxial, a temperatura
ambiente y relacionarlos con el RMB y la EMA.

4. Estudiar la anisotropia magnética de esos aceros antes y después de cada
etapa de deformacion.

5. Analizar en placas de un acero austenitico, la transformacién de la fase
austenita-martensita, mediante ensayos de probetas en traccion uniaxial, a
temperatura ambiente, aplicando la técnica de RMB en linea, a fin de detectar
el inicio de la transformacion y su evolucion.

6. Sobre la base de todos los estudios realizados, seleccionar los parametros de
RMB y EMA que mayor claridad aporten a la caracterizacion no destructiva de
estos materiales.

Organizacion de esta Tesis

Para alcanzar los objetivos propuestos, el presente manuscrito de Tesis se
estructura en los siguientes 9 Capitulos.

En el Capitulo 1 y 2, se presenta una revision tedrica sobre los conceptos
fundamentales relacionados con los aceros y el proceso de magnetizacion en
materiales ferromagnéticos.

En el Capitulo 3 se explican los aspectos mas importantes de las técnicas de
RMB y EMA

En el Capitulo 4 se describe todo el equipamiento empleado para la
realizacion de los ensayos de RMB y EMA, asi como el procesamiento de las sefiales
obtenidas.

En el Capitulo 5 se describe el Material 1, su caracterizacion microestructural,
quimica, estudio de espectroscopia de energia dispersiva, técnica de impresion de
Baumann, analisis de textura y ciclo de histéresis. Se analizan las mediciones de
RMB y EMA, relacionandolas con los resultados previamente obtenidos.

En el Capitulo 6 se describe el Material 2, su caracterizacion microestructural,
mecénica y magnética. Se realizan mediciones de RMB y EMA en probetas
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ensayadas bajo traccidn uniaxial con diferentes etapas de deformacion, y se vinculan
con los resultados ya citados.

En el Capitulo 7 se describe el Material 3, su caracterizacion microestructural,
mecéanica y magnética. Se realizan las mediciones de RMB durante ensayos de
traccion uniaxial en linea, identificAndose el proceso de transformacién austenita-
martensita.

En el Capitulo 8 se presentan las conclusiones generales de los estudios
realizados en los tres materiales.

En el Capitulo 9 se plantean las sugerencias para la continuidad de la
presente investigacion.
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1. Aceros

Resumen: En este Capitulo se presenta una breve descripcion acerca
de los aceros, clasificacién, procesos de fabricacién y una descripcion
mas detallada de los aceros inoxidables. Ademas se describen los
mecanismos que afectan el endurecimiento en metales y los factores
gue afectan la magnetizacién. También se hace un estudio del proceso
de transformacion del acero inoxidable austenitico a martensitico, las
técnicas empleadas en la caracterizacion de los materiales y los
ensayos mecanicos.

1.1 Acero

El acero es una aleacion de hierro (Fe) que contiene entre 0,02 %y 2,11 % de
C en peso. Sin embargo, la mayoria de los aceros contienen menos de un 0,5 % de
C, contiene agregados e impurezas naturales como fésforo (P) y azufre (S). La
adicion de distintos elementos a las aleaciones de Fe influyen en las temperaturas en
las que se producen las transformaciones alotropicas.

En las aleaciones Fe—C pueden encontrarse hasta once constituyentes
diferentes, que se denominan: ferrita, cementita, perlita, austenita, martensita,
troostita, sorbita, vainita, ledeburita, steadita y grafito. A continuacién mencionaremos
las caracteristicas de las mas importantes: se encuentran diversos constituyentes
[Cardelli F., 2008; Castro G., 2009]:

Ferrita: es una solucién sélida de C en Fe-a, se considera como hierro puro.
Es el constituyente méas blando y maleable del acero, presenta una dureza Vickers de
95 HV, una resistencia a la traccion de 280 N/mm? y un alargamiento méaximo del 35
% al 40 %. Cristaliza en el sistema cubico centrado en el cuerpo (BCC) y presenta
propiedades magnéticas.

Cementita: es carburo de hierro (Fe3C). Es el constituyente mas fragil y duro
de los aceros con una dureza Vickers de 840 HV. Su alargamiento es practicamente
nulo, asi como su resiliencia. Es magnética hasta los 210 °C, temperatura a partir de
la cual pierde sus propiedades magnéticas.

Perlita: esta formada por la mezcla eutectoide de dos fases: ferrita y
cementita, es por ello que tiene propiedades intermedias entre ellas. Tiene una
dureza Vickers de 200 HV, una resistencia a la traccion de 800 N/mm? y un
alargamiento maximo de 15%.

Austenita: es una solucion intersticial de C en Fe-y, es el constituyente mas
denso de los aceros. Es deformable, con una dureza Vickers de 305 HV, una
resistencia a la traccion que oscila entre 110 N/mm?y 800 N/mm?, un alargamiento
entre el 20-25 % y no es magnética.

Martensita: es una solucion sobresaturada de C en Fe-a. Se obtiene por
enfriamiento muy r4pido de un acero austenizado. Después de la cementita es el
constituyente mas duro de los aceros. Se presenta en forma de agujas y cristaliza en
la red tetragonal. La proporcion de C en la martensita no es constante, sino que varia
hasta un maximo de 0,89 % aumentando su dureza, resistencia mecanica y fragilidad
con el contenido de C. Su dureza Vickers esta en torno a 540 HV, su resistencia
mecdanica varia entre 1716 N/mm? a 2451 N/mm?y su alargamiento es del orden del
2,5 % al 0,5 %. Es magnética.
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Bainita: se obtiene a partir de la austenita mediante transformacion isotérmica
dentro del rango de temperaturas que varian entre 250 y 550° C.

Ledeburita: es un constituyente de las fundiciones, es un eutéctico compuesto
por austenita y cementita, estable a temperaturas por debajo de 723 °C.

En la Figura 1.1, se presenta la parte correspondiente a los aceros del
Diagrama de Fases Fe-C y se discutirdn los cambios microestructurales [Calliester W.
D., 1995]

Composicion (at% C)

1600° 5 10 15 20 25
1538°C | [ I [
1400
—{ 2500
1200 =T
_-‘-'..-..
5 - -
g - 4 Austenita 214 4-30 {2000 £
- -]
5 5
Z 1000 |— 3
g 912 ¥+ FesC g
E E
o 1]
P -
ano h-a —{ 1500
* 727°C
_‘\0_ 76
i 0.022
600 1= e, Ferrite o+ Fegl
Cementita (FesC) — 1000
400 I | | I | I
0 1 2 3 4 5 & 6.70
(Fe) Composicion (wt % C)

Figura 1.1. Diagrama de fases Fe-C [Calliester W. D., 2007].

El Fe sufre cambios estructurales con la temperatura antes de fundir. A
temperatura ambiente, la forma estable es la ferrita o Fe-o (BCC). A 912 °C la ferrita
sufre una transformacion polimorfica a austenita o Fe-y (FCC). La austenita se
transforma a otra fase BCC a 1394 °C que se conoce como ferrita-o, la cual funde a
1538 °C. Todos estos cambios se pueden observar en el eje vertical del diagrama de
fase, para el Fe puro. El otro eje de la Figura 1.1 so6lo llega al 6.70 % en peso de C,
concentracion que coincide con el 100 % molar del compuesto intermedio Fe;C,
conocido como carburo de Fe o cementita. La parte entre el 6.70 % de C y el 100 %
de C (grafito puro) no es importante desde el punto de vista tecnolégico por lo cual no
se va a analizar.

El C es un soluto intersticial en el Fe y forma disoluciones soélidas con la ferrita

(ay 0) y con la austenita (y). La ferrita tiene una estructura BCC y en los intersticios
se puede situar muy poco C, el maximo es un 0,022 % a 727 °C. AlUn en proporcion
muy baja, el C afecta mucho a las propiedades mecénicas de la ferrita. Esta fase es
relativamente blanda, ferromagnética por debajo de 768 °C, y de densidad 7,88

g/cm?®. La austenita (Fe-y) de estructura FCC tiene una solubilidad méaxima de C del
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2,11 % a 1148 °C, solubilidad aproximadamente 100 veces superior a la de la ferrita.
Las transformaciones de fase de la austenita son muy importantes en los tratamientos
térmicos de los aceros. La ferrita-0 sélo se diferencia de la a en el tramo de
temperatura donde existe, al ser sélo estable a altas temperaturas no tiene interés
técnico.

La cementita desde el punto de vista mecanico es dura y fragil, y su presencia
aumenta la resistencia de muchos aceros. Desde un punto de vista estricto, la
cementita es meta-estable y si se calienta entre 650 °C y 700 °C se transforma en Fe-
o y grafito al cabo de varios afios. Por tanto, los diagramas no son realmente de
equilibrio, pero al ser la velocidad de descomposicion de la cementita tan
extremadamente lenta estos diagramas son (tiles.

En la Figura 1.1 se pueden observar regiones bifasicas y una composicion
eutéctica (CE) y una temperatura eutéctica (TE) (CE = 4,30 % enpesode C,y TE =
1148 °C). La reaccion eutéctica se puede escribir como:

Lc(4,30%C) <=2 Fey(2,11%C)+ Fe,C(6,7%C) (1.1)

En este caso un liquido de composicion eutéctica (Lg) solidifica para dar dos
fases sdlidas: austenita y cementita. El posterior enfriamiento de estas fases produce
transformaciones de fases adicionales. En el diagrama de fases se puede observar
otro punto invariante a la temperatura de 727 °C para una composicién del 0,77 % de
C. La reaccidn del eutectoide se puede representar como:

Fey(077%C) == Fea(0,022%C)+ Fe,C(6,7%C) (1.2)

Resumiendo, los procesos en los cuales ocurre un cambio de arreglo atbmico
se llaman transformacion. Este tipo de transformaciéon no solamente ocurre en el Fe
sino también en muchas aleaciones, las cuales tiene sus propias temperaturas de
transformacion. Y estas transformaciones son de vital importancia en los tratamientos
térmicos. Los tratamientos térmicos han adquirido gran importancia en la industria en
general, ya que con las constantes innovaciones se van requiriendo metales con
mayores resistencias tanto al desgaste como a la tension.

1.2 Clasificacion

Los aceros pueden ser clasificados en una variedad de diferentes sistemas
dependiendo de su: composicion quimica; estructura metalogréfica, al enfriarse al
aire; aplicacion; método de desoxidacion; aplicaciones; dominio en el diagrama Fe-C;
tamafio de grano y tecnologia de obtencion.

Para los fines de esta Tesis Doctoral, se clasificaran de acuerdo con su
composicion quimica, tal como se muestra en la Figura 1.2 [Anteri G., 2006;
Calliester, W. D., 1995].

Los aceros mas comunes se clasifican segun su contenido de C: bajo, medio
y alto. Ademas, en cada grupo existen subclases de acuerdo con la concentracion de
otros elementos de la aleacion. Los aceros al C, solo contienen concentraciones
residuales de impurezas distintas al C. En los aceros aleados, los elementos de
aleacion se afiaden intencionalmente en concentraciones especificas.
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Figura 1.2. Clasificacion de los aceros segln su composicion quimica [Anteri G.,
2006]

A los aceros de C y de baja aleacion, se los puede agrupar y estudiar en
forma conjunta debido a las similitudes en su metalurgia. Por su bajo costo y sus
buenas propiedades, este tipo de aceros son los mas utilizados en la industria.
Excepto en casos donde existan condiciones de servicios particulares (corrosion mas
0 menos severa, alta o muy baja temperatura, muy alta resistencia al desgaste y de
cargas de contacto), siempre se utiliza este tipo de aceros.

a) Aceros bajo en C (<0,25%) y baja aleacion

La mayor parte de todo el acero fabricado es bajo en C. Su microestructura
esta compuesta por ferrita y perlita. No responden al tratamiento térmico para formar
martensita y se endurecen por deformacion en frio. Algunas de las propiedades de
este tipo de aceros son: buena ductilidad, soldabilidad y maquinabilidad y no son
buenos para resistir la fatiga. Se utilizan para fabricar carrocerias de automoviles,
vigas y laminas para construir tuberias, edificios, puentes y latas estafiadas.

Otro grupo de aceros de bajo C, estd constituido por los aceros de alta
resistencia y baja aleacion (HSLA por sus siglas en inglés), que contiene elementos
de aleacibn como Cu, V, Ni y Mo en concentraciones combinadas de
aproximadamente el 10 % en peso y poseen mayor resistencia mecanica que los
aceros bajos en C. En los ambientes atmosféricos son mas resistentes a la corrosion
gue los aceros al C, a los que suelen reemplazar en muchas aplicaciones donde la
resistencia mecdanica es critica, como en: puentes, torres, columnas de soporte de
altos edificios y recipientes de presion.

b) Aceros medios en C (0,25-0,55 %) y baja aleacidn

Estos aceros pueden ser tratados térmicamente mediante austenizacion,
temple y revenido para mejorar sus propiedades mecanicas. Se suelen utilizar en la
condicion de revenidos, con microestructura de martensita revenida. Son aceros de
baja templabilidad, sélo tratables en piezas de seccién delgada y con velocidades de
temple muy rapidas. La soldabilidad es baja a medida que aumenta el % de C y en
menor medida del % de los aleantes. La maquinabilidad es muy buena en el rango
inferior de % C, pero disminuye por encima del 0,3 % C. El endurecimiento se da
principalmente por temple y revenido. Estos aceros se utilizan por ejemplo en: piezas
de maquinas, fabricacion de piezas que conforman la cadena cinematica y la cadena
de transmision de potencia de cualquier maquina. También se usan en las
herramientas manuales, agricolas y otras aplicaciones.
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c) Aceros altos en C (>0,55 %) y baja aleacion

Tiene una estructura de carburos (de Fe u otros) globulares o laminares en
una matriz que depende del tratamiento térmico. Son méas duros, resistentes y adn
menos ductiles que los otros aceros al C. Casi siempre se utilizan en la condicién
templada y revenida, en la cual son especialmente resistentes al desgaste y capaces
de adquirir la forma de herramienta de corte. Las herramientas y las matrices se
fabrican con aceros aleados altos en C que contienen, generalmente, Cr, V, W y Mo.
Estos aceros se utilizan por ejemplo en: rieles, resortes, rodamientos, herramientas
de conformado en frio de bajos requerimientos.

d) Aceros de media aleacion

Contienen una cantidad de elementos de aleacién entre 5 % y 10 %. En estos
grupos estan los aceros de los sistemas Cr-Mo, Cr-Mo-V, ampliamente empleados en
la industria quimica, petroquimica, termoenergética, en tuberias, elementos de
calderas de vapor, etc., y los aceros al Ni, muy utilizados en la técnica criogénica.

e) Aceros de alta aleacion

Son las aleaciones con mas del 45 % de Fe y con la suma de aleantes no
menor del 10 %, siendo el contenido de uno de ellos no menor del 8 %. Se clasifican
de acuerdo a los elementos principales de la aleacién en:

Aceros inoxidables: al Cr, al Cr-Ni, al Cr-Mn-N.

Aceros para herramientas: aceros de medio y alto C que poseen algunos o
varios aleantes Cr, Mo, V, W y Co.

Aceros marageing: aceros de alta resistencia y alta tenacidad al Ni-Co-Mo.
Aceros Hadfield: aceros austeniticos resistentes al desgaste, aleados con Mn.

Dentro de este grupo se encuentran los aceros inoxidables que son objeto de
estudio en esta Tesis, por esta razén en la préxima seccion, se describen en forma
mas detallada.

1.3 Aceros inoxidables

Los aceros inoxidables son aleaciones Fe-Cr-Ni, con un contenido minimo de
Cr de 10,5 % en peso. La adicién de Cr confiere al material resistencia a la corrosion
superior al acero al C. Otros elementos de aleacion afiadidos son: Ni, Mo, Mn, Si, Cu,
Al y N, principalmente. Los elementos de aleacion afiadidos se pueden utilizar para
controlar las propiedades mecanicas, fisicas y la resistencia a la corrosion [Colombier
R., Hochmann J., 1968; Smith W. F., 1997].

En la Figura 1.3 se presenta un resumen de algunas caracteristicas
importantes de ciertos elementos aleantes que pueden presentar los aceros
inoxidables.
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Figura 1.3. Influencia de los aleantes en algunas propiedades de los aceros
inoxidables [Colombier R., Hochmann J., 1968].

Los aceros inoxidables se pueden clasificar en cinco grupos segun su
estructura cristalina [Seitovirta M., 2013].

a) Austenitico: con 16- 25 % de Cry 6- 20 % de Ni;

b) Ferritico: con 10,5-27 % de Cry 0,1-1,0 % de C;

c¢) Martensitico: con 12-17 % de Cry 0,1-1,0 % de C;

d) Duplex: con 23-30 % de Cr, 2,5-7 % de Ni y adiciones de Ti o Mo;

e) Endurecido por precipitaciéon: puede tener una matriz austenitica o una
martensitica, con adiciones de Cu, Ti, Al, Mo, Nb o N.

Los aceros inoxidables se caracterizan fundamentalmente por su alta
resistencia a la corrosion, alta resistencia mecanica, ductilidad y tenacidad, lo que
permite su uso en un gran nimero de aplicaciones.

El efecto combinado de los elementos de las aleaciones, intersticiales (C, N),
o sustitucionales (Mo, Mn, Ti, Nb, V, W, Cu, Al, etc) en la formacién de ferrita (3),
austenita (y) o martensita (o), a temperatura ambiente puede ser determinado
aplicando el diagrama de Schaeffler, mostrado en la Figura 1.4 [Seitovirta M., 2013].

Aunque este diagrama ha sido aplicado inicialmente en materiales soldados,
es muy utilizado para predecir la evaluacion de la influencia de los elementos de la
aleacion en las caracteristicas microestructurales de los aceros inoxidables. Se puede
calcular en funcién del Cr, estabilizador de ferrita, y Ni, estabilizador de austenita,
sobre una fase porcentual en peso (Cre.y Nigg). Puede calcularse de la siguiente
manera [Cardelli, F., 2008; De Morais, V. L. 2010]:

Ni,, =% Ni+0,3(% Mn)+ 22 (% C) + 14,2 (% N) +% Cu (1.3)

Cr,, =% Cr +1,37(% Mo) +1,5 (% Si) + 2 (% Nb) + 3(%Ti) (1.4)
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Figura 1.4. Diagrama de Schaeffler mostrando las microestructuras en funcion del Cr
y el Ni equivalente.

Dado que en la literatura cientifica se usa diferentes nomenclaturas segun las
normas usualmente aplicable, se proporciona informaciéon sobre su designacién e
identificacion. Entre las clasificaciones més conocidas en el sector de los aceros
inoxidables se encuentran la AISI (American Iron and Steel Institute), ASTM
(American Society of Testing Materials) y la EN (Norma Europea). La Norma ASTM
para referirse a los distintintas clases de aceros, utiliza un sistema de numeriacion
unificado, UNS (Unified Numbering System). En la Tabla 1.1 se muestran las
designaciones de los aceros inoxidables utilizados en esta Tesis.

Tabla 1.1. Nomenclaturas de aceros inoxidables en Normas Internacionales

AlSI ASTM (UNS) EN

304 S30400 1.4301
409 S40900 1.4512
430 S43000 1.4016
439 S43940 1.4509
441 --- 1.4509
444 S44400 1.4521

a) Aceros inoxidables ferriticos

Los aceros inoxidables ferriticos son esencialmente aleaciones Fe-Cr de
estructura BCC y son ferromagnéticos.

El contenido de Cr se mantiene por encima de 10,5 % para asegurar la
formacion de la capa pasiva. Esta capa pasiva es una pelicula adherente y estable de
oxido de Cr (Cr,03), es la encargada de proteger al acero en un ambiente oxidante.
Algunos aceros estan aleados con Mo, Si, Al, Ti o Nb, con la finalidad de obtener
caracteristicas especificas. Estos aceros exhiben una ductilidad aceptable y son
creados con relativa facilidad, sin embargo, su resistencia a alta temperatura es pobre
comparada con la de algunos tipos austeniticos. La tenacidad de los aceros ferriticos
se ve limitada a bajas temperaturas y en secciones gruesas. Estos aceros no son
susceptibles a ser tratados térmicamente, ni se ofrecen en condicion de endurecidos
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por trabajado en frio, dada la pobre tasa de consolidacion de la ferrita, y el trabajado
en frio reduce la ductilidad del material. Se llama ferriticos toda vez que su estructura
permanece en su mayor parte, como ferritica en condiciones normales de tratamiento
térmico. El contenido de Cr y la presencia de los estabilizadores de la fase a, hace
gue predomine la regién de esta fase. Durante el calentamiento, los aceros ferriticos
no experimentan la transformacion de BCC a FCC y durante el enfriamiento pasan
por soluciones sdlidas de Cr en Fe-a; por lo que se transforman en martensita y
solamente pueden ser endurecidos moderadamente por trabajado en frio. Los aceros
inoxidables ferriticos son relativamente de bajos en costo, ya que no contienen Ni y
se usan como materiales de construccion en los que se requiere en especial
resistencia al calor y a la corrosion.

La tension de fluencia de estos aceros en su condicion de recocido varia de
240 MPa a 380 MPa y su resistencia a la tensién fluctda entre los 400 MPa y 600
MPa. La ductilidad se encuentra en el intervalo de 20 % a 35 %. También es factible
alcanzar mayores valores de fluencia y resistencia mecénica de 510 MPa y 660 MPa
respectivamente, mediante el incremento de aleantes. Su ventaja comparativa con los
inoxidables austeniticos es su inmunidad a la corrosién bajo tensién (especialmente
en presencia de cloruros a alta temperatura). Se los suele usar en tubos de pared
delgada de intercambiadores de calor donde se presenta este problema, por ejemplo
en las plantas de procesamiento de petr6leo o gas natural. El aumento de la
temperatura disminuye el problema de falta de tenacidad y ductilidad [Padilla A.,
2010].

Algunas de las principales caracteristicas de los aceros objeto de esta Tesis
son [Carbo H. M., 2008]:

AISI 409: con 11 % de Cr, es ferritico estabilizado, es utilizado en los
silenciadores, sistemas de escape, mostradores de cocina y fregaderos, son mas
baratos que otros aceros inoxidables. Este tipo de acero contiene poco C o puede no
contenerlo.

AISI 430: es el méas popular de los aceros ferriticos, con Cr superior a 16 %,
es un material con excelente resistencia a la corrosién. Su capacidad de estampado
es muy buena.

AISI 439: con aproximadamente 17 % de Cr, presenta un mejor
comportamiento que el 430 en estampado y una mejor resistencia a la corrosion
(debido al Ti, o al precipitado de S como sulfato de titanio y no como sulfato de
manganeso).

AISI 441: con semejante porcentaje de Cr del acero 439. Posee una mejor
resistencia a la fluencia en altas temperaturas debido a la mayor cantidad de Nb.

AISI 444: con 18 % de Cr, posee una excelente resistencia a la corrosion
gracias a la presencia del 2% de una aleacion de Mo.

En la Tabla 1.2 se muestra la composicion quimica de las aleaciones, en
porcentaje en peso (% P) de los aceros inoxidables ferriticos producidas por
ArcelorMittal Inox Brasil.
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Tabla 1.2. Composicion quimica de las muestras en % peso [Arcelor Mittal Inox
Brasil].

Elemento c Mn Si P 5 Cr Ni Mo Nz Otros

AISI 409 0,03 1,00 1,00 0,04 0,02 105a117 05 - 0,030 6 (C+M2)=Ti= 0,50

AISI 430 012 | 1,00 1,00 0,04 0,03 160a18,0 075

AISI 439 003 | 1,00 1,00 004 | 003 | 170a190 | 050 - po30 | 020+4C B“;%)ST‘*N“S

3C+0,30=Nb=1,00
Ti=010a0,60

AISI 444 0,025 1,00 1,00 0,04 0,03 175a195 1,00 175a250 0,035 0,20+ 4(C+MN)=Ti+Nb =08

AISI 441A 003 | 100 1,00 004 | 0,015 | 175a185 0,50 - 0,020

b) Acero inoxidable austenitico

Los aceros inoxidables austeniticos son los mas utilizados en la industria,
corresponden aproximadamente al 60 % de la produccion. Mas del 90% son del tipo
AISI 304. Se dividen en tres grupos: Cr-Ni (Serie 300), Mn, Cr y Ni-N (Serie 200) y las
aleaciones especiales. Los aceros inoxidables austeniticos tienen estructura FCC.
Las aleaciones Cr-Ni, contienen generalmente desde 18 % hasta 30 % en peso de
Cr, de 8 % hasta 20 % en peso de Niy de 0,03 % a 0,1 % en peso de C. No son
ferromagnéticos.

Los elementos aleantes estan divididos en estabilizadores de ferrita (Cr) o
austenita (Ni) y tienen un efecto especifico en las propiedades de estos aceros. En la
Tabla 1.3 se muestran la composicién quimica de las aleaciones en porcentaje en
peso (% P) del acero AISI 304 producido por ArcelorMittal Inox Brasil.

Tabla 1.3. Composicion quimica del AlSI 304 [Arcelor Mittal Inox Brasil].

Elemento | C Mn | Si P Cr Ni N,
Peso % <0,08 |2 0,75]0,045|18-20|8-10,5| 0,10

El AISI 304, es metaestable a temperatura ambiente, se transforma en fase
martensita, ya sea por enfriamiento a temperatura bajo cero o por deformacion
plastica. Esta nueva fase, en el Ultimo caso, se denomina martensita inducida por
deformacién. Existen dos tipos de martensita inducida, martensita € con una
estructura cristalina hexagonal compacta (HCP) y la martensita o' con una estructura
BCC. Durante la deformacion, la martensita o' puede ser producida a partir de la fase

de austenita y/o directamente de la martensita €. La magnitud de la transformacion
depende del tamafio de grano, la composicion quimica, la temperatura y el porcentaje
de deformacion. El proceso de transformacién martensitica inducida por deformacion
plastica provoca cambios fisicos en las propiedades de estos aceros. Por ejemplo, la
transformacion martensitica también causa un aumento sustancial en la dureza del
material y por lo tanto su evolucion con la deformacion también puede ser evaluada
por pruebas de microdureza [Lebedev A. A., Kosrchuck V. V., 2000; Solomon N.,
Solomon 1., 2010].

El AISI 304 es una importante aleacion usada en muchas aplicaciones, como
en equipos para la industria quimica, farmacéutica, textil, papel y celulosa, refineria
de petroleo, entre otros. Esta gama de aplicaciones es debida a sus propiedades
mecanicas Yy fisicas, tales como resistencia a la corrosién, ductilidad y soldabilidad
[Spindola Sales L., 2006; Das A. et al, 2011; Enriquez Berciano J. L. et al., 2010].
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Como ya se dijo, una herramienta para predecir la estructura a temperatura
ambiente segun la composicibn quimica es el Diagrama de Schaeffler-Delong
mostrado en la Figura 1.4. El diagrama especifica que es necesario que el valor de
Nieq sea elevado para mantener una estructura austenitica. Ademas que los aceros
austeniticos de baja aleacién se sitian en la parte inferior izquierda del diagrama.
Encontrandose en la region de la martensita y esos tipos se llaman aceros
inoxidables austeniticos metaestables, son susceptibles a la transformacion
martensitica inducida por deformacion. Los aceros inoxidables austeniticos mas
aleados seran mas estables y no transformardn en martensita durante la
deformacion.

La microestructura de los aceros inoxidables austeniticos puede ser bastante
compleja. Para evitar la precipitacién de fases indeseables se baja de forma rapida la
temperatura desde las temperaturas de recocido. De esta forma se genera una
estructura de austenita con baja densidad de dislocaciones. La formacién de fallas de
apilamiento es muy probable debido a la baja energia de falla de apilamiento de los
aceros inoxidables austeniticos. Las fallas de apilamiento tienen un papel importante
en la secuencia del proceso de deformacion plastica, ya que controla la capacidad de
endurecimiento de trabajo, fisuracion por corrosion bajo tension, la capacidad de
estiramiento y el tipo y cantidad de martensita formada, que a su vez influye en la
ductilidad del material.

Los aceros inoxidables austeniticos en estado recocido, cuando son
ensayados a traccién, a temperatura ambiente, presentan un intervalo elastico es de
200 MPa a 250 MPa, la resistencia a la traccién esta en el intervalo de 450 MPa a
750 MPa y el alargamiento total de 35 % a 45%. Estos valores estan directamente
relacionados con su buena ductilidad y tenacidad.

1.4 Mecanismo de endurecimento de metales

Uno de los mecanismos de endurecimiento en metales es la deformacion en
frio (temperatura ambiente). Es el fendbmeno por el que un metal ddctil llega a ser mas
duro y mas resistente al ser deformado plasticamente. También se llama "trabajado
en frio", porque la temperatura en que la deformacion tiene lugar es "fria" en relacién
con la temperatura absoluta de fusién del metal. La mayor parte de los metales se
endurece mediante deformaciébn a temperatura ambiente. EI efecto del
endurecimiento por deformacion en frio se puede observar en el diagrama de tension-
deformacion en la Figura 1.5. Inicialmente, el metal con un limite elastico o, se
deforma plasticamente hasta el punto D. Si se libera la tension y méas tarde se aplica
otra vez, entonces se alcanza un nuevo limite elastico cy;. De esta forma, el metal ha
llegado a ser mas resistente durante el proceso, ya que cy; €s mayor que Gy.
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Figura 1.5. Fendmenos de recuperacion de deformacién elastica y endurecimiento
por deformacién [Acosta Iborra B., 2001].

El fenbmeno del endurecimiento por deformacién en frio se explica sobre la
base de las fuerzas de interaccion entre dislocaciones. La densidad de dislocaciones
en un metal aumenta con la deformacion o el trabajado en frio, por lo tanto, la
distancia media de separacion entre dislocaciones disminuye. En promedio, las
fuerzas de interaccion dislocacion-dislocacion son repulsivas. El resultado neto es
gue el movimiento de una dislocacion queda impedido por la presencia de otras
dislocaciones. A medida que la densidad de dislocaciones aumenta, mas pronunciada
sera esta resistencia al movimiento de una dislocacion por otras dislocaciones. Asi, el
esfuerzo necesario para deformar un metal aumenta cuando la deformacioén en frio es
mayor [Acosta Iborra B., 2001].

En la industria, el endurecimiento por deformaciéon en frio se emplea para
mejorar las propiedades mecanicas de los metales durante el proceso de fabricacion.
Posteriormente, los efectos del endurecimiento por deformacion en frio se pueden
eliminar mediante el tratamiento térmico de revenido.

15 Factores que afectan a un metal deformado

La densidad y la distribucién de los defectos generados en la deformacion
plastica dependen de la estructura cristalina del metal, la temperatura, la velocidad de
deformacion, la pureza de metal y la energia de falla de apilamiento (EFA). Por lo
tanto, para una mejor comprension del proceso de deformacién, se presentara una
breve resefa de estos factores:

a) Energia de falla de apilamiento

Las fallas de apilamiento se presentan en las estructuras FCC y HCP que son
las que tienen planos de mayor densidad atémica. Las fallas de apilamiento son
delimitadas por dislocaciones parciales. Estas dislocaciones parciales se repelen.
Cuanto mayor es la energia mayor es la unidad de falla de apilamiento, mas proximas
estaran las dislocaciones parciales, para minimizar el area defectuosa. La EFA es
uno de los mas importantes parametros indicativos de las propiedades de los
materiales. Por ejemplo, un material con baja EFA, después de la deformacion
plastica, presenta mayor densidad de dislocaciones, distribucién mas uniforme de
dislocaciones y mayor energia almacenada en la deformacion que un material con
elevada EFA y deformada en las mismas condiciones. Ademas los materiales con
baja EFA generalmente presentan mayor tasa de endurecimiento, mayor resistencia a
la fluencia y mayor susceptibilidad a la corrosion bajo tensién que los materiales de
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elevada EFA. La distancia de equilibrio separacion entre las dislocaciones refleja el
equilibrio entre la fuerza de repulsion de las dislocaciones parciales y la EFA
asociada [Miranda Da Cunha G., 2016].

La distribucion de las dislocaciones en un metal o aleacion depende, en gran
medida de la EFA.

b) Influencia del tamafio de grano inicial

Las muestras con diferentes tamafios de grano sometidas al mismo grado de
deformacién tienden a tener diferentes densidades de dislocaciones. Por lo general,
la densidad de dislocaciones es mayor para las muestras con menor tamafio de
grano.

Para altos valores de deformacion, las diferencias locales de densidad de
dislocaciones entre los granos, son pequefias comparadas con muestras de menor
nivel de deformacion [Da Rocha M. R., 2006; Padilha A. F.; Guedes L. C, 1996].

c) Temperaturay velocidad de deformacion

La distribucion de la densidad de dislocaciones y la energia almacenada, son
factores que dependen de la temperatura a la cual fue deformado el metal. Al
disminuir la temperatura de deformacion ademas de disminuir la movilidad de
dislocaciones puedes también causar una disminucion de la EFA.

A mayores temperaturas de deformacién se favorece la formacion de células
(subgranos) mayores y mas definidos. Microestructuralmente, el efecto de aumentar
la velocidad de deformacion, es equivalente a disminuir la temperatura del proceso.
Pequefias variaciones en la velocidad de deformacion producen grandes
modificaciones en la subestructura de dislocaciones mientras que grandes
variaciones en la velocidad producen poco efecto [Da Rocha M. R., 2006; Padilha A.
F.; Guedes L. C, 1996].

1.6 Transformacion martensitica en aceros inoxidables austeniticos

El caso mas frecuente de formacién de martensita a temperatura ambiente en
aceros inoxidables es el de la martensita inducida por deformaciones [Padilla A. F., y
Rios P. R., 2002].

Los aceros con microestructura metaestable, por ejemplo, AISI 301, 302, 304,
304L, 316 y 316L puede formar martensita ¢ (HCP, paramagnética) y o' (BCC,
ferromagnética), mientras que los aceros con microestructura estable, por ejemplo el
310, la unica forma de martensita inducida es por deformacién plastica [Krauss G.,
1999]. En los aceros metaestables la fase martensitica induce cambios de volumen
en comparacion con la fase contigua austenitica. En el caso de la martensita o’ se
genera una expansiéon en volumen que oscila entre 1 % y 4 %, mientras que la

martensita € genera una contraccion en volumen.

La transformacion martensitica se produce por la distorsion de Bain, y se
manifiesta en la red cristalina austenitica asociada a un deslizamiento cristalogréfico.
Este mecanismo conduce a orientar las placas favorablemente para equilibrar los
campos de tensiones internas. Las distorsiones en la red cristalina son debidas al
exceso en C heredado de la fase austenitica. La estructura cristalina pasa de un FCC
a una estructura cubica centrada, distorsionada para poder contener el exceso de C
[Torres Lopez E. A., et al, 2014]. La morfologia de la martensita depende
fuertemente de la composicion quimica. A nivel de una placa este tipo de
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transformacion estd caracterizada por una cizalladura macroscépica en el plano [El
Ouali A., 2013]. En la Figura 1.6 se muestra un esquema representativo de la cizalla
de la red cristalina durante la transformacion martensitica por la deformacion de Bain.

Deformacién de Bain

Martensita
(Estructura tetragonal centrada)

Figura 1.6. Esquema representativo de la cizalladura de la red cristalina durante la
transformacion martensitica por la deformacién de Bain [El Ouali A., 2013].

Los mecanismos de deformacién que se activan en la fase austenitica
dependen criticamente de la EFA. Un aumento del valor de la EFA impide la
formacion de embriones de martensita debido a la formacion y crecimiento de bandas
de deslizamiento. En el caso de los aceros austeniticos inoxidables AISI 304, es de
21 mJ/m? para el AISI 310, 40 mJ/m? y 50,8 mJ/m? para el 316L. La transformacién
martensitica se presenta en valores inferiores de ~ 18 mJ/m?, en el metaestable AlSI
301LN alcanza valores de 6,14 mJ/m?, lo cual indica la débil estabilidad de la fase
austenitica de este acero. En la formacién de la martensita o’ hay estudios que

muestran que la cantidad de martensita € formada, es mas elevada al principio de la
deformacién, y disminuye a medida que la deformacién aumenta, mientras que la
cantidad de martensita a’ formada, crece de manera progresiva. Este fenémeno
puede sugerir que la fase € no es una fase intermedia y que la transformacion y—>o’
puede desarrollarse de dos maneras diferentes. La transformacion puede ser directa
y—o’ cuando los sitios de formacion de o’ son las maclas y/o los defectos de
apilamiento inducidos por la deformacién; o indirecta a través de la martensita e,
y—e—o’. Esta ultima situacion, se produce en el caso de los aceros con gran
porcentaje de Cr y Ni, la nucleacién tiene lugar en las intersecciones de las placas de
la fase ¢ [Cognoms Zapata Dederle A. C., 2012].

Los factores que afectan la transformacion martensitica inducida, dependen
de: la composicion quimica, de su EFA, tamafio de grano y de los parametros
relacionados con el trabajado en frio, como grado de deformacion, tipo de
deformacion, velocidad de deformacion, campo magnético externo, temperatura y
estado de tension [Padilla A. F. y Rios P. R., 2002, Bredda E. H., 2012].

La transformacién martensitica es una transformacién sin difusion, es decir, el
desplazamiento recorrido por los atomos es inferior a las distancias interatémicas y
los mecanismos de difusion no intervienen. Por lo tanto, la composicion quimica de la
fase producida es la misma que la de la fase madre. La formacién de una placa de
martensita, produce gran cantidad de tensiones elasticas debido al cambio de la
forma y a las limitaciones de la celda unitaria. Asi mismo, la formacién de una placa
crea nlcleos y una nueva intercara asociada a la energia de superficie de la fase
austenitica.

La composicién quimica de un acero en particular, tiene un fuerte efecto sobre
la estabilidad de la fase austenitica, la morfologia de la martensita y la diferencia
entre las temperaturas Mg (temperatura de inicio de la transformacion austenita-
martensita) y My (temperatura por encima de la cual no hay transformacion de fase de
austenita a martensita). El problema es que no hay modelos muy precisos para definir
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Ms. Esta temperatura varia también en funcion de la tensién aplicada. Ms aumenta en
traccidon y en compresion, pero disminuye con un aumento de la presién hidrostética.
Esto ha sido demostrado por investigadores mediante el desarrollo de expresiones
empiricas que relacionan el efecto de los aleantes con el inicio de la temperatura de

transformacién de la martensita (Ms) € [Cognoms Zapata Dederle A. C., 2012].

La adicion de elementos aleantes provoca una disminucién de Ms (a
excepcién del Co y el Al). Los elementos sustitucionales como el Cr y el Ni tienen un
moderado efecto sobre la Mg en comparacién con el C y el N. El contenido de N
residual en los aceros inoxidables austeniticos (0,03 % al 0,07 %) combinado con el
C, tiene un fuerte efecto sobre la estabilizacion de la austenita con respecto a la
formacion de la martensita [Cognoms Zapata Dederle A. C., 2012]. La estabilidad de
la austenita en relacion a la transformacion inducida por deformacion, es tanto mayor
cuanto menor es el valor de My. Tanto My como M son dificiles de determinar
experimentalmente. Angel T. J. (1954) define la temperatura Mgsgse COMO la
temperatura a la cual el 50 % de la austenita transforma a martensita bajo una
deformacion del 30 %, segun la expresion:

Mg30/50(°C) = 413 -13,7 (% Cr)—9,5(%Ni)— 8,1(%Mn) - 18,5 (%Mo) — 9,2 (% Si) - 462 (%[C +N]| (1.5)

El tamafio de grano austenitico determina el tamafio de la primera placa
martensitica a formar. Una vez formada la primera placa, a continuacion se forman
las siguientes, sb6lo que éstas serdn mas pequefias y tendran una orientacion
diferente. La cantidad de bordes de grano parece poner un obstaculo a la formacion
de la martensita por su influencia en el juego de las deformaciones elasticas y
plasticas que ocurren en la energia de tipo mecanico. Cuando el grano es muy fino
generalmente disminuye la temperatura Mg, y se inducen pequefias placas de
martensita [Cognoms Zapata Dederle A. C., 2012].

El efecto de un esfuerzo uniaxial plastico o elastico sobre la transformacién
martensitica, normalmente eleva la temperatura de inicio Mg y favorece nuevos sitios
de formacién de martensita. De esta manera, la transformaciéon por deformacion
puede ser asistida por esfuerzos o inducida por deformacion. En la primera, los
esfuerzos ayudan a iniciar la transformacion, incluso a temperaturas por encima de
Ms. En la segunda, la formacion de dislocaciones facilita la nucleacién de la
martensita, presentandose esta Ultima a temperatura ambiente.

No es bueno para los aceros inoxidables metaestables que la transformacion
ocurra por encima de Ms, porque la estabilidad de estos aceros estaria dependiendo
de la temperatura (Mgy) y no de otros parametros como la composicién quimica o el
tamafo de grano. En estas circunstancias se estabiliza la austenita y se disminuye la
cantidad de la transformacion y — o', interfiriendo con la nucleacion y posterior
crecimiento de las placas de martensita.

Mangonon P. L. y Thomas G. (1970) estudiaron la transformaciéon de fase
inducida por la tension a través de ensayo de traccion en frio del acero AISI 304. La
martensita ¢ es formada en el comienzo de la deformacién, alcanzando un maximo,
aproximadamente con un 5 % de deformacién. Al aumentar el porcentaje de
deformacion, la cantidad de fase ¢ disminuye practicamente a cero para
deformaciones con un aproximadamente 20 %. La cantidad de martensita o' aumenta
continuamente con el aumento de deformacién. Para un alto grado de deformacion, la
martensita o' es la Unica fase presente, ademas de la matriz austenitica.

La temperatura tiene una gran influencia en la transformacién de fase inducida
por deformacion. Tourki et al. (2005), estudiaron la evolucion de la martensita
inducida por deformacion en el acero AISI 304 en funcién de la temperatura, fijando
una velocidad de deformacion de 10°/ s. Encontraron que cuando menores son las
temperaturas, mayores son las cantidades de la martensita inducida por deformacién.
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Lichtenfeld et al. (2006), indicaron que ademas de la influencia de la temperatura, hay
gue tener en cuenta el calor generado por la deformacion plastica cuando se retiene
en la muestra, en lugar de disiparse. Este hecho, contribuye a aumentar la
temperatura durante la deformacion plastica, favoreciendo una mayor estabilidad de
la austenita y menor cantidad de martensita formada inducida por deformacién.

Desde un punto de vista cristalografico, la transformacién de fases y (FCC) —
¢ (HCP) se asocia a la superposicion de fallas de apilamiento en los dos planos
compactos de la fase austenitica. La mayor parte de los modelos corrientes proponen
una superposicion regular. A nivel morfolégico la fase € formada se presenta bajo la
forma de plaquetas. Dentro de los aceros inoxidables del tipo 18/8 (18 % de Cr, 8 %
de Ni), la EFA es muy baja y todas las dislocaciones son generalmente disociadas. La
longitud de banda entre dislocaciones parciales se ven afectadas por los campos de
constriccion inducidos por otras dislocaciones. Cuando dos dislocaciones estan
préximas en planos de deslizamiento poco espaciados, la disociacion se incrementa
por interacciones mutuas. Estas interacciones conducen a la formacién de fallas de
apilamiento. Los planos de deslizamiento vecinos en los que un gran nimero de
dislocaciones se disocian y superponen, son ahora facilmente activados. La
superposicion irregular se convierte ahora en regular. Otras teorias, suponen que la
secuencia de transformacion martensitica cuando se induce por deformacion plastica
es FCC — HCP — BCC, siendo las fases y — ¢ — o respectivamente. Las
intersecciones de fallas de apilamiento o plaquetas de fase ¢ (HCP), constituyen sitios
preferenciales para la nucleacién de o'. La fase HCP no actuara como una fase
intermedia si aumenta la EFA. Dependera entonces de la composicién quimica de la
aleacion [Spencer K. et al., 2004].

Los efectos de los elementos de aleaciéon en los aceros y en aleaciones
especiales, no soélo altera las fases o0 constituyentes presentes en equilibrio, sino
también la manera y velocidad a la que se forman las fases [De Morais L. V., 2010].

La velocidad de deformacién que se aplica a un material tiene una influencia
directa en las tensiones. Las propiedades mecanicas de los aceros austeniticos
deformados en velocidades moderadamente altas, han sido de gran interés para
explicar y predecir el comportamiento material durante el proceso de deformacion.
Talonen J. et al. (2005) estudiaron el efecto de la velocidad de deformacién en
propiedades de resistencia y transformacion de la austenita en martensita o' para el
AISI 301 LN y 304 para bajas velocidades. Concluyeron que la transformacion de
fase inducida por deformacion es altamente dependiente del calentamiento
adiabatico, que afecta directamente a la velocidad de endurecimiento y el limite de
resistencia. Los aceros austeniticos mostraron una diferencia significativa en el
comportamiento a altas velocidades de deformacion en comparacion con la prueba
cuasi-estatica (velocidad de deformacion muy baja). Los cambios en el
comportamiento de las propiedades mecénicas debido a la mayor velocidad de
deformacioén, dependen directamente de la estabilidad de la austenita. En general, el
efecto de la velocidad de deformacion es dificil de evaluar aisladamente, porque al
aumentar la velocidad de deformacion, aumenta la temperatura de la muestra debido
al calentamiento por efecto Joule [De Morais V. L., 2010].

1.7 Procesos de fabricacion de aceros inoxidables

Para aceros inoxidables el proceso de fabricacion es complejo y
esencialmente consta de las siguientes operaciones:

Las bobinas de bandas laminadas en caliente tienen un espesor comprendido
entre 2,5 mm y 8,5 mm; los espesores finales de las bobinas laminadas en frio varian
entre 0,25 mmy 6 mm.
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A la laminacion en caliente sigue el recocido y decapado. El recocido se
realiza en hornos campana en martensiticos y ferriticos y en hornos continuos en los
austeniticos. El decapado se realiza con mezcla de acidos nitrico y fluorhidrico y va
precedido de granallado.

Después de laminar en frio se procede a recocido en continuo en hornos de
atmosfera oxidante, seguido de un decapado con distintas soluciones de nitrico o
sulfdrico y sulfato, cloruro y nitrato sodico. Hay lineas de recocido continuo en
atmosfera inerte (mezclas de nitrégeno e hidrogeno exentas de humedad,
procedentes de la disociacién del amoniaco) con las que no es hecesario proceder a
decapado tras el recocido.

El temperado se realiza en cajas duo de cilindros de gran diametro.

Las bandas asi terminadas se pueden despachar en forma de bobinas o
procesarlas en las lineas de corte para su entrega en paquetes de chapa cortada. En
la Figura 1.7 se tiene un diagrama esquematico del proceso de fabricacion del acero
inoxidable [Enriquez Berciano J. L. et al., 2010].
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Figura 1.7. Diagrama esquematico del proceso de fabricacion del acero inoxidable

[Enriquez Berciano J. L. et al., 2010]

Para tener mayor conocimiento de la historia del material es necesario saber
gué significa cada uno de los acabados a los que es sometido. Esto se pueden

observas en la Figura 1.8. A continuacion se indica los mas utilizados.

Acabado N° 1: Laminado en caliente, recocido y decapado.
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El resultado de estas operaciones es el de una superficie opaca y mas rugosa
gue la que se obtiene con los laminados en frio. Es un acabado frecuente en chapas
de aceros inoxidables que tienen un espesor casi siempre no inferior a 3,00 mm,
destinadas a aplicaciones industriales donde el brillo no es fundamental. En
aplicaciones industriales en las que una baja rugosidad sea importante, los materiales
con acabado N° 1 son finalmente esmerilados o pulidos, segun las necesidades.

Acabado N° 2D: Laminado en frio, recocido y decapado.

Un acabado mucho menos rugoso que el N° 1, pero aun asi la superficie
conseguida es opaca, mate. Este acabado no es normalmente utilizado en algunos
aceros ferriticos, como por ejemplo el acero inoxidable 430, porque durante la
conformacion este acero y otros, con acabado 2D, dan lugar a la aparicion de lineas
de Luder.

Acabado N° 2B: El material del acabado N° 2D es sometido a un ligero pase de
laminacién con cilindros brillantes (“skin pass”).

Tiene un brillo superior al del acabado N° 2D y es el mas usado entre los
acabados de laminacioén en frio. En los materiales laminados en frio, cuanto menor es
el espesor, menor es la rugosidad y mayor es el brillo. En este tipo de acabado la
superficie es mucho mas reflectiva en los aceros inoxidables ferriticos que en los
austeniticos y en los martensiticos.

Acabado de recocido brillante: laminado en frio y recocido en horno de atmésfera
inerte controlada.

Debido a la utilizacion de hornos de atmoésfera controlada, el material no sufre
oxidacién durante el recocido. Para este acabado es necesaria la utilizacion de
cilindros de laminacion de muy baja rugosidad. La superficie de este acabado es lisa,
brillante y reflectiva. Es mas conocido como acabado BA (“Bright Annealed Finish").

Acabado N° 4: Material esmerilado (lijado) en una Unica direccion.

Dependiendo del fabricante los abrasivos usados pueden tener granulometria
diferente, debido a esas diferencias, a los diferentes equipamientos utilizados y
también los diferentes abrasivos, es comun que el comprador fije el valor maximo de
rugosidad para este acabado. Un valor que suele ser usado como maximo es el de
0,40 um Ra (rugosidad media).

Acabado N° 6: Aspecto opaco, satinado.

Este acabado tiene una rugosidad menor que la del acabado N° 4 y, a veces,
es fabricado a partir del acabado N° 4 tratdndolo después con pafios embebidos en
abrasivos y aceites. El acabado “Satin Finish" de ArcelorMittal Inox Brasil es muy
proximo, en su apariencia, a este acabado N° 6.

Acabado N° 7: Pulido con alto brillo.

Superficie pulida pero que aun conserva algunas lineas de pulido. Alto grado
de reflexion. También conocido como “Buffing Bright”.En la Figura 1.8, se muestra los
esquemas para los acabados N° 1, 2D y 2B [Carb6 H. M., 2008].
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Figura 1.8. Acabados N° 1, 2D y 2B [Carb6 H. M., 2008].

1.8 Técnicas microestructurales empleadas

Se describen sucintamente las distintas Técnicas que se aplicaron para la
caracterizacion microestructural en la realizacion de esta Tesis.

a) Ensayos metalograficos

La metalografia es la parte de la metalurgia que estudia las caracteristicas
estructurales o de constitucidn de los metales y aleaciones, para relacionarlas con las
propiedades fisicas, mecanicas y quimicas de los mismos. La importancia del
examen metalografico radica, en que es capaz de revelar la historia del tratamiento
mecanico y térmico que ha sufrido el material. A través de este estudio se pueden
determinar caracteristicas como el tamafio de grano, distribuciéon de las fases que
componen la aleacién, inclusiones no metéalicas como sopladuras, micro cavidades de
contraccién, escorias, etc., que pueden modificar las propiedades mecéanicas del
metal.

Es de fundamental importancia la correcta preparacion de la probeta para la
observacion microscopica. Para realizar un analisis metalogréfico se debe preparar la
muestra de estudio llevando a cabo los siguientes pasos:

- Corte: éste suele ser un corte por abrasion evitando la alteracion de las
condiciones microestructurales de la pieza.

- Inclusion: la pieza o muestra debe ser incluida en resina para un mejor
tratamiento posterior y almacenamiento.

- Pulido: prepara la superficie del material, iniciando con un desbaste grueso,
usando progresivamente lijas con tamafio del grano cada vez menor,
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finalizando con un desbaste o pulido fino usando un pafio cubierto de finas
particulas abrasivas (hasta polvo de diamante de 1 pum) en una rueda
giratoria.

- Atague quimico: pone en evidencia la estructura del metal o aleacion,
generalmente se hace por inmersion o con un método electrolitico (tampon)
con una solucién especialmente elegida para el material y la regién a ser
observada.

- Visualizacion microscépica: se observa la muestra revelada en lupa
(microscopio Optico) y/o electrénico.

b) Ensayos de dureza

La dureza de un material es una de sus caracteristicas mecanicas, se define
como una medida de su resistencia a la deformacion permanente. La versatilidad de
esta definicidn surge precisamente de su propia ambigiiedad, ya que las posibilidades
de deformar permanentemente a un material son diversas: rayarlo, lijarlo, penetrarlo
con un punzon o cortarlo, etc. Cada una de ellas puede utilizarse para desarrollar un
procedimiento diferente de mediciones de dureza.

Los diferentes métodos desarrollados para medir la dureza, en general
consisten en producir una deformacion local en el material a través de un indentador.
Los valores obtenidos son siempre dependientes del método y las condiciones en las
gue se ensaya, asi para que un valor de dureza sea Util y permita su comparacion,
debe estar acompafiado de la indicacién del método utilizado y las condiciones del
ensayo.

Los diferentes métodos utilizados para obtener los valores de dureza se
pueden clasificar en dos grandes grupos segun la forma de aplicacion de la carga:

Ensayos estéticos: la carga se aplica en forma estatica o cuasi estatica. En
este caso un indentador se presiona contra la superficie de ensayo, con una carga
gue se aplica en forma relativamente lenta. En general la medida de dureza en este
tipo de ensayo resulta del cociente de la carga aplicada y el area de la huella que
deja el indentador en la superficie, como es el caso de los método Brinell, Vickers y
Knoop, o bien es una medida de la profundidad de la indentacion como en el ensayo
Rockwell.

Ensayos dinamicos: la carga se aplica en forma de impacto. En general el
indentador es lanzado sobre la superficie a ensayar con una energia conocida, y el
valor de dureza se obtiene a partir de la energia de rebote del penetrador luego de
impactar en la muestra.

A continuacién se describe con mayor detalle el método Vickers, ya que fue
utilizado en la realizacion de esta Tesis.

El método Vickers permite determinar la dureza mediante la medicion de las
diagonales de la impresién que produce el penetrador sobre la superficie ensayada.
Este ensayo es usualmente usado en materiales muy duros. Al ser muy pequefia la
profundidad de impresion, se presta para determinar la dureza superficial de los
materiales. La medida de la impresion se realiza mediante un microscopio. Se usa un
penetrador de diamante constituido por una pirdmide de base cuadrada con un
angulo al vértice de 136°. Segln sea el valor de dureza, podra hacerse actuar sobre
el penetrador una de las siguientes cargas: 1, 5, 10, 20, 30, 50, 80, 100, 120, todas
expresadas en kg. El nimero de dureza Vickers resulta del cociente entre la carga de
ensayo y el area de impresion (ver Figura 1.9). Como resultado de la forma del
marcador, la impresion sobre la superficie del material sera un cuadrado.
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La longitud de la diagonal del cuadrado es medida por medio de un
microscopio equipado con un micrometro ocular que contiene filos méviles. La
distancia entre los filos se indica en un contador calibrado en milésimas de milimetro.
Por lo general hay tablas para convertir la diagonal medida en el nUmero de dureza
Vickers (HV) o por medio de la férmula:

1.854L
HV = 7 (1.6)
donde:
P: carga aplicada en kg.

d: longitud de la diagonal del cuadrado en mm.

Figura 1.9. Penetrador Vickers.

c) Medicidn de textura

Los materiales policristalinos estan formados por pequefios cristales
denominados granos, que estan separados uno de los otros por superficies conocidas
como bordes de grano. Por lo tanto, una muestra macroscépica se compone de un
gran numero de granos. Cada grano esta formado por un arreglo de atomos
formando una red cristalina con una simetria muy precisa (BCC, FCC, HCP, etc.). La
orientacion de cada grano en un sistema de referencia fijo a la muestra, se refiere a
coémo se encuentran los ejes principales del cristal respecto de este sistema. La
textura cristalogréfica refleja la probabilidad de encontrar granos que tienen una dada
orientacion en el sistema fijo a la muestra. Si una muestra tiene todos los granos
orientados al azar se tiene la misma probabilidad de encontrar cristales con una dada
orientacion. Se dice que en ese caso la textura es isotrOpica. En el otro extremo,
cuando hablamos de un monocristal se trata de un material con una textura
cristalografica de tipo deltiforme, donde la probabilidad de encontrar un grano con una
dada orientacion es 1 si corresponde con la orientacién del monocristal y es cero en
todo otro caso. En los materiales que cominmente encontramas, la distribucion de
probabilidad varia entre 0 y 1 como funcién de la orientacion de los cristales. La
existencia de orientacion preferencial de los granos dentro del material se conoce
como textura cristalografica.

La forma habitual de representar la orientacion preferencial de los granos en
un policristal es empleando figuras de polos. Una figura de polo es una proyeccion
estereografica que muestra la distribucion de las normales a los planos cristalinos
especificos, usando los ejes de la muestra como ejes de referencia.

El método comunmente empleado para la medicién de figuras de polos utiliza
la difraccion de rayos X y se conoce como el "método de reflexion de Schulz". El
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método consiste en fijar la fuente de rayos X y el detector en un valor particular de 26
(ver Figura 1.10. a)), de forma de seleccionar una familia de planos para que cumplan
con la condicién de difraccion de Bragg, y luego rotar la muestra utilizando una cuna
de Euler de dos ejes, barriendo en forma sistematica (dngulos ¢ y y) en ambos ejes.
En esa configuracién, el detector registrard una dada intensidad de la radiaciéon
reflejada, la que es proporcional al volumen de los cristales que se encuentran en
condicion de difraccion. Al rotar la muestra, cristales con otras orientaciones entran
en condicion de difraccion, lo que permite construir mapas que reflejan los cambios
en el niumero de cristales que tienen distintas orientaciones. De alli que areas de alta
y baja intensidad indicadas con diferentes colores, sugieren una orientacion
preferencial, mientras que la intensidad constante en todos los angulos sugiere que el
material esta formado por un agregado policristalino al azar (Figura 1.10.b)). Los
cristales que se encuentran en condicién de difraccion, son aquellos cuya normal al
plano de difraccion seleccionado, coincide con el vector de dispersion (bisectriz entre
la direccién de incidencia y de deteccion) [Moya Riffo A., et al. 2015].

Z
. d

Figura 1.10: a) esquema de la configuracion de Schulz para medir figuras polares
usando los angulos ¢ y y. b) figura de polos medida con una grilla circular de
espaciado 5° entre ¢ y y para la reflexion (111) de una muestra isotropica [Moya Riffo
A., etal. 2015].

d) Conductividad

Para medir la resistividad o conductividad de los materiales estudiados en esta
Tesis, se utilizé la técnica de cuatro puntas o método de Kelvin [Heidenreich A., et al.
2013]. El esquema del método se muestra en la Figura 1.11. Se hace uso de dos
circuitos vinculados (exterior e interior). Por el circuito exterior se hace circular la
corriente mientras que por el circuito interior la corriente practicamente no circula,
debido a la alta resistencia que aporta el voltimetro. La tensiébn medida por el
voltimetro ser& entonces:

VY =El-i*R-E2 (1.7)

donde: E representa la tensién de cada potencial de contacto en las uniones. El supra
indice + indica que la corriente circula en sentido horario (el — indica que sigue el
sentido opuesto). Cuando se invierte la direcciébn de la corriente (cambiando la
polaridad de la fuente de tension), la tension resultante es:

~V~ =El-i R-E2 (1.8)
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Restando las ecuaciones anteriores se obtiene:
VitV ™ =({"+i" )R (1.9)

Los valores de tension y corriente indicados en las ecuaciones anteriores son
los valores absolutos de lo que se indica en los instrumentos de medicion. Entonces
tomando la diferencia de los potenciales medidos, se puede anular el efecto que
producen los potenciales de contacto:

V'+V™

— R 1.1
i+ (1.10)

tension — ) 1

. 'h—\l Amperimetro El

| Voltimetrs F 9"
Generadorde —— vV 1 e % R

A
e

Figura 1.11. Determinacion de la resistencia de una muestra usando el método de las
cuatro puntas [Heidenreich A., et al. 2013].

1.9 Ensayos mecanicos

Los ensayos mecanicos de materiales, nos permiten conocer sus propiedades
mecanicas: resistencia, ductilidad, dureza, tenacidad, fluencia, etc. y por tanto
podemos clasificarlos atendiendo a las especificaciones normativas de cada uno.

Los ensayos mAas comunes son: traccién, compresion, torsion, choque,
desgaste, fatiga y dureza.

El caso que nos ocupa en este trabajo, se relaciona con lo materiales cuando
son solicitados en ensayos de traccion. A través de este ensayo se pueden
determinar las propiedades mecanicas importantes para el disefio de materiales
como: limite de fluencia o tension de fluencia, coeficiente de Poisson, limite elastico,
resistencia a la traccién, ductilidad y tenacidad (ver Figura 1.12).
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Figura 1.12. Curva ingenieril tipica de un ensayo de traccion para metales y
propiedades mecéanicas que pueden ser determinadas [Campos M. A., 2012].

El ensayo de traccion, asi como la mayoria de los procedimientos usado en
mecanica de los materiales, esta detallado en los procedimientos ASTM (“American
Society for Testing and Materials”).

En la Figura 1.13 se muestran las curvas de tensién—deformacion tipicas para
un acero inoxidable y un acero al C en la condicién de recocido. El comportamiento
tensidn-deformacion del acero inoxidable difiere del comportamiento del acero al C en
varios aspectos. La diferencia mas importante reside en la forma de la curva tension-
deformacién. Mientras el acero al C exhibe un comportamiento elastico lineal hasta su
limite elastico y una zona plana antes del endurecimiento por deformacion, el acero
inoxidable presenta una curva tension-deformacion con forma méas redondeada sin
limite elastico definido. Por ello, el “limite elastico” del acero inoxidable se expresa, en
general, en términos de una resistencia de prueba definida para un determinado valor
de deformacién remanente (convencionalmente la deformacion del 0,2%)
[Upcommons].

1.4462

oz 1.4318
. Acero al carbono

(grado S355)

o2 |- Ao "‘ 1.4301/1.4401

200 t {
|

0,002 0,005 0,010 0,015 e

v

(602 es la resistencia de prueba del 0,2%)

Figura 1.13. Curvas tensién—deformacion tipica para aceros inoxidables y un acero al
C en la condicion de recocido (para tension longitudinal) [Internet, 2017].

En la primera parte de las curvas del ensayo de traccion muchos materiales
obedecen la ley de Hooke. Esto significa que la tension de traccion (o) es
proporcional a la deformacion (g) por una constante llamada médulo de elasticidad o
de Young (E):
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o=Ee (1.11)

Al aumentar la deformacion se produce una desviacion de la relacion lineal, y
el punto de inicio es llamado limite de proporcionalidad. Esta no linealidad es
asociada con los mecanismos de movimiento de las dislocaciones y sus interacciones
con otros defectos. De todos los defectos presentes en la microestructura, el tamafio
de grano es uno de los parametros mas significativo. En las aleaciones metalicas
policristalinas los cambios en el tamafio de grano influyen fuertemente en el limite
elastico. Ellos presentan discontinuidades de su microestructura en los bordes de
grano, siendo alli donde se producen los principales mecanismos de deformacion
plastica. A temperatura ambiente, el deslizamiento cristalografico en granos vecinos
lleva a incompatibilidades de deformacion en las proximidades de los bordes de
grano, generando tensiones internas que solo pueden ser parcialmente liberadas.
Dado que la densidad de dislocaciones aumenta con la disminucion del tamafio de
grano, se deduce que cuanto menor es el tamafio de grano mas grande sera la
tension de fluencia, tal como revela la ley de Hall-Petch:

oy =og+kI7Y/2 (1.12)

donde o, es la tension de fluencia, o, €s una constante del material relacionada con la
tension necesaria para iniciar el movimiento de las dislocaciones, k es el coeficiente
de endurecimiento y | es el tamafio de grano [Monti A. M., 1997; Campos M. A,,
2012].
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2. Magnetismo

Resumen: En este Capitulo se presenta una breve introduccion al
magnetismo y los principales temas relacionados con la dinamica de las
paredes de los dominios. Como temas relevantes, se revisan los
conceptos fisicos del magnetismo, clasificacion de los materiales
magnéticos, formacion de los dominios magnéticos, la interaccion de las
paredes de los dominios y los factores que afectan al proceso de
magnetizacion.

2.1 Magnetismo

La palabra magnetismo tiene origen en la Grecia antigua, en una ciudad
llamada Magnesia donde fue observado un mineral con propiedades de atraer objetos
de Fe. A este material le fue dado el nombre de magnetita. La magnetita (Fe;0,) es
un material sélido natural, no metélico, que puede atraer al Fe. Esta propiedad fue
registrada por primera vez en la historia en escritos griegos conocidos alrededor del
afio 800 a. C. Su significado cientifico y tecnolégico fue apreciado y usado tiempo
después. La magnetita fue el primer material magnético usado tecnolégicamente
porque formé parte de la primera brdjula, instrumento de navegacion y orientacion
fundamental para el hombre.

El término magnetismo se usa para designar el conjunto de propiedades y
efectos de los imanes, en virtud del nombre de la ciudad donde fueron descubiertos.
El Fe, Ni, Co, y sus aleaciones son ejemplos de materiales que exhiben propiedades
magnéticas.

En este Capitulo de la presente Tesis Doctoral se describirdn los principales
conceptos magnéticos aplicados.

a) Campo magnético

Un iman atraera una pieza de Fe a pesar de que los dos no estén en contacto,
y esta accién a distancia se dice que es causada por el campo magnético o campo de
fuerza. Este campo puede ser visualizado mediante la dispersion de limaduras de Fe
en un papel colocado sobre el iman. Las limaduras se ordenan en lineas que
converge en los polos. Estas lineas también indican la direccién de la aguja de una
brujula colocada en cada punto.

La Figura 2.1 muestra que hay mas limaduras concentradas en los extremos
de cada barra de iman, y que existen unas cadenas de limaduras formando unas
lineas que van de un polo a otro. A estas cadenas se les conoce por el nombre de
lineas de fuerza del campo magnético. En general el magnetismo presenta una
naturaleza dipolar; siempre hay dos polos magnéticos 6 centros del campo
magnético, separados por una distancia determinada [Bozorth R., 1951].

8 \) L !
$ I(II,),J,/,
s

Figura 2.1. Lineas de fuerza magnéticas, visualizadas mediante limaduras de Fe
colocadas sobre un papel [Bozorth R., 1951].
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Los campos magnéticos también se producen por efecto de una corriente
eléctrica que circula por un material conductor. La Figura 2.2 muestra la formacion de
un campo magnético alrededor de una bobina de alambre de Cu llamado un
solenoide, cuya longitud es mayor que su radio. Para un solenoide de N vueltas y una
longitud L, la intensidad del campo magnético (H) es:

H =0 ] (2.1)

donde:

N: numero de vueltas.

I: corriente [A]

L: longitud del solenoide [m]
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Figura 2.2. a) Campo magnético de un solenoide, debido al paso de una corriente
eléctrica por el conductor; b) Campo magnético cuando se introduce una barra de Fe
dentro del solenoide.

b) Induccion magnética

Si se coloca una barra de Fe desimantada, dentro del solenoide, se obtiene
gue el campo magnético producido por la corriente, es mayor que en el caso del
solenoide vacio (ver Figura 2.2 b). El aumento del campo magnético fuera del
solenoide se debe a la suma del campo generado por el solenoide y el campo
magnético externo a la barra imantada. El nuevo campo magnético resultante se
denomina induccién magnética 6 densidad del flujo 6 simplemente induccién y se
denota como B.

La induccion B es la suma del campo aplicado H y el campo externo
proveniente de la imanacién de la barra dentro del solenoide. EI momento magnético
inducido, por unidad de volumen, debido a la barra se denomina intensidad de
imanacion o simplemente imanacién y se indica como M. En el Sistema Métrico Legal
Argentino (SIMELA):

B =oH +poM = uo(H +M) (2.2)
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donde:
o= 41 x 107 [Tm/A] es la permeabilidad en el espacio vacio.
En la Tabla 3.1 se muestran las unidades de cada magnitud y sus equivalencias.

Tabla 2.1. Magnitudes magnéticas y sus unidades

Magnitud Unidades, SI Unidades, cgs
B, induccion magnética Weber/metro” (Wb/m?) o Gauss (G)
tesla (T)
H, campo aplicado Amperio / metro (A/m) Oersted (Oe)
M, magnetizacion Amperio / metro (A/m)

Factores de conversion:
10e=7958A/m
1 Wb/ m?=1T= 10000 G
Constante de permeabilidad: p1;=4nx10" Tm/A

c) Permeabilidad magnética

Cuando colocamos un material ferromagnético dentro de un campo
magnético, aumenta la intensidad del campo. Este incremento en la imanacion se

mide mediante una cantidad llamada permeabilidad magnética (), definida como:
w=DB/MH (2.3)
Si el campo magnético se aplica en el vacio:
Lo = B/MH (2.4)

Algunas veces es conveniente describir el comportamiento magnético de un
solido en términos de su permeabilidad relativa y,, dada por:

fr = g (2.5)

Los materiales magnéticos que son facilmente imantados tienen alta
permeabilidad magnética.

d) Susceptibilidad Magnética

Dado que la imanacién de un material magnético es proporcional al campo
aplicado, el factor de proporcionalidad, llamado susceptibilidad magnética (X.), se
define como:

X,=M/H (2.7)
e) Efecto pelicular

El efecto pelicular o efecto “piel” es la tendencia de una corriente alterna a ser
distribuida en el conductor de tal forma que su densidad es mas mayor cerca de la
superficie del conductor y disminuye al aumentar la profundidad. El efecto piel es
debido a la oposicion de las corrientes de Foucault inducidas por el cambio del campo
magnético resultante de la corriente alterna. Considerando el caso mas sencillo de
una excitacion senoidal, la permeabilidad es independiente del campo magnético y la
profundidad de penetracion del campo puede ser expresada por la ecuacion:
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B 2
(S_\/]c e (2.8)

donde W, es la permeabilidad del vacio; f la frecuencia analizada en la bobina del
sensor; |, la permeabilidad relativa del material; o la conductividad. Para un material
tal como el Fe, x4 ~ 50-5000 y o = (5-10) x 10°Q™m™. En la Tabla 2.2, se muestra la
profundidad de penetracion de una onda plana para diferentes frecuencias.

Tabla 2.2. Rango de valores de la profundidad de penetracion en materiales a base
de Fe, asumiendo la permeabilidad relativa de 50 a 5000 y conductividad de 5x10° €
'm™ hasta 10x10°Q'm™ [Jiles D. C, 2000].

Frecuencia de Rango de los
excitacion valores 8
(Hz2) (mm)

10 0.71-10
50 0.301-4.5
100 0.22-3.2
500 0.10-1.4
1000 0.07-1.0
5000 0.03-0.45
10000 0.022-0.32
50000 0.010-0.14
100000 0.007-0.10
500000 0.003-0.045

e) Momentos magnéticos

Los momentos magnéticos son el origen de magnetismo en los materiales.
Para la explicacién del concepto, se adopta el modelo atémico simplificado en el que
el &tomo es simbolizado por un ndcleo positivo, orbitado por electrones de carga
negativa (Figura 2.3). EI momento magnético atdmico es la suma de las
contribuciones de los dos momentos de los electrones: el momento magnético del
orbital y el momento magnético del spin.

Momento Momento
magnético magnético
$ |
__ Electrén
s
g Electron @

Nucleo ~~ Direccién
atémico del espin

fe) (h)

Figura 2.3. Momentos magnéticos del electron: a) momentos de translacion. b)
momentos de rotacion [Callister W. D., 2007].
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Dado el caracter direccional del momento magnético, los momentos
magnéticos del orbital y del spin se suman cuando estan en el mismo sentido, pero se
restan cuando estan en sentido contrario. Finalmente, los tipos de respuesta
magnética incluyen distintos comportamientos: diamagnetismo, paramagnetismo y
ferromagnetismo. Adicionalmente, el antiferromagnetismo y el ferrimagnetismo son
considerados subclases del ferromagnetismo. En general todos los materiales
muestran alguna de las anteriores clases de magnetismo. EI comportamiento
depende de la respuesta del electrén y de los dipolos magnéticos formados a nivel
atémico bajo la aplicacién de un campo magnético externo.

2.2 Clasificacion

Los materiales magnéticos se caracterizan por su permeabilidad p, que es la
relaciébn entre el campo de induccion magnética y el campo magnético dentro del
material:

B=uH, p=ppy = po (+X0) (2.9)
donde: U, es la permeabilidad relativa y y, la susceptibilidad magnética del
material.

En la Figura 2.4 se muestra un esquema de la densidad de flujo en funcién del
campo magnético aplicado, para un material paramagnético y uno diamagnético. A
continuacion se presentan con mas detalle los distintos comportamientos magnéticos.

Paramagnético

Densidad de Flujo, B

Vacio

-
-

-

-

-

-

-
-
-
-
-

Diamagnético

0

Campo Magnético, H

Figura 2.4. Esquema de la densidad de flujo en funcion del campo magnético
aplicado para un paramagnético y un diamagnético [Callister W. D., 2007].

a) Materiales Diamagnéticos

En el caso del diamagnetismo atémico, se considera que los momentos
magnéticos de espin se anulan entre si, quedando solamente la contribucion del
momento magnético orbital. En presencia de un campo magnético, la contribucién a
la magnetizacion del momento magnético orbital es extremadamente pequefia y en
direccién opuesta al campo (ver Figura 2.5). La permeabilidad relativa p, es menor
gue la unidad y la susceptibilidad magnética y, es negativa, es decir, la magnitud del

campo magnético H dentro de un soélido diamagnético, es menor que en el vacio. El
diamagnetismo produce una susceptibilidad magnética negativa muy débil, del orden

de y, ~107°.
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Figura 2.5. Esquema de los dipolos de un material diamagnético, con y sin
campo aplicado [Callister W. D., 2007].

b) Materiales Paramagnéticos

Los materiales paramagnéticos se caracterizan por tener una distribucion de
momentos magnéticos atdmicos nulos, la suma de todos los momentos magnéticos
es cero, y tienden a alinearse paralelos al campo aplicado, es decir se magnetizan
débilmente en el mismo sentido que el campo magnético aplicado (ver Figura 2.6).
Los efectos son practicamente imposibles de detectar, excepto a temperaturas
extremadamente bajas o con campos aplicados muy intensos. Su susceptibilidad
magnética (yn) es positiva y pequefia, lo que genera una permeabilidad ligeramente
mayor que 1.

H=0
©@0 0 ¢ @000
X X X @G

- 4

P

OXCACAT ©e e

©0006 X X X

Figura 2.6. Esquema de los dipolos de un material paramagnético, con y sin campo
aplicado [Callister W. D., 2007].

¢) Materiales Ferromagnéticos

El término “materiales magnéticos” se aplica generalmente a las substancias
gue presentan ferromagnetismo. Su fuerte magnetismo comparado con los materiales
no magnéticos (diamagnéticos y paramagnéticos), es lo que los hace utiles en la
tecnologia y las aplicaciones magnéticas. Los materiales ferromagnéticos estan
formados por los elementos quimicos Fe, Ni, Co, y sus aleaciones, ciertos
compuestos de Mn, y ciertos elementos de tierras raras. Estos presentan una
imanacion tan grande, que a su vez producen grandes campos magnéticos internos y
externos. Las razones son fundamentalmente debidas al campo molecular interno
gue actia sobre los espines de los electrones individuales de las moléculas y los
orienta paralelos entre si, en pequefios volumenes llamados dominios. Estos grupos
se denominan dominios magnéticos, y actian como un pequefio iman permanente en
cuyo interior la imanacion local est4 saturada. Los dominios tienen tamafios entre 10
2 m®y 10® m*® y contienen entre 10?* atomos y 10?’ atomos. Como resultado del
fuerte campo molecular, hay una completa orientacion de los espines dentro de cada
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dominio. La orientacién dentro del dominio es espontanea; es decir, no se necesita
aplicar campos externos.

Cada dominio tiene una magnetizacion de saturacion, Ms, que es funcion de la
temperatura. La temperatura de Curie (T¢) esta definida como la temperatura por
encima de la cual las excitaciones térmicas son suficientes para eliminar la alineacion
magnética espontanea. Si no hay campo de magnetizacion residual o auxiliar, los
dominios estan orientados de tal manera que la suma de todos sus momentos
magnéticos es cero (ver Figura 2.7). Entre los dominios opuestos existen regiones de
transicion llamadas PDs, donde los momentos varian entre las dos orientaciones de
los dominios vecinos.

La susceptibilidad magnética (y,) es positiva y grande, y la permeabilidad
relativa (u) es entonces mucho mayor que 1.

0000 6666
0000 ©066
0606 ©060060
006006 6666

Figura 2.7. Esquema de los dipolos de un material ferromagnético con y sin campo
aplicado [Callister W. D., 2007].

La forma clasica de representar las propiedades magnéticas macroscopicas
de un material ferromagnético, es a través del grafico de la inducciébn magnética B en
funcién del campo aplicado H. En este caso la curva no es lineal como en el caso de
los paramagnéticos y no es reversible; la falta de irreversibilidad es llamada histéresis
magnética. En la Figura 2.8 se muestra el incremento de la magnetizacion hasta
alcanzar un maximo y, al disminuir desde el punto de saturacion el campo aplicado a
cero, se puede ver la generacién de una curva diferente que toma un valor de
magnetizacién distinto de cero (punto R) cuando el campo H se anula. El valor de la
magnetizacién en este punto se llama magnetizacion remanente Br que incluso
puede llegar a depender del procedimiento de preparacion del material. Los
materiales con una alta magnetizacion remanente son llamados ferromagnéticos
fuertes. La magnetizacion del ferromagnético no vuelve a ser cero reduciendo el
campo H hasta cero, sin embargo al aplicar un campo magnético suficientemente
grande en direccién opuesta, el valor de la magnetizacién puede volver a ser cero. El
campo magnético requerido para lograr lo anterior es llamado campo coercitivo y se
denomina H; (punto C), el cual no constituye una propiedad intrinseca del material ya
gue tiene una dependencia con la velocidad de cambio del campo magnético aplicado
[Callister W. D., 2002]. El area interior de la curva de histéresis esta relacionada con
la energia, de modo tal que un material magnéticamente duro necesita mayor energia
para magnetizarse comparado con uno magnéticamente blando, como se muestra en
la Figura 2.9.
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Figura 2.8. La induccion magnética B vs. H, el campo aplicado para un material
ferromagnético para la saturacion en ambas direcciones (S, S’) [Callister W. D., 2007].

Un material magnéticamente blando tiene una alta permeabilidad y una baja
coercitividad. Un material que posee estas propiedades puede alcanzar la saturacion
con un campo aplicado relativamente pequefio (facilmente magnetizable y
desmagnetizable), teniendo pérdidas de energias pequefias.

Un material magnéticamente duro tiene remanencia, coercitividad y densidad
de flujo de saturacion alta, asi como también una permeabilidad inicial baja y altas
perdidas de energias de histéresis.

B0 —

Figura 2.9. Curvas esqueméticas de magnetizacion para materiales magnéticamente
blandos y duros [Callister W. D., 2007].
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d) Materiales antiferromagnéticos

El fendmeno de acoplamiento entre momentos magnéticos adyacentes ocurre
en materiales que son ferromagnéticos. En ocasiones este acoplamiento resulta en
un alineamiento antiparalelo, es decir, el alineamiento de los momentos de espin de
los &tomos vecinos se encuentra en direccion opuesta, este fendmeno se denomina
antiferromagnetismo. Un ejemplo de este comportamiento es el 6xido de manganeso
(MnO). En la Figura 2.10, se muestra la estructura de organizacion del MnO, donde
los momentos de los iones adyacentes estan organizados de forma antiparalela y se
cancelan, en consecuencia el solido no posee momento magnético neto [Callister W.
D., 2007].
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Figura 2.10. Representacion esquematica del alineamiento antiparalelo de los
momentos de espin para el MnO, antiferromagnético [Callister W. D., 2007].

a) Materiales ferrimagnéticos

Algunos ceramicos exhiben una magnetizacion permanente denominada
ferrimagnetismo. Las caracteristicas magnéticas macroscoépicas para los materiales
ferromagnéticos y ferrimagnéticos son similares, la distincién radica en la fuente del
momento magnético total. Un ejemplo de ferrimagnetismo es el mostrado por las
ferritas cubicas, en donde todos los momentos magnéticos de los iones Fe®*" en
posicién octaédrica, se cancelan con los momentos magnéticos de los iones Fe** en
posicion tetraédrica, el resultado neto es una cancelacion del momento magnético en
virtud del acople antiparalelo, como se muestra en la Figura 2.11 y el momento
magnético neto es atribuido a los iones Fe* que estan alineados en la misma
direccion.

O e o o

02— FeZ+ Fe3+ F 3+
(Octahedral) (Octahedral) (Tetrahedral)

Figura 2.11. Esquema mostrando la configuracién de momentos magnéticos para los
iones Fe?" y Fe* en el Fe;0, [Callister W. D., 2007].
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2.3 Formacion de dominios en materiales magnéticos

Segun Landau y Lifschitz, la existencia de dominios es una derivacién de la
minimizacion energética. La formacion de dominios es consecuencia de un balance
energético de minimizacion de la energia total (E), en la cual interviene las siguientes
contribuciones [Stefanita C. G., 2008]:

E= Ejntercambio* Emagnetostatica * Emagnetocristalina* Emagnetoelastica * Epared  (2.10)

donde:

a) Einercambio €S la energia de intercambio que se minimiza cuando todos los
momentos magnéticos son paralelos.

b) Emagneostaica €S la €nergia magnetoestatica, esta relacionada con el campo externo
producido por el material magnético. Es minima cuando la magnetizacion de un
dominio magnético es paralelo al campo magnético externo.

C) Emagecrisaina €S &  energia magnetocristalina 0 energia anisotropica
magnetocristalina. Para un cristal ferromagnético es minima, cuando la imanacion
es a lo largo de ciertas direcciones preferenciales del cristal, llamadas ejes de
“facil” imanacion.

d) Emagneweiasica €S la energia magnetoelastica. Esta energia es minima, cuando el
material esta orientado de manera que los cambios en sus dimensiones sean a lo
largo del eje de facil imanacion.

e) Eparea €sta relacionada con el hecho de las PDs tienen cierta energia por unidad
de superficie y unidad de espesor de la pared porque los momentos atomicos no
son paralelos unos a otros o al eje de facil magnetizacion.

Considerando el principio de que todo sistema tiende hacia su estado de
minima energia, se puede demostrar que la formacién de los dominios magnéticos es
consecuencia de una competencia de minimizacién de energias entre estas cinco
contribuciones, como se detalla a continuacion.

a) Energia de intercambio

Weiss extendio una teoria existente para los materiales paramagnéticos, para
describir el alineamiento de los momentos magnéticos atémicos dentro de los
dominios. En la teoria original de Weiss el “campo medio” He, es proporcional a la
magnetizacién macroscoépica M:

H, =aM (2.11)

e

donde M es la magnetizacion, y a es la constante de campo medio. La
aproximacion del campo medio requiere que todos los momentos magnéticos actien
igualmente con todos los otros. Evidentemente ésta es una simplificacion de la
situacion real, sin embargo es un concepto util para considerar los &tomos dentro de
un dominio, que usualmente se extienden sobre 10** 4&tomos a 10'® &tomos. El origen
de la interaccion fue posteriormente identificado por Heisenberg en 1928 en la
mecéanica cuantica, explicando que el efecto de intercambio es debido a las funciones
de onda superpuestas para los &tomos vecinos. Si s6lo se consideran los vecinos
mas cercanos, la energia de intercambio E,, por unidad volumen asociado con esta
interaccion es:
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E., =—2ﬁzizj m, =m; (2.12)

donde g es un coeficiente de interaccion de vecinos cercanos y es la suma de
todos los pares vecinos mas cercanos i y j por unidad de volumen. En materiales
ferromagnéticos, S es positivo y negativo si es antiferromagnético. Si consideramos
un solo dominio, y todos los momentos magnéticos estan paralelos y alineados entre
si por ser un ferromagnético, el estado se denomina de saturacion, y podemos
observar que para los materiales ferromagnéticos donde g > 0, E, para esta
condicion es minima.

b) Energia magnetostética.

Un cuerpo de magnetizacion M en un campo magnético H tiene una energia
de magnetoestatica Enagnetostaica qUE Surge de la interaccion de M com H:

Emagnetostaica = _.uo_[ H.dM (2.13)

donde 1, es la permeabilidad del espacio vacio. En cualquier superficie
externa o interna de un cuerpo uniformemente magnetizado, hay un cambio
discontinuo en la componente M normal a la superficie, el cual puede ser considerado
como una fuente de "polos libres". Estos son polos magnéticos (norte o sur) gue no
son compensados por polos del tipo opuesto en la vecindad inmediata. Ellos
producen un campo de desmagnetizacion, lo que favorece un cambio en la
disposicién de los momentos magnéticos tales que los polos desaparecen. Un cuerpo
finito tiene polos libres en sus superficies externas, resultando en un campo de
desmagnetizacién Hy antiparalelo a la magnetizacién M; esto tiende a girar a M de
modo que apunte paralelo a las superficies. Este campo esta dado por:

H, =N,M (2.14)

donde Ny es el factor de desmagnetizacion, que depende sélo de la geometria
de la muestra. Para una muestra con magnetizacion M, pero sin campo aplicado, la
energia magnetostatica depende sélo de M y Ny, y puede ser obtenida sustituyendo la
ecuacion 2.14 en la ecuacion 2.13 para obtener la energia de desmagnetizacion Ey:

E, :%NdMZ (2.15)

En ausencia de un campo aplicado, la energia magnetostatica es por lo tanto
un minimo cuando la magnetizacion es cero, y la subdivisibon en dominios es
favorecida [Jiles D., 1991; Yadley V. A., 2003]. En la Figura 2.12 se muestran
diferentes configuraciones de dominios y su energia magnetostatica asociada.

a)

Figura 2.12. llustracion del campo magnético y la minimizacién a través de la
formacion de dominios. (a) un unico dominio, (b) dos dominios opuestos, y (c) cuatro
dominios.
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En a) se observa la existencia de un Unico dominio que implica la aparicién de
polos magnéticos sobre la superficie del cristal, dando lugar a un valor elevado de la
energia magnética almacenada en el campo exterior de la muestra. En b) con esta
configuracion, la energia de intercambio ha aumentado ligeramente al aparecer dos
dominios con los espines antiparalelos, pero la energia magnetostatica ha disminuido
al reducirse el numero de lineas de campo en el exterior. En c) la energia magnética
es igual a 0, debido a la aparicién de los dominios de cierre con paredes de angulos a
45°. No hay campo magnético externo asociado a la magnetizacién.

¢) Energia magnetocristalina

La anisotropia magnetocristalina es la alineacion preferencial de los
momentos magnéticos atdmicos a lo largo de ciertas direcciones "faciles” del cristal, y
otras “dificiles” que son particularmente desfavorables. Los espines de un material
ferromagnético prefieren alinearse paralelamente a una arista del cubo del cristal. En
una direccion dificil se necesita considerablemente mayor energia para magnetizar un
cristal hasta la saturacién. El exceso de energia requerida en la direccion dificil,
comparada con la facil, es la energia de anisotropia. La energia de anisotropia tiende
a hacer disminuir las PDs.

En general, el término de la energia de anisotropia tiene la misma simetria
gue estructura cristalina del material. Para un material desordenado o amorfo, la
energia de anisotropia tiene simetria triclinica y la expresion general para la densidad
de energia de anisotropia e, es:

e, =Kk, +2kijaiaj + Zkijk,aiajaka, (2.16)

i%] i k|

donde los tensores k describen las propiedades de cada material y los
vectores « la direccion de la magnetizacion.

Para las redes cubicas, los tensores k se transforman en los escalares K
debido a la simetria de la red.

E

K, + K (ol +dial +dial) + K (atabal) +... (2.17)

magnetocrstalina —

donde K, K; y K, son constantes para un determinado material a una
determinada temperatura. En general no son necesarias potencias mayores y
algunas veces K, es tan pequefio que el término que lo involucra puede ser
despreciado. El primer término K,, es independiente del angulo y usualmente se lo
ignora porque en general interesa el cambio en la energia, cuando la magnetizacion
de saturacion de cada dominio rota de una direccién a otra. En el caso de las redes
cubicas, a3, a,, az son los cosenos directores de la magnetizacion de saturacién de
cada dominio con relacion a los ejes del cubo.

Los valores de los coeficientes K; y K, a temperatura ambiente, para el Fe
estan presentados en la Tabla 2.3.

Tabla 2.3. Coeficientes de anisotropia K; y K, para el Fe [Gonzales Chavez D. E].

Coeficiente | K;[J/m?] Ka[J/m?]
Fe (BCC) 4,8x10* -1,0x10*
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El Fe con estructura cubica centrada en el cuerpo (BCC), presenta tres ejes
de magnetizacion. La Figura 2.13, muestra un cristal cubico de Fe con las direcciones
de magnetizacion “facil’, “media” y “dificil”. El eje de facil magnetizacién es la
direccién <100> que corresponde a la arista del cubo. La diagonal del cubo es el eje
de mas dificil magnetizacién, mientras que otras direcciones, tales como la diagonal
de la cara, son eje de magnetizacion intermedio [Cullity B. D., 1972].
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Figura 2.13. Direcciones de magnetizacién para un cristal cubico de Fe: facil, media 'y
dificil [Cullity, 2009].

d) Energia magnetoelastica.

La aplicacion de una tension provoca la reorientaciéon de los momentos
magnéticos atdmicos de la red. Esta reorientacién tiene lugar debido a que la
deformacién mecanica que se establece en la red, mueve los momentos magnéticos
lejos del eje facil de la red. La energia magnética que se asocia a estas tensiones de
la red se llama energia magnetoelastica. La tension tiene efectos similares tanto en la
energia magnetoelastica como en la anisotropia magnetocristalina donde existe la
creacion de ejes féaciles de magnetizacion. La magnitud de la energia

magnetoelastica, Emagnetoelastica: Para un cristal cubico bajo una tension uniforme (o)
se puede expresar como:

3
Emagnetoele’stica zzﬂiooo'(alzﬂz +0‘227/22 +a§732) +34110( Ay 375 + Q07,5 + Q30 737, ) (2.18)

donde 100 Y 4111 SOn las constantes de magnetostriccion con tensiones
medidas bajo el campo magnético a lo largo de las direcciones <100> y <111>
respectivamente. 51 5 Y s son los cosenos de los &ngulos entre la direccion de las
componentes de tension y los ejes de cristal [Becker R., 1939]. Los valores de las
constantes de magnetoestriccion estan presentados en la Tabla 2.4.

Tabla 2.4. Constantes de magnetoestriccion para el Fe [Gonzales Chavez D. E.]

Constante | Ajgo M1
Fe (BCC) 20,7 x10° -21,2 x 10°
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e) Energia de las paredes de dominios

Los dominios magnéticos (DM) vecinos, que tienen momentos magnéticos en
diferentes direcciones, presentan una zona de frontera caracteristicas donde los
vectores de magnetizacion perteneciente a un dominio, pasan de una posicion a la
otra, de tal manera que el Ultimo de la zona, tenga la direccién del dominio vecino, a
esta zona de transicion se le denomina Pared de Dominio (PD). Esta es la zona de
transicion entre dominios contiguos.

La energia de las PDs esta asociada a dos fuentes que compiten entre si. Una
es la energia de intercambio, debida a la interaccion entre los momentos magnéticos
gue tiende a hacer a las paredes mas anchas, porque la energia de intercambio es
menor en materiales ferromagnéticos con momentos alineados entre si (teoria de
Weiss), y la segunda, es la energia de anisotropia que tiende a hacer a las PDs lo
mas delgadas posible, porque la energia de anisotropia es menor cuando los
momentos estan alineados en las direcciones de los ejes cristalogréficos de facil
magnetizacion.

2.4 Dominios magnéticos e histéresis

Los conceptos introducidos en las secciones precedentes, pueden usarse
ahora para explicar las caracteristicas de la curva de histéresis, en funcion del
movimiento de las paredes y de la rotacion de los dominios. Cuando se aplica un
campo magnético a una muestra que contiene dominios, el balance que hacen las
cinco energias fundamentales se modifica, debido a que el vector de magnetizacion
de muchos dominios no es paralelo inicialmente al campo aplicado, la energia
magnetostatica de muchos dominios se eleva. Para disminuir la energia total, los
vectores de magnetizacion tienden a alinearse con el campo aplicado. Esto a su vez
eleva la energia magnetostatica externa, disminuye la energia intercambio, etc.
Evidentemente, en la magnetizacion de la muestra ferromagnética debido al campo
externo, todas las energias se reajustan para minimizar la energia total. En la Figura
2.14 se muestra como los dominios se van alineanendo y al final se obtiene un gran
dominio con una Unica magnetizacion [Lopera Ronda J. M., 1993].
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Rotacién
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lrreversible
de los
dominios

de los dominios

Crecimiento reversible {" )
0 "”apllcada

O .

Figura 2.14. Comportamiento de B en funcién de H para un material ferromagnético.
La configuracién de los dominios en las diferentes etapas es presentada [Lopera
Ronda J. M., 1993].
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25 Paredes de los dominios magnéticos

Como ya se establecid, el término PD denota la zona de transicion, que
separa los DM adyacentes magnetizados en direcciones diferentes.

En los materiales ferromagnéticos cristalinos, los DM no estan orientados al
azar, sino que tienen la alineacion preferencial a lo largo de los ejes cristalograficos
especificos. Las PDs se clasifican de acuerdo con la orientacién relativa de la
magnetizacion en los dominios vecinos. En el caso Fe, cubico centrado en el cuerpo
(BCC), los dominios estan orientados principalmente a lo largo de la direccion <100>,
por lo tanto las PDs son por lo general de 90° ¢ 180°.

Ademas de ser clasificadas por el angulo entre los vectores de magnetizacion
de los dominios vecinos, las paredes pueden ser clasificadas en cuanto a la direccion
de rotacién de los espines dentro de las paredes, llamandose paredes Néel o paredes
de Bloch.

Las paredes de Néel son aquellas en las que la rotacion de los momentos
magnéticos ocurre en el mismo plano de los dominios. Estas paredes se producen
principalmente cuando las muestras son peliculas delgadas.

La pared de Bloch, llamada asi porque F. Bloch en 1932, fue el primero quien
estudio la naturaleza de las zonas de transicién, corresponde a la pared en que la
rotacion de los momentos magnéticos ocurre fuera del plano de los dominios
adyacentes [Bohn F., 2005].

Como en esta Tesis, no se trabaja con peliculas delgadas, se dara énfasis al
estudio de las paredes de Bloch. La idea esencial de la pared de Bloch es que
cualquier cambio en la direccion de los momentos magnéticos entre los dominios
magnetizados en direcciones diferentes, no ocurre en un solo paso sobre un simple
plano atémico, por el contrario, el cambio en la direccién se da de modo gradual
sobre muchos planos atbmicos, como se muestra en la Figura 2.15.

Figura 2.15. Estructura de la pared de dominio de 180° [Cullity, 2009].

2.6 Interaccion de paredes de dominios

Las PDs interaccionan con los obstaculos que se oponen a su movimiento, por
ejemplo las inclusiones, las tensiones inhomogéneas y los bordes de grano. A
continuacion se detallan brevemente algunas teorias del comportamiento de las
paredes en cada caso.
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a) Teoria de inclusiones de Kersten

Se conoce como inclusién a una region aislada de un material de segunda
fase, con propiedades diferentes a las de la matriz. Las inclusiones reducen la
energia de las PDs cuando las mismas interceptan a las inclusiones, entonces las
PDs son atraidas por las inclusiones, las cuales ciertamente le impiden su
movimiento.

La primera teoria sobre este proceso fue realizada por Kersten, suponiendo
gue las PDs se mueven en forma plana, de tal manera que al interceptar una
inclusion esférica (ver Figura 2.16), la reduccion de energia por unidad de area de la
PD es:

2
Earea =y (2.19)
donde:

r = radio de la inclusion.
y=energia por unidad de area de la pared.

Fared de Inclusian de
dominio radior reduccion del area de

lapared =mst

Figura 2.16. Reduccion de la energia de la pared de dominio por la interseccion de
con una inclusion [Yardley V. A., 2003].

b) Teoria de inclusiones de Néel

Néel demostré que la energia de interaccion entre las PDs y las inclusiones,
se ve afectada por los polos libres producidos debido a la presencia de segundas
fases (campo de desmagnetizacion propio). En general las inclusiones tienen
propiedades magnéticas diferentes a la de la matriz. Si la componente de
magnetizacién es discontinua a través de la interface matriz-inclusién, se produce una
distribucién de polos libres provocando un campo de desmagnetizacion (ver Figura
2.17). Cuando la PD intercepta la inclusién, los polos libres de la matriz se
redistribuyen y la energia de magnetizacion se divide. Esto produce una disminucion
de la energia magnetoestatica.
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Figura 2.17. Distribucion de los polos magnéticos libres alrededor de una inclusién
(a) dentro de un dominio y (b) en la interseccion con la pared [Yardley V. A., 2003].

Otra forma de comportamiento de las PDs es la aparicion de los dominios de
cierre en los alrededores de la inclusion, esto fue predicho por Néel y observado por
Willliams en 1947.

Si una inclusién es bisectada por una PD, se pueden formar dominios de
cierre, reduciendo la energia magnetostatica a cero (ver Figura 2.18 a). Cuando la PD
principal se aleja de la inclusion bajo la accién de un campo aplicado, la estructura del
dominio subsidiario es arrastrada (ver Figura 2.18 (b)), antes de despegarse
irreversiblemente y formar los dominios triangulares, ver Figura 2.18 (c) [Yardley V.
A., 2003].

l:u \\

(a) (b) (c)

Figura 2.18. Interacciones entre la pared de dominios e inclusiones cubicas, con
puntas (a) pared de dominio en un minimo local, (b) movimiento de la PD principal y
(c) separacion de la pared de la inclusion [Yardley V. A., 2003].

c) Zonas de tensiones inhomogéneas

Las tensiones afectan las propiedades magnéticas mediante la variacion de la
energia magnetoeldstica. Los campos de tensiones asociados con vacancias, solutos
y dislocaciones se extienden sobre unos pocos planos atémicos, sin embargo si las
dislocaciones son suficientemente numerosas, interactan unas con otras formando
redes y entrecruzamientos, creando asi una compleja distribucién de microtensiones.
La interaccion entre las PDs y el campo de tensiones depende del tipo de pared.
Como ya se menciond, las paredes del tipo 180° separan los dominios cuyas
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direcciones de magnetizacién son antiparalelas entre si. En este caso la tension
magnetostrictiva es independiente del sentido de la magnetizacién, no existe una
tension entre los dominios. Para otros angulos, el movimiento de las PDs modificara
la energia local de tension. Las PDs de este ultimo tipo se conocen como paredes de
no 180°, llamadas de aqui en adelante: PDs de 90°.

Por lo tanto, es probable que las paredes de 90° interactlien mas fuertemente
con los campos de tensiones que las paredes de 180°. El estado de tensiones locales
determinaria la posicion y la energia de las paredes de 90°, pero la posicion de las de
180°, permanece inalterada. Una interaccion de largo alcance entre las paredes de
90° con los campos de tensiones las haria menos moviles, requiriéndose aplicar
grandes valores de campos antes que éstas se movieran. Por ello para bajos campos
aplicados es esperable que ocurra predominante el movimiento de paredes de 180°
[Yardley V. A., 2003].

Con respecto a las tensiones aplicadas en un material ferromagnético,
consideremos una muestra de Fe libre de tensiones, donde los momentos
magnéticos estan orientados a lo largo de las direcciones [100] (ejes de fécil
magnetizacion), formando globalmente las disposiciones de los dominios como se
muestra en la Figura. 2.19(a). Cuando una muestra policristalina se somete a una
tension de traccién, debido al valor positivo de la magnetostriccion unida a estos
dominios [100], los dominios magnéticos que tienen sus momentos paralelos al eje de
la tensién aplicada se vuelven enérgicamente favorables. Por lo tanto, crecen a
expensas de los otros para alcanzar la configuracién limite mostrada en la Figura
2.19 (b). En contraste, bajo una tension de compresion, los dominios que tienen sus
momentos perpendiculares al eje de la tensién aplicada se vuelven energéticamente
favorables (ver Figura 2.19 (c)) [Kleber X., Vincent A., 2004].

a) b) 4' . C)‘n

[100] NS

—

010] LN

z t-

Figura 2.19. Esquema de la microestructura de dominios magnéticos y el movimiento
de PD, segun sea la tensién aplicada de traccién o compresion [Kleber X., Vincent A.,
2004].

d) Bordes de grano

En general dos granos adyacentes a un borde de grano, estan orientados
arbitrariamente el uno respecto del otro, y sus direcciones de facil magnetizaciéon no
son paralelas. Si el campo aplicado no es suficiente como para hacer rotar el vector
de magnetizacion del grano fuera de su direccién facil, hay una discontinuidad en la
componente de magnetizacion normal al borde de grano, y aparecen polos libres. Si
los angulos formados por la magnetizacién Ms de los dos granos con el estdndar para
el limite de grano son 6,y 6, la densidad superficial polo en el limite de grano es:

" = u,Ms(cos0~cosb,) (2.20)
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Se puede llegar a formar dominios subsidiarios en el borde si la reduccién de
energia magneto estética alcanzada por este es mayor que la energia requerida para
el movimiento de la PD.

Todo esto produce con la deformacion local en el borde de grano,
impedimentos para el movimiento de las PDs.

2.7 Factores que influyen en la magnetizacién

Las propiedades de los materiales magnéticos dependen de la composicion
guimica, el proceso de fabricacion y el tratamiento térmico. Algunas propiedades,
tales como la magnetizacibn de saturacion, cambian solo lentamente con la
composicion quimica, generalmente no es afectada por el proceso de fabricacion o el
tratamiento térmico. Por el contrario, la permeabilidad, la fuerza coercitiva y la pérdida
de histéresis son altamente sensibles y muestran cambios que son extremos entre
todas las propiedades fisicas. De esta manera, se clasifica las propiedades en
estructuralmente sensibles y estructuralmente insensibles. En la Tabla 2.5 se
presentan algunas de estas propiedades y los factores que las afectan [Bozorth,
1959].

Tabla 2.5. Propiedades magnéticas estructuralmente sensibles e insensibles y
algunos factores que las alteran [Bozorth, 1959].

Estructuralmente
Sensibles

Estructuralmente
insensibles

Factores que las
afectan

Magnetizacion de
saturacion.

Temperatura de Curie.
Magnetostriccion en
saturacion.

Constante de anisotropia
cristalina.

Permeabilidad.
Fuerza coercitiva.
Pérdida de histéresis.

Composicién quimica.
Impurezas.
Deformaciones.
Temperatura.
Estructura cristalina.
Orientacion
cristalografica.

Por ejemplo para una aleacién de 70 Permaloy (70 % Ni, 30 % Fe) sometida a
diferentes tratamientos térmicos, la maxima permeabilidad magnética varia con el
tratamiento térmico en un rango de hasta veinte veces, mientras que la induccion de
saturacion es la misma dentro de un pequefio porcentaje.

Algunos de los cambios mas drasticos en las propiedades de los materiales se
producen en el proceso de fabricacibn o durante los tratamientos térmicos,
provocando un cambio en la estructura del material. Por esta razén el Diagrama de
Fases es de suma importancia en relacién con la preparacion y propiedades de los
materiales magnéticos.

Ademés de los cambios estructurales, los factores fisicos tienen notable
influencia en las propiedades magnéticas. Entre ellos podemos mencionar: el efecto
de la deformacién homogénea, las tensiones internas resultantes de la deformacion
plastica del material, la temperatura, la presencia de impurezas y la variacién en la
direccién de la medicion magnética.

El efecto de la tension en algunos materiales aumenta la permeabilidad y en
otros materiales la disminuye. Por lo general, la compresion provoca un cambio en el
sentido opuesto al de una tension.
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Las tensiones internas resultantes de la deformacion plastica del material,
provocados por el laminado méas alla del limite elastico, casi siempre reducen la
permeabilidad. En general las tensiones de este tipo se pueden aliviar mediante
recocido. Asi el metal que ha sido fabricado por deformacion plastica es luego
recocido para aumentar su permeabilidad. En la Figura 2.20 a) se muestra el efecto
de recocido de una cinta de 70 Permalloy que ha sido laminada en frio al 15% de su
espesor original.
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Figura 2.20. Efecto del tratamiento mecanico y térmico del 70 Permalloy (70 %, 30 %
Fe) en la curva de magnetizacion [Bozorth, 1959].

La temperatura también produce un cambio en la permeabilidad y en otras
propiedades, incluso cuando no hay cambio en la fase.

Por otro lado, la presencia de impurezas en los materiales ferromagnéticos
tiene una notable influencia en sus propiedades magnéticas En la Figura 2.21 se
muestran las curvas de induccion magnética para las diferentes cantidades de C. La
curva (a) es un Fe blando con 0,2 % de C; (b) para Fe comunmente usado en
equipos electromagnéticos, conteniendo aproximadamente 0,02 % de C y recocido a
900 °C. Cuando el mismo Fe se somete a calentamiento a 1400 °C bajo atmdsfera de
H, el contenido de C se reduce por debajo de 0,001%, se remueven otras impurezas
y se obtiene la curva (c).
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Figura 2.21. Efecto de las impurezas sobre las propiedades magnéticas de Fe
[Bozorth, 1959].
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También la direccion de la medicibn magnética es otro pardmetro muy
importante que se debe tener en cuenta. En la Figura 2.22 se muestran que se
obtienen grandes diferencias en la permeabilidad simplemente variando la direccion
cristalografica, en un monocristal de Fe que contiene aproximadamente 4% de Si.
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Figura 2.22. Dependencia de la permeabilidad con las direcciones cristalogréaficas en
Fe conteniendo 3,8 % de Si [Bozorth, 1959].

Ademas de la magnetizacion, al aplicar directamente un campo magnético se
pueden variar otras propiedades. Seguidamente se indican algunas de ellas y los
rangos de variacion que pueden ser obtenidos:

Longitud y volumen: magnetostriccion, 0,01 %.
Resistividad eléctrica: 5 %.

Temperatura (efecto magnetocaldérico, calor de histéresis): 1°C
Constantes eléctricas: 20 %.

Rotacion del plano de polarizacién de la luz (efectos Kerr y Faraday): 1°
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3. Ruido Magnético Barkhausen y Emision
Magneto Acustica

Resumen: en este Capitulo se presenta una revision del "Estado del
Arte" de los resultados mas relevantes encontrados en la literatura,
sobre las técnicas del Ruido Magnético Barkhausen (RMB) y la Emisién
Magneto Acustica (EMA). Ademas se describe una breve introduccion
sobre el método de Emision Acustica (EA) y los principales modelos que
tuvieron éxito en la explicacion cualitativa del RMB y la EMA.

3.1 Ruido Magnético Barkhausen

El Efecto Barkhausen (EB) fue descubierto por el fisico aleman Heinrich
Barkhausen en 1919. El descubrimiento se produjo a través de un experimento que
media las variaciones en la magnetizacion en una bobina, conforme variaba
discretamente el campo magnético [Braga Maria G. G, 2015]. El cientifico finlandés
Dr. Seppo Tiitto comenzé a usar este método en aplicaciones industriales (1970). Hoy
en dia, es una técnica no destructiva ampliamente reconocida para la caracterizacion
de materiales ferromagnéticos [Deveci M., 2016].

El EB es el resultado del movimiento de las PDs magnéticos de un material
ferromagnético, como consecuencia de la aplicacion de un campo magnético
variable. La mecanica de cémo estas paredes se forman y como se ajustan, se basa
en el hecho de que todas tienden a su estado de minima energia. Un campo
magnético aplicado alterara el equilibrio de minima energia produciendo el EB
durante el proceso de restauracion al equilibrio [Stefanita C. G., 2008].

Durante el proceso de magnetizacion, las PDs magnéticos son forzadas a
moverse bajo la influencia del campo magnético. Para que las paredes se puedan
mover deben superar la resistencia producida por los puntos de anclaje, tales como:
borde de grano, dislocaciones, inclusiones, etc. Asi se ocasionan saltos discretos en
la curva de magnetizacion. La sumatoria de todos los saltos, que ocurre durante la
magnetizacién, da origen al EB, cuyos pulsos de tensién son detectados por una
bobina sensora colocada en la superficie del material [Cullity B. D., 1972].

El EB establece que el ciclo de histéresis de un material ferromagnético no es
una curva suave, existen discontinuidades, o saltos, que se producen a lo largo de su
trayectoria en un nivel microscépico (ver Figura 3.1). La histéresis se debe a que los
limites de los dominios, no se mueven totalmente de nuevo a sus posiciones iniciales
cuando se retira el campo externo [Strand D. J., 1989].

M

} 7
Figura 3.1. Saltos discretos en el lazo de histéresis, curva B-H de histéresis
[Volkers R., 2008].
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En la literatura, este método se conoce con diferentes nombres y abreviaturas,
como Efecto Barkhausen (EB), Ruido Barkhausen (RB), Ruido Magnético
Barkhausen (RMB) y los saltos de Barkhausen (SB). Dentro de este texto, se utilizara
como Ruido Magnético Barkhausen (RMB).

En materiales policristalinos, cada punto de anclaje tiene un corto radio de
accion, su efecto sobre la restriccién de las PDs estan muy localizado. Una vez que
las paredes se han separado del punto de anclaje, se someteran a un movimiento
rapido e irreversible, que produce una discontinuidad en la velocidad de cambio de la
magnetizacién [Jiles D. C., 2000]. Por lo tanto el RMB depende de la interaccion de
las PDs con los puntos de anclaje, y ésta es la base de su aplicacion a los ensayos
no destructivos en materiales ferromagnéticos. El RMB es muy sensible a la densidad
y al tipo de puntos de anclaje, por lo tanto a la estructura y a las tensiones en el
material. También es causado por la nucleacién de los dominios que se produce en
los puntos de anclaje, ya que su presencia reduce la energia de las paredes del
dominio inicial.

Para determinar el RMB, se miden los pulsos de tension que surgen en una
bobina colocada sobre la superficie del material. Cada pulso de tension representa un
cambio paso a paso en la magnetizacion (4AM) y la altura del pulso S depende de la
naturaleza del cambio:

AM|
Sa . (3.2)

donde t es la duracion de cada paso. Con respecto al movimiento de la PD,
este tamafio del pulso se puede escribir como:

S a|AM| Vo | A (3.2)

donde A es el &area de la PD y Vpp la velocidad de la PD. La distancia recorrida
por este movimiento de la PD determina la longitud del pulso [Volkers R., 2008].

Los principales procesos que se producen debido a la actividad del RMB son
segun Chengay Kai (1997):

e Movimiento discontinuo irreversible de la PD.

¢ Rotacion discontinua de los momentos magnéticos dentro del dominio.
e Aparicion y desaparicion de las PDs (Bloch o Neel).

e La inversion de la magnetizacion de los atomos en un solo dominio.

e Desplazamiento de las lineas de Bloch o Neel en 180° con dos
paredes de magnetizacion en direcciones opuestas.

De acuerdo con Jiles D. C. (2000), la actividad de RMB tienen lugar
principalmente en la zona del punto coercitivo (Hc) de la curva de histéresis y es
repetible en promedio a cada lado (ver Figura 3.2). La frecuencia de la actividad del
EB es mucho mas alta (~ kHz) respecto a las componentes de frecuencia del ciclo de
histéresis (~ Hz). La pendiente de la histéresis, determina la intensidad y la forma de
las senales de de Barkhausen (“burts”). La forma y amplitud del RMB depende de la
microestructura, esto lo hace un método importante para investigar propiedades tales
como tamafo de grano, tratamiento térmico, deformacién y propiedades mecénicas
tales como dureza de los materiales, tensiones residuales [Da Silva Junior et al. 2005,
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Siwik D., 2011]. En la Figura 3.2 a) se observa un perfil tipico de la sefial de RMB que
se adquiere como una sefial de tension, su valor maximo se produce en la regién de
Hc, punto de mayor pendiente en la curva de histéresis En la Figura 3.2 b) se observa
como las ondas electromagnéticas se mueven hacia afuera del material y son
recogidas como una fuerza electromotriz inducida (fem) en la bobina sensora
colocada sobre su superficie.

a) b)

Amplitud (V) ' Inducién, B (T)

Ubicacidn

del sensor

- > Muestra de
. prueba

Ciclo de histéresis

Ruido Barkhausen

T L T =
Excitacién magnética, H (A/m)

Figura 3.2. a) Perfil tipico del RMB; b) ondas electromagnéticas recogidas como una
fem inducida en la bobina [Prabhu Gaunkar N., 2014].

Matematicamente, este voltaje inducido puede ser descrito por la ley de
induccién de Faraday, que establece que el cambio en el flujo magnético corresponde
al cambio de la fem inducida. El espectro de potencia de las sefiales del RMB puede
extenderse hasta de 2 MHz y su amplitud puede decaer exponencialmente como
funcién de la profundidad de penetracién debajo de la superficie. Esta disminucion se
puede atribuir al denominado “efecto de piel” o pelicular, debido a la oposicion de las
corrientes de Foucault. Como ya se dijo anteriormente, a mayor frecuencia de
excitacion magnética se produce una menor profundidad de penetracion del campo
en el material. Por lo tanto, en general no se prefiere un aumento en la frecuencia de
magnetizacion [Prabhu Gaunkar N., 2014].

Desde su descubrimiento, el RMB ha sido ampliamente utilizado como una
herramienta importante para caracterizar los materiales magnéticos blandos, el
proceso complejo de la magnetizacion y, en particular, para investigar la dindmica de
las PDs. El principal obstaculo a este logro es la inherente complejidad del fenémeno
del RMB y el caracter intrinsecamente estocastico de las sefiales. Un punto crucial es
gue el RMB como funcién de la Magnetizacién (M) a lo largo de cada semi-lazo de
histéresis, es altamente no estacionario, por el hecho de que varios procesos
bastante diferentes tienen lugar a diferentes niveles de magnetizacioén: movimiento de
las PDs, cuando M es baja; creacién y aniquilacién de dominios magnéticos cerca de
la saturacion magnética. Cualquier resultado obtenido de promediar las propiedades
del RMB sobre el lazo de histéresis, mezcla en forma intrincada todos estos procesos
y no se logrard una interpretacion fisica clara [Alessandro B. et al., 1988]. Las
principales razones de las diferencias entre los resultados experimentales y teéricos
pueden ser citadas por el caracter fenomenoldgico de los modelos, la falta de normas
para los sistemas experimentales y para la adquisicion de series temporales de RMB.
En este sentido, en particular, Bertotti G. et al. (1981) observaron que las propiedades
estadisticas del RMB varian tipicamente a lo largo de la curva de magnetizacion. Solo
teniendo en cuenta el movimiento de las PDs es dominante el proceso de
magnetizacion, como alrededor del campo coercitivo, se puede obtener una sefal
estable y correctamente al realizar el andlisis estadistico del ruido. Esta observacion
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dio lugar a una nueva serie de experimentos detallados, que fueron bien descritos por
un nuevo modelo, conocido como ABBM [Alessandro B. et al., 1990]. A pesar de que
el modelo sigue siendo fenomenolégico, tuvo el mérito de describir las propiedades
estadisticas del RMB, basdndose en sbélo pocas consideraciones verificadas
experimentalmente, y es manejable analiticamente.

Se cree que el RMB es principalmente debido al movimiento de las PDs de
180°. Las paredes de 90° tienen campos de tensiones asociados ya que sus
magnetizaciones estan a angulos rectos a cada lado de la pared, causando
espaciamientos de la red ligeramente mayores en la direccion de magnetizacion. La
deformacién resultante dificulta el movimiento de las paredes de 90° haciéndolas
menos competitivas que las paredes de 180° que tiene mayores velocidades.

Debido a que el RMB depende de tantas variables, es forzoso todavia recurrir
a estudios comparativos y tener en cuenta que sus resultados no son absolutos,
siendo por lo tanto necesario emplear una probeta “testigo” (no deformada o de
caracterizacion microestructural conocida), que actie como “patrén” para cada tipo de
aleacion. Para minimizar los errores en las mediciones se debe tener en cuenta los
factores que afectan la calidad del método, como por ejemplo: el operador que esta
fuertemente influenciado, el tamafio de la bobina sensora, la rugosidad de la pieza, la
orientacion de los granos con el campo magnético aplicado, entre otros [De Paula
Dias A. R., 2011].

Hay muchas investigaciones sobre los cambios de la sefial de RMB bajo
diversas condiciones, como fatiga [Titto 2007, de los Reyes-Rodriguez F. et al.,
2013], irradiacién [Fan M. L. et al. (2014), Kikuchi H. et al. (2012)], tensiones
residuales [Augustyniak B. et al. (2012), Schajer G. S., Buttle D. J, (2013)],
condiciones de fluencia [Sablik M. J et al. (2004)], etc. Se ha demostrado que también
es sensible al tamafio de grano [Ishihara M. (1991), Torres Pupo C. y Perez Benitez
J. A., 2009, Jan BydzZovsky J., (2013)], dureza [Franco F. (2013), Zerovnik P. et al.
(2010)], etc.

En los siguientes items se presentan los resultados mas relevantes
encontrados en la literatura, sobre el comportamiento del RMB relacionado con los
temas estudiados en esta Tesis.

¢ RMB y microestructura

La microestructura del material tiene gran influencia sobre el aspecto fisico y
magnético de las propiedades de los materiales. El nimero, la distribucién, la fraccion
volumétrica, la forma y el tamafio de las diferentes fases presentes, el tamafio de
grano, la textura, etc., definen la microestructura del material [Sorsa A., 2013]. En la
literatura, muchas propiedades microestructurales de los materiales en distintos tipos
de aceros, han sido estudiadas y comparadas con las mediciones del RMB [Perez
Benitez J. A. et al., 2005; Zergoug M. et al., 2005]. Tales propiedades incluyen el
tamafio de grano [Kameda J. y Ranjan R.,1987; Moorthy V. et al., 1997; Gaterier-
Rothea C. et al.,1998; Yamaura S. et al., 2001; Torres Pupo C. y Perez Benitez J. A,,
2009]; el contenido de C [Gatelier-Rothea C. et al., 1998; Ng D. H. L. et al., 2001; Koo
K. M. et al., 2003; Capo Sanchez J. et al., 2002, 2004; Pérez Benitez J. A. et al.,
2005] y las fases ferrita, perlita y martensita [Saquet O. et al., 1999; Moorthy V. et al.,
2000; D’Amato C. et al., 2003; Koo K. M. et al., 2003; Kaplan M. et al, 2007; Kleber X.
et al., 2008].

El fundamento fisico para la influencia del tamafio de grano en el RMB es que,
el borde de grano, los volimenes de material de segunda fase y las dislocaciones
interfieren con el movimiento de las PDs. Cuanto mayor sea la cantidad de
impedimentos, mayor serd el nimero de saltos en el EB, pero de menor amplitud.
Consecuentemente, para las mismas condiciones del campo magnético aplicado, el
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tamarfo de grano mas pequefo conducird a una mayor emision del EB pero de menor
amplitud [Jiles D. C., 2000].

En el estudio de tamafio de grano, se encontraron dos tendencias en conflicto.
Ranjan R. et al. (1987) en muestras de Ni, encontraron que el RMB disminuye con el
aumento de tamafo de grano. Al aumentar el tamafio de grano, el recorrido libre
medio del movimiento de las PDs aumenta y en consecuencia aumentan el campo
requerido para el “combado” de las PDs antes de ser desprendidas. Por lo tanto el
RMB disminuye al aumentar el tamafio de grano. Otros estudios han encontrado que
el RMB aumenta a medida que el tamafio de grano es mas pequefio. En una muestra
de Fe puro Gatelier-Rothea C. et al. (1998), evaluaron el efecto del tamafio de grano
en el RMB, encontrando que para granos pequefios, el nimero de dominios y de
paredes que se pueden mover es mucho mas grande que para granos mas grandes,
por lo tanto, se incrementa el RMB. Yamahura S. et al. (2001) encontraron los
mismos resultados con el tamafio de grano méas pequefio, tanto el valor de RMS
como la amplitud del RMB aumentaban. Los bordes de grano son sitios
preferenciales para la nucleacion de los dominios y para la fijacion del movimiento de
las PDs. Por lo tanto, es l6gico que los saltos Barkhausen aumenten al disminuir el
tamafo de grano. Ellos confirmaron que el RMB seguia una dependencia de tipo Hall
Petch con el tamafio de grano (el RMB se comportaba linealmente con la raiz
cuadrada del tamafio de grano). Capo Sanchez J. et al. (2002) encontraron la misma
dependencia del RMB en funcion del tamafio del grano. El valor de la tensiébn maxima
de la sefial aumentaba a medida que el tamafio de grano es mas pequefio. Los
mismos resultados encontraron Torres Pupo C. y Perez Benitez J. A. (2009). En el
caso de la envolvente de un solo pico, observaron que la amplitud de la envolvente
de RMB decrecia y el maximo de ésta se desplazaba hacia un campo igual a cero
con el crecimiento del tamafio de grano. En el caso de la envolvente de doble pico, la
envolvente tiende a transformarse en una de un solo pico con el incremento del
tamafo de grano.

En cuanto a la influencia del contenido de C en el acero, en la literatura se
presentan resultados bastante controvertidos entre si. Segun Ng D. H. L. et al. (2001)
y Capé Sanchez et al. (2004), el aumento del contenido de C conduce a un aumento
de la actividad de Barkhausen. Ranjan R. et al. (1987), explicaron este hecho, ya que
al aumentar el contenido de C se produce una disminucion del tamafio del grano, lo
gue produce una mayor actividad de Barkhausen. Ng D. H. L et al. (2001),
encontraron que varios parametros de las sefiales de RMB dependian en gran
medida del contenido de C: tanto la pendiente ascendente de la envolvente, el valor
RMS, y el ancho a mitad de la altura méxima de la envolvente, aumentaban al crecer
el contenido de C. Capo Sanchez J. et al. (2004) obtuvo un resultado similar al de
Kameda y Ranjan (1987), encontraron que el valor maximo del pico de RMB se
produce cuando el contenido de C es de 0,46 %, a partir del cual, la curva empieza a
disminuir.

Koo K. M. et al. (2003) estudiaron diferentes materiales con variados
porcentajes de C: composiciones hipoeutectoides (ferrita-perlita, C < 0,76 % en
peso), hipereutectoides (cementita-perlita, C > 0,76 % en peso) y eutectoide (mayor
fraccion de volumen de perlita, 0,76 % C en peso). Encontraron que el RMB
aumentaba con el contenido de C para las muestras de aceros hipoeutectoides pero
disminuia para las muestras hipereutectoides. La sefial maxima fue detectada en las
muestras con contenido de C mas cercano a la composicion eutectoide. Asi mismo
encontraron que se incrementaba monotonamente la sefial de RMB con el contenido
de perlita para ambas muestras hipoeutectoides y hipereutectoides.

Debido a la alteracién drastica de la magnetizacién durante la transformacion
en las aleaciones metaestables, se pueden usar métodos magnéticos para medir la
tasa de crecimiento de la interfaz en movimiento. Varios autores han estudiado con
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RMB las fases ferrita, perlita y martensita: Meszaros |., Szabo P. J. (2005), Kaplan et
al. (2007) y Kleber et al. (2008), utilizaron con eficacia el RMB para el estudio de los
cambios microestructurales en aceros duplex.

Magnéticamente, la transformacion martensitica por lo general tiene dos
configuraciones ferromagnéticas: la formacion de martensita o (tetragonal) y
paramagnética en la formacion de martensita ¢ (hexagonal). La transformacion se
puede producir por enfriamiento a temperatura bajo cero o por deformacion plastica.

A continuacién sélo se analiza la revision bibliogréafica en el caso del AISI 304,
para la formacion de martensita trabajada en frio, correspondiente a los ensayos
experimentales de esta Tesis.

Meszaros |. et al. (1996, 2005), Ahmadzade Beiraki E. et al (2016) estudiaron
el cambio de la magnetizacion durante la transformacion martensitica en muestras
que fueron deformadas en frio, midiendo el RMB después de ser deformadas las
probetas.

Meszaros et al. (1996), investigaron la aparicion de la transformacién por
deformacién de la fase de martensita o' debido al laminado en frio y por los
tratamientos térmicos de recocidos usando diferentes técnicas: RMB, polarizacion de
saturacion, fuerza coercitiva, dureza y medidas de espectros de Mossbauer de
electrones de conversibn. Se compararon los resultados obtenidos por
espectroscopia de Méssbauer, encontrandose que la energia de RMB era linealmente
proporcional a la cantidad de martensita o' y que se formaba continuamente durante
el trabajado en frio, contribuyendo significativamente a la dureza.

Meszaros |. (2005), en la continuacion de su trabajo, demostré que el tipo y la
tasa de deformacion influyen fuertemente en la cantidad de fase martensita o'. La
cantidad de martensita o', debido a la deformacion pléstica, puede ser significativa.
Con un 61,5 % de laminacién en frio se alcanzé un volumen de 69 % de martensita.
Ademas encontraron que la coercitividad de la martensita es una funcién de la
velocidad de deformacion. El método de medicién del RMB empleado, demostré ser
una herramienta eficaz para estudiar los mecanismos de transformacion de la
austenita a la martensita a' durante la deformacién y el proceso inverso durante el
tratamiento térmico.

Ahmadzade Beiraki E. et al (2016), investigaron la transformacién martensitica
utilizando diferentes parametros del RMB: el valor RMS, la altura del pico maximo y el
ancho de la envolvente. El valor RMS vy la altura del pico maximo aumentaba con la
deformacién, esto se atribuyé a la fraccién de volumen de DM y al incremento de
sitios de anclaje con el aumento del contenido de martensita. Se sugiri6 que el
crecimiento de las agujas de martensita, producia areas mas amplias para el
movimiento de las PDs y su interaccién con los obstaculos dentro de la martensita,
resultando en un incremento de la velocidad de cambio en los valores RMS y en el
ancho de la envolvente del RMB, con el contenido de martensita. Sin embargo, la
coalescencia de las agrupaciones de martensita disminuia el nimero de sefiales de
RMB siendo emitidas a partir de las areas de interface austenita-martensita, o que
resultaba en una disminucién de la pendiente de la curva de la altura de pico con el
aumento del contenido de martensita.

Rao B. P. C. et al. (2001) investigaron la transformacién de fase martensitica
mediante dos métodos: dispositivo superconductor de interferencia cudantica
(SQUIDS, por su sigla en inglés) y el RMB. Utilizaron muestras de 10 mm?, con
diferente grado de laminado en frio a temperatura ambiente en el rango de 0 — 50 %.
Para las mediciones de RMB en linea utlizaron un campo magnético senoidal
variando entre + 50 A/lcm con una frecuencia de 15 Hz. La bobina sensora tenia un
nucleo de ferrita de 2 mm con 3500 vueltas de alambre de 220 um y un sensor Hall
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integrado para medir el campo magnético aplicado. Los resultados del SQUIDS vy el
RMB se incrementaban con el trabajado en frio, fraccion de volumen de martensita.
La martensita en especimenes trabajados en frio al 10 % ha sido detectada si
ambiguedad por estos métodos. Esta sensibilidad de detecciébn demostro ser superior
a otros métodos de END, como difraccion de rayos X, ferrita-d equivalente, ciclo de
histéresis magnética y corrientes de Eddy.

Mitra A., et al. (2004), estudiaron el cambio de la magnetizaciéon durante la
transformacién martensitica. Utilizaron muestras rectangulares de AISI 304ss (AISI
304) que fueron laminadas en frio a diferentes porcentajes y cortadas en sentido de
laminacién. Midieron el RMB en linea, con una frecuencia de magnetizacién de 63
Hz, un ancho de banda del filtro de 10 kHz a 300 kHz. Encontraron que la
coercitividad aumentaba con la deformacién y tenia una tendencia hacia el valor de
saturacion. Se observaba un aumento lineal en la remanencia con la deformacion.
También registraron numerosas emisiones de RMB de pequefia amplitud con un bajo
porcentaje de martensita, indicando que la rotacién de la magnetizaciéon tuvo lugar
dentro de una regién pequefia. Sin embargo al aumentar la deformaciéon observaron
emisiones de RMB de gran amplitud. Hubo variacién angular de las sefiales de RMB
indicando la formacion de textura dentro de los materiales.

O’Sullivan D. et al. (2004), investigaron la transformacién de fase martensitica.
Utilizaron muestras de acero SS304 con dimensiones de 100 mm x 10 mm x 3 mm.
Midieron el RMB en linea, con una frecuencia de magnetizacion de 10 Hz. El cabezal
de medicion aplicado contenia una bobina de magnetizaciéon en forma de U y una
bobina de captacion. La sefial de la bobina sensora fue procesada por un filtro pasa
banda de (0,3 — 38) kHz, amplificada con una ganancia de 50. Determinaron el valor
RMS del RMB vy lo utilizaron para caracterizar los cambios microestructurales en el
material. Concluyeron que el RMB es una herramienta efectiva para estudiar la
transformacion de austenita-martensita, pero no result6é un medio eficaz para
caracterizar el endurecimiento del acero inoxidable austenitico.

Es de destacar que a diferencia del trabajo anterior que empled probetas
rectangulares, en esta Tesis se trabajoé con probetas cortadas bajo Norma en sentido
de laminacion y transversal, durante ensayos de traccion uniaxial. En este caso se
utilizé como bobina de magnetizacién un solenoide.

¢ RMB y tensiones mecanicas

La sefial de RMB se ve afectada por muchas -caracteristicas
microestructurales y también por la tension aplicada o las tensiones residuales. Los
materiales ferromagnéticos experimentan el fenémeno de magnetostriccion
dependiendo del campo magnético y del estado de tensiones. Para los materiales
ferromagnéticos, como los aceros y el Co, que tienen un coeficiente de
magnetostriccién positiva, la sefial de RMB muestra una tendencia creciente en la
direccion de la tensién de traccién aplicada. Para materiales con esfuerzo de
compresion aplicada disminuird la magnetizacion. Los materiales con coeficiente de
magnetostriccion negativo como el Ni muestran el efecto inverso. En la Figura 3.3, se
muestra los fundamentos de la relacion entre el RMB y las tensiones aplicadas [Santa
Aho S., 2012].
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Figura 3.3. Respuesta de RMB a los esfuerzos de traccién y compresion
[Santa aho S., 2012].

Un material con magnetostriccion positiva tiende a estirarse cuando se somete
a los efectos de un campo magnético. El efecto reciproco o efecto Villari, un material
gue se expande ante la magnetizacion muestra la magnetoestriccion positiva, su
susceptibilidad magnética aumenta bajo traccibn mecanica. Por otro lado, la
susceptibilidad de los materiales con la magnetostriccion negativa disminuye bajo
traccion mecanica [Branco da Silva Jorge P. M., 2015]. Una vez que se elimina el
equilibrio de las energias que componen la energia magnética total, la disposicién y el
comportamiento de los DM estan influenciados por el estado de tensiones presentes
en el material. Cuando el material se somete a la aplicacion de la tension, la energia
magnética total se reorganiza a fin de presentar la minima suma en cada una de sus
partes. Las energias magnetocristalina y magnetoelasticas compiten para determinar
la direccion de magnetizacion de los dominios [Stefanita, 2008; Blaow M., et al.,
2007].

Se han hecho diversos estudios analizando el efecto de la tension mecéanica
uniaxial en el RMB [Jiles D. C., 1989; Anglada Rivera J.; et al., 2001; Perez Benitez J.
A., et al. (2007); Capo Sanchez J., et al., 2007)], mostrando que los esfuerzos de
traccion alinean los DM en el sentido de la tension, favoreciendo el aumento de las
seflales de RMB, mientras que los esfuerzos de compresion alinean los DM en la
direccion perpendicular a tension aplicada, generando niveles mas bajos de RMB.
Este proceso se conoce como el efecto magnetoelastico La Figura 3.4 muestra
esquematicamente la rotacion de los dominios por el efecto de la tensién de traccion
aplicada.

ttt 1o
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Figura 3.4. Posibles transiciones de la configuracion de los dominios de 180°
producidas por la tension mecanica. a) Reorientacién de los dominios en la direccion
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de traccion, rotando perpendicularmente (b) incremento del nimero de PD 180° en la
direccion de traccion [Krause T. W., et al. 1996)].

Jagadish C. et al. (1990) encontraron que el voltaje de RMS del RMB
aumentaba con el aumento del esfuerzo de traccion y disminuia con el aumento de la
tension de compresion. Ademas Mierczak et al. (2011) informaron una relacion lineal
entre el reciproco de la altura del pico y de la tension mecéanica aplicada. EI mismo
comportamiento lineal también se informa en Santa-Aho et al., (2012), pero ademas
se observo que la pendiente de la relacion lineal dependia de la dureza. Sin embargo,
en muchos casos el RMB en funcion del esfuerzo aplicado, muestra una relacion
sigmoidal donde el nivel de RMB satura a ciertos niveles de traccion y compresion
[Lordache V. E., et al. (2003), Hyde et al. (2000)]. También se ha reportado que el
aumento la tensién de traccion después de la saturacion alcanza la maxima actividad
de RMB, después comienza a disminuir [Anglada Rivera J. et al., 2001; Stewart D. W.
et al., 2004; Pérez Benitez J. A., et al., 2005; Blaow M., et al., 2007].

Por lo general, los cambios en el estado de tensién se han explicado por el
uso de caracteristicas correspondiente a la actividad del RMB. Estas caracteristicas
son el valor RMS [Gatelier-Rothea C. et al., 1998, Lindgren M. y Lepist6 T., 2002], la
energia de ruido de Barkhausen [Gauthier J. et al., 1998; Lordache V. E. et al., 2003]
y la altura del pico [Stewart et al., 2004, Moorthy et al., 2004; Blaow M. et al., 2007,
Mierczak et al. 2011]. Se informan que otras caracteristicas que se correlaciona con
el estado de tensidn son la posicion del pico, su anchura [Stewart D. M., et al., 2004;
Blaow M. et al., 2007] y su asimetria [Stewart D. M., et al., 2004] y la deformacion
plastica.

¢ RMB y deformacién plastica

Referente al RMB con la deformacion plastica se encontraron dos tendencias
diferentes. Algunos estudios reportan una disminucion del RMB con el aumento de la
deformacién plastica [Nishihara H., et al., 2006; O'Sullivan D., et al., 2004; Rodriguez
J. L., et al., 2008; de C. Antonio P. P. et al., 2014]; otros reportan que aumentan las
amplitudes conforme aumenta la deformacién plastica, alcanzando un valor maximo
para cierto nivel de deformacion. Después, aumentando los niveles de deformacion
las amplitudes comienzan a disminuir y finalmente saturan en niveles bajos [Jiles D.
C., 1989; Dhar A. J. et al.,, 2001; Campos M. A., 2012; Baiot to R. et al., 2010;
Augustyniak B. et al., 2010; Kikuchi H. et al., 2011, Piotrowski L. et al., 2010]. Este
fendbmeno se justifica de la siguiente manera: a pesar del aumento de las
dislocaciones en niveles bajos de deformacién, los cuales actian como puntos de
anclaje para el movimiento de las PDs, estas consiguen pasarlas produciendo RMB.
En la medida que la deformacibn aumenta, las dislocaciones se enriendan
produciendo puntos de anclajes muy fuertes que las PDs no consiguen vencer, por
eso disminuye el RMB.

En el trabajo de O'Sullivan D., et al. (2004) emplearon el RMB para la
caracterizacion en linea, de las muestras de acero inoxidable ferritico AISI 430
deformadas plasticamente y tratadas térmicamente. Compararon los resultados con
la dureza, la coercitividad y la tension residual, demostrando que el RMB disminuia
con el incremento de la deformacion plastica. Encontraron que el inverso del valor
RMS es linealmente proporcional a la dureza. Al aumentar la deformacion,
comprobaron que la variacion de la densidad de dislocacion afectaba a la
coercitividad del material. Ellos demostraron que la inversa de la energia absoluta del
RMB tiene una relacion exponencial con el cambio en la coercitividad del material. Si
bien se trata del mismo material estudiado en esta Tesis, en la CNEA, el RMB fue
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medido para cada deformacion pero retirando la probeta de la maquina de traccion en
cada etapa.

d) RMB y anisotropia magnética

En un material ferromagnético el RMB es una técnica adecuada para la
deteccién de la anisotropia magnética, sin tener en cuenta su origen. Asi se detectan
diferentes sefiales de RMB en angulos particulares con respecto a un determinado
eje de la probeta. Generalmente estos resultados se representan en un gréafico polar.
La forma de la grafica revela la direccion del eje facil de magnetizacion o anisotropia
magnética, ya que la sefial RMB es mayor en esa direccion en particular [Stefanita C.
G., 2008].

Kwun H. (1985) llev6 a cabo experimentos en placas de varios tipos de
estructuras de acero, laminados en caliente y recocidos para minimizar los efectos de
la tensién residual. Midi6 la amplitud de la RMB a 0°, 30°, 45°, 60° y 90° con respecto
a la direcciéon de tensién para varios niveles de carga, desde la compresion a la
traccion, dentro del limite elastico de cada material. Observé que en condiciones de
carga nula, el RMB tiene una tendencia muy homogénea, casi isotropica. Sin
embargo, esta tendencia desaparece con el aumento de la carga, lo que refleja de
manera macroscoépica tanto la tendencia de crecimiento de los dominios orientados
favorablemente a la traccion, como su disminucién en la direccién perpendicular a la
carga de compresion.

Jagadish C. et al. (1990) estudiaron el efecto de la tension y la orientacién
angular del campo magnético aplicado con el RMB en tuberias de acero (2% Mn)
sometidas a diferentes niveles de tensién aplicada e igual esfuerzo de compresion. La
direccién del campo magnético se vari6 a través de un total de 360°. Encontraron que
el RMB dependia tanto del nivel de tensibn como de la direccién del campo
magnético. Los resultados fueron analizados en términos de la reorientacion de los
momentos magnéticos desde las direcciones axiales a la circunferencial con el
incremento de tension. Hallaron que la compresion realineaba los momentos
magnéticos en la direccion axial.

Krause T.et al. (1994, 1996) observaron en muestras de tuberias de acero que
al aumentar la energia de sefial angular del RMB, la direccién del eje facil
magnetizacion se desplaza hacia la direccion de la tensién de traccion. En el caso de
un esfuerzo de compresion, se observd una disminucion de la sefal angular de la
energia del RMB y un desplazamiento del eje de facil magnetizacion respecto de la
direcciobn de tension. La variacion de la energia del RMB y el angulo de
desplazamiento del eje de facil magnetizacion dependian de la orientacion relativa
con respecto al eje para la tensién nula.

Gauthier J. et al. (1998) evaluaron la influencia de la anisotropia magnética
con el RMB en una viga de acero estructural (con forma de L) laminada en frio.
Realizaron la caracterizacion de las mediciones angulares, utilizando el RMB en ocho
posiciones en la superficie interior y exterior de la muestra. Cuando la viga fue
sometida a la tension uniaxial de traccion y de compresion, observaron la existencia
de diferencias en la anisotropia magnética. Estas diferencias se atribuyeron a las
tensiones residuales resultantes de procesos como la laminacion y el corte.
Mostraron que la anisotropia medida en la superficie interior era perpendicular a la
correspondiente en la superficie exterior, y tenia un area mas pequefia, reflejando un
estado de tension residual de compresién. Estos resultados ponian en evidencia la
importancia de conocer la distribucibn de la anisotropia magnética antes de la
realizacibon de un ensayo de traccion uniaxial. Los resultados utilizando la
magnetizacion unidireccional paralela a la direccion de laminacion no tenian el
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comportamiento aproximadamente lineal que se esperaba, siendo afectados por la
reorientacion de la anisotropia magnética inicial.

En tubos de acero Clapham L. et al. (1999), confirmaron que el eje de f&cil
magnetizacion tenia una relacibn mas estrecha con el estado de tensiones, de textura
y la microestructura. Estos tubos se fabricaban con chapas de aceros laminadas en
caliente, recocidas, deformadas plasticamente en una forma cilindrica y luego
soldadas. El analisis de la textura fue realizado mediante difraccién de rayos X, que
indicaba que la direccion <100> no era responsable de eje de facil magnetizacion en
esa muestra. Las mediciones angulares del RMB se hicieron antes y después de
realizar los tratamientos térmicos a una temperatura insuficiente para cambiar la
textura, las fases o iniciar la recristalizacion. Sin embargo, la temperatura era
suficiente para reducir la energia de deformacion de la celda unitaria. Los resultados,
mostraron que después del tratamiento térmico la distribucién angular del RMB era
isotrépica. La presencia inicial del eje de facil magnetizacion fue atribuida al estado
de tensiones residuales, inducidas durante la deformacién en frio para dar forma a la
tuberia

Dhar A. et al. (2001), estudiaron la dependencia de la actividad RMB con
deformaciones plasticas, sobre muestras de acero laminadas en caliente con un
espesor de 2,8 mm y deformadas plasticamente en forma uniaxial con diferentes
porcentajes de deformacion. Observaron que la dependencia del RMB con la
deformacién plastica era anisotrépica. La dependencia angular del RMB con la
deformacién plastica mostraba variaciones mas fuertes en la direccién del esfuerzo
aplicado comparado con otras direcciones. Cualitativamente, en ambas direcciones
(transversal y paralela a la tension aplicada), la energia del RMB aumentaba
inicialmente con la deformacion plastica y después de alcanzar un pico maximo,
comenzaba a disminuir y finalmente alcanzaba la saturacibn en mayores
deformaciones plasticas. En bajas deformaciones, el aumento y la disminucion en la
energia del RMB con la tensién plastica era mas acentuada, cuando se media en la
direccién de la tension aplicada. A mayores deformaciones plasticas, la energia del
RMB era més pronunciada cuando se media en la direccion de la tensién aplicada. A
mayores deformaciones plasticas, la energia del RMB a lo largo de la direccion de la
tensidn se satura a menores valores, en comparacion con la direccion transversal.

Capo Sanchez J. et al. (2007) detallaron la evolucion de la distribucién angular
del RMB en relacién con la tensién de traccion uniaxial aplicada para una muestra de
acero laminado en frio. El andlisis de la energia con la dependencia angular del RMB
revelaba el continuo aumento de la anisotropia en la actividad del RMB. Este proceso
era una consecuencia de la reorientacién de los dominios de 180°. El andlisis del
comportamiento angular de la distribucion de tamafio de saltos revelaba que la
reorientacion de los dominios de 180° no era un proceso continuo, por el contrario,
tenia maximos y minimos. La presencia de estos maximos y minimos sugeria la
existencia de estados criticos, en particular, los estados de tensiones criticas. En la
presencia de estas tensiones criticas hay un fuerte incremento de reorientaciones de
los dominios de 180°.

Caldas Morgan M. A. et al. (2012) estudiaron la dependencia angular del RMB
en placas de los aceros inoxidables ferriticos AISI: 430, 439 y 444, mediante un
dispositivo rotacional, que media sefiales de RMB continuas, relacionadas con el
angulo de magnetizacién. El objetivo era determinar la direccion del eje facil
magnetizacion. Obtuvieron parametros en tiempo real que cuantificaron la anisotropia
magnética de la muestra.

En esta Tesis, se estudio la dependencia angular del RMB en placas de los
aceros anteriores y otros, pero midiendo cada 15°, moviendo el yugo hasta completar
la circunferencia.
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3.2 Modelos de RMB

Como ya se dijo el RMB es un fendbmeno complejo que involucra muchos
elementos, por lo tanto elaborar un modelo Unico que tenga en cuenta todos los
factores es practicamente imposible. No obstante algunos autores construyeron
modelos que tuvieron éxito en la explicacion cualitativa de algunos fendmenos y otros
realizaron buenas predicciones teoricas. A continuacidbn solo se comentaran los
modelos mas difundidos en la literatura.

El modelo de Cizeau-Zapperi-Durin-Eugene (CZDE) (1998), se basa en la
obtencién de una ecuacion que describe el movimiento de traslacion de las diferentes
partes de una sola PD, a través de un medio que interactla con esta pared. Para este
estudio se considera una sola PD que separa dos regiones de magnetizacion de
magnitud constante M y en direcciones opuestas. Este modelo ha sido exitoso en la
descripcion de los exponentes criticos medios de las avalanchas de RMB. Sin
embargo, no incluye los pardmetros microestructurales en las ecuaciones, y por lo
tanto es dificil de usar este modelo para explicar la dependencia de RMB con los
parametros microestructurales especificas de los materiales.

En el modelo conocido como ABBM, Alessandro et al. (1990) se basaron en el
movimiento estocastico de la PD en un medio perturbado al azar, a través de la teoria
de los procesos estacionarios de Markov. Consideraron inicialmente una pared plana
de dominio de 180°, que se movia a través de una placa metalica de espesor d y area
de la seccion transversal S. En este modelo la tasa de cambio del flujo magnético @,
se formulé como:

cG®d=H-Hc (3.3)

donde ¢ es la conductividad eléctrica, G es un coeficiente adimensional, H el campo
magnético y Hc el campo coercitivo. La longitud de correlacién & caracteriza el rango
sobre el cual la PD interactla con la perturbacién. Las fluctuaciones del Hc¢ fueron
modelados teniendo en cuenta a Hc como una funcion aleatoria de la posicion de la
PD, y por tanto se obtiene:

dHe  He—<Hc>_dw

do & do (34)

donde

<dW>=0, <[dW[*>>=2AdD (3.5)

siendo A una constante desconocida. El término W representa el ruido, que conduce a
fluctuaciones estocasticas en Hc, y A caracteriza la amplitud de estas fluctuaciones.

El campo magnético H experimentado por la PD depende tanto del campo
aplicado y del campo de desmagnetizacion Hg, debido a la dificultad de determinar
exactamente Hgy, se restringié el modelo a las regiones en el cual la permeabilidad
diferencial era constante. Utilizando esta base, se obtuvieron modelos para la
distribucion de amplitud de los impulsos y el espectro de potencia del RMB, aplicando
la teoria desarrollada para una pared de un solo dominio con el movimiento de un
conjunto de paredes. Estos modelos coincidieron razonablemente bien con las
mediciones experimentales del RMB para aceros no orientados (Fe-3 % en peso de
Si). Sin embargo, en este modelo es también dificil incluir los parametros de la
microestructura.

Mc Michael R. D. et al. (1993), utilizaron conceptos del ABBM en un modelo
del RMB para todo el ciclo de histéresis, asumiendo las PDs como rigidas y planas.
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Sakamoto H. et al. (1987), model6 el efecto del tamafio de grano y las
distribuciones de particulas en el valor RMS del RMB. Se asumié que todos los
pulsos del RMB tenian la misma duracion 20y que el intervalo de tiempo entre pulsos
sucesivos t era constante. El ruido RMS fue modelado como:

2
.
RMS =Cp — (3.6)
(o2
1 [dH)
Co=—r——|— |(N.4®) (3.7)
R oy
8V2rx Hmax dt

donde Hgax, dH/dt, N y 4® son el maximo campo aplicado, la velocidad de cambio del
campo, el numero de pulsos por unidad de area de la seccion transversal y el cambio
de flujo magnético respectivamente.

Las expresiones para el valor RMS en términos de la microestructura fueron
derivados al asumir que la mayor parte del ruido se originaba por la nucleacion del
dominio y su crecimiento.

Al combinar los resultados anteriores de Doéring (1938), Williams (1950),
Nagashima (1959), Bloor y Martin (1959) y Carey (1960), se dedujo una expresion
para el voltaje RMS en términos de tamafio de grano dy y término independiente del
tamafo de grano Cgy: [Yardley V. A., 2003]

RMS =C_d_—1/2 (3.8)
g4g
En el caso de una microestructura ferritica conteniendo particulas de
cementita, después de la nucleacion de los bordes de grano, las PDs encontrarian las
particulas y se trabarian, obteniéndose asi el siguiente voltaje RMS:

B 2
RMS = CP dp (3.9)

donde el termino Cp es independiente del didmetro de la particula dp.

Este modelo permite incluir parametros microestructurales tales como el
tamafio de grano y tiene buena concordancia con los valores medios de RMB. Sin
embargo, no analiza la dependencia de la distribucién de la amplitud de los saltos, la
dependencia espectral y la dependencia temporal del RMB con la microestructura.

Pérez Benitez J. A et al (2005), presentaron un modelo para el RMB en placas
de acero de bajo C. Los resultados del modelo evidenciaron que la altura de los
saltos del RMB depende del campo coercitivo de los sitios de anclaje y del camino
libre medio de las PDs entre esos sitios. Estos resultados fueron usados para deducir
la influencia de los aspectos microestructurales y los parametros de magnetizacién en
la amplitud y duracién de los saltos de RMB, obteniendo buen acuerdo con los
parametros experimentales. En particular el modelo describe muy bien el
comportamiento de la altura media de los saltos de RMB con el contenido de C en el
rango 0 %-0,45 % en peso.

3.3 Emision Magneto Acustica

Antes de explicar lo que es la Emisiobn Magneto Acustica (EMA) es necesario
entender qué es la Emision Acustica (EA). Para ello a continuacion se explica
brevemente el fendmeno de EA, sus caracteristicas, andlisis y aplicaciones.
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3.3.1 Emisién AcUstica

La Emision Acustica (EA) es un proceso dindmico de generacion y
propagacion de ondas elasticas en solidos, dentro del rango de frecuencias
ultrasénicas (20 kHz- 1 MHz). Las ondas son originadas por una rapida liberacién de
energia en zonas localizadas del sélido, involucrando un movimiento colectivo de
atomos. Los mecanismos que producen la EA tienden a minimizar la energia del
sistema luego de haberse producido algun desbalance. Es necesario que exista
alguna perturbacién que active las fuentes internas del material, la EA es un
fenomeno dindmico. Por este motivo se diferencia a la EA de otras técnicas en donde
se introducen externamente las ondas elasticas. Una vez liberada la energia elastica,
la onda generada se propaga de acuerdo con la geometria, las condiciones de
contorno y las caracteristicas fisicas del material.

La EA puede generarse en principio por cualquier mecanismo que convierte
alguna forma de energia en energia elastica que se propagara por un medio. La
energia involucrada en las fuentes de las ondas puede ser. mecanica,
electromagnética, quimica, térmica, etc.

En los metales, se pueden citar entre los mecanismos de ondas elasticas a
aquellos procesos que involucran a la degradacion de los mismos, tales como: la
deformacién plastica o el movimiento en forma de avalanchas de dislocaciones, el
crecimiento de fisuras, deslizamiento de borde de grano, fractura y separacién de
inclusiones, corrosion bajo tension, rotura de recubrimientos e inicio y propagacion de
fisuras. Otros mecanismos posibles, menos estudiados hasta el presente, son las
transformaciones de fases soélidas, los procesos de solidificacion o licuefaccién y el
movimiento de los DM [Ruiz A. A., 2005].

La técnica de EA se basa en la deteccién de las ondas elasticas producidas
por la aparicidon o crecimiento de un defecto en un material, y su conversién en
sefales eléctricas. Esta conversion se produce por medio de un transductor (sensor)
gue habitualmente estd constituido por un cristal piezoeléctrico. Los sensores son
colocados sobre la superficie de la estructura, interponiendo un acoplante (grasa,
vaselina, etc.), que mejora la impedancia acustica entre ambos. La salida de cada
sensor piezoeléctrico es amplificada por un preamplificador de bajo ruido, y luego
filtrada para mejorar la relacion sefial-ruido. En la Figura 3.5 se muestra un esquema
general de todo el sistema de EA. La EA presenta frente a otras técnicas, la ventaja
que la informacidon sobre la existencia de un posible defecto se recoge en tiempo real.

Figura 3.5. Sistema de medicion de emision acustica [Gomez M. P., 2011].
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Los transductores mas usados en la EA, son los piezoeléctricos ya que son
los que ofrecen mayor sensibilidad y a su vez mucha robustez que permite su
utilizacion en aplicaciones industriales. Los piezoeléctricos de ceramica mas comunes
en los sensores de EA estdn hechos de pequefios cristales de titanatos y zirconatos
(Tiy Zr). Estos se pueden dividir en resonantes y sensores de banda ancha.

e Los sensores resonantes presentan una curva de sensibilidad, con una o0 méas
frecuencias preferenciales, donde la sensibilidad aumenta, se las denomina
frecuencias de resonancia del sensor. Estas frecuencias de oscilacion del
cristal estdn marcadas por las propiedades y caracteristicas del elemento
piezoeléctrico principalmente por su forma y tamafio.

e Los sensores de banda ancha tienen una respuesta en frecuencia, suave y
plana en un rango determinado. Algunos cubren una banda plana muy ancha
y otros una banda mas reducida. A diferencia de los sensores resonantes,
tienen alta fidelidad, es decir, reproducen muy bien el movimiento de la onda
original, aunque a costa de una menor sensibilidad. Son usados sobre todo en
investigacion, en aplicaciones donde se requiere un adecuado analisis en
frecuencia de las sefiales de EA registradas, proporcionando una mayor
informacion sobre las fuentes de EA, gracias al andlisis modal, a la
determinacion de bandas de emision predominantes, o a la facilidad para
discriminar el ruido [Gallego Molina, A. y Martinez Gonzales, E; 2015].

Durante un ensayo de EA, se pueden general dos tipos de sefiales:
transitorias de tipo “burst” o explosion y de tipo continuo. Las primeras tienen un
comienzo y un final, y por lo tanto una duracion definida, dependiente de la fuente y
del medio. Las otras duraran mientras el proceso que las genere esté activo, y en
general estardn constituidas por un nimero muy grande de sefales transitorias, en
las que no se pueden identificar un comienzo y un final. En los procesos que generan
la EA pueden superponerse ambos tipos de sefiales. El tipo de sefial dependera del
tipo de fuente emisora. [Gomez M. P. 2011]. En la Figura 3.6, se muestra los tipos de
sefiales a) tipo explosion “burst”, b) tipo continua.

a) b)
Figura 3.6. Sefales de EA. a. Tipo explosién (“burst”). b. Tipo continla [Gomez
M. P., 2015].

En muchos casos no es necesario estudiar las sefiales de EA en su version
completa, y solo basta con parametrizarlas, perdiendo informacién, pero ganando
tiempo de procesamiento de los datos. Los parametros caracteristicos de la EA estan
tipicamente definidos para sefiales tipo explosion y algunos pueden extenderse a las
sefiales continuas, los mas comunes de ellos se indican a continuacion [Gémez M. P.
2011]:

Umbral de deteccion: es el nivel de tension que debe sobrepasarse para que
una sefal de EA sea detectada y procesada.
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Tiempo de ocurrencia (“hit time”): también llamado “tiempo de llegada” o de
“ocurrencia” o de “arribo” de la senal, es el tiempo en el cual se considera que
comienza el hit. Esto ocurre cuando la sefal supera el umbral, por lo cual
dependera de este valor.

Amplitud maxima o “amplitud”: es el valor m&ximo de la amplitud de la sefial
de EA. Este valor esté relacionado con la magnitud de la fuente y las propiedades
del material. Es independiente del umbral.

Duracion: es el tiempo transcurrido desde que la sefial cruza por primera vez el
umbral hasta que lo hace por ultima vez. Depende de la magnitud de la fuente,
del tipo y forma del espécimen, de las caracteristicas del sensor utilizado y del
valor del umbral. También depende de la reverberancia del material.

Tiempo de subida (“rise time”): es el tiempo desde que la sefial cruza el umbral
hasta que alcanza su amplitud méxima. Estéa condicionado por la dispersion de la
onda en su viaje entre la fuente y el sensor. Depende del umbral. Da una idea del
tiempo de actividad de la fuente. Puede ser util para filtrar el ruido y tiene estrecha
relacién con el periodo de actividad de la fuente.

Numero de Cuentas (“ring down counting”): es la cantidad de veces que la
sefal cruza el umbral. Depende del umbral y esta relacionado con la amplitud.

Energia MARSE: Es el area medida bajo la envolvente de la sefial rectificada
(“Measured Area under Rectified Signal Envelope”). Esta parametrizacion no
depende del umbral pero si de la amplitud y de la duracién de la sefial.

En la Figura 3.7 se muestran los pardmetros que caracterizan a un evento de
EA tipo explosion.

Rise time

Amplitud

e
PV

‘Duracion] Y

Cuentas

Figura 3.7. Parametros que caracterizan a un evento de EA tipo explosion [Gomez M.
P. 2011].

La EA tiene diversas aplicaciones en una amplia variedad de campos, tanto en
investigacion como en &mbitos civiles e industriales.

En el campo de la investigacion, se ha aplicado para ensayos y caracterizacion de
diversos materiales: metales, compuestos avanzados, plasticos, madera, hormigén,
material biolégico, etc. En la Argentina inclusive, se han publicado algunas Tesis de
Doctorado empleando la EA para el estudio de materiales y/o procesos (Lépez
Pumarega, M. 1., 1999; Mieza, I. J., 2008; Gomez, M. P. 2011; Filipussi, D. 2012)

A nivel industrial, los principales usos de la EA se centran en el control de
equipos a presion, tuberias, véalvulas y tanques de almacenamiento, asi como
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estructuras aeronauticas y civiles (aviones, helicopteros, puentes, etc.). Se aplica
principalmente en las industrias quimicas, petroquimica, aerondutica, alimenticia,
cerdmica y de construccion.

3.3.2 Emision Magneto Acustica

En el caso de los materiales ferromagnéticos, los efectos sobre las
propiedades magnéticas de la tension, la deformacién plastica y la microestructura
han sido ampliamente estudiados. La magnetostriccion ha sido ampliamente utilizada
en la medicién de la deformacién elastica y la tension residual. Cuando se varia el
nivel del campo aplicado, el cambio en las estructuras de los DM produce ondas
ultrasoénicas, cuya intensidad varia con la tensién. Tales ondas ultrasénicas se
denominan generalmente EA, y en los casos que surgen de la magnetostriccion, se
denomina Emisién Acustica Magnetomecanica [K. Ono and M. Shibata, 1979] o
comunmente llamada Emisibn Magneto Acustica (EMA). La EMA es el analogo
mecanico del efecto Barkhausen. Las investigaciones muestran que la intensidad de
la sefial de EMA es proporcional al volumen, en el cual se producen las
deformaciones inelasticas. Cuando el campo magnético externo local se mantiene
constante, la intensidad de la sefial de la EMA varia a partir de la produccién de la
tensién, independientemente de cémo se produjo la tensibn por la carga
externamente aplicada o sus tensiones residuales [Xiong E., et al., 2016].

Como ya se indic6 la EMA se produce, al magnetizar en forma continua un
material ferromagnético, con un campo externo lentamente variable. La EMA es
producida por los cambios microscopicos en la deformacion debido a la
magnetostriccion, cuando se produce el movimiento irreversible de las PDs cuyas
magnetizaciones forman angulos de 90° Estos cambios microscépicos en la
deformacién producen ondas elasticas que pueden ser detectadas mediante un
transductor piezoeléctrico acoplado a la superficie de un material ferromagnético
durante el proceso de magnetizacion. Esto se origina de la siguiente manera: si la
distancia entre los momentos magnéticos en los materiales ferromagnéticos es
variable, la energia de interaccién (w) puede ser expresada como:

w(r,cose) = g(r) + I(r)(cos2 Q- %) + q(r)(cos4 Q- gcos2

3
(p+35)+..., (3.10)
donde r es la distancia interatomica y ¢ es el angulo entre el espin y la
direccién que une los atomos (ver Figura 3.8). Si la energia de interaccién es una
funcién de r, la red cristalina se deformard cuando surja un momento magnético,
porque tal interaccién tiende a cambiar la longitud del enlace de una manera diferente
dependiendo de la direccién de union.

@

Figura 3.8. Un par de spines con una longitud variable de enlace, r, y el angulo, ¢,
entre espines paralelos y el enlace Buttle [D.J. et al. 1987].

El primer término g(r) es el término de interaccidbn de intercambio, es
independiente de la direccion de la magnetizacion y por lo tanto no contribuye a la
magnetostriccion. Sin embargo, el segundo término, conocido como el término de
interaccion dipolo-dipolo, no depende de la direccion de magnetizacion y causara la
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deformacién de la red cristalina en la direccion de la magnetizacion, dando lugar al
efecto conocido como magnetostriccion. Los siguientes términos también contribuyen
a la magnetostriccion, pero normalmente sus contribuciones son pequefias
comparadas con las del segundo término. Por lo tanto cada dominio en una muestra
multidominio, se tensiona en su direccidon de magnetizacién, la tension es positiva o
negativa en funcién del signo de la fuerza de interaccion. En consecuencia, cuando
una PD se mueve de manera que el material cambia su direccion de magnetizacion,
la tensibn magnetoestrictiva en esa region va a cambiar, dando lugar a la emisién de
ondas de tensién elastica (EMA) [Chikazumi S., 1997]. La EMA se presentd por
primera vez en un trabajo de Lord en 1975, y desde entonces se ha observado en
una serie de materiales. Por ejemplo, acero blando y Ni (Kusanagi et al., 1979),
aceros al C (Ono y Shibata, 1980), metales amorfos (Lord y Tyagi, 1982), y
aleaciones de Fe-Si, Fe-Ni (Kwan et al., 1985).

Aungue la naturaleza de este fendbmeno no ha sido claramente definida adn,
los principios basicos de la EMA en general han sido acordados por los
investigadores. Se cree que la EMA refleja la dinamica de las PDs de 90° para los
materiales a base de Fe, mientras que la dindmica de las PDs de 180°
(magnetizaciones antiparalelas) al parecer no podria contribuir a la generacién de
ondas elasticas ya que la inversion de la magnetizacion no afecta a la
magnetoestriccion [Jiles D.C., Atherton D. L.; 1984; Augustyniak B. et al., 2008].
También, se sugirié que en fuertes campos magnéticos la EMA podrian contribuir por
la rotacién irreversible de los vectores de magnetizacion de los dominios a través de
otros &ngulos distintos de 180° o reflejar la dinamica de dominios aislados
estabilizados por inclusiones y dominios de cierre [Skalsky V. et al.; 2011]. No se
descarta la idea de que las PDs de 180° puedan ser fuentes de EMA, aunque todavia
no han sido corroborados experimentalmente [Altshuler T. W.; 1993; Yuehuang et al.,
1993].

En materiales cubicos tales como el acero, las paredes no dominantes son las
de 180° y las dominantes son las de 90° debido a la simetria del sistema. Estos
procesos de las PDs de 90° generalmente ocurren en magnetizaciones mas altas,
Por lo tanto la EMA estd generalmente asociado con las regiones de campo
intermedio y alto de la curva de histéresis [Dhar A. J., et al. 1992].

La ventaja de la EMA es que no sufre interferencia por las corrientes
parasitas, a diferencia del ensayo de RMB (Bhattacharya, 1999). La profundidad de
penetracién de la EMA en un material particular, es mayor que la del fendbmeno
magnético porque las ondas elasticas se propagan dentro de todo el volumen de la
muestra [Augustyniak B. et al., 2008]. La EMA depende sélo de la capacidad de
penetracién del campo magnético de excitacion, es decir de toda la zona afectada por
el movimiento de las PDs, esto podria equivaler a varios centimetros, mientras que en
la sefial de RMB, la profundidad es de apenas unos 100 um a 200 um, dependiendo
de la permeabilidad del material. La validez de la profundidad de penetracion de la
EMA, es cuestionable en varios niveles. Primero, la férmula de la “profundidad de
penetracion”, (ver ec. 2.8) para frecuencias de excitacion bajas, como la utilizada para
la inspeccién con EMA [Kostin V. N., et al., 2017], es cuestionable, y el campo real de
distribucion esta influenciado por otros factores como la geometria de la muestra y la
intensidad del campo aplicado [Wilson J. W., 2009]. Se construyeron modelos que
explicaron la distribucion del campo en diferentes muestras de espesores distintos y
mostraron como se podria realizar la distribucion del flujo y cudl era la respuesta de la
intensidad de la EMA. La penetracion del flujo alcanzaba el fondo de la muestra
directamente a través de su espesor y fluia alrededor, concentrandose en la capa de
la superficie del material en su camino hacia el fondo de la muestra. El flujo dentro de
la capa superficial podria viajar lejos con relativamente poca atenuacion o desfasaje,
mientras que las regiones subsuperficiales sufririan un incremento en el
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apantallamiento a partir del campo inducido. El efecto del flujo alrededor aumentaria
con la frecuencia de excitacién y también aumentaria en muestras mas delgadas,
reduciendo la intensidad de campo en las capas subsuperficiales. En segundo lugar,
la intensidad del campo inducido disminuiria con la profundidad en casi todas las
muestras (una posible excepcibn son las muestras con un cambio en la
permeabilidad con la profundidad), por lo que se esperaria menor actividad de EMA
en capas subsuperficiales y la actividad podria ser enmascarada por la actividad
superficial [Wilson J. W., 2009, Augustyniak B. et al., 2007].

Hay muchos factores que influyen en la EMA y que deben ser tenidos en
cuenta para entender su propagacion: el transductor es el factor principal, la
frecuencia de excitacion, la geometria de la muestra, la presencia de tensiones
residuales, la composicion quimica, la microestructura, el tratamiento térmico, el
porcentaje de trabajado en frio y la banda filtrante [Shibata y Ono, 1981, Augustyniak
B. et al., 2008, Wilson J. W., 2009]. Es decir, es necesario llevar a cabo con precision
la medicibn magnetoacustica, teniendo en cuenta la interaccion compleja entre todos
los factores mencionados, con el fin de evitar interpretaciones engafosas. La Figura
3.9, muestra una sefial de excitacion magnética triangular y la sefial tipica de la EMA
medida.
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Figura 3.9. Forma de la sefial de EMA, originada por un campo magnético de
excitacion triangular durante un periodo de 1 segundo [Kikuchi H. et al, 2011].

Los principales parametros informativos de las sefales de EMA son: niumero
total de cuentas, la suma total de las amplitudes, la potencia, el valor de la raiz
cuadratica media (RMS), etc. [Pochapsky Y. et al. 2012].

Numerosos investigadores han intentado correlacionar a la EMA con
parametros metallrgicos, como la precipitacion con carburos, la segregacion
intergranular de impurezas, las dislocaciones, el tamafio de grano, etc. Sin embargo,
cualquier dependencia de la EMA sobre las propiedades microestructurales y
compuestas es generalmente compleja. Generalmente es tedioso sacar conclusiones
independientes sobre las propiedades de los materiales a partir de los estudios de los
estudios de la EMA, sin embargo con la deformacién plastica pareciera tener una
relacion mas directa [Dhar A., 1991]. Los principales problemas de este método son
los siguientes: a) carece de un modelo desarrollado bajo estricto y razonable control
para describir la influencia de varios factores; b) es dificil determinar las propiedades
de tension (traccion o compresion) de las muestras, sin conocimiento de la historia de
su carga térmica y mecénica; y c) la calibracion para la medicion por este método es
tediosa y no tiene directrices disponibles [Fei S., 2014].
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En resumen, el fendmeno de la EMA se puede sintetizar en las siguientes
caracteristicas [Ono K., 1986]:

1. El movimiento de la PD de 180° no contribuye a la EMA.

2. El movimiento de la PD de 90° produce EMA a través de la generacion
abrupta de deformacion inelastica.

3. No se produce EMA significativa durante la rotacion de dominios.

4. La EMA es proporcional al volumen dentro del cual se produce la
deformacion inelastica.

5. La EMA a altos niveles de magnetizacién, va acompafiado de pequefos
cambios en la induccibn magnética producida, y la deformacion
magnetoestrictiva se atribuye a la repentina eliminacién de pequefios dominios
magnéticos.

6. Las tensiones reducen el tamafio de los dominios magnéticos. Asi
disminuye el volumen involucrado y consecuentemente se reduce la
intensidad de la EMA.

En los siguientes items se presentan las mas relevantes conclusiones
encontradas en la literatura, referidas al comportamiento de la EMA en diversos
materiales y relacionadas con los temas estudiados en esta Tesis.

. EMA y microestructura

Ono K. y Shibata M. (1979), estudiaron la variacién del RMS para aceros, en
funcién del contenido de C. Observaron que el maximo del RMS se obtenia para una
concentracion de 0,2 % de C, como se ve en la Figura 3.10.
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Figura 3.10. Emisién acustica en tres niveles en funcion del contenido de C en
aleaciones de Fe al C [Ono K. y. Shibata M (1979)]

Ranjan R. et al. (1987), en muestras de Ni recocido estudiaron los efectos del
tamafio de grano. Encontraron los mismos resultados que con el RMB: el nimero
total de pulsos de EMA al igual que en el RMB, disminuia con el aumento del tamafio
del grano, siguiendo una dependencia inversa.

98



Kameda J. y Ranjan R. (1987), en muestras de aceros templados y revenidos
y otros esferoidizados con diversos contenidos de C, estudiaron el efecto de la
precipitacion de carburo y la dureza, con las sefales acusticas. Observaron diferentes
caracteristicas entre las sefiales acusticas (EMA) y magnéticas (RMB). Se inducia un
mayor pico del EMA cuando se incrementaba el campo magnético desde cero hasta
el estado de saturacion. Durante la disminucion del campo magnético se obtenia un
pico menor de EMA y un pico simple de RMB. Para todos los aceros el pico de EMA
mostraba dependencia lineal con la velocidad del barrido de un campo magnético
mientras que el RMB mostraba una relacién no lineal. Al incrementar la temperatura
de templado que da origen a una disminucion de la dureza y a un aumento en el
tamano y el espaciamiento de los carburos causados por los voltajes picos de la EMA
y el RMB se incrementaran precipitadamente el primero y gradualmente el segundo.

En muestras de acero no dopado con Niy Cr y aceros dopados con Sb, Sn o
P, Kameda J. y Ranjan R. (1987), estudiaron con el RMB y la EMA, la influencia de la
segregacion de impurezas intergranulares inducidas durante la magnetizacion.
Mientras que la segregacion de impurezas intergranulares no afectaba en absoluto al
ciclo de histéresis magnético, producia que las sefiales de EMA y RMB cambiaran de
una manera diferente. Los aceros dopados con impurezas producian un mayor valor
de EMA que los no dopados. Sin embargo, la intensidad de la sefial de EMA de los
aceros dopados con impurezas era independientemente de la cantidad y el tipo de
segregantes.

Dhar A. et al., (1993), estudiaron la relacion de la EMA y el contenido de
perlita en el Fe y en aceros al C en cuatro materiales distintos AlISI: 1014, 1045, 1065
y 1095. Las muestras fueron tratadas térmicamente encontrandose en todas las
muestras las mismas caracteristicas basicas en la distribuciéon de altura de pulsos.
Aparecia un pico primario, atribuido al movimiento de la PD 90°, y un segundo pico
mas pronunciado a altos campos y se creia que estaba asociado con la rotacion del
vector de magnetizacion del dominio. En el Fe, la componente de rotacién de la EMA
era dominante incluso a bajos niveles de magnetizacion. Por el contrario, una
muestra completamente perlitica exhibia EMA producida primariamente por el
movimiento de las PDs de 90° Las distribuciones para las muestras con
composiciones "intermedias" (conteniendo ferrita y perlita) se parecian entre si mas
gue las muestras de componentes puras lo que sugeriria una fuerte interaccion entre
los procesos de las PDS de 90° y los contornos entre la ferrita y la perlita.

Lo C. C. H. et al., (2004) estudiaron como identificar una relacion entre la
estructura de los parametros de los aceros perliticos y sus propiedades magnéticas.
Utilizaron muestras de alto contenido de C que fueron tratadas térmicamente para
producir estructuras completamente perliticas teniendo varios espaciamientos
interlamelares. Se midieron sus propiedades magnéticas, incluyendo histéresis
magnética, RMB y EMA. Encontraron perfiles de EMA con dos picos en la “rodilla” del
ciclo de histéresis, mientras que los perfiles de RMB mostraban sélo un anico pico
cerca del campo coercitivo, para todas las muestras. La relacidn de altura de pico de
los perfiles de EMA y la amplitud de los perfles de RMB aumentaron
monoténicamente con el aumento de la separacion de la perlita, mientras que la
coercitividad es inversamente proporcional al espaciado perlitico.

b) EMA y tensiones mecanicas

Ya en 1979 Kusanagi H. et al., estudiaron probetas de acero dulce comercial y
Ni policristalino. Analizaron el efecto de las tensiones en la intensidad de la EMA
durante el proceso de magnetizaciéon, comprobando una fuerte dependencia de la
intensidad de la EMA con la magnetizacion. Ellos postularon las potencias
aplicaciones para inspeccién no destructiva en campo
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Las tensiones tensiles causan que los dominios se alineen paralelos y
antiparalelos al eje de tensién en un material con magnetostriccion positiva. Esto
reduciria la proporcion de las PDs de 90° y la EMA se espera que disminuya. En un
material con magnetostriccion negativa, la proporcion de las PDs de 90° se
incrementaria por tension y la sefal de la EMA deberia aumentar. Muchos de los
investigadores han reportado una gran disminucién en la amplitud de la EMA cuando
se aplican tensiones de tracciobn en materiales con magnetostriccion tanto positiva
como negativa. Esto estd en desacuerdo con las declaraciones anteriores y sugiere
gue algun otro efecto puede ser responsable de la disminucién [Edwards C., Palmer
S. B., 1987; Buttle D. J., et al 1987].

La EMA es sensible a la tension, pero el efecto no es tan grande. La amplitud
y frecuencia de la EMA se ve afectada por la geometria de la muestra y la forma en
gue se la sostiene. Pueden obtenerse falsos resultados si se utilizan transductores
resonantes PZT. Las formas de onda de magnetizacion con un rapido “rise time”
(tiempo de elevacidn) son muy efectivas en la generacién de la EMA, ya que causan
un gran niamero de PD que se mueven repentinamente. Potencialmente, se podria
deducir més informacién usando magnetizacion sinusoidal lenta y observando cuando
ocurren los eventos de EMA en relacién con el ciclo de histéresis, pero se necesitan
fuentes de potencia muy estables ya que discontinuidades en la forma de onda
magnetizante causan grandes sefales de EMA [Edwards C., Palmer S. B., 1987].

La velocidad de cambio de las tensiones magnetoestrictivas es uno de los
factores mas importantes que afectan a la EMA. Esto depende de: i) las propiedades
magnetoestrictivas del material, ii) el valor de la densidad de flujo magnético B dentro
del material y iii) la velocidad de cambio de la densidad de flujo magnético dB / dt
[Olszewska A., Witos F., 2016].

c) EMA y deformacion plastica

Las tensiones en un material ferromagnético tienen una influencia compleja en
las propiedades magnéticas. El esfuerzo elastico tiene influencia en la anisotropia
magnetocristalina, mientras que la deformacion plastica aumenta la densidad de las
dislocaciones que sirven como puntos de anclaje para fijar las PDs. Estos cambios
tienen que ser reflejados no solo en la desviacion de los pardmetros magnéticos, sino
también en la EA que se origina en el proceso de magnetizacion, incluso Unicamente
por la razén de la redistribucién de la cantidad de las PDs de 180° y de 90° debido a
la influencia de la tension [Klym B.et al., 2013; Skalsky V. R., et al., 2013].

Desde los primeros trabajos, Kusanagi H. et al (1979), Ono K. y Shibata
(1981, 1984), Burkhardt G. L. et al. (1981), vieron que la EMA podria convertirse en
un instrumento para medir las tensiones residuales y la cantidad de trabajado en frio
previo, ya que su intensidad decrecia significativamente debido a la deformacion
plastica. Ng et al (1992) explicaron analiticamente la disminucién de la intensidad de
la EMA con el aumento de esfuerzo. Ya que la energia magnetoelastica E. se puede
expresar como

E e < 40 SIn%0 (3.11)

donde: 1 es la magnetoestriccion de saturacion ((A100>0 por Fe), o, es la

tension y @ el angulo entre la direccion del vector de magnetizacion M y o, la

aplicacion de tension al acero causaria que M se alienara en la direccion g, de

manera que se minimizara E,.. Esto aumentaria el area total de las paredes de 180° a

expensas de las paredes de 90°, en consecuencia, se reduciria la intensidad de la
EMA [Skalsky V. R. et al., 2013].
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[O'Sullivan D., et al (2004), C., Piotroski L. et al. (2009, 2010 y 2011), Kikuchi
H. et al (2011), Skalsky V. R. et al., (2013) y Klym B., et al., (2013)], observaron las
mismas tendencias de reduccion de EMA con la deformacion de aleaciones a base
Fe. Esto hecho se explica ya que al aumentar la deformacion plastica aumenta la
densidad de dislocaciones junto con un aumento en la interacciéon entre las PDs y las
dislocaciones. La interaccion entre las PDs y las dislocaciones parece mas fuerte
para las PDs de 180°, que para las PDs de 90°.

O'Sullivan D., et al (2004), desarrollaron técnicas de deteccion de EMA y RMB
para caracterizar muestras de acero inoxidable ferritico AISI 430 deformadas
plasticamente y tratadas térmicamente. Estos resultados fueron comparados con la
dureza, la coercitividad y la tension residual. Demostraron que la EMA y el RMB
disminuian con el aumento de la deformacién permanente del material. Ellos explican
los resultados en términos de los diferentes mecanismos que afectan las
interacciones dislocacion-PD. En esta Tesis, en la CNEA, la EMA fue medido para
cada deformacion pero retirando la probeta de la maquina de traccién en cada etapa.

Piotrowski et al (2009, 2010 y 2011) estudiaron la EMA para la evaluaciéon no
destructiva de los niveles de deformacién plastica en diferentes muestras sometidas a
traccion. Observaron que varias de las propiedades magnéticas y magnetoacusticas
de los materiales sometidos a deformacién plastica por traccion, se comportaban de
manera diferente. En cuanto a la EMA, observaron las mismas tendencias de su
reduccion, aunque su cambio no era monotono con la deformacién, por eso no es
posible utilizar su intensidad como medida de deformacion, aunque se podria intentar
utilizar la separacion de picos de EMA como parametro util, o la separacion entre los
picos obtenidos al incrementar y disminuir el campo de magnetizaciéon. Una
caracteristica importante de esos parametros es que en todos los materiales
investigados se observa un aumento monétono de dicha separacion.

Kikuchi H., et al (2011), investigaron las caracteristicas de acero laminados de
bajo contenido de C, a través de la EMA. Utilizaron para el analisis de las sefales el
RMS y la media movil. Para deformaciones de hasta 10 %, los valores tendieron a
aumentar gradualmente debido al aumento de la densidad de dislocaciones. Por
encima del 10 %, disminuyen a medida que la generacién del proceso de bloqueos
forman pequefias estructuras de células de dislocaciones y enredos, por lo que es
cada vez mas dificil mover las PDs

Pochapsky Y., et al (2012), disefiaron un sistema de medicion de EMA (MAE-
1L), que pudiera emplearse para establecer las correlaciones entre los pardmetros de
la sefial y los pardmetros del material, permitiendo una evaluacion fiable de la
condicion fisica de las estructuras y equipos de materiales ferromagnéticos.

Klym B., et al., (2013), Skalsky et al. (2013), emplearon el sistema de medicién
MAE-1L y observaron una reduccion de la intensidad de la EMA con la deformacién
en aleaciones a base de Fe. La reproducibilidad de las mediciones relacionadas con
la regién elastica fue muy alta. Ademas, fue muy alta la sensibilidad de los
pardmetros de EMA al esfuerzo elastico. En cuanto a la regidn plastica, exhibié mayor
dispersién de los parametros de la EMA, siendo la sensibilidad al nivel de
deformacién plastica bastante baja. Las mediciones de EMA presentadas
demostraron que el método de EMA era alentador para evaluar en forma no
destructiva partes de equipos plasticamente dafiadas, pero deberia encontrarse unos
pardmetros de la sefial mas sensible, que diferenciara entre la deformacién elastica
segura y la deformacion plastica.

101



34 Modelos de EMA

Sablik M. J. y Augustyniak B. (2000), desarrollaron el primer modelo
fenomenoldgico para la dependencia del campo magnético con la EMA. Ng et al.
(1996), desarrollaron una ecuacién en términos de la frecuencia con la ecuacion
sugerida originalmente de Kusanagi et al. (1979) El promedio de voltaje de la EMA
sobre un periodo de.x.

Vg =& jaE% n(H)dt (3.12)
T

donde J&E es el cambio de energia elastica por sitio emisor, C es una constante, y n(H)
es el niumero de sitios emisores donde el campo magnetizacion cambia de Ha H +
dH. Ng et al. sugirieron que Vegua estaba formada por dos contribuciones, uno debido a
la emision del movimiento de las PDs y el otro debido a las emisiones procedentes de
la nucleacion o de la aniquilacién de las PDs. Estos dos tipos de emisiones tienen
dependencias diferentes con la frecuencia f. El voltaje total de la sefial Veya esta dado
por dos contribuciones:

Vo = (V)2 + (Vg 2 )2 (3.13)

donde V'pp es debido al movimiento de las PDs y V'ya es debido a la nucleacion y
aniquilacion de los dominios. En la siguiente ecuacién describen la dependencia de
frecuencia (f) observada experimentalmente

_ /L 2 2 \172
Vtot _Bmax T (CPD f+CNA) (3.14)

donde B, es la densidad del maximo flujo, Cpp €s un parametro dependiente del
material debido al movimiento de las paredes, Cya €S un parametro dependiente del
material debido al proceso de nucleacion y aniquilacion de dominios, p es la
resistividad eléctrica y u es la permeabilidad media.

Teniendo en cuenta las corrientes de Foucault y los tipos de emisiones
llegaron finalmente a la ecuacién de la EMA dependiendo del campo

1/2
Vema(H)= Bmax\/@o {[VPD(H e+ [VNA(H)Z}} (3.15)

Los coeficientes »wp(H) ¥y ma(H) son dependientes del campo ya que son
proporcionales a npp(H), nimero de sitios activos debido a la emision de las PDs en
movimiento, y nya(H), nimero de sitios debido al proceso de nucleacién y aniquilacién
de dominios.

El principio basico de este modelo es que todos los fenbmenos de EMA
pueden ser interpretados en términos de tres picos. El pico central es asociado por la
EMA generado por el movimiento de las PDs, que es principalmente el movimiento de
las paredes de 180° que alcanza su punto méaximo en H = Hc (campo coercitivo). Los
dos picos laterales se deben a la nucleacion y aniquilacién de las PDs, alcanzando un
maximo en los campos correspondientes a las “rodillas” (R1 y R2) de la curva de
magnetizacion en —-Hg; y Hg, > Hc. Las “rodillas” pueden ser encontradas
determinando donde la permeabilidad estd cambiando mas rapidamente. La
permeabilidad fue calculada a partir de la formulacion desarrollada por Sablik y Jiles
(1993). En muchos casos el pico central esta enmascarado por los picos laterales y
pareciera que hubiera dos picos. En otros casos los picos laterales son
enmascarados por el pico central y asi aparece un solo pico. En otros casos los tres
picos se visualizan claramente.
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4. Sistema de medicion y procesamiento de las
senales

Resumen: en este Capitulo se describe el funcionamiento del sistema
de medicién de RMB y EMA, utilizado en los experimentos reportados
en esta Tesis. Se describe, la disposicion experimental y el
procedimiento para la adquisicion de las sefiales y la descripcién de los
métodos empleados para su estudio y analisis.

4.1 Sistema de medicién

El sistema de medicion empleado en las técnicas de RMB y EMA esta
representado por el diagrama de bloques mostrado en la Figura 4.1. El sistema
consta de un generador de potencia, que produce una sefial, luego amplificada por un
amplificador de potencia y posteriormente aplicada a un solenoide que produce un
campo magnético sobre la muestra colocada en su interior. Para detectar la sefial de
RMB, se utiliza una pequefia bobina sensora que muestra la variacion de la FEM
inducida por el movimiento de las PDs de la muestra ferromagnética. Esta ultima
sefal luego es amplificada con un “amplificador de Ruido Barkhausen” y luego todos
los datos son registrados en un osciloscopio digital.

En el caso de la EMA para registrar las ondas elasticas generadas por el
RMB, se emplean sensores piezoeléctricos que detectan las pequefisimas
oscilaciones en la superficie del material. Estas sefiales necesitan ser preamplificadas
y amplificadas para luego ser registradas en el osciloscopio. Para tener un mejor
contacto acustico entre el sensor piezoeléctrico y la superficie de la muestra se usa
una sustancia acoplante.

Generador de (\J
funciones
Osciloscopio Amplificador de
potencia
12 3 4 R =10 Ohm
L AN
Amplificador
RMB Sensor Sensor
Preamplificador 1 EMA 1 G EMA 2

EMA

Amplificador :. <C3 Probeta

Preamplificador 2

Figura 4.1. Esquema del sistema de medicion de RMB y EMA.

A continuacién se hace una descripcion mas detallada de los equipos que componen
el sistema de medicion.
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a) Generador de funciones: se utilizd6 uno Marca Lecroy, Modelo ARB Studio 1102.
Fue utilizado para producir ondas de excitacibn senoidal con una frecuencia
determinada. En la Figura 4.2 a) se muestra una fotografia del generador de
funciones y en b) una imagen de la pantalla desde donde se controlan sus
pardmetros de funcionamiento.

Figura 4.2. a) Fotografia del generador de funciones, b) Imagen de la pantalla del
programa que comanda el generador de funciones.

b) Amplificador de potencia: fue desarrollado especialmente en el Laboratorio del
del Grupo ICES-Ondas Elasticas, especificamente para amplificar la corriente de
excitacion magnética, con una potencia maxima de 60 Watts y capaz de
responder a bajas frecuencias (ver Figura 4.3). La ganancia del amplificador se
establece mediante el giro del “helipot”, con su valor numérico. En la Tabla 4.1 se
indica las equivalencias en dB para cada tipo de ensayo.

Fig'uram4.3. Fotografia del amplificador de potencia.
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Tabla 4.1. Ganancia del amplificador de potencia para la corriente de excitacion

magnética.

Posicion
“helipot”

Entrada

V)

Salida
V)

Ganancia
(dB)

Tipos de ensayo

6

15

6,1

15,7

Medicién de RMB y
EMA, Material 1.

3,4

10,6

Medicion de RMB y
EMA, Material 2, placas
rectangulares.

3,4

10,6

Medicion de anisotropia
magnética (RMB),
Material 2, probeta
“cuasi cuadrada”.

15

6,1

15,7

Medicion de RMB y
EMA, Material 2 (aceros
inoxidables ferriticos),
probetas de ensayo de
traccion.

3,7

11,4

Medicién de anisotropia
magnética (RMB),
Material 2 (aceros
inoxidables ferriticos),
probetas de ensayo de
traccion uniaxial.

15

6,1

15,7

Medicion de RMB,
probetas de ensayo de
traccion, Material 3
(acero inoxidable
austenitico).

Bobinas excitadoras:

para producir el campo magnético de excitacion

apropiado a cada tipo de ensayos, se construyeron tres bobinas. Dos de ellas
tienen la configuracion tipica de un yugo y la otra es una bobina solenoidal. Los
valores de resistencia e impedancia de todas las bobinas se indican al final de

este apartado.

1. Yugo 1: de Fe-Si, en forma de “U“, con un bobinado alrededor de 1000
vueltas de alambre de Cu de 0,5 mm de diametro. Este yugo fue usado
tanto en el estudio de la anisotropia magnética del Material 1 (acero A
508 clase IlI) como para el Material 2 (aceros inoxidables ferriticos). En la

Figura 4.4 se muestran fotografias del

dimensiones.
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yugo 1, indicando sus




500

80 mm
vueltas c/u

Sy I !

Figura 4.4. Fotografia del yugo 1, a) vista del bobinado, b) vista inferior, c)
vista superior. Se indican también sus dimensiones.

2. Yugo 2, fue construido especificamente para la mediciobn de la
anisotropia magnética en las probetas de ensayo de traccion uniaxial. El
nucleo contiene 1400 vueltas de alambre de Cu de 0,8 mm de diametro.
Tanto el yugo como la bobina sensora ubicada entre sus “patas” fueron
incluidos en una resina pléstica, dentro de una carcaza de alumnio para
facilitar su manipulacién. En la Figura 4.5 se muestra las fotografias de
este yugo, indicandose sus dimensiones.

20 mm

Bobina
sensora

Figura 4.5. Fotografias del Yugo 2, a) vista inferior con la bobina sensora, b)
vista externa del conjunto.
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Solenoide, se enrollaron 1500 vueltas de alambre de Cu esmaltado sobre
un cilindro de acrilico 180 mm de longitud y 100 mm de diametro externo,
con derivaciones cada 250 vueltas. En todos los casos so6lo se empleo el
bobinado de un total de 500 vueltas. En la Figura 4.6 se muestra una
fotografia del solenoide, indicando sus dimensiones.

S TEZ 5

500
vueltas

Figura 4.6. Fotografia del la bobina solenoidal, indicAndose sus dimensiones.

En la Tabla 4.2 se resumen las principales caracteristicas de cada una de las

bobinas excitadoras. Se

indican los valores de Resistencia, Impedancia e

Inductancia, medidas en Laboratorio con el medidos LCR Agilent U1733C para una
frecuencia minima de 100 Hz.

Tabla 4.2. Principales caracteristicas de los bobinados de excitacién magnética.

Diametro
N° de aladnfl!)re Resistencia | Impedancia | Inductancia
vueltas de Cu () () (mH)
(mm)
Yugo 1 1000 0,5 15,92 103,02 162,03
Yugo 2 1400 0,8 131,01 138,23 70,21
Solenoide 500 0,8 7,87 10,59 11,27

d) Bobina Sensoras: para sensar el RMB producido por la excitacibn magnética, se
construyeron dos bobinas diferentes.

i)

Bobina Sensora 1: se construyé sobre un carretel de teflén, con 2000
vueltas de alambre fino de Cu esmaltado, con didametro de 0,05 mm. La
impedancia de la bobina se midi6 con el Solartron SI 1260
Impedance/Gain-Phase Analyzer, pertenceciente al Departamento de
Micro y Nanotecnologia, CAC, CNEA. En la Figura 4.7 se muestra, en a)
una fotografia de esta bobina y en b) su curva de impedancia. Se observa
gue la maxima respuesta se obtiene en 80 KHz, dentro del rango del
amplificador empleado (ver Figuras 4.7 b) y 4.8 b)).
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160000 - . .
Impedancia de la bobina sensora del RMB
140000 —
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100000 S

80000

60000
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50000 100000 150000 200000
Frecuencia(Hz)

Figura 4.7. a) Fotografia de la Bobina Sensora 1, b) curva de impedancia en funcién
de la frecuencia.

ii) Bobina Sensora 2: fue construida sobre un “carretel” de vaquelita de 3
mm de diametro 10 mm de alto, con 400 vueltas de alambre esmaltado de
Cu, de 0,05 mm diametro. Luego fue incluida en resina entre las “patas”
del Yugo 2, y dentro de una carcaza de aluminio, ésto se puede apreciar
en la Figura 4.5.

e) Amplificador del RMB: se utiliz6 un amplificador de bajo ruido, de dos etapas,
cada una fabricada con un amplificador operacional. La ganancia puede ser de 0 a
650 veces, indicandose con un “helipot” de 10 vueltas. En la Figura 4.8 a) se
muestra una fotografia de amplificador de RMB y en b) su grafico de respuesta en
frecuencia. En la Tabla 4.3 se indica los valores de ganancia del amplificador de
RMB empleado en cada tipo de ensayo.
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AMPLIFICADOR BARKHAUSEN
ENTRADA GANANCIA SALIDA

ENCENDIDO
BAT. CARGADA f

4
<

700
Posicion del cursor
B850 — P0g 7
- Pos 5
- - Pos 2
o - Pos 0
500
450
8 400
Q0
=
© 350
c
[
O 300
250
200
150
100
so| | P)
e e
0 1 2 a3 S

10 10°* 10 10° 2x10°

Frecuencia [Hz]

Ampli_cnea_new_todas.

Figura 4.8. a) Fotografia del amplificador de Barkhausen, b) Muestra la respuesta en
frecuencia de la posicion del cursor del amplificador.
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Tabla 4.3. Ganancia del amplificador de RMB.

Posicion
“helipot”

Ancho de
banda
(kHz)

Ganancia
(dB)

Tipos de ensayo

5

3-200

55

Medicion de RMB y EMA,
Material 1.

3-200

55

Medicion de RMB y EMA,
Material 2, placas
rectangulares.

3-200

55

Medicion de anisotropia
magnética (RMB), Material
2, probeta “cuasi cuadrada”.

4,6

3-200

54

Medicion de RMB y EMA,
Material 2 (aceros
inoxidables ferriticos),
probetas de ensayo de
traccion.

3-300

52

Medicién de anisotropia
magnética (RMB), Material 2
(aceros inoxidables
ferriticos), probetas de
ensayo de traccién uniaxial.

3-300

52

Medicion de RMB, probetas
de ensayo de traccion,
Material 3 (acero inoxidable
austenitico).

f) Conversor tensidn - corriente: a través de una resistencia de 10 Ohm de alta
precision con 1 % de error y alta potencia para soportar la potencia generada por
el “amplificador de potencia”, permite medir la corriente de excitacion en los
bobinados. La construccion de este equipo se desarrollé en la CNEA en el Grupo

de Ondas Elasticas. En la Figura 4.9 se muestra una fotografia.
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g) Equipo de EMA: se utiliza para amplificar la sefial detectada por el sensor

h)

piezoeléctrico de EA y fue construido en CNEA. En la Figura 4.10 se muestra la
fotografia de equipo. Consta de dos canales con ganancia manual entre 0 dB y 60
dB y bajo ruido. Como la mayoria de los amplificadores de EA, alimenta con 24 V
de tension continua al preamplificador a través del mismo cable que recoge la
sefal. La salida amplificada se conecta al osciloscopio para digitalizar y registrar
las senales.

Figura 4.10. Amplificador de E A.

Sensores de EA: construidos con ceramicos piezoeléctricos, detectan el
movimento de la superficie producido por las ondas elasticas y convierten este
tipo de sefial en un voltaje eléctrico. Después, la sefal (en forma de voltaje) es
amplificada con ayuda de un preamplificador y amplificador, asegurandose su
deteccion. Son de dos tipos: de banda ancha y resonante (ver Figura 4.11).
Ademas existen con y sin pre amplificador incorporado. En esta Tesis se utilizo
un sensor de banda ancha Modelo AE65 y uno resonante (150 kHz) con pre
amplificador incorporado, modelo PAC R15I-AST S/N DN32. En la Figura 4.12 se
muestra las imagenes digitalizadas de las curvas de calibracion de los dos
sensores.

Figura 4.11. Sensores piezoeléctricos a) de banda ancha y b) resonante con
preamplificador incorporado.
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AE SI;NSOR CALIBERATION CERTIFICATE
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Sensor Name: WD Max. Value (dB):  -62.12 Test Date:  10/15/2013
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Comment: 1 METER CABLE 3
|

-60.0 — 3 - .
//\- okt m%w\m\h\

70,0 _ V\l_/, y | L, i —f | | _ \“‘\;J‘N\\\

dB -80.0F— — \
-90.0!} A - | ! = _
| | i
o |
-100.0 T T | T ; | T
0.00 010 020 030 040 050 060 070 080 090  1.00
Sensitivity dB ref 1 V/uBar | MHz

PAC Certifies that this sensor meets all performance, environmentdl and physical standards established in applicable PAC specifications.
Calibration methadology based on ASTM standard E975- "Guide for Determining the Repraducibility of AE Sensor Response.”
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v AE SENSOR ¢ALIBRATION CERTIFICATE

L “ : a0k % T d .
Sensor Name:  R15/-AST Test Date: ¥ 10/22/08 " Max. Value (dB): -21.88
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E Calibiration methodology based-on ASTM standard E976- *Guide for gtermining the Reproducibiliy of Acoustic Emission Sensor Response,”

E..

Figura 4.12. Curvas de calibracién de los sensores piezoeléctricos a) de banda
anchay b) resonante.

i) Preamplificador: se utilizé un preamplificador diferencial Marca PAC, Modelo 2/4/6
para amplificar las sefiales captadas por el sensor de banda ancha (ver Figura
4.13). Sus caracteristicas especificas son:

Ancho de banda: 20 kHz a 1,2 MHz.
Seleccion manual de ganancias: 20 dB, 40 dB, 60 dB. Se trabaj6 con 60 dB.

120



S LU
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GRrRODUP INC. . SIGNAL
2 CABLE

INPUT 2/4/6 ﬂ
SELECT PREAMPLIFIER
GAIN 60 dB

20 dB
SELECT
DIFFERENTIAL ¥ 40dB

Figura 4.13. Fotografia del preamplificador utilizado para el sensor piezoeléctrico.

j) Elemento acoplante: se us6 para mejorar la transferencia de las sefales entre el
transductor piezoeléctrico y la pieza a estudiar. Los acoplantes que se usan
normalmente son: agua, glicerina, grasa de vacio, etc. Para los ensayos de EMA
de esta Tesis se empled vaselina.

k) Soporte de sujecion de probetas para traccion uniaxial: se fabricaron dos
soportes de acero no magnético, con el objetivo de poder sujetar la probeta a la
maquina de traccion de manera firme. Asi se posibilit6 que las probetas
ensayadas, pudieran ser posicionadas al mismo tiempo en la parte central del
solenoide, mientras se ejercia la traccion, ver Figura 4.14.

40 mm

80 mm

40 m

Figura 4.14. a) Soporte de sujecién de probetas para traccion uniaxial, b) probeta con
los soportes en la maquina de traccion.

[) Elemento para sostener las probetas de traccion en ensayos de RMB y EMA:
se fabrico un soporte plastico para poder ubicar las probetas con los sensores de
RMB y EMA en el centro del solenoide (zona de mayor campo magnético
uniforme). En la Figura 4.15 se muestra el soporte y la ubicacion de la probeta y
los sensores.
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a) 186 mm

Bobina,sensora

-

-~

Sensorespiezoelé,ctri?s\

Figura 4.15. a) Fotografia del soporte indicando sus dimensiones; b) ubicacién de la
probeta y los sensores, antes de ser introducida en el solenoide.

k) Osciloscopio: se utilizaron dos osciloscopios, uno digital Marca LeCroy Modelo
WaveRunner 44 MXi de cuatro canales, y otro PicoScope 4227 controlado
mediante una PC. El osciloscopio realiza la captura de las sefiales, las digitaliza y
las almacena. El PicoScope se utiliz6 para los ensayos del Material 3 (AISI 304) y
el LeCroy fue utilizado para los demas ensayos. En la Figura 4.16 se muestra una
fotografia de cada uno y en la Tabla 4.4, se indican algunas de sus
especificaciones.

Figura 4.16. Fotografia de los osciloscopios: a) LeCroy WaveRunner y b) PicoScope
42217.
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Tabla 4.4. Algunas de las especificaciones de los osciloscopios.

Frecuencia Méaximo
Ancho de L ., ,
. : maxima de Resolucion nuamero
Osciloscopio banda | Bi d
(MH2) sampleo (Bits) e
(MS/s) canales
Lecroy CC -400 5000 8 4
PicoScope
4227 CC - 100 250 12 2

m) Transformador aislador: este equipo se construyé en CNEA para minimizar en
los equipamientos utilizados, los ruidos de la red eléctrica disponible. Utiliza un
transformador 220/220 que en medio de sus devanados tiene una placa de Cu
conectada a tierra, ademas cuenta con un filtro de linea. En la Figura 4.17 se
muestra la fotografia del equipo.

Figura 4.17. Fotografia del transformador aislador y filtro de linea

4.2 Procesamiento de sefales

El procesamiento de las sefiales de RMB y EMA, se puede realizar por
diferentes métodos de andlisis de sefiales. ComUnmente se procesan las sefales
para obtener algunos parametros cuantitativos y cualitativos para poder relacionar
sus valores con otras propiedades analizadas en los ensayos. Los parametros mas
comunes son el valor RMS, la funcién RMS, la energia, y la envolvente de la sefial.

Los pardmetros principales en la configuracién del osciloscopio son: nimero
de puntos, periodo y frecuencia de sampleo. En los ensayos en los que se midieron
simultdneamente el RMB y la EMA se utiliz6 una frecuencia de sampleo de 2,5 MS/s.
Como la frecuencia maxima para el RMB es de 500 KHz y para la EA es de 1 MHz,
se tiene en cuenta la frecuencia mayor. El teorema de Nyquits afirma que la
frecuencia de muestreo, debe ser mayor que el doble de la frecuencia mas alta en la
sefial medida. Por tal motivo se utilizé una frecuencia de digitalizacion de 2,5 MS/s.

Sin embargo, el espectro de las sefiales del RMB, se ve limitado por las
caracteristicas de ganancia-frecuencia del amplificador especifico. Los espectros de
las sefales de EMA estan afectados por las ganancias del preamplificador y del
amplificador. Los datos de todas las sefales se almacenaron en archivos tipo “txt”
para su posterior procesamiento.
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Para disminuir el ruido electrénico de las sefiales, también se pueden usar
filtros digitales apropiados a las técnicas estudiadas. Para el RMB se utiliz6 un filtro
pasabanda de tipo Butterworth. Sobre la sefial de RMB ya filtrada se puede realizar
una variedad de analisis. En la Figura 4.18, se muestra el RMB sin filtrar, para dos
ciclos de excitacion del campo magnético externo, definiéndose como “bucle” a uno

de los pulsos de la sefial del RMB.
0,4 T T T T T T T

Senal original RMB

Bucle

RMB(V)

(¥) 8yuaLion

0.4 , , . . . . . . . A
0 0,02 004 006 0,08 0,1 012 014 046 0,18 0,2
Tiempo (s)

Figura 4.18. Sefal de RMB en funcién del tiempo

Para la EMA se probaron varios filtros. Como se observo que en todos los
casos, se perdia informacion al realizar el analisis espectral, se decidié analizarlas tal
como fueron registradas. En la Figura 4.19 se muestra la sefial de EMA para dos
ciclos de excitacion del campo magnético externo.

2 R 1
Seial EMA

(v) sjuaLo)

0 002 004 006 008 01 012 014 016 018 0,2
Tiempo (s)

2

Figura 4.19. Sefal de EMA en funcion del tiempo.

El analisis del RMB y la EMA, se realizaron a partir de la funcion RMS de cada
una de las sefiales. Se computé mediante la implementacion de un codigo en
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MatLab, calculando el Valor RMS en una pequefia ventana movil que se desplazaba
sobre toda la sefial, la union de esos Valores, representa la funcion RMS, siendo la
ventana moévil una pequefa fraccién de la cantidad total de puntos de la sefial. La
cantidad de puntos de la ventana se define segun el fendbmeno que se estudia.
Dependiendo de la ventana se obtiene una curva mas o0 menos suavizada.

A partir de la funcion RMS, para un ciclo de exitaciobn se calcularon los
siguientes parametros:

1. Amplitud del pico maximo: valor promedio de amplitud maxima entre los dos
bucles del ciclo.

2. Posicion del pico: es el valor medio de la suma de los valores absolutos de
corriente en la ubicacion de los dos picos maximos.

3. Valor cuadrético medio (RMS): promedio del valor RMS entre los dos bucles.

Para el andlisis de estos parametros se tuvo en cuenta el RMB para un ciclo
de excitacion (dos “bucles”). También se estudi6 como variaban los picos con la
deformacién. En las Figuras 4.20 y 4.21, se muestra la forma de la funcion RMS para
el RMB y la EMA en funcién del Tiempo y la Corriente, calculada con una ventana
movil de 2000 puntos.

0,12

(=]
-

=
=]
@

Amplitud (V)
=] o
=) =
L= =3

=
o
[

0 0,01 002 0,03 004 005 006 007 008 009 01
Tiempo (s)

Amplitud del
pico maximo

0 ' — ' i

Corriente (A)

Posicion del
pico maximo

Figura 4.20. Funcién RMS del RMB en funcion de: a) tiempo, b) corriente, para un
ciclo de excitacion.
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Figura 4.21. Funcién RMS de la EMA: a) en funcion del tiempo, para un ciclo de
excitacion; b) en funcién de la corriente para medio ciclo de excitacion.

Otro analisis que se suele realizar es a través de la Envolvente de la sefial. La
forma de describir la Envolvente es mediante la curva obtenida al unir
secuencialmente en la parte positiva de la sefial, todos los maximos de los picos
consecutivos. El proceso matematico de obtencion de la Envolvente comienza con el
célculo del cuadrado de la sefial, para dejar toda la informacion en la parte positiva
del gréafico. Posteriormente la sefial es decimada y mediante el uso de un filtro paso-
bajo, sus componentes de alta frecuencia son descartados.

0,157

a) RMB
= Envolvente
01}
E - M—
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z
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2 0
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Figura 4.22. Envolvente de a) RMB vs. tiempo, b) EMA vs. tiempo, un ciclo de
excitacion.

Para estudiar las diferencias o similitudes entre las sefales, se procedi6 a
hacer un andlisis estadistico, después de disminuir la influencia del ruido mediante el
filtrado.

A partir de la funcion RMS de médio ciclo de excitacion, se calcularon los
siguientes parametros estadisticos: Valor medio, valor RMS, Kurtosis, Skewness,
Méaximo y Energia:

a) Valor medio (y ): es la media aritmética de todos los valores de la muestra. Su
expresion matematica es:

x=1/nx > Xi
i=1 (4.1)

donde:
X; es el valor del elemento i-ésimo
n es el tamafo de la muestra.

b) Valor cuadratico médio (Valorgrys): la raiz cuadrada del valor cuadratico medio
en voltaje de las sefiales a lo largo del tiempo y esta definido por:

1 T
Valorg,s = .| = | V7 (t)dt[V]
T ! 4.2)

donde:
V; es el valor de voltaje medido en un determinado instante;
t es el intervalo de tiempo entre los puntos consecutivos;

T es el periodo de la sefial.

c) Coeficiente de Asimetria o “Skewness” (S): es una medida de la asimetria de la
curva de distribucion de una variable, respecto del valor medio. Un valor negativo
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indica una asimetria hacia la izquierda, un valor positivo indica una asimetria hacia
la derecha. Su expresidn matematica es:

S=1/nx [Y {((x-x)/c)*}]

(4.3)

d) Coeficiente de Apuntamiento o “Kurtosis” (K): es una medida del aplanamiento de
la curva de distribucién, cuanto més lentamente tienda a cero la distribucién, tanto
mas grande sera este coeficiente. Su expresion matematica es:

K=1/n x>} {((x - x)/c)" }]-3

(4.4)

e) Energia (E), esta definida por la siguiente expresion:

Energia= anﬁviz(t)dt}

i o

(4.5)

Otro aspecto importante a tener en cuenta en el andlisis de sefales es su
comportamiento en frecuencia. El analisis espectral describe la distribucién de la
potencia en funcion de la frecuencia contenida en una sefial, basada en un conjunto
finito de datos. En términos generales, la manera de estimar la Densidad de Potencia
Espectral (PSD) de un proceso es encontrar la Transformada de Fourier Discreta
(DFT) y tomar el cuadrado de la magnitud del resultado. Esta estimacién es llamada
Periodograma.

El método propuesto por Welch divide la sefial temporal en segmentos (que
pueden solaparse), se halla el periodograma enventanado a cada segmento y se
promedian las PSD estimadas. En la Figura 4.23, se muestra la densidad espectral
de potencia de una sefial de RMB.
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Figura 4.23. Densidad espectral de potencia de una sefial de RMB.
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5. Material 1: acero de baja aleacion de
recipiente de presion

Resumen: en el siguiente Capitulo se realiza una breve descripcion del
material, composicion quimica, caracterizacion metallrgica, dureza,
espectroscopia de energia dispersiva, técnica de impresiébn de
Baumann y analisis de textura. El material se analiz6 utilizando técnicas
de RMB y EMA y sus resultados se compararon con los estudios
realizados previamente.

5.1 Material 1: acero de recipiente de presién de un reactor nuclear

La vasija a presion constituye el componente estructural de los reactores
nucleares de mayor importancia desde el punto de vista de la seguridad, debido a su
misién de contencion del nilcleo radioactivo. Se trata, ademas, de un elemento
virtualmente insustituible. Por ello, es prioritario conocer la composicién quimica del
material, el método de fabricacién, la condiciébn metallrgica, las temperaturas de
disefio y de operacion. Todos estos factores influyen en la resistencia mecanica del
material base y las soldaduras de la vasija de presion durante la irradiacion
neutrénica. Por lo tanto, en la evaluacion del comportamiento de una vasija de
presion deben tenerse en cuenta todos éstos parametros. En primera instancia la
irradiacién provoca endurecimiento y disminucion de la resistencia a la deformacion
de los aceros y soldaduras. Tras la operacién a largo plazo también se tiene en
cuenta un componente no endurecedor en la fragilizaciéon originada por el aumento de
la fragilidad térmica y/o los efectos de la transmutacién y la precipitacion.

La Central Nuclear Presidente Perdn (ex Atucha ), cuya construccion se inicié
en el afio 1968, y fue puesta en régimen en el afio 1974, fue la primera instalacién
nuclear de América Latina destinada a la produccién de energia eléctrica. El reactor
es del tipo PHWR (reactor de agua pesada presurizada), es refrigerado y moderado
con agua pesada (D;0) y emplea uranio levemente enriquecido al 0,85 %. El nacleo
del reactor esta compuesto de 252 posiciones con canales refrigerantes. Dentro de
cada uno de ellos se alojan los elementos combustibles que contienen el uranio en
forma de pastillas de diéxido de uranio (UO,) sinterizado.

Comenz6 a funcionar entregando una potencia de 357 MW con una tensién de
220 kV al Sistema Argentino de Interconexién. En 2012 gracias a nuevas inversiones
en el marco del "Plan Nuclear Argentino”, aument6 su potencia bruta de 357 MW a
362 MW. Actualmente cuenta con una potencia eléctrica bruta de 363 MW eléctricos
y emplea mezcla de U (0,72 %) y U levemente enriquecido al 0,85 % [CNEA 2017].

En esta Tesis se estudid el RMB y la EMA en el acero forjado de baja
aleacion: 22NiMoCr37 A 508 Clase I, utilizado en el recipiente de presién en la
Central Nuclear Presidente Perdn (ex Atucha I). Las determinaciones experimentales
se complementaron con un estudio macrogréfico de sulfuros y el andlisis de la textura
del material. El analisis de estos resultados permite determinar las conexiones entre
la anisotropia magnética, la textura y la microestructura del material. Los resultados
también mostraron la existencia de algunos problemas relacionados con la indicaciéon
del eje principal del trabajado mecénico (forjado) provisto por el fabricante.
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5.2

Descripcién del material

La muestra utilizada no sufrié ningun proceso de irradiacion y fue resguardada
como material testigo del recipiente de presion. Fue obtenida de una seccion
correspondiente a la posicion 31.3 (ver Figura 5.1), construida por forja con posterior
tratamiento térmico. La direccion principal de deformacion durante el proceso de
forjado fue indicada en la probeta (ver Figura 5.2). Las dimensiones de la probeta
son: 130 mm, 115 mm y 58,4 mm de espesor. En la Tabla 5.1 se muestra la
composicion quimica del acero A 508 Clase Il [Ruiz A. A., 2005].
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Figura5.1.

Posicién del anillo estudiado en el recipiente del reactor nuclear.

Tabla 5.1. Composicion quimica, acero A 508 Clase Il, en % en peso.

Si

Mn

[

S

Cr

Mo

Ni

V

Cu

0,19

0,21

0,70

0,009

0,10

0,41

0,62

0,81

0,05

0,12
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Figura 5.2. Fotografia del bloque estudiado indicando el sentido de conformado.

Las técnicas experimentales aplicadas en este Capitulo ya fueron previamente
explicadas en el Capitulo 1. Aqui se presentan los detalles técnicos, los resultados
obtenidos y su correspondiente discusion.

5.2.1 Caracterizacién metalografica

La caracterizacion metalogréfica se realiz6 en el Laboratorio de Ensayo de
Materiales, Unidad de Actividad de Materiales, Gerencia de Area de Energia Nuclear,
CNEA. Para poder realizar el estudio de la caracterizacion metallirgica y la
determinacion experimental de la orientacion del conformado de la probeta, se
siguieron especificaciones indicadas en las Normas donde se recomiendan las
técnicas para la preparacion de las superficies metalogréficas [ASTM E-3, E-1351-
01]. Una vez realizada la preparacién de la superficie a estudiar se revel6 la
microestructura siguiendo las especificaciones [ASTM E-407]. La superficie fue
preparada con papeles abrasivos de hasta 600 y posteriormente se pulid con pasta
de diamante de 6 umy 1 um.

5.2.2 Mediciones de dureza

Los ensayos de Dureza Vickers, se realizaron en el mismo Laboratorio de CNEA
ya citado. Se hicieron mediciones de Microdureza Vickers (HV), utilizando un
microdurémetro Marca Leitz Wetzlar, Germany Modelo 733977, con una carga de 100
g, siguiendo las especificaciones de la Norma [ASTM E-384-10]. Se dividi6 el bloque
en 24 zonas angulares, con un incremento de 15° EIl valor de 0° se considerd
paralelo a la direccion de forjado indicada con una flecha blanca (ver Figura 5.3). Se
obtuvo un promedio de tres mediciones de dureza en cada punto de la circunferencia
de radio 35 mm. Los valores medios variaban entre 244 HV y 278 HV, con un error
estimado de 5% [Arnaldo G., Montero G.; 2012].
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Figura 5.3. Se muestra la superficie medida del bloque ensayado.

5.2.3 Espectroscopia de energia dispersiva

Se realizaron ensayos de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDX), para
identificar la composicion elemental de diferentes zonas de la probeta [Neyra Astudillo
M. R. et al. 2012]. Se comprobd la presencia de Al, Fe, S y Mn, ademas de silicatos y
aluminatos, como se observa en la Figura 5.4 a) y 4 b).

Label A edax508¢c
Prst:Nane Lsec:61 12:09:35 4247
AlKa
a)
FeKa
S Ka
CaKa Mn

2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 'lz.iﬂ 14.00 '16.00 18.00

FS:2769 CPS : 1040 Cnts : 60 KeV: 3.67
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c\dxd\eds\usuarlos\edival20iedax508d.spc

Label A: edax508d
Prst:None b) Lsec:60 12:11:06 4-28-17

SKa

MnKa
FleKa
CaKa

200 400 600  BOD 1000 1200 1400 16.00  18.00

FS : 2884 CPS :2320 Cnts: 3 KeV: 15.60

Figura 5.4. Espectro EDX a) de precipitado de base Al, b) del MnS

5.2.4 Técnicade impresién Baumann

Con el objetivo de detectar macroscOpicamente la segregacion de S, se aplicé
una vieja técnica metalografica conocida como técnica de impresiébn Baumann
[Bermudes Olivares, M. D. 1992; Nayar A., 2005]. Es una técnica cualitativa
empleada para detectar la distribucion de sulfuros en aceros. Se realiza colocando
sobre la superficie del material, un papel fotosensible previamente empapado en una
solucion de acido sulfdrico. En el papel se marcaran porciones ennegrecidas que son
las imagenes de los sulfuros. En la Figura 5.5, se pueden observar las bandas de
inclusiones tipo MnS. Se resaltan con “elipses” las zonas de bandas de inclusiones
destacando sus principales direcciones [Neyra Astudillo M. R. et al. 2017].
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Figura 5.5. Macrosegregacion de sulfuros; las elipses indican la direccion de las
mayores concentraciones; la flecha negra muestra la direccién de forjado.

5.2.5 Determinacion de la textura cristalogréfica

La determinacién del diagrama y la textura cristalografica por Difraccion de
Rayos X, fue realizada por el Grupo de Ensayos de Rayos X, Laboratorio de Ensayos
de Materiales, Gerencia de Area de Energia Nuclear, CNEA. Para realizar el ensayo,
se cortd una muestra de 40 mm x 40 mm x 3 mm de la muestra original, respetando
la misma posicion respecto de la direccion de forjado que en la probeta original. En la
Figura 5.6 se indica un esquema de la muestra con la marca 0° y los ejes de
referencia DL (direccion longitudinal, direccion de forjado), DT (direccion transversal),
y DN (direccion normal) al plano de la superficie de la muestra. Dicha disposicion fue
utilizada para colocar la probeta en el portamuestra del equipo, para la realizacién de
los ensayos de rayos X y ellos son los ejes de referencia para el analisis de
resultados [Mingolo N., 2013].

DL & =90°
N

7 @ =300

DN

> DT ®=0°
Marca 0

Figura 5.6. Definicion de los ejes de la probeta para su ubicacion en el equipo de
rayos X [Mingolo N., 2013].
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El estudio de difraccidon de rayos X se hizo para diferentes planos de difraccion
donde la superficie es paralela a la muestra, esto se demuestra en la Figura 5.7. Se
identifico la fase BCC correspondiente a Fe-a, siendo el parametro de la red medido
a, = 2,8668 A. Comparando las posiciones de los picos para la referencia de Fe-a
libre de tensiones, a, = 2,8665 A, de acuerdo con la identificacién internacional, los
desplazamientos picos eran muy pequefas, lo que indica que, aproximadamente, el
nivel de tensiones residuales en la superficie macroscopica es menor que 40 MPa
[Mingolo N., 2013].
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Figura 5.7. Diagrama de Difraccién de Rayos X [Mingolo N., 2013].

En la Figura 5.8, se muestran las FDP (110), (200) y (211) que fueron
corregidas por fondo (medido) y defocalizacion utilizando el programa X PERT
Texture. Las FDP se representan en una proyeccion estereogréfica en el plano de la
muestra, de acuerdo a los ejes principales de la muestra (Figura 5.6), se indican los
niveles de intensidad desde un maximo (color rojo) hasta un valor minimo (color
negro), siendo las unidades de las lineas de nivel medidas en unidades aleatorias
(“random”) respecto a una muestra sin textura.
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Figura 5.8. Figuras de polos (110) (200) y (211) obtenidas para el acero 22NiMoCr37
A508 Clase Il [Mingolo N., 2013].

5.2.6 Ciclo de histéresis

La caracterizacion magnética fue llevada a cabo en el Instituto Nacional del
Tecnologia Industrial INTI, Centro de Estudios de Materiales Cérdoba CEMCOR. Alli
se obtuvo el ciclo de histéresis de saturacion y se determind la permeabilidad, la
induccién de saturacion, la fuerza coercitiva, etc., de acuerdo a Norma [ASTM A 773—
80]. Los resultados se pueden observar en la Figura 5.9 y estan resumidos en la
Tabla 5.2 [Muiioz R., 2004; Ruiz A. A. 2005].

Tabla 5.2. Caracteristicas magnéticas A 508 Clase Il [Ruiz A. A. 2005].

Induccion de

Campo magnético

- y Remanencia | Coercitividad .
saturacion en saturacion Permeabilidad
[T] [kA/m] [T] [KA/m]
2.248 208 428 1.659 206
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Figura 5.9. Ciclo de histéresis del A 508 Clase Il [Mufioz R., 2004].

5.2.7 Conductividad eléctrica

Para estimar la profundidad del efecto magnético (8) en el material, ademas
del ciclo de histéresis hace falta conocer su conductividad eléctrica (o). Para ello se
empled el Método de Dos Puntas Kelvin [Heidenreich A., et al. 2013]. Se utiliz6 una
probeta rectangular cuyas medidas son: 74 mm x 39 mm x 4 mm. Se le hicieron dos
agujeros en la zona central a 5 mm. de los bordes a lo largo de la direccibn mayor de
la probeta, de modo que la linea que los unia dividia a la superficie en dos partes
iguales. En estos agujeros se colocaron los bornes de la fuente de corriente. Se usé
una fuente de corriente marca 6032A System Power Suply, midiendo la diferencia de
potencial obtenida con un nanovoltimetro marca Keythley Modelo 2182A. Se hicieron
5 mediciones conectando en los bornes una fuente de corriente con diferentes
valores: 10 A, 20 A, 30 A, 40 Ay 50 A, y midiendo las diferencias de potencial. Para
disminuir el error en la medicién, se invirti6 el sentido de la circulacion de la corriente
y se repitieron las mediciones. El valor final fue el promedio de todas las mediciones:

o= (1.64 + 0.0057) x10° S/m

5.2.8 Medicién de RMB y EMA

Para estudiar el RMB y la EMA y con el fin de obtener un mejor contacto
superficial, se pulié la superficie de la muestra hasta obtener un pulido espejo. El
campo magnético variable fue generado por una bobina de nucleo de Fe Si colocado
sobre el material a examinar, este era alimentado con una tensién sinusoidal
generada por un equipo LeCroy Arbstudio 1102, con una amplitud de 1.5 V. y una
frecuencia de 20 Hz, luego fue amplificada hasta 40 Vpp. En el centro del yugo se
colocaba la bobina colectora que media el RMB, la sefial producida por esta bobina
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fue amplificada vy filtrada en el rango 1 kHz - 200 kHz. Para la deteccion de la EMA se
empled un sensor de EA Marca PAC Modelo R151 AST, resonante a 150 kHz, con
preamplificador incorporado (40 dB). Luego la sefal era enviada a un equipo de EA
desarrollado en CNEA con una amplificaciéon de 50 dB. El sensor fue colocado en la
parte inferior del bloque, logrando asi disminuir la dispersion de la medicion (ver
Figura 5.10).

Las sefales fueron digitalizadas a 1 Mega Sample/s, en el osciloscopio Marca
LeCroy Modelo WaveRunner 44 MXi. En el canal uno se midié la tension aplicada en
el yugo, en el canal 2 la corriente, en el canal 3 el RMB y en el canal 4 la EMA. En la
Figura 5.10 a) se muestra una fotografia del sistema de medicién.

En el marco de la Pasantia realizada en el Laboratorio Ladin de la Universidad
de San Pablo, se midié el RMB en una probeta del mismo material pero de menores
dimensiones (74 mm x 39 mm x 4 mm). No se pudo medir la EMA dado que dicho
Laboratorio no contaba con un equipo de EA. El campo magnético de excitacion fue
creado con una tension sinosoidal con una frecuencia de 10 Hz que luego fue
amplificada a 1 V. Las sefiales fueron digitalizadas a 400 KHz en una PC con un
osciloscopio con interfaz grafica en Labview. En la Figura 5.10 b) se muestra una
fotografia del sistema de medicién empleado en Brasil.
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Figura 5.10. a) Fotografia del Sistema de Medicion del RMB y EMA (CAC) y b)
Fotografia del Sistema de Medicion del RMB (Ladin)
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5.3 Resultado y discusion

En esta parte del Capitulo se presentan los resultados de los estudios
realizados y el andlisis utilizando las técnicas de RMB y EMA, relacionandolos entre
Si.

5.3.1 Analisis microestructural

Una vez realizada la preparacion metalogréfica se efectué un barrido en las
diferentes zonas del blogue sobre la superficie estudiada, evaluando su
microestructura e inclusiones, morfologia, orientacion, tipo y tamario.

La superficie fue evaluada con magnificaciones que oscilaron entre 50 y 500
aumentos, detectandose una orientacién preferencial de macrosegreagaciones,
cuyos tamanos oscilaban entre 300 um y 400 pym, en algunos casos los trenes de
inclusiones superaban 1 mm de longitud [Montero R., 2007].

En las Figuras 5.11 y 5.12 se observan las fotografias realizadas con el
microscopio optico en algunas zonas del bloque. En Figura. 5.11 a) se observa la
matriz ferritica-bainitica con la presencia de carburos. En Figura. 5.11 b) se observa
la distribucion del tamafio de grano [Arnaldo G., Montero G., 2012].

Figura 5.11. a) Matriz ferritica+bainita+carburos; b) Distribucion del tamafio de grano

En la Figura 5.12 a) se observan inclusiones alineadas y en b) inclusiones con
orientacion curvilinea que indicarian el proceso de conformado del material. Ademas
la totalidad de los granos no son equiaxiales.

Figura 5.12. a) Inclusiones alineadas  b) Inclusiones curvilineas
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También se encontraron inclusiones con orientacion curvilinea. Indicarian un
proceso de conformado del bloque [Arnaldo G., Montero G., 2012].

En la Figura 5.13, se observan las fotografias de microscopia electrénica de
barrido (SEM) de algunas zonas del bloque. Se advierte una posible orientacion
preferencial y una estructura no totalmente recristalizada, con presencia de silicatos y
aluminatos [Neyra Astudillo M. R. et al., 2012].

P w2
Figura 5.13. a) Detalle del sulfuro de manganeso (MnS) b) Detalle del MnS con 6xido
de hierro (FeO).

5.3.2 Estudio de la penetracién del campo magnético

Como ya se explicéd, las emisiones del RMB son detectadas por la bobina
sensora y provienen de la capa superficial del material. En los materiales a base de
Fe esta capa es de aproximadamente 500 um de espesor. La banda de frecuencia de
la sefial de Barkhausen detectada, esta ampliamente determinada por la distancia
gue viaja la sefal en el material antes de llegar a la superficie. Las sefiales de alta
frecuencia son atenuadas en distancias mas cortas que las de baja frecuencia y dan
informacion de parte del volumen debajo de la superficie. Las sefales de los puntos
mas profundos del material tienen componentes de frecuencia menores que las que
estdn més cerca de la superficie. Asi, el andlisis de Barkhausen, junto con el control
del ancho de banda de la sefial detectada, permite detectar los cambios en la
condicion material sub-superficial [Parakka A. P. et al., 1997, Morthy V., 2003].
Debido a la atenuacién por corrientes parasitas, la profundidad de penetracion del
RMB y del campo de excitacion es pequefia, ademas las mediciones pueden ser
fuertemente influenciadas por la condicién superficial del material [Yarley V. A., 2003].

Segun Jiles D. C. (1995), la banda de frecuencia de la emision del RMB en
general, esta en el intervalo de 10 Hz a 500 KHz, a diferencia de la baja frecuencia de
excitacion usualmente utilizada, en la banda de 0,01 Hz. a 100 Hz.

Para hacer el andlisis de la frecuencia de excitacion, se uso la férmula de
efecto “piel” (ver 2.8). En este caso se estudia la profundidad del RMB para el rango
de frecuencias estudiadas para el acero A508 Clase Il. Previamente se midi6 la
conductividad eléctrica y la permeabilidad magnética como se describié en el punto
1.3.6 y 1.3.7, obteniéndose: W, = 4 IT 107 H/m, y, = 206 y ¢ = 1.64 x 10° S/m. Para
estimar la profundidad de la excitacion magnética en el material, se eligieron dos
frecuencias de excitacion, obteniéndose los siguientes valores:

fi=10 Hz 0:,=2,17cm
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f,=20 Hz 0,=1,54 cm

Teniendo en cuenta la frecuencia media del amplificador de la bobina sensora
del RMB, se estimo que la profundidad de la informacion captada es:

f =100 kHz 05 =0,022 cm

Luego la maxima profundidad de informacién recogida en la bobina sensora
sera 6= 220 ym.

En cuanto a las ondas elasticas, la EMA no presenta este tipo de
comportamiento, ya que su atenuacion es mucho menor (~ 5 m), por lo tanto se podra
percibir informacién no sélo de la zona afectada por la excitacién magnética (6, = 1,54

cm), sino del recorrido de las ondas por todo el material, incluyendo sus efectos de
reflexion, dispersion, etc.

5.3.3 Andélisis de sefiales de RMB y EMA

Se obtuvieron un total de 24 archivos de las sefales digitalizadas para el RMB
y la EMA, girando el yugo cada 15° sobre la superficie de la muestra. En la Figura
5.14, se pueden ver a modo de ejemplo las sefales de corriente de excitacién, RMB y
EMA, obtenidas con el campo magnético aplicado paralelo a la direccion de forjado.

03 .

—— RMB
Corriente
0.2

0:1 w, _ml N '""Inn.l | Iﬂ*‘!,mvn"rli‘lw I\

0

1.5

o 0.5

0

01

Amplitud (V)

q 0.5

T L- y
! l|humu|||-“|'| \ 'h\.dmluhlll”"l

1.2 1.5

1 | 1 | | | | | | 2.5
0 0.01 0.0z 0.03 0.04 0.05 0.06 0.07 0.08 0.09 0.1

Tiempo (s)

Figura 5.14. Sefiales de excitacion, RMB y EMA.

Para estimar el error en el proceso de medicion del RMS, tanto de las sefiales
del RMB como de la EMA, se repitieron 10 mediciones para los angulos de 0°, 45°y
90°. Asi se pudo tener un valor medio y su desviacién estandar. El promedio de
desviacion estandar en el caso del RMB fue de 0,34 mV y para la EMA de 3,38 mV
[Neyra Astudillo M. R. et al., 2012].

Tabla 5.3. Estimacion del error de medicion.

RMB EMA
Angulo (°) | Valor medio + Desv. Estandar Valor medio + Desv. Estandar
(mV) (mV)
0 28,47 + 0,44 252,10 + 3,11
45 22,20 + 0,37 263,60 + 3,24
90 20,92 + 0,22 241,80 + 3,80
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En la Figura 5.15, se muestran las sefiales de RMB y EMA para los angulos:
0°, 30° 60° y 90°. Se observa que ambas sefales tienen la menor amplitud en la
direccién de 0° y la mayor amplitud en 30°.
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Figura 5.15. Sefiales de RMB y EMA para a) 0°, b) 30°, c) 60° y d) 90°

5.3.4 Efecto de la geometria de la muestra

El RMB se ve afectado tanto por la microestructura como por la geometria de
la muestra. Esta caracteristica hace que el RMB sea un excelente método para la
evaluacion de materiales ferromagnéticos [Jiles D. C., 1988; Moses A. J., 2006]. Sin
embargo, para una correcta evaluacion de los efectos microestructurales, se requiere
muestras con geometrias idénticas; pequefias variaciones del espesor y del volumen
tienen efecto significativo en el RMB [De Campos M. F. et al., 2013]. Bukki A. et al
(2008) estudio los efectos de la geometria de la muestra en un acero estructural. La
respuesta de la sefial del RMB practicamente se mantuvo casi igual para todas las
longitudes analizadas.

Durante el transcurso de esta Tesis, para estudiar el efecto del tamafio y el
espesor de la muestra, se cortd una pieza mas pequefia del mismo material (74 mm x
39 mm x 4 mm). Esta pieza fue estudiada y medida magnéticamente durante una
pasantia en el Laboratorio LADIN de la Universidad de San Pablo, Brasil (Neyra
Astudillo M. R., 2012). Se us6 un equipo de RMB diferente al de Argentina pero con el
mismo procedimiento experimental. No se pudo medir la EMA porque no habia alli un
sistema de EA. En la Figura 5.16 se observa el diagrama polar magnético, para el
valor RMS del RMB medido en Brasil.
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Los resultados del RMB indicaron que el eje mayor de la elipse estaba
orientado aproximadamente a 30° respecto de la direccién de forja, es decir se
repitieron los resultados obtenidos en Buenos Aires. Estos resultados permitieron
concluir que la asimetria encontrada en el RMB es intrinseca a las caracteristicas del
material (de la microestructura y textura), y no se debe al volumen o espesor de la
muestra. Estas conclusiones fueron encontradas por otros autores [Augustyniak B. et
al., 2008; Lo C. C. H. et al., 2006; Da Silva Junior. et al., 2007].

Figura 5.16. Mapa de anisotropia magnética usando el valor RMS del RMB,
Laboratorio LADIN, Universidad de San Pablo, Brasil.

5.3.5 Andlisis de los parametros estadisticos de las sefiales

Como ya se dijo previamente, las sefales del RMB y de la EMA son sefiales
aleatorias, no estacionarias, solo el promedio de las propiedades son reproducibles y
deben ser tratadas con métodos estadisticos. Diversos autores intentaron describir
las caracteristicas magnéticas del RMB con pardmetros estadisticos. Wang et al.
(2013) extrajeron caracteristicas de la amplitud promedio de la sefial, valor cuadratico
medio (RMS), nimero de cuentas, cociente de la amplitud de pico y el ancho a altura
mitad de la envolvente de la sefial de RMB. Ding et al (2015) investigaron las
caracteristicas de la asimetria (Skewness) del perfil del RMB para medir las tensiones
elasticas aplicadas y discutieron la influencia de la energia de las PDs. Kypris et al.
(2016) analizaron el espectro de frecuencia del RMB para la caracterizacién de la
profundidad de las tensiones. Vashista et al. (2015) demostraron que la forma del
perfil del RMB informacién microestructural detallada en el proceso de magnetizacion.
Shu et al. (2015) investigaron los efectos de la tension sobre el volumen promedio de
los saltos del RMB vy el desplazamiento irreversible de las PDs [Yunlai Gao et al.,
2016].

En esta Tesis se hizo el andlisis de los valores RMS, valor medio, Kurtosis
(Apuntamiento) y Skewness (Asimetria). Las Figuras de 5.17 a 5.20, muestran las
gréficas polares de los valores del RMS, valor medio, Kurtosis y Skewness del RMB y
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de la EMA, para dos ciclos de excitacién. Todos los valores se midieron en mV. Cada
punto representa una medicién, cada 15° segun la direccion del yugo.
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Figura 5.17. Mapa de anisotropia magnética usando el RMS del RMB y de la EMA.
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Kurtosis EMA EKurtosis RMB

S0

27 -
25 —-
25
24 -‘
23]
22 ]
22]

Kurtosis
Kurtosis

23 4
24 5
25 4

25

27 -

Figura 5.20. Mapa de anisotropia magnética usando la Kurtosis (Apuntamiento) del
RMB y de la EMA

Los graficos polares del RMS, valor medio, Skewness y Kurtosis, muestran
una anisotropia en la direccién del primer cuadrante, aproximadamente entre 30° y
60° respecto de la direccion de forjado del material, tanto para el RMB como para la
EMA. Solo la Kurtosis, para las sefiales de la EMA, no muestra claramente esta
tendencia. Se observa un comportamiento similar entre los valores RMS del RMB y la
EMA. Si bien las medidas del RMB son mas superficiales con penetracion del orden
de 15,4 mm (para 20 Hz), no sucede lo mismo con la EMA que registra ondas
elasticas y su respuesta proviene de mayor profundidad, sin embargo el RMB y la
EMA se comportan relativamente iguales. Debe mencionarse que los ensayos se
realizaron sobre la cara de la probeta pulida a espejo, esto descarta cualquier
influencia producida en la elaboracion de la probeta, mas aun si agregamos que se
confecciond una segunda probeta de menores dimensiones, la cual fue ensayada en
otro Laboratorio y con diferente equipo de medicion, encontrandose el mismo tipo de
anisotropia [ver Figura 5.17]. Asi se pudo descartar la posible influencia de la
elaboracion de la probeta y de tamafio o geometria de las misma [Neyra Astudillo M.
R., etal., 2017].
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5.3.6 Andlisis del proceso de forjay la distribucion de inclusiones

Las inclusiones encontradas en la muestra se pueden dividir en dos grupos: (i)
sulfuros que admiten cierta deformacion plastica (SMn) y por lo tanto se deforman en
la direccion del laminado, y (i) inclusiones a base de silicatos y oxidos (de Al, Si, Fe),
comparativamente mas fragiles que las anteriores, las cuales se rompen a medida
gue aumenta el grado de deformacion plastica del acero [Sims C.E., 1959; Baker T.J.,
Cameron J. A., 1972, Joo M.S., Suh D. W., H.K.D.H, 2013].

Se sabe que durante el proceso de laminacién, la distribucion de los sulfuros
se acomoda en la direccién de la deformacién plastica, mostrando un rastro o pista de
esa direccion, y, en consecuencia, la direccion de flujo de material. Como los sulfuros
son mas duros que la matriz del acero, cuando se deforma el material, la distribucion
macroscoépica de sulfuro conserva una indicacion de la direccién principal de
deformacién. Incluso si el material es sometido a un tratamiento térmico de
recristalizacion, los sulfuros mantienen sus lugares, sin cambios de posicion, es decir,
"recuerdan” la direccion del flujo de material [Sims C. E., 1959; Baker T. J. and
Cameron J. A., 1972; Joo M. S., et al., 2013].

En la Figura 5.21 se muestran superpuestos sobre la impresién Baumann, los
graficos polares de asimetria para el valor RMS del RMB y de la EMA. El
alineamiento de los puntos negros (indicaciones de los sulfuros) practicamente
coincide con ambas direcciones de anisotropia. Por lo tanto, los resultados muestran
gue existe una direccion preferencial de la distribucion de S en la superficie del
blogue, que es coincidente con la asimetria del RMB y cerca de la asimetria de la
EMA. Los sulfuros estan alineados en bandas que forman un angulo de ~ 20° con la
direccion de forja indicada por el proveedor (flecha negra). Por lo tanto,
probablemente la direccion de forja provista no coincide con la direccion real del flujo
del material. Esto demuestra que los diagramas polares del RMB y de la EMA
indicarian la direccién real de trabajado mecénico a la que fue sometido el material.

a) b)

150

180°

270

Figura 5.21. Comparacion entre la técnica y Baumann RMS de a) RMB y b) EMA.

5.3.7 Anadlisis de la textura cristalografica

Como se sabe, por debajo de la temperatura de Curie (770° C), los granos de
aceros de bajo contenido de C tienen una estructura cristalina cubica de cuerpo
centrado (BCC) (Fe-a, ferrita), y el material presenta anisotropia magnética. Para el
Fe, la saturacion magnética se puede lograr con campos bastantes bajos, del orden
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de unas pocas decenas de Oersteds, en la direccion <100>, que se denomina
"direccion facil' de magnetizacion, es decir, la direccibn de la magnetizacion
espontanea de los dominios en el estado desmagnetizado. Para llegar a la saturacion
del Fe en la direccién <110>, se necesita altos campos, del orden de varios cientos
de Oersteds; ésta es una direccion de "magnetizacién media". La direccién <111> es
la direccion de "dificil magnetizacion” [Cullity B. D., 1972].

Para una mejor comprension de las sefiales RMB y EMA, es importante poder
relacionarlas con la distribucion de la orientacion de los cristales (textura). En este
trabajo, se analizo la textura utilizando técnicas de difraccion de rayos X. Se realiz6 el
registro de las intensidades difractadas en distintos planos difractantes paralelos a la
superficie de la muestra. De la Figura 5.7 se mostré el diagrama resultante con la
identificacion de una sola fase de Fe-a de estructura cubica BCC con parametro de
red a=2.86681A. Ademas se estimaron en promedio las tensiones residuales del
orden de 40 MPa [Mingolo N., 2013].

De la Figura 5.8, la FDP (110) se registran valores mayores de intensidades o
lineas de nivel (en color rojo) a lo largo de la posicion de la muestra cercana a ®=
30°, con un maximo de intensidad de 3,6 unidades random en ®= 30° y W=30°. El
valor maximo de intensidad de 7,03 unidades random es obtenido en la FDP (200)
cercade Y =90°y @ =175°y @ =340° y refuerzos alineados con la DL.

La existencia de algunos efectos mecéanicos producidos en la superficie del
material durante la manipulacion hace dificil la interpretacion de los resultados. La
figura de polos (110) induce a inferir la existencia de un cuasi-fibra <110> como
principal componente de textura. En alineamiento de esta direccion cristalogréfica con
la direccion de forja, es tenida en cuenta por el refuerzo de las densidades de polos
<110> cerca de DL y a lo largo del plano DN - DT. La figura de polos (200) refuerza el
alineamiento de la densidad de polos en la direccion <100> aproximadamente a 30°
de DL.

Los resultados de textura obtenidos son consistentes con otros dos
importantes factores reportados en la literatura. Se sabe que la simetria de las figuras
experimentales de polos reflejan las simetrias relacionadas con el cristal, la muestra 'y
el modo de deformacion sobre la formacion de la textura. Relacionado con esto, la
figura de polo (110) de la Figura 5.8 a) pone en evidencia cierta falta de precision en
la indicacion de las direcciones principales cristalograficas en el material provisto. El
plano de la muestra DL-DN es un plano de simetria para el proceso de forjado. Sin
embargo la figura de polo muestra que el plano de simetria, el que contiene la
direccion DL, esta rotado ~15°-20° alrededor de la direccion DN del bloque. Este
resultado claramente sugiere que la direccion de flujo plastico es diferente de la
direccién de la forja indicada por el proveedor del material. Esta conclusién podria ser
importante para la interpretacion de los resultados del RMB porque su distribucién
presentan la misma desviacion relacionada con los ejes DL-DT, como se muestra en
la Figura 5.17.

Los resultados obtenidos del RMB y la determinacion de la textura en el
material forjado, confirman su similitud con otros resultados en materiales
deformados: en general, por las deformaciones aplicadas durante los procesos de
transformacién, se observa una distribucion compleja del RMB en el plano de la
muestra [Stefanita C. G. et al., 2000; Ray R. K. et al., 1994; Kocks U. F. et al., 1998;
Krause T. W. et al., 1996]. Este hecho se refleja en la Figura 5.17 a través de la forma
de la distribucion de los valores del RMB en el plano de la muestra DL-DT (DL
coincide con la direccién de forjado indicada). Dos hechos de la textura se pueden
relacionar con la distribucion del RMB:
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1. Las figuras de polos guardan informacion relacionando las simetrias del cristal
y de la muestra con aquellas de los procesos de deformacion [Stefanita C. G.
et al. 2001], la informacion experimental permite afirmar que la direccion DL
sefialada en la muestra como direccion de forja fue indicada con una rotacién
de 15°-20° en torno DN.

2. La componente de textura de la cuasi fibra <110> a lo largo DL, tal como se
refiri6 anteriormente, indica la existencia de granos teniendo direcciones
<100> en el plano DN-DT de la figura de polos (110), Figuras 5.8 a) y 5.22.
Cerca de la superficie de la muestra, la combinacién de bajas tensiones
residuales macroscopicas compresivas en la superficie y microestructura
remanente después del procesamiento termomecanico, podria contribuir a
alterar el comportamiento magnético anisotropico de los granos. De hecho, a
partir de estos resultados, es posible pensar que una tension residual
compresiva actla en los granos con sus direcciones <100> ubicadas cerca del
plano DN-DT. Estas tensiones compresivas podrian contribuir a girar el eje de
facil magnetizacion a la direccién DL y por consiguiente, reducir la intensidad
del RMB a lo largo de DT, tal como se ve en las Figura 5.16 a 5.19 [Neyra
Astudillo M. R. et al; 2017].
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5.4

Conclusiones parciales

Se caracterizé desde la ciencia de los materiales y mediante las técnicas no
destructivas de RMB y EMA, una probeta del material forjado de la vasija del
recipiente de presion de la Central Nuclear Atucha | (Presidente Perdn).

Se realizd6 la caracterizacibn microestructural, observandose granos
equiaxiales con una matriz ferritica-bainitica con presencia de carburos.
También se observaron inclusiones con orientacion curvilinea.

Se realizaron ensayos de Espectroscopia de Energia Dispersiva, para
identificar la composicion elemental en diferentes zonas de la probeta,
comprobandose la presencia de Al, Fe, S y Mn, ademas de silicatos y
aluminatos.

Para detectar macroscopicamente la segregacion de los sulfuros, se aplico la
técnica de impresion Baumann, encontrandose las mayores orientaciones de
sulfuros aproximadamente a 30° de la direccion de forjado indicada, revelando
también la direccién del flujo del material durante su proceso de elaboracion.

El material fue caracterizado magnéticamente mediante mediciones como el
ciclo de histéresis y la conductividad eléctrica.

Se estim6 la profundidad de penetracion del campo magnético de excitacion
para la frecuencia de trabajo seleccionada, y también la profundidad de
deteccién abarcada por la bobina sensora de RMB.

Se realizaron ensayos de RMB y EMA, encontrandose anisotropia magnética
con una orientacién aproximada a 30° respecto de la direccion de forjado
indicada. Este resultado fue explicado considerando el flujo del material
durante el proceso de forjado que fuera revelado por la técnica Baumman.

Los ensayos de RMB realizados sobre una probeta del mismo material, pero
de diferentes dimensiones, produjeron la misma anisotropia magnética. Estos
ensayos se realizaron durante una estadia en la Universidad de San Pabilo,
Brasil con diferente equipamiento de RMB.

Se estudi6é la textura cristalogréafica utilizando la técnica de Difraccion de
Rayos X, estimandose despreciables las tensiones residuales. Se sugiere la
existencia de una cuasi fibra <110> como componente principal de textura,
reforzando los resultados del RMB y la EMA, relacionados con la direccion
cristalina de “magnetizacién intermedia”.
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6. Material 2: aceros inoxidables ferriticos

Resumen: En este Capitulo se estudian mediante las técnicas de RMB
y EMA, los aceros inoxidables ferriticos, provistas por AcerlorMittal,
Brasil. Todos los aceros inoxidables en estudio se identifican con la
nomenclatura AISI, se emplearon cinco aceros inoxidables ferriticos:
409, 430, 439, 441A y 444, Los materiales se caracterizaron tal como
fueron recibidos y también cuando fueron posteriormente deformados,
relacionando los estados de deformacion con las técnicas magnéticas y
acusticas.

6.1 Descripcion del material

Esta Tesis como ya se comentd, comenzé con una Beca Doctoral de la
ANPCYyT, a través del Proyecto de Investigacion Bilateral, CNPq de Brasil, y ANPCyT
de Argentina, PICT-CNPqg 2008-00026: “Emision Acustica y Efecto Barkhausen”.
Como parte del Proyecto se establecié estudiar con RMB y EMA placas de aceros
inoxidables provistos por la contraparte brasilera.

Todas las muestras estudiadas se obtuvieron de placas (dimensiones
originales de 300,0 mm x 210,4 mm x 0,5 mm) de acero inoxidable ferritico de los
tipos AISI 409, AISI 430, AISI 439, AISI 441A y AISI 444, Por simplicidad solo se
usara su referencia numérica, sin el prefijjo AISI. Sus composiciones quimicas
indicadas por el fabricante se presentan en la Tabla 6.1. En la Figura 6.1 se muestran
las fotografias de una de las placas, indicAndose la direcciéon de laminacion (fecha
negra) que coincide con la direccion del lado menor del rectangulo y los cortes de las
distintas probetas.

Figura 6.1. a) Fotografia de una placa de acero inoxidable; b) diagrama de cortes de
las probetas.

155



Tabla 6.1. Composicion quimica de las muestras en % peso [ArcelorMittal Inox Brasil]

Elemento c Mn Si P S Cr Ni Mo N2 Otros

AISI 409 003 | 100 1,00 0,04 0,02 105a117 05 - 0,020 6 (C+N2) < Ti € 0,50

AISI 430 012 1,00 1,00 0,04 0,03 16,0a18.0 0,75

AISI 439 003 | 1,00 1,00 0,04 | 002 170a190 | 050 - 0,030 0,20+ 4(C+Nz) =Ti+ Nb =

3C+0,30<Nb< 1,00
Ti=0,10 a 0,60

0,20+ 4(C+MN)=Ti+Nb= 0.8

AISI 441A 0,03 1,00 1,00 0,04 0,015 175a185 0,50 - 0,030

AISI 444 0,025 1.00 1,00 0.04 0,03 175a195 1,00 175a250 0,035

Las técnicas experimentales aplicadas ya fueron previamente explicadas en el
Capitulo 1. Aqui s6lo se presentan algunos aspectos técnicos.

6.1.1 Caracterizacién metalografica

La caracterizacién metalografica se realiz6 en el Laboratorio de Ensayo de
Materiales, Unidad de Actividad de Materiales, Gerencia de Area de Energia Nuclear,
CNEA. Para poder realizar este estudio se procedio a cortar una muestra de 10 mm X
10 mm x 0,5 mm, de cada uno de los aceros y luego incluida en resina (ver Figura 1b,
extremo superior izquierdo). Se prosiguié con el desbaste y pulido de las mismas. Las
muestras fueron tratadas en una pulidora Metaserv 2000, mediante el uso de
diferentes papeles abrasivos, 200, 400 y 600. La etapa final del pulido se realizé en
otra pulidora Ecomet Polisher 250 RPM, con los pafios de diferente granulometria de
polvo de diamante: 6 um y 1 pm. Luego fueron sumergidas en diferentes reactivos
para revelar su microestructura, como se indica en la Tabla 6.2, dependiendo de cada
tipo de acero.

Tabla 6.2. Reactivos de ataque

Aceros AlSI Reactivo Tiempo (min.)

409 Vilella 2

Reactivo compuesto 40%
430 de H,O y 60% HNO; con el 1
ataque electroliticoa 1 V

Reactivo compuesto 40%
439 de H,O y 60% HNO; con el 1
ataque electroliticoa 1 V

Reactivo compuesto 40%

441A de H,O y 60% HNO; con el 2

atague electroliticoa 2 V

Reactivo compuesto 40% Se sumerge hasta crear
444 de H,O o glicerina, 30% una capa amarilla sobre la

HCly 10% HNO;

muestra
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6.1.2 Maediciones de dureza

Los ensayos de Dureza Vickers, se realizaron en el mismo Laboratorio de
CNEA ya citado. Se utilizé6 un microdurbmetro Marca Leitz Wetzlar, Germany Modelo
733977, con una punta de tipo Vickers aplicando una carga de 0,2 kg. El valor de la
microdureza para cada muestra se obtuvo promediando 3 medidas [Castillo Guerra
R., 2013].

Tabla 6.3. Microdureza Vickers de los aceros inoxidables ferriticos

Aceros Microdureza
AIlSI (HVo.1)
409 144
430 173
439 173
444 205

441A 208

6.1.3 Espectroscopia de Energia Dispersiva

Se realizaron los ensayos de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDX), en
la Gerencia de Quimica, CNEA. Se utilizé un Microscopio Electronico de Barrido
Philips 515 con EDX. Para poder identificar la composicién elemental en cada uno de
los aceros, se cort6 una muestra de 10 mm x 10 mm x 0,5 mm. Se corroboré la
presencia fundamental de Fe, Cr y Mo, como se observa en la Figura 6.2 y en la

Tabla 6.4.

d
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1.00 200 3.00

4.00 500 6.00

7.00 8.00 8.00

10.00
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1.00  2.00 3.00
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10.00
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Figura 6.2. EDX del espectro de los aceros inoxidables AISI a) 409, b) 430, c¢) 439, d)
441Ay e) 444,

Tabla 6.4. Resultados porcentuales en peso.

Peso (%) AlSI 409 AlSI 430 AlSI 439 AlSI 441A AlSI 444
SiK 2 1,14 0,66
CrK 2 11,40 15,46 17,36 18,39 17,14
FeK = 87,46 84,54 82,64 81,61 80,17
MoL = 2,03

6.1.4 Determinacion de textura cristalogréafica

La determinacion del diagrama y la textura cristalografica por difraccion de
rayos X, fue realizada por el Grupo Unidad de Actividad de Ingenieria Nuclear,
Gerencia de Area de Energia Nuclear, Centro Atomico Bariloche, CNEA. Las
mediciones fueron realizadas con el difractometro Empyrean X-ray Diffraction
System.

Se determiné la textura cristalogréafica en muestras (40 mm x 40 mm x 0,5
mm) que corresponden a cada uno de los materiales. En la Figura 6.3 se muestra los
ejes empleados en las figuras de polos: la direccién de laminacion (DL) al norte, la
direccion transversal (DT) al oeste y la normal al plano de la superficie (ND).

DL (¢=0)

(¢=90) | DT

Figura 6.3. Ejes de identificacion de la probeta [Vicente Alvarez M. A. et al, 2015].

Para determinar el tipo de acero ferritico se midi6 un difractograma y se
determin6 el angulo 26 correspondiente a cada pico de difraccion, seleccionando 3
reflexiones para medir la figura de polos. En la Figura 6.4, se muestra el
difractograma con los picos de difraccion y los angulos 26 empleados.
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Figura 6.4. Difractograma con los picos de difraccion y los angulos 20 para: a) 409,
b) 430, c) 439, d) 441Ay e) 444 [Vicente Alvarez M. A. et al, 2015].

Para las mediciones de textura se utilizé el método de reflexion de Schulz, se
seleccionaron figuras de polos. Las figuras de polos de los planos (110), (200) y
(211). Las figuras de polos fueron recalculadas a partir de la Funcion de Distribucion
de las Orientaciones (ODF) y son mostradas en la Figuras 6.5.
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Max: {110} Max: {200}
a) 409 2.98 12.36
[Min:
0.24 0.36
Max: {110}] [Max: {200}
b) 430 7
Min: Min:
0.26 0.35
Max: {110}} Max: {200}
C) 439 [5.42 2.81
Min: Min:
0.02 0.05
Nax: {110)] Max: {200}
d) 441A 34 2.35

Min:
0.12

Min:

0.23
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Max: {200} [Max: {211}

2.13

e) 444 {110}

Min:
().82

Min:

(.55

Min:
().54

Figura 6.5. Figuras de polos de los aceros AISI: a) 409, b) 430, c) 439, d) 441A y e)
444 [Vicente Alvarez M. A. et al, 2015].

Con el objetivo de caracterizar cuantitativamente las muestras, se determind la
fraccion de volumen porcentual correspondiente a cada una de las orientaciones
principales. Para ello, se calcul6 el porcentaje de cristalitos en el espacio de Euler
dentro de una esfera de 10° centrada en cada orientacion, a partir de la ODF obtenida
para cada muestra. La interpretaciéon cristalografica de los angulos de Euler de las
orientaciones caracteristicas de cada muestra, deben leerse de la siguiente manera:

{uvw} <hkl> = indica que el plano {uvw} se encuentra paralelo a la superficie de la
chapa con la direccién <hkl> apuntando en la direccion de laminacion.

En la Figura 6.6 se muestran los cortes de las ODFs para phi2=45° de las
distintas muestras ferriticas y en las Tablas 6.5 y 6.6 los componentes principales de
textura y su fraccion de volumen.

AlSI 409 AISI 430 AlSI 439

-
{Min:
: " g g04).25 g0).01 . . 4
0 3 ., 60 90 0 30 ., 60 90 0 0 . 60 20

AISI 444 . | AlISI 441

i\ﬁn:

= oo l)-12 , _ |
0 30 .. B0 a0 0 30 . 60 90

Figura 6.6. Cortes de la ODF para phi2=45° de las distintas muestras ferriticas
presentando las componentes de textura principales indicadas numéricamente de 1 a
4, Tabla 8 [Vicente Alvarez M. A. et al, 2015].
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Tabla 6.5. Componentes principales de textura

Orientacion Angulos de Euler Componente
Phil | Phi Phi2
1 90 60 45 {554} <-2-25>
2 30 47 45 aprox. {111} <1-21>
3 0 53 45 {111} <1-10>
4 10 27 45 10° rotado de {113} <1-10>

Tabla 6.6. Fraccion de volumen de cada componente de textura para las distintas
muestras estudiadas

Volumen (%)
AlSl/orientacion 1 2 3 4
409 5,81 9,48 4,58 6,26
430 4,83 7,93 4,17 6,16
439 10,05 14,2 2,99 12,86
441 7,48 10,91 3,46 10,28
444 9,21 8,87 8,34 7,78

6.2 Ensayos mecanicos, magnéticos y acusticos

En este apartado se describen los ensayos magnéticos, mediciones de
conductividad, ciclo de histéresis y los ensayos mecanicos, ademas se detallan las
mediciones de RMB y EMA.

6.2.1 Mediciones de conductividad

Las mediciones de conductividad se llevaron a cabo en el Departamento de
Micro y Nanotecnologia, CAC, CNEA. Se us6 una fuente de corriente marca Agilent
E3634A System Power Suply, midiendo la diferencia de potencial obtenida con un
nanovoltimetro marca KEYTHLEY Modelo 2000. Las probetas (80 mm x 56 mm x 0,5
mm), fueron agujereadas a 10 mm de cada borde menor del rectangulo, aplicAndose
en ellos los bornes de la fuente de corriente y midiéndose la diferencia de potencial.
Se hicieron 4 mediciones con diferentes corrientes. En la Tabla 6.7 se indica el valor
final promedio de todas las mediciones.

Tabla 6.7. Valor de conductividad en cada acero inoxidable.

AlSI Conductividad (Sm™)
409 (0,587 + 0,003) x10°
430 (0,568 + 0,11) x10°
439 (0,174 +0,001) x10°
441A (0,269 + 0,003) x10°
444 (0,413 + 0,001) x10°
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6.2.2 Mediciones del ciclo de histéresis

Se midié el ciclo de histéresis con el fin de determinar la permeabilidad
magnética relativa. Este valor fue empleado para calcular la profundidad del efecto
magnético (8) en cada uno estos aceros. Las mediciones se llevaron a cabo con el
Magnetometro de Muestra Vibrante, Modelo Versalab, marca Quantum Design, del
Departamento de Fisica de la Materia Condensada, Gerencia de Investigacién y
Aplicaciones, GAIYANN, CNEA, CAC.

Se realizaron las mediciones en 5 pequefias muestras (virutas de 1 mm x 1
mm x 0,5 mm). En la Figura 6.7, se muestran el ciclo de histéresis para cada material,
tal como fue provisto por el fabricante.
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Figura 6.7. Ciclo de histéresis de los AISI: a) 409, b) 430, c) 439, d) 441 Ay e) 444,
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En la Tabla 6.8 a partir del ciclo de histéresis, se muestran los resultados de la
permeabilidad magnética relativa de cada uno de los aceros, observandose que son
iguales despreciando las cifras no nulas después del quinto lugar decimal.

Tabla 6.8. Permeabilidad magnética relativa de cada uno de los aceros inoxidables

AIS| Permeapllldad
relativa
409 1
430 1
439 1
441A 1
444 1

La profundidad de penetracién se calcul6 empleando la ecuacion 2.8 ya
citada. En la Tabla 6.9, se indica la profundidad de excitacibn magnética para 10 Hz
en cada uno de los aceros en estudio.

Tabla 6.9. Profundidad de penetracién de cada uno de los aceros inoxidables

Profundidad de
AlISI penetracion

(mm)
409 0,52
430 0,53
439 0,96
441A 0,77
444 0,62

Teniendo en cuenta la frecuencia de excitacion de 10 Hz y el espesor de cada
una de las placas (0,5 mm), la profundidad de penetracién del campo magnético de
excitacion abarca el espesor de las placas de todos los materiales.

6.2.3 Propiedades mecéanicas

Debido a la geometria de las placas originales, para los ensayos de traccion
uniaxial se pudieron cortar por laser: 4 probetas de 0° y 7 de 90° bajo Norma [ASTM
E8, 2004]. En la Figura 6.8, se observa una fotografia de una de las probetas para
ensayos de traccion segun la Norma indicada.

R 102,21 mm

Figura 6.8. Dimensiones de la probeta segun la Norma ASTM ES8.
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Para obtener las propiedades mecanicas de estos tres materiales
seleccionados, se ensay6 hasta ruptura una probeta de 0° y otra de 90°. Los
ensayos se realizaron en la Gerencia de Materiales, Division Materiales Avanzados,
Laboratorio SUR 100, utilizando la maquina de traccibn Shimadzu de 100 kN
controlada por un ordenador, donde se registraron las mediciones de carga en
funcion del alargamiento, ya que no se disponia de “strain gauges”. Las mediciones
se realizaron de forma continua y simultanea con la carga instantanea aplicada y el
alargamiento resultante. Se utiliz6 una celda de carga de 100 kN. El ensayo se
realizé a una velocidad constante de 1 mm/min, siguiendo una Norma [IRAM IAS-
U500-102]. El ensayo de traccion hasta la ruptura final, tuvo una duracién total de
varios minutos. En la Figura 6.9 y 6.10 se muestra una fotografia de la maquina de
ensayo Yy de las probetas ensayadas, indicandose la posicion de la fractura con una
elipse amarilla.

Figura 6.9. Fotografia de la maquina usada para los ensayos de traccion a ruptura,
Shimadzu de 100 kN.
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41A90° |

Figura 6.10. Fotografia de las probetas ensayadas hasta la ruptura, se indica la
ruptura con una elipse amarilla.

En la Figura 6.11 se presentan las curvas superpuestas (0° y 90°) de tensién-
alargamiento de los aceros inoxidables: 409, 430 y 441A. Las curvas muestras un
aspecto redondeado sin ningun punto de inflexion que indique el limite elastico para
el material, por lo cual se debe escoger la tension correspondiente al 0,2 % de la
deformacion plastica como su limite.
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Figura 6.11. Curvas superpuestas (0° y 90°) de tensidén-alargamiento de las probetas
ensayadas AlSI a) 409, b) 430 y c) 441A, para 0° y 90°.

La curvatura del grafico tension-alargamiento depende de varios factores
como por ejemplo, la composicion quimica, el nivel de trabajado en frio y la direccion
de las tensiones en el material. Esto se puede observar claramente en las Figuras
6.10 y 6.11, donde se ve que el acero que tiene menor porcentaje de Cr (AISI 409)
presenta mayor ductilidad (mayor defomacion plastica), seguido del 430 y por ultimo
el 441 A (ver Tabla 6.1). En la Tabla 6.10, se muestran las propiedades mecanicas de
los aceros en estudio, obtenidas de las curvas de ensayos a traccion para 0° y 90°.

Tabla 6.10. Propiedades mecanicas de los aceros inoxidables AlISI: 409, 430 y 441A.

Limite Tension de | Tension

Aceros AISI | elastico fluencia de rotura

o, (MPa) o, (MPa) o; (MPa)
409 Q° 207 376 287
409 90° 202 374 282
430 0° 290 439 379
430 90° 288 442 350
441 Q° 434 577 405
441 90° 423 557 406

6.2.4 Mediciones de RMB y EMA

Se presentan los diferentes ensayos experimentales de las técnicas aplicadas

de RMB y EMA en diferentes probetas en estos aceros.
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6.2.4.1 Estudio de anisotropia magnética, probetas “cuasi
cuadradas”.

Para estudiar la anisotropia magnética inducida por el proceso de laminacion
original, se utilizé la técnica de RMB en estos aceros inoxidables ferriticos. Si bien
también se implementd simultdneamente el sistema de mediciébn de EMA, ésta no
pudo ser visualizada por encima del umbral del ruido electronico, debido a que el
campo magnético adecuado para medir el RMB, no era suficientemente grande para
la EMA. Por lo tanto en este caso no se pudo medir la EMA.

Por cada placa se obtuvo una probeta denominada “cuasi cuadrada” con
dimensiones de: 157 mm x 125 mm x 0,5 mm. Como son 5 materiales diferentes se
obtuvo un total de 5 probetas.

El campo de excitacion del yugo se lograba con una corriente sinusoidal de 10
Hz con una amplitud de 1 V, producida por el generador de funciones LeCroy ARB
Studio 1102, amplificadas con un amplificador de potencia. La bobina sensora del
RMB estaba colocada en el centro del yugo. El yugo fue ubicado sobre la direccién
0°-180° de una circunferencia dibujada sobre la probeta, de modo que la direccion de
laminacion y las lineas del campo coincidieran con la direccion 0°-180° (ver Figura
6.12). Luego se variaba la direccion del campo girando el yugo cada 15° hasta
completar la circunferencia. En la Figura 6.13 se muestra una fotografia del sistema
de medicién experimental.

Figura 6.12. El yugo se ubicé en el centro de la muestra y se fue rotando cada 15° de
acuerdo con los angulos indicados.

168



Figura 6.13. a) Fotografia del sistema experimental de medicién del RMB, b) detalle
de la posicion del yugo.

6.2.4.2 Ensayos de RMB y EMA en probetas rectangulares

Como la EMA no fue detectable con el campo magnético generado por el
yugo, se construyo especialmente un solenoide que pudiera “envolver” a las probetas,
generando asi un mayor campo magnético.

Para estos estudios se midieron el RMB y la EMA sobre probetas
rectangulares obtenidas a partir de las placas originales. Las dimensiones de las
probetas eran: 85 mm x 210 mm x 0,5 mm. Por cada placa se obtuvieron dos
probetas una en el sentido de laminacién (0°) y otra en su direccion perpendicular
(90°). Como eran cinco materiales diferentes se obtuvo un total de 10 probetas.

El solenoide se construyé con 1500 vueltas, una longitud de 18 cm y diametro
interno de 9,5 cm. Las probetas fueron introducidas en el solenoide, generando el
mayor campo magnético en el centro del mismo. Para capturar la EMA se emple6 un
equipo de EA de 2 canales, un canal para el sensor resonante de 150 kHz (PAC
R15I-AST S/N DN32) y otro canal para el sensor de banda ancha (WD, 100-800 kHz,
PAC WD S/N AE®65), cada uno con un preamplificador externo de 40 dB con bajo
nivel de ruido (< 7 pV). Entre los sensores y la superficie del material se creo un
acoplante adecuado. Tanto la bobina sensora de RMB como los dos sensores de
EMA se sujetaron sobre la cara superior de la probeta con cinta aisladora (ver Figura
6.14). La bobina en la zona central y los dos sensores de EA aproximadamente a 80
mm. En la fotografia de la Figura 6.15 se puede apreciar la disposicion experimental
completa.

La excitacion utilizada sobre la bobina fue una sefal sinusoidal de 10 Hz;
producida por un generador de funciones LeCroy ARB Studio 1102, con una amplitud
de 1 V que luego fue amplificada por un Amplificador de Potencia especialmente
construido. La maxima corriente circulante en la bobina era de aproximadamente de
0,15 A. Los valores fueron obtenidos midiendo la caida de tension en una resistencia
de 10 Ohm, en serie con la bobina excitadora. La bobina sensora del RMB se conect6
a un amplificador especialmente disefiado, con una banda de paso de 1-500 kHz con
bajo nivel de ruido.

Se digitalizaron simultdneamente en el osciloscopio LeCroy todas las sefales,
de acuerdo con el siguiente detalle: canal 1: sefial de RMB, canal 2: sefial de EMA
del sensor de Banda Ancha, canal 3: sefial de EMA del sensor Resonante, y en el
canal 4 la caida de potencial en la resistencia. Para conocer la influencia del campo
magnético de excitacion sobre los sensores de EMA, se hicieron ensayos previos
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donde se verificd que no se producia ninguna interferencia [Neyra Astudillo M. R. et
al., 2015].

[

a) b)

Sensores EA

Bobina sensora RMB

..

7/

Probeta

Figura 6.14. a) Fotografia de una probeta con el sensor de RMB y los 2 sensores de
EA. b) Fotografia de la probeta dentro del solenoide con los 3 sensores acoplados.

Figura 6.15. Fotografia del sistema experimental de medicién del RMB y EMA.

6.2.4.3 Ensayos de traccion con varias etapas de deformacién

Las probetas de AISI 409 de 0° y 90°, se sometieron a ensayos de traccion
uniaxial con diferentes grados de deformacion, empleandose la maquina de traccion
Shimadzu, con las mismas condiciones de velocidad de deformacion anterior (1
mm/min). Llegado el turno de realizar los ensayos con los otros dos materiales (AISI
430 y 441 A), ante la imposibilidad de satisfacer las condiciones requeridas por el
Laboratorio SUR 100, se tuvo que recurrir a completar los ensayos en otro
Laboratorio. Se accedid al Laboratorio del Grupo Componentes Estructurales y
Combustibles de Muy Alta Densidad, Gerencia Ciclo de Combustible Nuclear, donde
se pudo emplear la maquina universal de ensayos EMIC DL10000 No. 11205 NS 443,
de 10000 kgf controlada por una PC con el programa Tesc version 3.04. En la Figura
6.16 se muestra la maquina de ensayo de traccion EMIC.
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Figura 6.16. Fotografia de la maquina de traccién EMIC con su extensometro.

Las probetas de 0° y de 90° de los tres materiales, fueron deformadas en
cuatro etapas sucesivas. Las tres probetas de un mismo material fueron deformadas
hasta una deformacion de D; y luego ensayada en el Laboratorio de EA midiéndose
el RMB y la EMA empleando el solenoide. A continuacion se deformd hasta D,;
repitiéndose los ensayos de RMB y EMA. El mismo procedimiento se emple6 hasta la
deformacion D,.

Debido a la geometria rectangular de las placas originales, se pudo obtener
una mayor cantidad de probetas de 90° que de 0°. Esto permitié solamente en el caso
de 90°, separar como “testigo” una de las probetas en cada etapa de deformaciéon (D,
a D,) para posteriormente analizar su microestructura y la anisotropia magnética de la
zona de mayor deformacion.

En la maquina de traccion EMIC, se media la carga instantanea aplicada (con
una celda de carga de 50 kN) y la deformacién resultante con un extensémetro Trd 6,
de 50 mm de apertura inicial. Los ensayos se realizaron también a una velocidad
constante de 1 mm/min.

En las Figuras 6.17 a 6.19 se muestra la reconstruccion de las sucesivas
etapas de deformacioén, para las probetas de los aceros AISI: 409, 430 y 441A (0° y
90°). Comparando esas Figuras con las Figuras 6.9, se observa que las probetas
fueron deformadas apenas un poco mas de la zona de fluencia. Las incongruencias
en la continuidad de las distintas etapas de deformacién (Figura 6.18 y 6.19) se
podrian deber a deslizamientos en los soportes de la maquina de traccién y a la falta
de calibracion inicial que fuera informada posteriormente a la realizacién de estos
ensayos. Dado que no se disponia de mas material para hacer otras probetas, los
ensayos no pudieron repetirse.
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Figura 6.17. Reconstruccién de la curva de tension-alargamiento del AISI: 409 para
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Figura 6.18. Reconstruccion de la curva de tensiéon- deformacién del AlSI: 430 para
a) 0°y b) 90° (maquina EMIC).
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Figura 6.19. Reconstruccién de la curva de tension-deformacion del AISI: 441 para a)

0°y b) 90° (maquina EMIC).

6.2.4.4 Ensayos de RMB y EMA en probetas deformadas

En toda esta etapa para medir el RMB y la EMA, las probetas fueron excitadas
a través del campo magnético dentro del solenoide. Este era excitado por una onda
sinusoidal de 10 Hz, producida por un generador de funciones con amplitud de 1,5V,
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incrementada a través de un amplificador de potencia. La intensidad de corriente
maxima fue de 0,6 A, medida en una resistencia de 10 Ohm en serie con el
solenoide, produciendo un campo magnético méximo de 4,4 kA/m. La bobina sensora
de RMB se conectaba a un amplificador con una banda de paso (1-500) kHz con bajo
nivel de ruido. Para capturar la EMA, se utilizaron los mismos sensores que en
6.2.4.2, uno resonante y otro de banda ancha. La bobina sensora del RMB se
ubicaba en la zona central de la probeta y los 2 sensores de EA en cada uno de los
extremos de la misma. La direccion del campo producido por el solenoide era paralela
a la direccién axial de la probeta. Para mantener todo el conjunto en la zona central
del solenoide (mayor campo magnético) se construyé0 un soporte de plastico
adecuado.

Después de cada etapa de deformacion plastica, se hicieron los ensayos de
RMB y EMA en cada una de las probetas deformadas para cada tipo de acero, para
0° y 90°. Todas las sefiales fueron registradas en el osciloscopio digital LeCroy con la
misma configuracién anterior (ver 6.2.4.2). En la Figura 6.20 se muestra la fotografia
del sistema de medicion y la ubicacion de los sensores de RMB y EA.

Figura 6.20. a) Fotografia del sistema experimental de medicién del RMB y EMA, b)
detalle de la ubicacion de los sensores de RMB y EA.

6.2.4.5 Estudio de anisotropia magnética en probetas deformadas

Como ya se dijo (ver seccion 6.2.4.3) para el estudio de la anisotropia
magnética y el analisis microestructural, sélo se pudieron utilizar las probetas
uniaxiales cortadas perpendicularmente al sentido de laminacion (90°). Una vez
alcanzada cada una de las deformaciones parciales D; a D4, se desmontaba la
probeta y en el Laboratorio del Departamento ICES y Ondas Elasticas, se realizaban
las mediciones de anisotropia magnética con el RMB.

Para estos ensayos se construyd un pequefio yugo de tamario tal que pudiera
describir un giro completo en la zona central de mayor deformacion de la probeta (ver
Figura 6.21). EI campo magnético de excitaciobn se lograba con una corriente
sinusoidal de 10 Hz producida por el generador de funciones LeCroy ARB Studio
1102, amplificada con un amplificador de potencia. La bobina sensora del RMB
estaba colocada en el centro de las patas del pequefio yugo. La probeta fue ubicada
sobre la direccién 90°-270° del gréafico polar, de modo que la direccion de laminacién
coincidiera con la direccion 0°-180° del gréfico (ver Figura 6.22). La direccién de 0°
coincidia con el campo magnético inicial, luego se variaba la direccion del campo
girando el yugo cada 30° hasta completar la circunferencia.

Todas las sefiales fueron grabadas en el osciloscopio LeCroy, en el canal 1 la
sefial RMB y en el canal 2, el voltaje de excitacion sobre una resistencia de 10 Ohm.
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Figura 6.21. Esquema del sistema experimental de medicion del RMB para las
probetas de 90°.

Probeta
uniaxial

Figura 6.22. Fotografia de una vista amplificada del sistema de mediciéon del RMB en
una probeta de 90°.

6.3 Resultados y discusion

En este apartado se presenta la caracterizacion de los materiales en estado
original y con cada etapa de deformacion, relacionandolas con el RMB y la EMA.

6.3.1 Caracterizaciéon, materiales en el estado original

En esta seccibn se presentan los resultados obtenidos respecto a la
composicion quimica, microestructural y textura cristalina, en el estado de recepcion
de todas las placas y su relacion con el RMB y la EMA medidos.
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6.3.1.1 Analisis microestructural

Para corroborar la composicién quimica del fabricante se realiz6 un analisis
por EDX, en muestras de cada uno de los materiales. Se observé que los resultados
obtenidos por EDX estan dentro de los porcentajes presentados por el fabricante (ver
Figura 6.2 y Tabla 6.4).

En la Figura 6.23 se presentan las metalografias de estos aceros sin
deformar, indicandose con una “flecha” de color rojo la direccion de laminacion. Estas
placas fueron laminadas en frio y recocidas, seguidas de un decapado, con un
espesor final de 0,5 mm [Carb6 M. H, 2008]. Presentan una microestructura
constituida por una matriz ferritica y granos recristalizados en forma equiaxial. Para
los cinco materiales, no se manifestd nitidamente la deformacion producida por la
laminacién ya que no se ven granos alargados. En a) el acero 409 presenta grano
duplex con pequefios granos recristalizados que varian de 10 pm a 100 um; en b) el
430 presenta un tamafio de grano uniforme de 10 pm a 20 pm, con carburos
dispersos de manera uniforme; c) el AISI 439 presenta a pequefios granos
recristalizados que varian entre 5 a 50 um; d) el 441A, muestra también un tamafio de
grano duplex con variacion entre de 10 um a 200 um y en e) el AISI 444, presenta
pequefios granos recristalizados que varian entre 5 a 50 ym. [Castillo Guerra, 2012].
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Figura 6.23. Fotografias de las microscopias épticas de las probetas de los aceros
inoxidables AISI a) 409, b) 430, c) 439, d) 441A y e) 444 sin deformar. La flecha roja
indica el sentido de laminacién.

6.3.1.2 Analisis de textura cristalogréfica

En la Figura 6.5 se ven las FDP de los planos (110), (200) y (211) para los
materiales originales sin deformar. En el caso de textura aleatoria, los polos se
distribuyen uniformemente en la proyeccién, pero si existe textura como tal, los polos
apareceran alrededor de algunas orientaciones preferenciales dejando las demas
areas desocupadas. La direccién de laminacion (DL) esta usualmente situada hacia el
norte de la superficie, y la direccién transversal (TD) hacia el oeste de la figura de
polos. El centro del circulo corresponde a la direccion normal (DN) del plano de la
muestra. Con los colores se indican los niveles de intensidad de las reflexiones desde
un valor maximo y un minimo. En la FDP (110) para todos los materiales, se registran
los valores de mayor intensidad en la DT y a aproximadamente a 30° lo largo del
plano DN - DT. Para las FDP (200), se observan componentes de textura en la tres
direcciones: DN, DT y DL y en la FDP (211) se ve que en todos los aceros hay una
mayor intensidad en la DN y ay aproximadamente a 70° del pano DN-DT.

El andlisis de textura realizado muestra caracteristicas similares con los
tradicionales aceros ferriticos laminados en frio y recocidos [Pimentel Fraga G.,
2014]. De la Figura 6.6 se observa en el corte ODF para phi2= 45° |a existencia de
cuatro componentes de textura: {111} <1-21>, {111} <1-10>, {554} <-2-25> y una
rotada 10° {113} <1-10>. Las fracciones de volumen varian entre 2,99 % y 14,02 %
(ver Tablas 6.5 y 6.6), con una mayor intensidad en las orientaciones que pertenecen
a los planos {111}, presentes en las orientaciones 2 y 3 que corresponden a los
mecanismos de nucleacién de alta energia, por el proceso de recristalizacion (ver
Figura 6.24). La textura de recristalizacibn depende de la textura inicial de la
laminacién en frio y de la microestructura. La recristalizacion de la laminacién en frio
procede en gran parte por el crecimiento anormal de subgranos en la vecindad de los
bordes de grano. A diferencia de los aceros al C, las bandas de cizallamiento en el
grano no son prevalentes y, por lo tanto, no actian como sitios primarios para la
nucleacion de la recristalizacion [Raabe D et al. 1993, Ferreira Filho A. et al. 2008].
Raabe D. et al. (1993), establecen que la variacion del contenido del Nb y Ti no
producen cambios en la textura de estos aceros inoxidables, pero si el contenido de
Cr, en algunas componentes. Por el contrario, Ferreira Filho A. et al. (2008), indicaron
gue la adiciéon de elementos aleantes como el Ti y Nb provocan una disminucién en
algunas componentes de la textura de laminacion en frio.

En los resultados de estas Tesis, considerando las Tablas 6.1 y 6.6, se
observa que el acero 430, que no contiene Nb ni Ti, es el que presenta menor
volumen porcentual total (23,09 %) en las componentes identificadas.
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En la Figura 6.6, se observa que los cortes de la ODF para phi2=45°en los
casos del 430 y del 444 las imagenes coloreadas son bastante similares entre si,
pero diferentes al resto.
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Figura 6.24. (a) Textura de un acero ferritico convencional en el estado deformado y
recristalizado y (b) principales orientaciones y mecanismos de nucleacion asociados.
BD=Bandas de deformacion. Las fibras y y a se sefialan con un circulo azul y rojo,
respectivamente [Pimentel Fraga G., 2014].

Debido a la complejidad del analisis de la informacion de la textura no se pudo
hasta ahora hallar una definida correlacion con las caracteristicas microestructurales
fisicas y magnética de los distintos materiales. Queda este tema como una de las
tareas pendientes de esta Tesis.

6.3.1.3 Anélisis de las sefiales de RMB y EMA

Se presenta en esta seccion el estudio de la anisotropia magnética mediante
el RMB (probetas “cuasi cuadradas”) y el andlisis de las sefiales de RMB y EMA, de
los cinco tipos de aceros en las placas rectangulares con las dimensiones apropiadas
para su empleo dentro del solenoide de excitacion magnética.

6.3.1.3.1 Estudio de la anisotropia magnética, probetas “cuasi cuadradas”

En esta seccién se presenta la anisotropia magnética que esta relacionada
con el eje de facil magnetizacion. El eje de facil magnetizacién se identifica mediante
un diagrama polar del valor RMS del RMB [Stefanita C. G, 2008]. En esta seccion se
presentan estos diagramas para las probetas “cuasi cuadradas” de los 5 aceros
inoxidables ferriticos. El propésito de estas mediciones fue analizar la influencia de la
direccion de laminacién en la magnetizacion. Las mediciones angulares se hicieron
cada 15°, con frecuencia de excitacion de 10 Hz y amplitud de 1 V sobre el yugo.

En la Figura 6.25 se muestra el diagrama polar del valor RMS del RMB para
cada acero inoxidable, sin deformar. Para el 409 (a) y para el 439 (c), la forma de la
grafica revela la direccion de un eje de facil magnetizacion (mayores valores de RMB)
coincidente con la direccion de laminacién (DL), corroborandose asi la indicacion del
fabricante. Para el 430 (b) y para el 444 (e), el eje de facil magnetizacion es
perpendicular a la DL, revelando una discrepancia con los datos del fabricante. Estos
resultados muestran coincidencias con el trabajo de Caldas Morgan M, (2012) para el
acero 430. En la seccion anterior se analizd la textura cristalografica de todos los
aceros, alli también se encontraron diferencias en estos dos ultimos aceros respecto
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del resto. Estas diferencias en las texturas podrian ser responsables de la rotacion de
los correspondientes mapas de anisotropia magnética. Para el 441A (d), se ve una
distribucion casi uniforme, no presentando una anisotropia magnética claramente
distinguible, probablemente debido a que es el material con mayor dureza. Los
resultados de la anisotropia magnética para: 430, 441A y 444, también podrian
deberse a las tensiones generadas en el proceso de laminacién que provocan
tensiones residuales compresivas en direccion longitudinal, y de traccion en la
direccion perpendicular. Debido al fenébmeno de la magnetostriccion inversa, los
dominios magnéticos tienden a alinearse paralelamente a las tensiones de traccion y
perpendicularmente a tensiones compresivas (ver Figura 6.26), lo que resulta en una
mayor cantidad de dominios magnéticos alineados perpendicularmente a direccién de
laminacién al final del proceso [Cullity B. D., Graham C. D; 2009, Stefanita C. G.,
2008; De Olivera Praxedes T., 2012; Neyra Astudillo M. R. et al., 2017].

Ademas en general, el andlisis de las metalografias revela que las
deformaciones provocadas en el proceso de laminacion y posterior recocido, no
modificaron sustancialmente la forma equiaxial de los granos.
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e)

Valor RMS (mV)

Figura 6.25. Mapa de anisotropia magnética, valores RMS de las sefiales de RMB en
las placas de aceros AISI a) 409, b) 430, c) 439, d) 441 y e) 444. La flecha roja
muestra la direccién de laminacion (DL) tal como fue indicada por el fabricante.
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Figura 6.26. Efecto magnetoelastico: los dominios se alinean paralelamente a la
direccién de traccion y perpendicularmente a la direccion de compresiéon [De Olivera
Praxedes T., 2012].

6.3.1.3.2 Estudio de las sefales de RMB y EMA, placas rectangulares

Para estos estudios se midieron el RMB y la EMA sobre probetas
rectangulares obtenidas a partir de las placas originales (ver seccion 6.2.4.2))
empleandose el solenoide como generador del campo magnético. Por cada placa se
obtuvieron dos probetas una en el sentido de laminacion (0°) y otra en su direccion
perpendicular (90°). Como eran cinco materiales diferentes se obtuvo un total de 10
probetas.

En cada ensayo se obtuvo un archivo por cada sensor de EMA (resonante y
de banda ancha), otro por la corriente de excitacién y uno por el sensor de RMB. Asi

se procedi6 para cada direccion de corte de las probetas (0° y 90°). Es decir, un total
de 8 archivos por cada acero ensayado. Las sefiales del osciloscopio fueron
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digitalizadas con una frecuencia de 2,5 MSamples/s. Las sefiales de RMB y EMA se
procesaron con la ayuda de Matlab, calculandose su envolvente y su valor RMS.

En una primera etapa se analizaron todas las sefiales de la EMA para el
sensor de banda ancha y el sensor resonante. Se observé que el comportamiento de
las sefiales para ambos sensores coincidia, por lo tanto aqui s6lo se presenta el
andlisis de las sefiales del sensor resonante que es el que tiene mayor sensibilidad. A
modo de ejemplo, en la Figura 6.27 se muestran, superpuestas, las sefiales del RMB
de los aceros 441A y 409 (méxima y minima dureza respectivamente) para 0° y 90°.
Los valores de las ordenadas estan expresados en Numero de Cuentas, sabiendo
gue entre dos cuentas consecutivas hay 0,4 ps. Se puede ver alli que hay visibles
diferencias en las sefiales de RMB, comparadas tanto en los materiales, la direccion
de corte de las probetas, sus amplitudes y formas de las sefales. Los mayores
valores de amplitud corresponden al acero 441 A (maxima dureza), tanto en a) como
en b).
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Figura 6.27. Sefiales superpuestas de RMB en los aceros 409 y 441A. a) para 0° y b)
para 90°.
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La misma representacion se emplea en la Figura 6.28 para las sefiales de la
EMA. También se pueden apreciar las diferencias en la forma y amplitud de las
sefiales tanto para direccién de laminacién (0°) como para el sentido perpendicular
(90°). Pero en este caso la sefial de mayor amplitud corresponde al acero con menor
dureza (409). Asi las sefiales de EMA y de RMB, tienen en este caso un
comportamiento inverso.
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Figura 6.28. Sefiales superpuestas de EMA en los aceros 409 y 441A. a) para 0°y b)
para 90°.

En la Figura 6.29 se muestran las envolventes de las sefiales del RMB para
todos los aceros, a la izquierda para 0°y a la derecha para 90°. Se observa que
existen diferencias notables en las formas de las envolventes para un mismo acero, y
también entre todos los aceros para la misma direccion.
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Figura 6.29. a) Envolvente de la sefial RMB para 0° y b) para 90° para todos los
aceros en estudio.

Con el mismo procedimiento en la Figura 6.30, se muestran las envolventes
de las sefales de la EMA, para todos los aceros. Se observa que las envolventes
para 90° tienen en general mayor amplitud respecto a las obtenidas para las probetas
en el sentido de laminacién (0°), ademas se observan diferencias en las formas de las
envolventes de cada acero. Aqui también la EMA presenta un comportamiento
diferente en cada situacion.
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Figura 6.30. a) Envolvente de la sefial EMA para 0° y b) para 90° para todos los
aceros en estudio.

Las Figuras 6.29 y 6.30 también estan evidenciando influencias del tamafio de
grano, porcentaje de Cr y otros aleantes, dado que cada acero tiene su
microestructura diferente.

Observando las envolventes de las sefiales del RMB para el sentido de
laminacién (Figura 6.29 a) se ve que la envolvente del 441A es la que tiene la mayor
amplitud y el de menor amplitud es el 430. La microestructura del 430 presenta un
tamarnio de grano uniforme de 10 um y 20 um y la del 441A presenta tamafio de grano
diplex, de 50 um y 200 um. Segun Freddy A., et al., (2007), en regiones del material
con tamafio de grano grueso y baja densidad de dislocaciones, se obtiene un menor
namero de PDM en movimiento. También el aumento en la distancia entre
dislocaciones y bordes de grano reduce las emisiones pero aumenta sus amplitudes y
con el aumento de tamafio de grano disminuye la envolvente de la sefial. Este
comportamiento no se observa en las envolventes de las sefiales del RMB (ver Figura
6.29), debido probablemente al tipo de grano duplex con la convivencia simultanea de
varios tamafios de grano.

En la Figura 6.31 se grafico el valor RMS calculado para el RMB, en cada
acero segun el contenido de Cr (Tabla 6.1), junto con su microdureza, para 0° y 90°.
El mismo tipo de gréfico se hizo en la Figura 6.32 para el valor RMS calculado de la
EMA. Se observa que el valor de la microdureza Vickers aumenta segun el contenido
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de Cr y de algunos aleantes. El acero 409, con so6lo 11% de Cr en promedio, es el
gue tiene menor microdureza. Se ve también que el acero 430 y el 439 tienen igual
microdureza Vickers, esto se puede deber a que difieren muy poco en su contenido
de Cr pero el 439 tiene un pequefio porcentaje de Ti, el cual actia como un elemento
alfdgeno que se disuelve principalmente en la ferrita y la estabiliza reduciendo su
energia libre. El 441A, igual en contenido de Cr al 439, tiene una mejor resistencia a
la fluencia a altas temperaturas debido a la mayor cantidad de Nb y es el mas duro El
acero 444 tiene excelente resistencia a la corrosion gracias a la presencia de
aproximadamente 2 % de Mo en la aleacién. [Carbé M. H., 2008; Cardarelli F.; 2008;
Jiles D. 1995; Anteri G., 2012]. Estas explicaciones justifican las distintas
microdurezas de estos aceros y el orden elegido para su representacion grafica en
las Figuras 6.31 y 6.32. Es importante aclarar que en estos gréaficos, los valores de
las ordenadas estan en funcién de la denominacién de cada acero y representan
solamente una relacion creciente en el contenido de Cr.
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Figura 6.31. Grafico del valor RMS del RMB para los aceros segun el contenido de
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Figura 6.32. Grafico del valor RMS del EMA para los aceros segun su contenido de

Cr, junto con su microdureza: a) 0° y b) 90°.

En los graficos anteriores, para 0° se ve que el menor valor de RMS, se da en
el acero 430 con 16 % de Cr y el mayor para el 409 con el menor contenido de Cr (11
%). Para las probetas de 90° se observa un comportamiento inverso. En el caso de la
EMA los mayores valores del RMS se dan en el 409 con el menor porcentaje de Cr
(11 %) [Neyra Astudillo M. R. et al., 2015].

6.3.2 Caracterizacion de los materiales deformados

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos respecto a la
microestructura, el andlisis del ciclo de histéresis y su relacion con el RMB y la EMA
en las diversas etapas de deformacién de las probetas de traccién uniaxial.
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6.3.2.1 Caracterizacién microestructural

Para el andlisis microestructural, en las probetas uniaxiales deformadas, sélo
se tuvieron en cuenta las probetas cortadas en la direccion perpendicular al sentido
de laminacion (90°) ya que no se disponia de suficiente material para obtener mas
probetas de 0°. En la Figura 6.33, a modo de ejemplo, se observa la fotografia de la
reconstruccion de las probetas ensayadas del AISI 409, mostrando sobre ellas, las
inclusiones metalogréficas extraidas de la parte de mayor deformacién de cada una
(D1 con 5 % de deformacién final; D2 con 10 %; D3 con 15 % y D4 con 20 %).

409 90°

Figura 6.33. Fotografia de las probetas deformadas (90°).

En la Figura 6.34, se muestran las metalografias del acero AISI 409, para las
probetas deformadas en los ensayos de traccion uniaxial: a) 5 %, b) 10 %, c) 15 % y
d) 20 %. No se observa cambios significativos a medida que aumenta la deformacion.

v, SIS, |

Flgura 6.34. Fotografias de las metalograflas del acero |nOX|dabIe AISI 409, para
diferentes porcentajes de deformacion a) 5 %, b) 10 %, c) 15 % y d) 20 %. La flecha
roja indica el sentido de laminacion (DL) y la fecha verde el sentido de la traccion
(DT).
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En la Figura 6.35, se muestran las metalografias del acero AISI 430, para las
probetas deformadas en los ensayos de traccion uniaxial: a) 5 %, b) 8 %, ¢) 9 % y d)
13 %. No se observa cambios significativos a medida que aumenta la deformacion.

Figura 6.35. Fotografias de las metalografias del acero inoxidable AISI 430, para

diferentes porcentajes de deformacion: a) 4 %, b) 6 %, c) 9 % y d) 12 %. La flecha
roja indica el sentido de laminacién (DL) y la verde el sentido de la traccion (DT).

En la Figura 6.36, se muestran las metalografias del acero AlISI 441A, para las
probetas deformadas: a) 3 %, b) 4 %, ¢) 5 % y d) 7 %. Debido a que las
deformaciones no son muy grandes no se distinguié un nitido alargamiento de los
granos en la direccion de traccion (DT).

— ,.-. 3 = y b "’
Figura 6.36. Fotografias de las metalografias del acero inoxidable AISI 441A, para

diferentes porcentajes de deformacion: a) 2 %, b) 3 %, c) 4 % y d) 5 %. La flecha roja
indica el sentido de laminacion (DL) y la verde el sentido de la traccién (DT).

En la Tabla 6.11 se muestran los resultados de la microdureza Vickers para
cada probeta en los diferentes porcentajes de deformacion. Se observa que hay un
aumento de la microdureza con el aumento de la deformacion plastica, esto es debido
al endurecimiento del material. El mecanismo exacto del endurecimiento no se
conoce con precision, pero durante la deformacion se crean nuevas dislocaciones
gue interactian con las ya existentes, creando enredos de dislocaciones. La densidad
de dislocaciones aumenta con la deformacion, haciendo que sea mas dificil el
movimiento de éstas a través de las dislocaciones ya existentes y entonces el
material disminuye su ductilidad endureciéndose [Callister W. D., 2002].
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Tabla 6.11. Mediciones de microdureza Vickers para cada probeta en los diferentes

porcentajes de deformacion.

AISI 409 AISI 430 AISI 441A
Alargamiento | Microdureza| Deformacion | Microdureza | Deformacién | Microdureza

(%) Vickers (%) Vickers (%) Vickers
(HVo.) (HVop) (HVoy)

0 164 0 198 0 226

5 195 4 207 2 237

10 211 6 209 3 254

15 222 9 219 4 256

20 230 12 229 5 259

6.3.2.2 Andlisis del ciclo de histéresis

El ciclo de histéresis de estas probetas deformadas fue realizado de acuerdo
con lo descripto previamente. Por inconvenientes técnicos, sélo se pudieron medir los
lazos de histéresis para los aceros 430 (0° y 90°) y 441A (0°y 90°). En la Figuras 6.37
y 6.38 se muestra, la superposicién del ciclo de histéresis para las probetas del 430 y
441A, cortadas en el sentido de laminacién (0°), para una muestra sin deformar y otra
con la maxima deformacién alcanzada.
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Figura 6.37. Superposicion de ciclos de histéresis, probetas AISI 430 0°, con 0% y
12% de deformacion.
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Figura 6.38. Superposicion de ciclos de histéresis, probetas AISI 441A 0°, con 0% y 5
% de deformacion.

Para las probetas de 0° no se observa un cambio abrupto en la pendiente en
la zona central, para los dos aceros. Debido a la “estrechez” de los ciclos de
histéresis no se pudo determinar la coercitividad del material. Se ve que a medida
gue aumenta el porcentaje de deformacion, se produce una rotacion del ciclo de
histéresis en el sentido anti horario. Cuando mayor es la deformacion, mayores son
los valores de permeabilidad magnética para un mismo campo magnético, haciendo
que la curva gire en el sentido antihorario, presentando mayores valores de
magnetizacién. Esta apreciacién coincide con lo expresado por Olivera Praxedes T.
(2012).

En la Figuras 6.39 y 6.40 se muestra la superposicion del ciclo de histéresis
para las probetas 430 y 441A cortadas en el sentido transversal al de laminacién
(90°), para una muestra sin deformar y para los diferentes porcentajes de
deformacién. Para las probetas del 430, la pendiente central del lazo disminuye para
4 % y 6 % de deformacién y luego tiende a aumentar para 9 % y 12 %. Para 441A la
pendiente central del lazo aumenta para 2 % y 3 % y luego tiende a disminuir para 4
% y aumenta para 5 %. Este comportamiento se puede deber a que los dominios
magnéticos pueden moverse facilmente en la direcciébn del campo externo por la
deformacién aplicada que foment6 la aparicion de un eje de facil magnetizacion
[Tschuida Y. et al. 2017]. La configuracion final de las tensiones residuales de
traccion en la red cristalina, facilita el proceso del movimiento de las PDs y la rotacion
de los dominios haciendo que las muestras deformadas presenten mayores valores
en la magnetizacion [Neyra Astudillo M. R. et al. 2017]. Este ultimo comportamiento
se da para el 430, ya que el 441 con la maxima deformacion alcanzada (5 %) se
encuentra muy proximo a la zona de fluencia de la curva tensién-deformacion.
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Figura 6.39. Superposicion de cinco ciclos de histéresis del AlISI 430 90° para 0%,
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Figura 6.40. Superposicién de cinco ciclos de histéresis del AlSI 441A 90°, para 0 %,
2 %, 3%, 4 % y 5 % de deformacion plastica.

Existe otro factor que influye en la variacibn de los ciclos de histéresis
mostrados. Se trata de las tensiones residuales. Estas ultimas se producen en los
procesos de fabricacién de los materiales y en el caso de la deformacion plastica dan
lugar a deformaciones no uniformes. Las tensiones residuales influyen en la forma de
la inclinacion del ciclo de histéresis debido al efecto magnetoelastico, también
llamado magnetostriccién reversa [Cullity, 1972; Olivera T., 2012]. Ademas, debe
tenerse en cuenta la morfologia particular de las muestras usadas para la
determinacion del ciclo de histéresis, debido a la anisotropia de forma. En este caso
se tratd de pequefiisimas muestras de aproximadamente de 1 mm x 1 mm x 0,5 mm.
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6.3.2.3  Andélisis de las sefiales de RMB y EMA

Se presenta en esta seccion el estudio de la anisotropia magnética en los tres
materiales (409, 430 y 441A), mediante los ensayos de RMB en las probetas “testigo”
de cada deformacion. También se incluye el andlisis de las sefiales de RMB y EMA
en las probetas en cada etapa de deformacion.

6.3.2.3.1 Estudio de la anisotropia magnética en probetas “testigo”, 90°

Como ya se dijo, las tres probetas de un mismo material fueron deformadas
en distintos porcentajes, quedando en cada etapa de deformacion una como “testigo”.

En la Figura 6.41, se muestra el diagrama polar del valor RMS de las sefales
de RMB, para los aceros con las cuatro deformaciones, medidos sobre cada probeta
“testigo”, en la zona central de mayor deformacién, ubicando sobre ella un pequefio
yugo excitador y la bobina sensora. Se observa gque la anisotropia magnética inducida
en este proceso coincide con la direccion de traccion (DT), aumentando
constantemente el RMB con la deformacion, incrementandose también la dureza (ver
Tabla 6.11). Se indican las direcciones de laminacién (DL) y de traccién (DT).

AlSI 409 AISI 430
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ol T TR T [Fwwl DT |” w . [Fele %
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H

DT nJ

Figura 6.41. Mapa de anisotropia magnética usando el valor RMS, probetas
traccionadas, AISI a) 409, b) 430 y c) 441A, para los diferentes porcentajes de
deformacién axial. Se indican las direcciones de laminacion (DL) y de traccion (DT).
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En las Figuras 6.41 (a) y (c), para el AISI 409 y 441A se observa, comparando
con las Figuras 6.25 (a) y (d) (mapa de anisotropia, sin deformar), que al aumentar la
deformacién plastica se produce un eje de facil magnetizacion coincidente con la
direccién de traccion (DT), pero perpendicular a la DL (probetas de 90°), es decir hay
una rotacion. En el caso del 430 (b), ahora si se observa la anisotropia con mayores
valores de RMB en la direccion de traccion (DT) [Neyra Astudillo M. R. et al., 2017].
Las deformaciones mecénicas fuerzan los granos de un material en una direccion
preferencial y esto induce una anisotropia en las propiedades magnéticas. Al
aumentar la deformacién, aumenta la anisotropia y por ello el RMB se incrementa,
pues aumenta la cantidad de dominios en la direccién de deformacién y la cantidad
de eventos Barkhausen y su amplitud también [Alberteris Campos et al., 2007].

6.3.2.3.2 Andlisis de las sefales de RMB y EMA, probeta 0°y 90°

En esta etapa del trabajo de Tesis, se analizan los resultados de los ensayos
de las sefiales de RMB y EMA realizados en las probetas de ensayo de traccion
uniaxial, para 0° y 90° EI objetivo principal de esta parte, es estudiar el
comportamiento tenso-deformacional de los aceros inoxidables ferriticos AISI: 409,
430 y 441A deformados en frio, con el propésito de relacionar la deformacién plastica
con la direccién de laminacion y analizar las correlaciones entre los diferentes
pardmetros de las sefiales de RMB y EMA. De cada medicion, se registraron 4
archivos: uno para la tension de excitacion, otro para el RMB y dos para la EMA
(sensores de banda ancha y resonante). Asi, en las dos direcciones de corte de las
probetas (0° y 90°), se obtuvieron 24 archivos registrados para cada acero. Todas las
sefiales se digitalizaron con una frecuencia de 2,5 MSamples/s. En todos los casos
se analizan las sefiales correspondientes a un ciclo completo de excitacién. Se
procesoé las sefiales con la ayuda de los cédigos Matlab y Origin.

6.3.2.3.2.1 Anélisis de RMB

El sensor de RMB se coloc6 en el centro de la zona calibrada de las probetas.
En cada material y para cada direccion se ensayaron tres probetas: 0°-1, 0°-2, 0°-3;
90°-1, 90°-2 y 90°-3. Debido a la repetibilidad obtenida, a modo de ejemplo se
muestran solo los resultados de una de las probetas en cada direccion. Teniendo en
cuenta la frecuencia de digitalizacibon empleada, se obtuvieron sefales
correspondientes a dos ciclos de excitacion.

En la Figura 6.42, se muestra una sefial de RMB para dos ciclos de excitacion,
tal como fue adquirida en el osciloscopio, indicAndose en un recuadro verde la
porcion de sefial denominada “bucle”. Como se observa en la Figura 6.42, esta sefal
no esta libre de ruido. Este ruido pudo ser producido por la bobina de magnetizacion,
y de los equipos electrénicos empleados o el ruido eléctrico proveniente de otros
laboratorios.
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Figura 6.42. Sefial de RMB en funcion del tiempo

Una gran parte de ese ruido se puede disminuir mediante el uso de un filtro
digital. Con el objeto de mantener una respuesta lo mas plana posible en la banda
pasante, se realizé un filtrado con Matlab mediante un filtro pasabanda de tipo
Butterworth, de orden 4, con una banda de paso de 5 kHz-200 kHz (ver Figura 6.43).
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Figura 6.43. Filtro Butterworth, caracteristicas.

En la Figura 6.44 se presentan el resultado obtenido en la evolucion temporal
del RMB después del filtrado. Por razones fortuitas, las sefiales fueron digitalizadas
con un retraso (“delay”) respecto del maximo, de modo que para poder analizar dos
bucles completos de RMB, se estudid el registro temporal entre dos minimos
sucesivos de la corriente de excitaciéon, es decir, las sefales de RMB
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correspondientes al aumento y disminucion de la corriente. Todas las sefiales fueron
filtradas con las condiciones indicadas.
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-
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Figura 6.44. Sefal filtrada de RMB en funcién del tiempo

En las Figuras 6.45 a 6.47, se exponen las sefales superpuestas de RMB
para las probetas (0° y 90°) de cada acero, obtenidas en los diferentes porcentajes de
deformacion. Las sefiales correspondientes al AISI 409 para las muestras sin
deformar, no se presenta aqui, debido a que las mismas no fueron registradas en las
mismas condiciones experimentales que las demas, no permitiendo poder hacer un
andlisis comparativo.
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Figura 6.45. Sefales de RMB para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0°y

b) para 90°, AISI 409.
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Figura 6.46. Sefales de RMB para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0°y
b) para 90°, AISI 430.
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Figura 6.47. Sefiales de RMB para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0°y
b) para 90°, AISI 441A.

Se observa que, con el incremento de la deformacién final, aumenta la
amplitud de las sefiales y hay también un ligero corrimiento de las mismas hacia la
derecha. Esto implica que hace falta un mayor campo magnético para poder empezar
a mover las PDs y una mayor energia para lograrlo, ya que a mayor deformacion
aumentan la cantidad de sitios de anclajes que se oponen al movimiento. Este efecto
se observa tanto en la direccién de 0° como de 90° [Neyra Astudillo M. R. et al.,
2014].

Para el estudio de las sefales en el dominio frecuencial, se recurri6 a un
estimador del espectro de potencia que redujera la varianza de los resultados, ya que
las sefiales en cuestion son de caracter aleatorio. Asi se eligié el método de Welch
[Proakis J. y Manolakis D., 2007; Kypris et al., 2014] para este procesamiento. En
todos los andlisis que siguen, se desprecian las frecuencias mayores que 0,5 MHz,
ampliandose algunas zonas para una mayor claridad en las figuras.

En la Figura 6.48 se muestran conjuntamente, los espectros de potencia del
RMB para los tres diferentes aceros sin deformar, en las dos direcciones (0° y 90°).
Se pueden apreciar claramente las diferencias entre los distintos materiales. Los
maximos se observan para frecuencias de aproximadamente 0,02 MHz [Neyra
Astudillo M. R. et al., 2014].
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Figura 6.48. Espectro de potencia del RMB para los aceros: 409, 430, 441a, a) para
0°y b) para 90°.

De la Figura 6.48, el analisis espectral indica una tendencia similar para los
aceros 409 y 441A, en sus dos direcciones (0° y 90°). Para el acero 430 se observa
una mayor potencia en la direccion de 90°. Esto podria deberse a que las PDs
necesitan mayor energia para poder superar los obstaculos porque los granos se
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encuentran “alargados” en la direccion de laminaciéon [Miriam Rocio Neyra Astudillo et
al., 2014].

En las Figuras 6.49 a 6.51 se muestran la densidad espectral de potencia para
los mismos aceros, pero ahora, deformados con distintos porcentajes de
deformaciones. En todos los casos se mantuvieron invariables las condiciones del
campo magnético aplicado.

En la Figuras 6.49, se muestran los espectros de potencia del RMB para el
AISI 409, con diferentes porcentajes de deformacién, en las dos direcciones. Se
observa que el nivel de potencia maximo se encuentra por debajo de los 0,02 MHz,
en todas las etapas de deformacion, y luego va disminuyendo en forma mondétona.
También se ve que hay un corrimiento del maximo del espectro hacia la derecha y un
aumento de la potencia con el aumento de la deformacién plastica. Segun algunos
trabajos en aceros, a bajas frecuencias del espectro del RMB, la potencia disminuye
al aumentar la deformacion plastica [Hwang D.G.; Kim H. C., 1988]. En otros estudios
se encontré que a bajas frecuencias la potencia se incrementaba con la deformacion
plastica [Jagadish C., et al. 1990], es decir no hay tendencia definida.

Potenciafrecuencia (dBiHz)
Potenciaffrecuencia (dB/Hz)

o0l

001 002 003 004 0501 0,02 0,03 0,04
Frecuencia (MHz) Frecuencia (MHz)

Figura 6.49. Espectro de potencia del RMB para diferentes porcentajes de
deformacién para el 409, a) para 0°, b) para 90°.

En la Figura 6.50 se muestran los espectros de potencia para el AlISI 430,
para los diferentes porcentajes de deformacion, en las dos direcciones de corte de las
probetas. Se observa que el nivel de potencia maximo es menor que el caso anterior
y también se encuentra proximo a 0,02 MHz, para todas las etapas de deformacion, y
luego va disminuyendo en forma monétona. Para las probetas 0° del 430, se observa
la menor amplitud para la deformacion nula. Para las probetas 90° del 430, se
observa un comportamiento inverso.
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Figura 6.50. Espectro de potencia del RMB para diferentes porcentajes de
deformacién para el 430, a) para 0°, b) para 90°.

En la Figura 6.51, se muestran los espectros de potencia para el AlSI 441A (0°
y 90°), con diferentes porcentajes de deformacién. En el caso de 0°, se observa que
el nivel maximo de potencia, igual que en los casos anteriores, esta préximo a 0,02
MHz, en todas las etapas de deformacion, y luego va disminuyendo. Ademas se ve
gue con el aumento de la deformacién plastica, aumenta la potencia de la densidad
espectral y se manifiesta el mismo el corrimiento hacia la derecha, como en el caso
del AISI 409.
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Figura 6.51. Espectro de potencia del RMB para diferentes porcentajes de
deformacién para el 441A, a) para 0°, b) para 90°.

Los resultados para los aceros AlISI 409 y 441A revelan el incremento de la
amplitud del espectro, con el aumento de la deformacion plastica respecto a la
minima deformacion. Esto sugiere que la influencia de las tensiones es mas compleja
de lo que se creia originalmente. Es posible que un cambio en la energia de los
puntos de anclaje de las PDs, pudiera dar cuenta de un cambio de altura de la
distribucion de potencia.

La tendencia no definida de las curvas del espectro respecto a la deformacion
aplicada, se puede atribuir a la no homogeneidad en las diferentes muestras y
ensayos. Este hecho se puede atribuir a la presencia de tensiones locales en el borde
de grano, que aumentan el movimiento de las PDs de 90° Sin embargo, esta
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anomalia puede también atribuirse al desbalance de tensiones entre la superficie y el
resto del material [Rodriguez J. L. et al., 2007].

En la siguiente Seccion se hace un analisis de la funcibn RMS del RMB en
funcion del tiempo y de la corriente aplicada, para un ciclo de excitacion, teniendo en
cuenta las diferentes etapas de deformacién. La forma de “ala de mariposa” de estos
gréficos obedece al hecho de considerar un ciclo completo de la corriente, es decir
desde valores negativos a positivos. Como la tendencia de las sefales del RMB fue la
misma en los ensayos repetitivos (3 probetas de 0° y 3 de 90°) con cada uno de los
aceros, solo se muestra los resultados de una probeta para cada tipo de ensayo.

En las Figuras 6.52 a 6.57 se muestran lo indicado para los aceros AISI 409,
430 y 441A, con los diferentes porcentajes de deformacion, para las dos direcciones
de corte de las probetas (0° y 90°). Si bien las curvas dentro de un mismo ciclo son
similares tienen ligeras diferencias.

En la Figura 6.52 se muestra: a) funcion RMS vs. corriente aplicada, b) funcion
RMS vs. tiempo, para un ciclo de excitacién y c¢) funcibn RMS vs. tiempo, para medio
ciclo de excitacion, para una probeta cortada 0° y en la Figura 6.53 (a), b) y c)) para
una probeta de 90°.
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Para el AISI 409 en sus dos direcciones (0° y 90°), se observa que la corriente
de magnetizacion maxima es de 0,5 A. La forma de la funcion del RMS no cambia
significativamente para las diferentes deformaciones. A mayor deformacion se
observa que disminuye el numero de picos de la funcién. También se ve que aumenta
la amplitud de la funcién a medida que aumenta la deformacion, hecho que refuerza
la teoria de que, a estos niveles de deformacion, la densidad de dislocaciones no
alcanzé un valor critico como para influenciar negativamente la generacion de
avalanchas de RMB por el movimiento de las PDs [Albereteris Campos M., 2012].

La otra caracteristica de la funcion RMS es el desplazamiento de sus valores
maximos, hacia valores de campo (corriente) mas altos para las muestras mas
deformadas. Esto esta de acuerdo con el hecho de que la intensidad de RMB
observada debe correlacionarse con la coercitividad, ya que es la regién de campo
donde tienen lugar la mayoria de los eventos de las PDs de anclaje y desanclaje. No
siempre es asi ya que también hay otro mecanismo de generacién de sefial del RMB,
gue son los procesos de creacién y aniquilacion de las PDs, que tienen lugar en las
regiones de campo donde se ven las "rodillas" de los ciclos de histéresis [Piotrowski
L.et al. 2010, 2011]

El mismo criterio anterior se aplicd para la presentacion de los resultados en la
Figura 6.54 (a), b) y ¢)) para el 430, correspondiente a 5 etapas de deformacion, para
una probeta de 0°, y en la Figura 6.55 (a), b) y ¢)) para una probeta de 90°.
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Para el AISI 430 en sus dos direcciones (0° y 90°), se observa que la forma de
la funcion RMS sin deformacién, cambia significativamente con la deformacion. La
estructura de dos picos observada inicialmente desaparece, incluso para las
muestras con el nivel mas bajo de deformacion plastica. Se observa el mismo
comportamiento que con el 409, a mayor deformacion disminuye el nimero de picos
de la funcion RMS y se produce el desplazamiento de sus valores maximos, hacia
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valores de campo (corriente) mas altos para las muestras mas deformadas. Para las
probetas de 0° se ve que aumenta la amplitud de la funcion hasta el 4 % y luego
disminuye, y para las de 90° se muestra que disminuye hasta el 9% y luego aumenta
para la ultima deformacion. La disminucion de la funcion RMS, se podria explicar
porque el RMB esta afectado por la generacion de tensiones microescalares
compresivas. La razon de este comportamiento esta relacionada con la actividad de
las PDs de 90° y 180° en presencia de las tensiones residuales. Las tensiones
residuales de traccién amplian las PDs de 180° mientras que las tensiones residuales
de compresion aumentan las PDs de 90°. Debido a esta distorsiébn del volumen
elastico, el movimiento de las PDs de 90° necesita mayor campo magnético en
comparacion con los de 180°, esta es la razdon de por qué son conocidas estas PDs
como dificiles de mover. Como el RMB esta4 directamente relacionado con el
movimiento de las PDs, su amplitud méaxima disminuye al aumentar las tensiones
microresiduales de compresion [SheikhAmiri M., et al. 2014; Ping W., et al., 2008]

El mismo criterio para los dos aceros estudiados anteriormente se aplico para
la presentacion de los resultados en la Figura 6.56 (a), b) y c)) para el 441A,
correspondiente a 5 etapas de deformacion, para una probeta de 0°, y en la Figura
6.57 (a), b) y ¢)) para una probeta de 90°.
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Figura 6.56. Funcion RMS: a) vs. corriente aplicada; b) tiempo para un ciclo de
excitacion c) tiempo para medio ciclo de excitacion. Acero 441A, probeta 0°.
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Figura 6.57. Funcion RMS: a) vs. corriente aplicada; b) tiempo para un ciclo de
excitacion c) tiempo para medio ciclo de excitacion. Acero 441A, probeta 90°.

Para el AISI 441A en sus dos direcciones (0° y 90°), se observa que la forma
de la funcion RMS, sin deformacion, cambia significativamente con la deformacién, al
igual que para el 430. Se observa como en los dos aceros anteriores, que disminuye
el nimero de picos a medida que aumenta la deformacion, aumenta la amplitud de la
funcibn RMS a medida que aumenta la deformacién, y también se producen el
desplazamiento de sus valores maximos, hacia valores de campo (corriente) mas
altos para las muestras mas deformadas. Esto ultimo implica que hace falta mayor
energia para mover las PDs a medida que aumenta la deformacién, ya que aparecen
mayores trabas a su movimiento (dislocaciones, tensiones residuales, etc.).

El comportamiento de la funciébn RMS del RMB en respuesta a compresion y
traccion, generalmente se interpreta en términos del efecto magnetoelastico; es decir,
para materiales con magnetoestriccion positiva, la aplicaciéon de un esfuerzo de
tension alienta a la reorientacion de dominio de manera que su direccion de
magnetizacion se alinee a lo largo del eje de la tension, con el fin de reducir la
energia elastica. Para materiales con magnetostriccion negativa, la magnetizacion de
los dominios tendera alinearse a 90° del eje de la tensi6on para campos bajos.
Ademas de los cambios en la estructura de dominios debido a la tensién aplicada
existe la posibilidad de cambios en el volumen de los dominios [Jadashi, 1990, Cheng
Kai, 1990; Kypris O. et al., 2014]. EI RMB, que generalmente se asocia con el
movimiento de las PDs del180°, por lo tanto, aumentara cuando el campo magnético
se encuentra en la misma direccion que la tension aplicada, principalmente porque
hay méas paredes de 180° disponibles para moverse [Jadashi, 1990].

Como el acero inoxidable tiene magnetostriccién positiva, al estar sometido a
tensiones aplicadas o por el efecto de las tensiones residuales de traccion, en sentido
paralelo al campo, el nimero de emisiones del RMB aumenta, debido a la facilidad de
movimiento de las PDs en esa direccion [Branco da Silva Jorge P. M, 2015; Matos J.
et al., 2012]. Por el contrario, cuando el campo de magnetizacion es perpendicular a
la direccién de la tension, una parte del proceso de magnetizacion es la rotacién de
los momentos magnéticos en las regiones de alto campo, y la contribucién para la
nucleacién y aniquilacion de las sefiales de RMB no seria tanto como el caso anterior
[Cheng Kai, 1997].

Las Figuras 6.55 a 6.57, también muestran la dependencia del RMB sobre el
campo aplicado para diferentes contenidos de C y Cr y diferentes porcentajes de
deformacién. Para las probetas AISI 409 y 441A con muy bajo contenido de C se
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observa que la funcibn RMS del RMB aumenta con la deformacion plastica y ademas
tienen mayor amplitud que para las probetas del AISI 430 con mayor contenido de C.
En este Ultimo caso se observa un efecto inverso con la deformacion pléstica. Los
mismos resultados en una muestra de AlSI 430, fueron encontrados por O’Sullivan D.
et al., (2004) y Mészaros |., (2005). Esto se puede explicar de la siguiente manera: la
disminucion del RMB con la deformacion plastica se puede atribuir a que a medida
gue aumenta la deformacion plastica, aumenta la densidad de dislocaciones y eso
produce un cambio en la disposicién de las dislocaciones en la muestra. Las PDs se
bloguean o se mantienen en su sitio por las dislocaciones. Debido a las crecientes
interacciones entre las PDs y las dislocaciones al aumentar la deformacion plastica, la
fuerza magnetizante no es lo suficientemente grande para liberarlos y reduce el
movimiento de las PDs, disminuyendo el RMB. Esto también produce un mayor
endurecimiento del material al aumentar la deformacion [O’Sullivan D. et al., 2004,
Mészéros I., 2005].

Para los aceros AISI 430 y 441A para las probetas sin deformacioén, en la
funcion RMS se observan dos picos que corresponden a la nucleacion y aniquilacion
de los dominios, y con alguna contribuciébn del movimiento de las PDs de 180°
[Piotrowski et al. 2010; Antonio, Pedro P. De C et al., 2014]. Baiotto R. et al. (2010)
describieron una estructura de dos picos para una muestra sin deformar. Esta
estructura inicial con el aumento de la deformacion fue modificAndose hasta formar
una curva con un Unico pico para las deformaciones mas elevadas. En este trabajo se
menciond que las microtensiones podrian influir en este comportamiento. Kleber X.,
et al. (2004), explicaron la presencia de dos picos en términos de dos mecanismos
microestructurales: la nucleacién y la aniquilaciéon de las PDs de 90°. Cuando se
aplica un campo magnético paralelo al eje de tensién durante las mediciones de
RMB, en un material libre de tensiones, el primer paso es la reorganizacién de la
microestructura magnética, se produce simplemente mediante el desplazamiento de
las PDs 180°, mientras que después, también se requiere la creacion y movimiento
de las PDs de 90° para alcanzar el estado completamente magnetizado. Pérez
Benitez J. et al. (2005), explicaron que el primer pico en el perfil del RMB se debe a
las interacciones de las PDs con las particulas de segunda fase, y el segundo pico
corresponde al proceso de reversion de dominios, que requiere un alto campo
magnético.

Ademas se observa que las probetas de los aceros AlSI 430 sin deformacion,
tienen menor amplitud de la funcion RMS que las probetas AlISI 441A. Esto se podria
deber que el acero AISI 430 presenta un tamafio de grano mas pequefio y uniforme
(10 a 20) pm, comparado el AISI 441 A (5 a 200) um. En una muestra de Fe puro,
Gatelier-Rothea C. et al. (1998), evaluaron el efecto del tamafio de grano en el RMB,
encontrando que para granos pequefios, el nimero de dominios y de paredes que se
pueden mover es mucho mas grande que para granos mas grandes, por lo tanto, se
incrementa el RMB. Otros autores han obtenido resultados contrarios, con un menor
tamafio de grano (mayor cantidad de borde de grano), es decir mayor cantidad de
puntos de anclaje, mayor cantidad de saltos y por lo tanto mayor RMB [Freddy A. et
al., 2007, Torres Pupo C., Perez Benitez J. A., 2009].

Para la funcion temporal del RMS, en los tres aceros estudiados y en las dos
direcciones de corte, se observa que al aumentar el porcentaje de deformacion
plastica: (i) las funciones tienden a desplazarse hacia la derecha, y (ii) tiende a
disminuir la cantidad de picos en cada curva, apareciendo solo un pico central.

El desplazamiento de las curvas hacia la derecha, es debido a que hace falta
mayor energia (mayor corriente en el solenoide) para producir el movimiento de las
PDs, dando cuenta del “tiempo de retraso” que tuvo cada funcién RMS desde el inicio
hasta llegar al maximo, en cada etapa de deformacion [Neyra Astudillo M. R., et al.
2014; Kypris et al, 2014].
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La disminucion de la cantidad de picos y su transformacion en un pico central,
se podria deber a que la sefial de RMB se genera principalmente por los procesos
conectados con la reorganizacion rapida de la estructura de las PDs, debido a la
creacion y aniquilacion de los dominios. A medida que la deformacién progresa, se
crean los “enredos” de dislocaciones, y el mecanismo de fijacién lentamente se
vuelve predominante lo que lleva a la apariciéon y al posterior aumento de un pico
central [Piotrowski L. et al., 2010].

Para el siguiente analisis se estudia la funcibn RMS para un ciclo completo de
excitacion (250000 puntos), en 3 probetas de 0°y 3 de 90°, de cada material a través
de soélo tres parametros. Los parametros que se analizan son:

1. Amplitud del pico: promedio entre los dos bucles.

2. Posicién del pico: promedio entre los dos bucles, de la corriente
correspondiente al pico maximo.

3. Valor cuadratico medio, RMS: promedio del valor RMS entre los dos
bucles.

Los valores presentados corresponden al promedio de un ciclo de excitacion
(dos bucles) y se presentan unidos por lineas para facilitar su visualizacion.

Las Figuras 6.58 a 6.60 muestran la amplitud del pico en funcion de la
deformacién plastica para cada material, direccién (0° y 90°) y probeta.
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Figura 6.58. Amplitud del pico en funcién de la deformacién, acero 409 a) 0° y b) 90°,
tres probetas para cada direccion.
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Figura 6.59. Amplitud de pico en funcién de la deformacién, acero 409 a) 0° y b) 90°,
tres probetas para cada direccion.
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Figura 6.60. Amplitud de pico en funcién de la deformacién, acero 441A a) 0°y b)
90°, tres probetas para cada direccion.

En el caso del AISI 409, en a) y b) para las probetas de 0° y 90°, se observa
gue tienen un comportamiento similar. Para el 430 a) en las probetas de 0°, se ve que
en la primera deformacion aumenta la Amplitud del pico y luego disminuye. En b)
para las probetas de 90°, se observa que la Amplitud del pico tiende a disminuir y en
el 441A tanto en a) y b) para las probetas de 0° y 90° se muestra que la Amplitud del

pico aumenta con la deformacion.

En las Figuras 6.61 al 6.63 se grafica la Posicion del pico en funcion de la
deformacion plastica. La Posicion de pico se define como el valor de la corriente de
magnetizaciéon que corresponde al maximo de la funcién RMS.
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Figura 6.61. Posicién de pico en funcion de la deformacién, acero 409 a) 0° y b) 90°,
tres probetas para cada direccion.
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Figura 6.63. Posicion de pico en funcién de la deformacién, acero 441A a) 0°y b)
900, tres probetas para cada direccion.

En el caso del AISI 409 y 441A, en a) y b) para las probetas de 0° y 90°, en
general se observa que al aumentar la deformacion, hay un corrimiento hacia valores
mayores de corriente, es decir a medida que aumenta la deformacion se necesita
mayor corriente (energia magnética) para producir el RMB. Ademas se observa que
en el 441A para 90° se necesita menores energias que para 0°. Para el 430 en a)
para las 3 probetas de 0°, se observa que en promedio, los valores de la Posicién del
pico se corren hacia valores de menor energia (corriente). En b) para las probetas de
90°, se ve el efecto contrario.

Comparado con las de 0° en las de 90° el maximo RMB se produce para
menores valores de energia. Esto podria explicarse teniendo en cuenta que estas
Gltimas probetas presentan a la traccion mayor cantidad de bordes de grano por
unidad de longitud axial que las otras, siendo por lo tanto mas probable que al haber
mayores puntos de anclaje en la direccion de traccion sea posible destrabarlos al
traccionar con menores valores de energia y producir asi RMB.

En las Figuras 6.64 a 6.66 se grafica el Valor RMS en funcién de la
deformaciéon pléstica. Para el AISI 409 y 441A, el valor RMS aumenta con la

deformacién. Los resultados de los 3 aceros son similares a los resultados de la
Amplitud del pico.
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Figura 6.64. Valor RMS en funcién de la deformacién, acero 409 a) 0° y b) 90°, tres
probetas para cada direccion.
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Figura 6.65. Valor RMS en funcién de la deformacién, acero 430 a) 0° y b) 90°, tres
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Figura 6.66. Valor RMS en funcién de la deformacién, acero 441A a) 0° y b) 90°, tres
probetas para cada direccion.

El comportamiento del valor RMS en los 3 aceros es similar a los gréaficos de
las Figuras 6.59 al 6.61.

En el caso del AISI 409 y 441A, en a) y b) para las probetas de 0° y 90°, se
observa que el valor RMS aumenta a medida que crece la deformacion. En el caso
del 430°, a) en las probetas de 0° se ve que en la primera deformacion aumenta el
Valor RMS y luego disminuye. En b) para las probetas de 90°, se observa el efecto
contrario. Esto se podria explicar de la siguiente manera: los AISI 409 y 441A,
presentan menor porcentaje de C y tienen tamafio de grano duplex de mayor
dimensién comparado con el ASI 430 que presenta mayor porcentaje de C formado
carburos de Cr (ver Figura 6.21 y Tabla 6.1) y tienen tamafio de grano mas pequefio
y uniforme (10 a 20) um). Un tamafio de grano méas grande significa que tienen mayor
cantidad de dominios y menor cantidad de puntos de anclaje (bordes de grano) en su
microestructura, es decir las PDs pueden moverse mas libremente generando un
aumento del RMB con la deformacién de traccion.

En resumen, de los tres pardmetros estudiados en todos estos casos, el valor
RMS mostré ser el mas “potente” para analizar el RMB, ya que la repeticion de
ensayos muestra poca dispersion en todos los resultados.

Para el 441A, de acuerdo con la curva tensién—deformacion, la inestabilidad
de los resultados, se podria deber a que el rango de las deformaciones estudiadas se
encuentra muy cerca de la zona de fluencia. En esta zona, la deformacion no es
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homogénea. Para el 430 y 409, las deformaciones realizadas se encuentran en la
primera region posterior a la fluencia. En esta regién, la estructura de las
dislocaciones cambia significativa y homogéneamente en una vista macroscopica.
Los resultados de RMB estan claramente afectados por estos cambios en la densidad
de dislocacién, pero sus detalles son menos claros. Parece existir una relacion sutil
entre pequefios defectos como dislocaciones y el RMB. En general, se supone que
un mayor niumero de defectos aumentar la actividad del RMB, ya que habr4d més
repentinos movimientos de las PDs. Sin embargo, si estos defectos actlan como
puntos de anclajes fuertes, evitan que las PDs se muevan en absoluto y asi
disminuira la actividad del RMB [Volkers R., 2008].

Por otra parte, si los defectos son demasiado débiles, no actuaran como puntos de
anclaje, pero amortiguan el movimiento, por lo tanto hacen mas lentos los cambios
repentinos, lo que resulta una menor actividad del RMB. Para las dislocaciones
relativamente aisladas, todavia no esta claro si los defectos suficientemente grandes
puedan actuar como puntos de anclaje y, por lo tanto si aumentara o disminuira la
actividad del RMB. La resistencia de fijacion de dislocaciones aisladas y enredos de
dislocaciones son posibles. Las dislocaciones aisladas podrian tener suficiente fuerza
para actuar como puntos de anclajes, lo que significa que su presencia aumentara el
RMB. Alternativamente, las dislocaciones aisladas podrian tener fuerza de fijacion
insuficiente para actuar como puntos de anclajes, pero actian como amortiguadores
de la velocidad de movimiento de las PDs, lo que significa que su presencia
disminuiria el RMB [Volkers R., 2008, Cullity B. D, Graham C. D, 2009].

6.3.2.3.2.2 Andlisis de EMA

Como ya se ha demostrado, la EMA es muy sensible a los cambios
microestructurales en los materiales ferromagnéticos. Sin embargo, su aplicacion
para la evaluacion no destructiva de muestras deformadas plasticamente, raramente
ha sido considerada [Piotrowski L.et al., 2009].

Como se mencion6 anteriormente mientras se media el RMB (bobina sensor
en el centro de la probeta), en los extremos de la probeta se ubicaron los sensores de
EMA: uno resonante y otro de banda ancha. En cada material y para cada direccion
de corte se ensayaron tres probetas: 0°-1, 0°-2, 0°-3; 90°-1, 90°-2 y 90°-3. Debido a la
repetibilidad obtenida, a modo de ejemplo, se muestran sélo los resultados de una de
las probetas en cada direccion.

En la Figura 6.67 se presenta el resultado obtenido en la evolucion temporal
de la EMA. Como ya se indico, las sefiales fueron digitalizadas con un retraso
(“delay”) respecto del maximo, de modo que para poder analizar dos bucles
completos de la EMA, se estudio el registro temporal entre dos minimos sucesivos de
la corriente de excitacion, es decir, las sefiales de EMA correspondientes al aumento
y disminucion de la corriente. Al filtrar las sefiales (se prob6 con distintos filtros),
disminuia demasiado su amplitud, de modo se decidi6 trabajarlas en su estado
original, para no perder informacion.
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Figura 6.67. Sefial EMA en funcién del tiempo.

En las Figuras de 6.68 a 6.69, se muestran las sefiales de EMA en funcién del
tiempo de los aceros 430 y 441 A, para las muestras sin deformacion, a la izquierda
las correspondientes a la direccion 0° y 90° a la derecha. Para el 430, en 0° se
observa la sefial en forma de dos I6bulos asimétricos, de menor amplitud el primero,
para 90° la sefial es mas simétrica. Para el 441A tanto para 0° como 90°, se ve que la
forma de la sefial es asimétrica, en forma de dos l6bulos, con el primero de mayor
amplitud. El analisis de las correspondientes sefales del AISI 409 para las muestras
sin deformar, no se presenta aqui, debido a que las sefiales fueron registradas en

diferentes condiciones experimentales que no permitian poder hacer un analisis
comparativo.
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Figura 6.68. Sefiales de EMA, sin deformacion, a) para 0° y b) para 90°, acero 430.
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Figura 6.69. Sefales de EMA, sin deformacién, a) para 0° y b) para 90°, acero 441A.
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En las Figuras 6.70 a 6.72, se muestran las sefiales de EMA obtenidas para
cada porcentaje de deformacién con cada una de las probetas, en funcion del tiempo,
a la izquierda las correspondientes a la direccion 0° y 90° a la derecha. Se pueden
apreciar claramente las diferencias en la forma y la amplitud de las sefales, tanto
para el caso de la direccién de laminacién (0°) como para el sentido perpendicular
(90°). Para el 409 tanto en 0° como en 90°, para la Ultima deformacién, se observa un
I6bulo de forma alargada simétrica. En el caso del 430 en 0° se ve que la sefial se
vuelve mas simétrica con el aumento de la deformaciéon, en 90° no cambia la forma.
En el caso del 441A, tanto en 0° como en 90°, se observa que a medida que aumenta
la deformacion los dos l6bulos de la sefial aproximadamente tienen la misma
amplitud.

Se observa nitidamente en todos los casos, que al aumentar la deformacién
final se produce una disminucion de la amplitud de las sefales. Por lo tanto se
deduce que el RMB y la EMA en este caso se comportan de manera contraria [Neyra
Astudillo M. R. et al., 2014].
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Figura 6.70. Sefiales de EMA para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0° y
b) para 90°, acero 409.

—0% o
4% 0,6 ;

6%
— 9%
—12%

Amplitud (V)
o

Amplitud (V)

-0,2

-0,4

-0,6

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0.1 0 0,02 0,04 0,06 0,08 04

Tiempo (s) Tiempo (s)

Figura 6.71 Sefiales de EMA para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0° y
b) para 90°, acero 430.
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Figura 6.72. Sefiales de EMA para las diferentes etapas de deformacion, a) para 0° y
b) para 90°, acero 441A.
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Para el estudio de las sefiales en el dominio de la frecuencia, se utilizé el
mismo estimador del espectro de potencia que en el caso del RMB (Método de
Welch). En esta primera etapa del andlisis de Fourier corresponden al sensor de
banda ancha. En la Figura 6.73 se muestran el grafico de la EMA para los 3
diferentes aceros, sin deformar, en las dos direcciones (0° y 90°).
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Figura 6.73. Espectro de potencia de la EMA para los aceros: 409, 430, 441A. a)

para 0°y b) para 90°.

En todos los casos el maximo de la potencia se da aproximadamente
alrededor de 0,1 MHz. En el caso del acero 409, se observa que para frecuencias
menores a 0,2 MHz (0° y 90°), la potencia es mayor que para los otros dos aceros. De
la caracterizacion metalogréfica, se obtuvo el tamafio de grano: el mas pequefio el
430, luego el 409 y el de mayor tamafio el 441A (ver Figura 6.22). Para las
frecuencias comprendidas entre 0,2 MHz y 0,35 MHz se observa que la potencia
decrece al disminuir el tamafio de grano, para 0°. Para las frecuencias mayores a
0.35 MHz para 0°, la potencia del AISI 430 sobrepasa a la del 409. En general la
menor potencia se da para el 430 que es el de menor tamafio de grano, en los AlISI
409 y AISI 441A, son muy similares hasta aproximadamente 0,2 MHz [Neyra Astudillo
M. R. et al., 2014].

En las Figuras 6.74 a 6.76 se muestra la densidad de potencia de los tres
aceros para cada direccion, presentando en un mismo gréafico las distintas
deformaciones. En todos los graficos se observa que la mayor cantidad de picos se
da en el rango de 0,1 MHz a 0,4 MHz. Para el 409 (0° y 90°) se ve la misma
distribucion de picos en el rango de 0,1 MHz a 0,3 MHz con intensidades muy
similares; para 0° comienzan a dispersarse las curvas desde 0,3 MHz y para 90°
después de aproximadamente 0,5 MHz. En el caso del 430 y 441 A (0° y 90°) se ve la
misma de distribucién de picos en el rango de 0,2 MHz a 0,3 MHz, se observa una
ligera disminucion de la amplitud con el aumento de la deformacion. En el caso de
430 la amplitud de la densidad espectral es siempre menor a los otros dos aceros.
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Figura 6.75. Espectro de potencia de la EMA para diferentes porcentajes de
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Figura 6.76. Espectro de potencia de la EMA para diferentes porcentajes de
deformacién para el 441A, para a) 0°-1; b) 90°-1, sensor banda ancha.

En esta segunda etapa del andlisis de Fourier se consideran las sefales
captadas por el sensor resonante. En las Figuras 6.77 a 6.82 se muestra para los tres
aceros la densidad espectral de potencia con las distintas deformaciones y la
ampliacién de una parte del espectro. Al comparar los resultados del sensor de banda
ancha y del resonante, se ve que presentan diferente comportamiento, debido a la
respuesta en frecuencia no uniforme y la mayor sensibilidad del sensor resonante.
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Figura 6.77. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes de
deformacion, 409, 0°-1, sensor resonante, b) ampliacién de 0,1 MHz a 0,2 MHz.
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Figura 6.78. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes de
deformacién, 409, 90°-1, sensor resonante, b) ampliacién de 0,1 MHz a 0,2 MHz.
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Figura 6.79. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes de
deformacién, 430, 0°-1, sensor resonante, b) ampliacién de 0,1 MHz a 0,2 MHz.
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Figura 6.80. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes de
deformacién, 430, 90°-1, sensor resonante, b) ampliaciéon de 0,1 MHz a 0,2 MHz.
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Figura 6.81. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes de
deformacién, 441A, 0°-1, sensor resonante, b) ampliacién de 0,1 MHz a 0,2 MHz.
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Figura 6.82. Espectro de potencia de la EMA a) para diferentes porcentajes
deformacion, 441A, 0°-1, sensor resonante, b) ampliacién de 0,1 MHz a 0,2 MHz.

de

En todos los aceros, para las dos direcciones, se repite el hecho de que al
aumentar la deformacion disminuye la densidad de potencia de la EMA, siendo esto
mas visible en la ampliacion de cada caso. La altura del pico de resonancia de 150
KHz, disminuye mono6tonamente con la deformacion plastica. La densidad espectral
de los aceros 409 y 441A tienen la misma amplitud y son mayores comparadas con la
del 430.
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Debido a que los resultados del andlisis de la Funcibn RMS de la EMA
captada por los sensores de banda ancha y resonante, presentan los mismos
resultados, s6lo se muestran los resultados del segundo sensor. En las Figuras 6.83
a 6.88 se puede ver la funcibn RMS en funcién del tiempo y la corriente aplicada,
para los aceros AISI 409, 430 y 441A (0° y 90°), en cada etapa de deformacion
plastica.
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Figura 6.83. Funcion RMS: a) vs. tiempo para un ciclo de excitacion; b) corriente
aplicada para medio ciclo de excitacion, sensor resonante, acero 409, 0°.
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aplicada para medio ciclo de excitacion, sensor resonante, acero 430, 0°.
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Figura 6.88. Funcion RMS: a) vs. tiempo para un ciclo de excitacion; b) corriente
aplicada para medio ciclo de excitacion, sensor resonante, acero 441A, 90°.

En todos los casos estudiados anteriormente se observa al aumentar la
deformacién, disminuye la amplitud de la funcion RMS y la de los picos. Asi la
intensidad de la EMA se reduce con la deformacion, por el proceso de generacién de
dislocaciones que forma bloqueos y enredos, dificultando cada vez el movimiento de
las PDs tal como sefialan otros autores [Piotrowski L., et al., 2010, Jagadish C., et al.,
1990].

La influencia de la deformacion plastica sobre las propiedades magnéticas se
observa en el cambio del ciclo de histéresis, algunos ejemplos de los ciclos de los
materiales deformados se ven en las Figuras 6.37 a 6.40. Si bien en esas figuras no
se observan nitidas diferencias en la coercitividad debidas a la deformacion, si se
aprecian claramente en la region de la “rodilla” de cada ciclo de histéresis, donde se
produce una separacion que aumenta con la deformacion [Piotrowski L. et al., 2011].
Esto es de suma importancia para las mediciones de EMA, ya que ésas son las
regiones de mayor actividad. El motivo de esto surge del hecho de que en esas
regiones tiene lugar un gran reordenamiento de la estructura de dominios y de
dominios de cierre, separados por las PDs de 90° que son creadas y/o aniquiladas,
produciendo el mayor cambio de volumen. Debido a la uniformidad de la
magnetoestriccion en funcién de la direccion del campo aplicado, el movimiento de
las PDs de 180° no juega un rol importante en el proceso de generacion de la EMA.
La maxima amplitud de la funcion RMS se observa normalmente en la "rodilla" del
ciclo de histéresis. La forma de la funcion RMS no cambia significativamente con la
deformacién, lo que conduce solo al aumento en la separacién de los picos. Los
cambios de la forma de la funcién, incluso aunque muy pronunciados, a menudo no
son facilmente aplicables para las pruebas no destructivas de los materiales ya que
no son faciles de cuantificar, es por ello que no se podria tratar de usar la separacion
de los picos de la EMA como un parametro util [Leszek Piotrowski, et al. 2010].

Para los AISI 430 (Figuras 6.85 y 6.86) y 441A (Figuras 6.87 y 6.88), se
observa que la ubicacion del “valle” entre dos picos sucesivos de la EMA (Corriente =
0,1 A, Tiempo = 0,07 s), tiene una ubicacion idéntica que para el caso del RMB en las
muestras sin deformar (Figuras 6.54 a 6.57). En las muestras sin deformar, las
formas de los perfiles de la EMA y el RMB son similares entre si. La separacion de
los picos de la EMA para las muestras sin deformar es mayor que para las muestras
deformadas.

La actividad del RMB y la EMA en los campos magnéticos altos se cree que
se originan a partir de la creacion y aniquilacion de las PDs. La actividad en los
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campos magnéticos bajos, se debe al movimiento de las PDs de 180° y de 90°,
predominando las PDs de 90° en la EMA y de 180° en el RMB.

El AISI 441A (0° y 90°) en las muestras sin deformacion, presentan una
amplitud de la funcion RMS de la EMA casi 10 veces mayor que la misma funcion del
RMB (Figuras 6.56 y 6.57). Esto no se observa en el caso del AlSI 430, ya que
mantiene entre si el mismo orden de magnitud (Figuras 6.54 y 6.55, 6.87 y 6.88).
Ademas debe tenerse en cuenta que la EMA es producida en un volumen mayor que
el RMB, ya que se origina en todo el volumen excitado por el campo magnético.

Para el AISI 430 (de mayor contenido de C, Tabla 6.1), se observa que la
Amplitud de la funcion RMS es mucho menor que en los otros dos aceros. Ademas se
ve que para la primera deformacién del 430 no se observa una disminucidon muy
pronunciada como en el caso del 441A, que fue casi del 50 % de su intensidad. Esto
se podria deber a que la fase del carburo actia como un sitio eficaz para la fijacion de
las PDs de 90° [Dhar A. et al. 1993].

Para la funciéon del RMB en el caso de los aceros ASI 430 (90°) y 441A (0° y
90°), se observa que siempre el primer pico es mas alto que el segundo. Esto podria
deberse a la gran energia necesaria para nuclear los dominios inversos, una vez que
estos se forman sobre defectos o bordes de grano, crecen rapidamente dando como
resultado grandes eventos, mientras que cuando las PDs son de aniquilacion el
volumen de material barrido por el movimiento de las PDs no es necesariamente
grande [Buttle D.J.,1986].

En el caso del AlSI 409 y 441A, los dos picos disminuyen de la misma manera
con el aumento de la deformacién. Para la EMA en el AISI 430 (0°), con el aumento
de la deformacion disminuye el primer pico y el segundo aumenta, probablemente
debido a que el segundo pico implica el proceso de aniquilaciéon de los dominios de
cierre, por consiguiente se da el incremento del volumen del dominio. En todos los
aceros, el “valle” de cada funcidn, muestra baja actividad de EMA, lo que indica que
predomina el movimiento las PDs de 180° [Ng, J.P et al., 1992; Piotrowski a et al.,
2009]. Ademas debe tenerse en cuenta que la forma de la actividad del RMB y la
EMA se originan en el mismo proceso fisico, por lo que podriamos esperar que las
alturas de los picos de ambas funciones, se relacionaran de alguna manera. Buttle
D.J., en 1986, propuso una relacion empirica sencilla para cierto conjunto de
materiales que no corresponde a esta Tesis.

Respecto a la EMA se observa en todos los casos estudiados, que decrece la
funcién RMS con el aumento de la deformacién plastica. Esto se puede explicar por
medio de la energia magnetoeléstica (Ene) en la siguiente ecuacion:

E, ~Aosin’® (6.1)

donde: A es la magnetoestriccion de saturacion ((A100>0 para el Fe), ¢ la tension y ©
el angulo entre las direcciones del vector de magnetizacion M y o. La aplicacién de
tension al acero causara que M se alinee a lo largo de la direccién de la tensién o, de
manera que se minimiza la E... Esto aumentaria el area total de las PDs de 180° a
expensas de las PDs de 90°, en consecuencia, se reduce la intensidad de la EMA
[Klym B., 2013]. Al aumentar la deformacion plastica aumenta la densidad de
dislocaciones junto con un aumento en la interaccion entre las PDs y las
dislocaciones. La interaccion entre las PDs y las dislocaciones parece mas fuerte
para las PDs de 180°, que para las PDs de 90° [O’Sullivan D. et al., 2014]

Para comparar las sefiales de EMA cuantitativamente, se determiné el
promedio del valor RMS de las tres repeticiones de cada probeta (0° y 90°), en cada
una de las etapas de deformacion. Esto se aplicé para cada material. En las Figuras
6.89 a 6.91 se muestra el valor RMS de la EMA para los dos sensores
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piezoeléctricos: resonante y de banda ancha. Cada valor RMS representa el
promedio de cuatro repeticiones realizadas sobre la misma probeta, para cada
deformacién. Como se ve hay poca dispersion en los resultados correspondientes a
cada deformacion. En todos los casos el valor RMS disminuye a medida que aumenta
la deformacion. En general queda de manifiesto la mayor sensibilidad del sensor

resonante.
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6.4

Conclusiones parciales

Se caracterizaron microestructural, mecanica y magnéticamente, placas de 5
aceros inoxidables ferriticos (AISI: 409, 430, 439, 441A y 444) laminados en
frio y recocidos, provistas por la Universidad de San Pablo, Brasil.

Se realizd el analisis microestructural, presentando una matriz ferritica y
granos recristalizados en forma equiaxial. No se manifestd nitidamente la
deformacién producida por el proceso de la laminacién.

Se realizon mediciones de microdureza, conductividad eléctrica y ciclo de
histéresis.

Se calcul6 la profundidad de penetracién del campo magnético de excitacion
para el RMB, concluyéndose que la bobina sensora provee informacion de
todo el espesor de las placas.

Se realizdé el analisis de textura cristalografica, mostrando caracteristicas
similares con los tradicionales aceros ferriticos laminados en frio y recocidos.

Se midi6é y se estudié la anisotropia magnética en los 5 aceros inoxidables
ferriticos, mediante mediciones de RMB. Se comprobé mediante los
diagramas polares, la aparicién de la direccién de facil magnetizacion paralela
a la direccién de laminacion. En el caso de dos de ellos, se encontré6 una
discrepancia respecto a la direccién de laminacion indicada por el fabricante,
presumiéndose una rotacién de 90°.

Se realizaron ensayos de RMB y EMA en todos los aceros. En los valores
RMS del RMB, no se encontré ninguna tendencia segun el contenido de Cr.
En el caso de la EMA los mayores valores del RMS se dieron en el acero con
el menor porcentaje de Cr.

Se seleccionaron de acuerdo a la dureza de los 5 aceros, tres de ellos: el méas
blando, el intermedio y el mas duro. De ellos se cortaron probetas
normalizadas en la direccion de laminacion y perpendicular a ella, para
realizar ensayos de traccion uniaxial con varias etapas de deformacion.
Previamente se calcularon sus propiedades mecanicas con ensayos de
traccion uniaxial a rotura.

Con las técnicas de RMB y EMA, se estudio la respuesta magnética en las
diferentes etapas de deformacion.

Se determiné el ciclo de histéresis en las probetas deformadas, no
pudiéndose calcular la coercitividad del material, debido a la “delgadez” del
lazo de histéresis. Se observé que a medida que aumentaba el porcentaje de
deformacioén, se producia una rotacién del ciclo de histéresis en el sentido anti
horario.

Para los diferentes porcentajes de deformacion, en la zona central de cada
probeta, se determind la anisotropia magnética rotando un pequefio yugo,
observandose que los valores mayores de RMB coincidian con la direccién de
traccion. El RMB aumentaba con la deformacion y la dureza.

En las probetas deformadas se realiz6 el analisis microestructural. Sélo en un
acero se observo que a medida que aumentaba la deformacién el grano se
alargaba en la direccién de traccion. En los otros dos aceros no se observo
nitidamente este alargamiento debido a que las deformaciones alcanzadas se
encontraban préximas a la zona de fluencia.

En el estudio del espectro de Fourier del RMB, no se observdé una
dependencia clara con la deformacion.
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Para las probetas sin deformar, en las dos direcciones de corte, analizando la
funcion RMS del RMB, se observé la aparicién de dos picos que corresponden
a los mecanismos de nucleacion y aniquilacién de los dominios, con alguna
contribucién del movimiento de las PDs de 180°.

En la funcibn RMS del RMB, al aumentar la deformacion, se observé que las
funciones tienden a desplazarse hacia valores de corriente (campo magnético)
mas altos, y disminuye la cantidad de picos en cada curva, apareciendo sélo
un pico central. El desplazamiento hacia valores méas altos se debe a que
hace falta mayor energia para producir el movimiento de las PDs. La
disminucion de la cantidad de picos y su transformacion en un pico central, se
podria deber a que la sefial de RMB se genera principalmente por los
procesos conectados con la reorganizacién rapida de la estructura de las PDs,
debido a la creacién y aniquilacion de los dominios.

Esto esta de acuerdo con el hecho de que la intensidad de RMB observada
debe correlacionarse con la coercitividad, ya que es la regién de campo donde
tienen lugar la mayoria de los eventos de las PDs de anclaje y desanclaje. No
siempre es asi ya que también hay otro mecanismo de generacion de sefial
del RMB, que son los procesos de creacion y aniquilacién de las PDs, que
tienen lugar en las regiones de campo donde se ven las "rodillas" de los ciclos
de histéresis

En el acero con menor tamafio de grano, se observé que la funciéon RMS del
RMB tenia menor amplitud que para los otros aceros y tendia a disminuir su
amplitud al aumentar la deformacion.

De los pardmetros estudiados en todos estos casos, el valor RMS del RMB
mostré ser el mas “potente” para analizar el RMB, ya que la repeticion de
ensayos mostré poca dispersion en todos los resultados.

En el caso de la EMA, se estudio el espectro de Fourier con dos sensores
(banda ancha y resonante). Se observé una mejor respuesta con el sensor
resonante debido a su mayor sensibilidad. Se comprob6 que al aumentar la
deformacién disminuia la densidad de potencia.

Para las probetas sin deformar, el perfil de la funcion RMS de la EMA, mostré
la aparicién de dos picos. La separacion de estos picos, para las muestras sin
deformar era mayor que para las muestras deformadas. Para los aceros de
mayor tamafio de grano, los dos picos disminuian su amplitud de la misma
manera al aumentar la deformacién. Para el acero de menor tamafio de grano,
al aumentar la deformacién, disminuia el primer pico y el segundo aumentaba.

En todos los casos estudiados de la EMA se observd que al aumentar la
deformacién, disminuia la amplitud de la funcién RMS.

Para el acero con menor tamafio de grano, se observé que la Amplitud de la
funcibn RMS de la EMA, era mucho menor que en los otros dos aceros.
Ademas se vi6 que para la primera deformaciébn no se observaba una
disminuciéon muy pronunciada.
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7. Material 3: acero inoxidable austenitico

Resumen: En este Capitulo se estudia el acero inoxidable austenitico
AISI 304. Se emplea la técnica de RMB para estudiar, en linea, la fase
magnética inducida por deformacion en ensayos de traccion uniaxial,
presentandose también otras técnicas para su caracterizacion.

7.1 Descripcion del material

Se estudia el acero inoxidable austenitico AISI 304, fabricado por el Grupo
Arcelor Mittal Inox de Brasil. Este material ha sido elegido, ya que durante la
deformacién a temperatura ambiente transforma la fase austenitica (no magnética),
en la fase martensitica (ferromagnética), permitiendo la adecuada implementacion del
ensayo monitorizado con esta Técnica. Fue entregado en forma de forma de dos
placas iguales, laminadas en frio, con dimensiones originales de 300,0 mm x 210,4
mm x 0,5 mm. Se cortaron bajo Norma [ASTM ES8, 2004] con técnica de laser, 6
probetas de cada placa, 3 en la direccién de laminacién (0° y 3 en la direccion
perpendicular (90°), como se ve en la Figura 7.1. En la Tabla 7.1 se muestra la
composicion quimica determinada por el fabricante.

Figura 7.1. Diagrama de corte de las probetas, longitudinal (0°) y transversal (90°).

Tabla 7.1. Composicion quimica del acero AlISI 304 (Grupo ArcelorMittal Inox de
Brasil).

Elemento C Mn | Si P Cr Ni N,
Peso (%) | <0.08| 2 |0,75|0,045|18-20|8-10,5|0,10

Las técnicas experimentales aplicadas en este Capitulo fueron previamente
explicadas en el Capitulo 1. Aqui se presentan los detalles técnicos, los resultados
obtenidos y su correspondiente discusion.
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7.1.1 Caracterizacién metalografica

Para el estudio de la microestructura se hizo un andlisis con microscopia éptica y
microscopia electrénica de barrido. Este estudio se repitid para las probetas sin
deformacion y otras con distintas etapas de deformacion.

e Microscopia Optica

Las muestras se extrajeron de la zona de mayor deformacién, con
tamafio aproximado de 10 mm x 10 mm x 0,5 mm. Después del desbaste una
vez obtenida la superficie especular, fue atacada electroliticamente con &cido
oxalico al 10 % con una tension de 10 V durante un 1 min. Se empled el
Microscopio éptico Olympus BX60M, del Laboratorio de Ensayo de Materiales,
Unidad de Actividad de Materiales, Gerencia de Area de Energia Nuclear,
CAC, CNEA. Se obtuvieron imagenes de las diferentes muestras antes y
después de todos los ensayos de deformacién realizados.

e Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

En este caso, se tuvo que sobre atacar la muestra por un minuto mas
gue para el microscopio Optico, metalizandola con una capa fina de oro. Se
utilizé el microscopio ambiental FEI QUANTA 200 de ultima generacion,
perteneciente al Grupo de Microscopia Electrénica, Gerencia Materiales, CAC,
CNEA.

7.1.2 Espectroscopia de Energia Dispersiva

Se realizaron ensayos de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDX), en la
Gerencia de Quimica (CNEA), con el Microscopio Electronico de Barrido Philips 515
con EDX. Para poder identificar la composicion elemental del material sin deformar,
se corté una muestra de 10 mm x 10 mm x 0,5 mm, corroborandose la presencia
fundamental de Fe, Cr y Ni, como se observa en la Figura 7.2 y en la Tabla 7.2. Se
deduce que los elementos analizados estan practicamente dentro de los intervalos de
composicion quimica aportado por el fabricante (ver Tabla 7.1).

Label A 10710 DAE DAXIZ s uarios [SEMyEDS MmN 30441, s pe

Fe

Cr

Fe
Cr Hi
Hi

1.00 200 3.00 400 500 600 7.00 800 900 10.00

Figura 7.2. Espectroscopia de energia dispersiva (EDX), AlSI 304.

Tabla 7.2. Composicion quimica cualitativa, EDX, AISI 304
Elementos CrK FeK NiK
Peso % 18,12 73,99 7,88
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7.1.3 Maediciones de dureza

Los ensayos de Dureza Vickers (HV), se realizaron en el Laboratorio de CNEA
ya citado. Se midi6 la microdureza, utilizando el microdurometro Marca Leitz Wetzlar,
Germany Modelo 733977, con una carga de 100 g, siguiendo las especificaciones de
Norma [ASTM E-384, 2010]. Las mediciones en las probetas deformadas fueron
realizadas en la zona de mayor deformacion. Los resultados representan el promedio
de 3 mediciones consecutivas.

7.1.4 Determinacion de la textura cristalogréfica

La determinacién del diagrama y la textura cristalografica por difraccion de
rayos X, fue realizada por el Grupo Unidad de Actividad de Ingenieria Nuclear,
Gerencia de Area de Energia Nuclear, Centro Atomico Bariloche, CNEA, ya citado.

Se determind la textura cristalografica en una muestra de 10 mm x 10 mm X
0,5 mm del material original y luego en 4 muestras semejantes, extraidas de la zona
de mayor deformacion proxima a la rotura. Se utilizo el sistema de coordenadas ya
explicado en la Figura 6.3. En la Figura 7.3, se muestra el difractograma con los picos
de difraccion y los angulos 26 empleados para medir las figuras de polos.
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Figura 7.3. Difractograma con los picos de difraccion y los dngulos 26, AISI 304, sin
deformar [Vicente Alvarez M. A. et al, 2015].

Se seleccionaron figuras de polos de los planos (111), (200) y (220) para la
fase de austenita (FCC). Las figuras de polos fueron recalculadas a partir de la
funcién de distribucién de las orientaciones (ODF). En la Figura 7.4 se muestran las
FDP de los planos mencionados, para la muestra sin deformar (austenita).
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Figura 7.4. Figuras de polos recalculadas a partir de la funcién de distribucién de las
orientaciones (ODF), planos (111), (200) y (220), AlSI 304 (FCC) sin deformacion
[Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].

234



Para las probetas deformadas, se midi6 el difractograma amplio para cada
muestra. Se determinaron los picos de difraccibn de la fase BCC (martensita)
seleccionandose 3 reflexiones para medir las FDP: (110), (200) y (211). En la Figura
7.5 se muestra el difractograma de dos probetas deformadas: 0°-3 (60 % de
deformacién final) y 90°-1 (52 % de deformacién final). Alli se ven los picos
combinados de las dos fases austenita: (111), (200) y (220) y martensita: (110), (200)

y (211).
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Figura 7.5. Difractograma con los picos de difraccion y los angulos 26, para: a) 0°-3 y
b) 90°-1, probetas deformadas.

En la Figura 7.6 se observan los diagramas de polos para dos probetas en el
sentido de laminacién: 0°-1 y 0°-3, para 52 % y 60 % de deformacion,
respectivamente. En la Figura 7.7 se muestran los mismos diagramas de polos para
dos probetas en el sentido perpendicular al de la laminacién: 90°-1 y 90°-3, para 52 %
y 54 % de deformacion, respectivamente.

Probeta: 0°-1 Deformacion: 52 %
Max {110} \l X 200} \l X {2
1.72
.\l.m \l n — \l f

Probeta: 0°-3 Deformacion: 60%

Max: {110} \l-\ {200) \ll\ {.’II:
249

| '(f))ﬂ(/,)

Mimn: \hl Min
0,32 0.2 .65

Figura 7.6. Figuras de polos recalculadas a partir de la funcién de distribucién de las
orientaciones (ODF), AlSI 304, probetas 0°-1, 0°-3; 52 % y 60 % de deformacion final
[Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].
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Figura 7.7. Figuras de polos recalculadas a partir de la funcién de distribucion de las
orientaciones (ODF), AISI 304, probetas 90°-1, 90°-3; 52 % y 54 % de deformacion
final [Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].

En la Figura 7.8, se muestran los cortes a de la ODF para phi2=45°, del acero
sin deformar. En la Tabla 7.3 se muestran las componentes principales de textura
para la misma muestra, con los angulos de Euler asociados a ambas componentes,
asi como su interpretacion cristalogréfica.

O\ ax:
4.05

L (112) [1-11]

30

Lo

60

e

0 30 , 60 90

Figura 7.8. Los cortes a de la ODF para phi2=45°, AISI 304 sin deformar.

Tabla 7.3. Componentes principales de textura, AlSI 304 sin deformar, fase austenita

(FCO).
Componente | Angulos de Euler
_ : ___| Volumen (%)
phil | phi | phi2
{112} <1-11>| 90 | 30 | 45 4,29
{110} <001> | 90 | 90 | 45 1,47
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Para las probetas traccionadas con distintos grados de deformacion final, en la
Figura 7.9, se muestra los resultados de los cortes phi2=45°con las componentes
principales de textura para cada probeta. En las Tablas 7.4 y 7.5 se detallan las
fracciones volumétricas porcentuales de cada componente en cada muestra,

indicAndose también la deformacién final alcanzada (g).

0°-1
001)[1 f?il’ = 001)T0)
m11n173{6€IIIIIIII‘\\“ﬁ><ﬂ1)w1ﬂ

90°-1

0
30
60
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-
(223)[122]

B

(21

[} 30 o, 60

Figura 7.9. Corte phi2=45° con las componentes principales de textura, AlSI 304,
probetas deformadas, fase BCC (martensita) [Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].

Tabla 7.4. Componentes de textura, AlSI 304, probetas deformadas: 0°-1 y 0°-3
[Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].

Volumen (%),

Volumen (%),

Componente Angulos de Euler
phil phi phi2 0°-1(€=52%) | 0°-3 (g =60 %)
(001) [1-10] 0 0 45 9,2 % 9,8 %
(001) [-1-10] 90 0 45 9,2 % 9,8 %
(111) [1-10] 0 55 45 8,7 % 10,5 %
(111) [0-1-1] 65 55 45 8,6 % 9,5 %

Tabla 7.5. Componentes de textura, AlISI 304, probetas deformadas: 90°-1 y 90°-3
[Vicente Alvarez M. A. et al. 2015].

Volumen (%),

Volumen (%),

Componente Angulos de Euler
90°-1 (€ =52%) | 90°-3 (€ = 54 %)
phil phi phi2
(223) [-1-22] 90 40 45 8,9 % 9,1%
(111) [1-21] 55 30 45 5,6 % 6,0 %
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7.2 Ensayos mecanicos y magnéticos

El AISI 304 por ser austenitico (no magnético), no pudo ser estudiado desde el
punto de vista magnético en su estado original.

a) Ensayos de traccion uniaxial

Para poder realizar simultdneamente la deformacion uniaxial y la medicién del
RMB, las probetas debian ser introducidas en el solenoide (igual longitud de la
probeta), para producir el correspondiente campo magnético de excitacion. Debido a
qgue el didmetro de los sujetadores de la maquina de ensayo era mas grande que el
didmetro del solenoide, se debieron construir soportes mordazas especiales, En la
Figura 7.10 se muestran los soportes especiales construidos para la sujecion de las
probetas.

Soporte
construido

a)

Probeta

Figura 7.10 (a) Fotografia de la probeta en la maquina de traccion; (b) detalle con el
soporte especial de sujecion, CNEA, CAC.

Para analizar la influencia del soporte de sujecion adicional construido, para la
toma de datos de las propiedades mecanicas del material. Se ensayaron 4 probetas
(dos de 0° y dos de 90°), dos probetas con los sujetadores adicionales y las otras dos
sin ellos. Fueron sometidas a un ensayo de traccion hasta rotura, en la maquina de
traccion Shimadzu de 100 kN, a temperatura ambiente, con una velocidad constante
de deformacién de 1 mm/min. La maquina mide la carga aplicada instantaneamente y
el desplazamiento absoluto (Alargamiento) que van sufriendo las mordazas junto con
la probeta. En las Figura 7.11 a) y b) se muestran las curvas alargamiento vs. carga,
para las probetas 0° y 90°, con y sin mordaza, observdndose que las curvas de
traccion a ruptura no varian significativamente. Se midi6 la longitud de las mordazas,
antes y después de los ensayos, comprobandose que no se produjeron variaciones
en sus dimensiones, minimizando su influencia en estas experiencias, en los dos
primeros tercios de cada ensayo. Las propiedades mecanicas del AISI 304 fueron
calculadas a partir de estos ensayos.
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Figura 7.11. Curvas de ensayos a traccion hasta la rotura, a) 0° y b) 90°, AISI 304.

En la Tabla 7.6, se muestran las propiedades mecanicas obtenidas en estos
ensayos experimentales a 0° y a 90°.

Tabla 7.6. Propiedades mecénicas

Propiedad :(%é):;r (g%il)
Limite( &E\;ico oy 234 235
Tensién(clz/tlapf;l;encia Os 274 286
Tensié?“/?sg)otura (o 797 845
Deform(a;/c;i)én final 60 55

Luego de obtener las propiedades mecanicas se hicieron pruebas para medir
en linea, el RMB y la EMA, mientras se producia simultaneamente la deformacion de
las probetas. Debido a que la maquina de traccién Shimadzu es electromecanica, el
ruido electronico afectaba a las mediciones, evitando que se identificaran claramente
las sefales de RMB y EMA. El Unico ensayo valido realizado en esta maquina fue el
de traccién a rotura para determinar las propiedades mecanicas del material. En la
Figura 7.12 se muestra el sistema de mediciébn empleado y también se ve como el
ruido electrénico (sefal roja en el osciloscopio) impide la visualizacién notoria de las
sefiales de RMB y EMA.
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Figura 7.12. Fotografia del sistema experimental con la maquina de traccion
Shimadzu, CNEA, CAC.

b) Mediciones del RMB

Debido a que no se puedo eliminar el ruido electromagnético en la maquina
anterior, se decidi6 emplear una maquina de traccién hidraulica. Los ensayos de
deformacién en linea fueron realizados en el Laboratorio del Departamento de
Ingenieria Mecénica de la Facultad Regional Delta, Universidad Tecnologica Nacional
(UTN), con la maquina traccién hidraulica AMSLER 60ZD 1638 de 60 toneladas.

Para producir el RMB se coloc6 cada probeta dentro del solenoide, en el que
se producia un campo magnético variable generado con una corriente sinusoidal de
10 Hz, 1,5 V de amplitud, proveniente del amplificador excitado por el generador de
funciones LeCroy ARBStudio 1102. La amplitud maxima de la corriente de excitacién
en el solenoide fue de 0,53 A, medida en una resistencia en serie de 10 Ohm. El valor
maximo de campo magnético de excitacion calculado fue de 4 kA/m. El RMB se midi6
con una bobina colectora (sensor) sujetada en la parte central de la probeta. El
sensor de RMB se conect6 a un amplificador con un ancho de banda de (2-200) kHz,
con bajo nivel de ruido. Mientras la probeta se iba deformando por el aumento de la
carga, se registraba el RMB hasta la ruptura final. Esto se realiz6 adquiriendo las
sefales con el osciloscopio PicoScope 4227. Para cada ensayo, se emplearon 2
canales: uno para la tension de excitacion, y el otro para el RMB. Todas las sefales,
aproximadamente 20 por cada probeta, se digitalizaron con una frecuencia de 2,4
MSamples/s.

Todos los ensayos se llevaron a cabo a temperatura ambiente con diferente
velocidad media de deformacién. Debido a que se us6 una maquina de traccion
hidraulica con control de flujo manual, no fue posible lograr una velocidad constante.
La probeta 0°-2 sélo se ensay6 hasta el 36 % de deformacion, ya que luego se
produjo su deslizamiento del soporte adicional que permitia mantener la probeta
dentro del solenoide, interrumpiéndose alli este ensayo. En la Tabla 7.7 se indica,
para cada probeta, la deformacion final alcanzada y la velocidad media de carga.

La Figura 7.13 muestra un esquema del sistema de medicion y en la Figura
7.14 a) se ve un detalle de la probeta y la bobina sensora sujetada por el soporte
especial, antes de ser introducida en el solenoide; en b) se muestra una fotografia de
la maquina de ensayos, con todo el sistema de medicion del RMB.
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Figura 7.13. Esquema del sistema de medicion del RMB, ensayos de tracciéon
uniaxial.
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Figura 7.14. a) detalle de la probeta la bobina sensora; b) Fotografia del sistema
experimental con la maquina de traccion hidraulica AMSLER 60ZD 1638, UTN,
Regional Delta.
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Tabla 7.7. Valores de velocidad media de carga, porcentaje de deformacion.

Deformacién |Velocidad Media de
Probeta _
Final (%) Carga (N/s)

0°-1

i , y _ 52 £3,2 28+2

(s6lo calibracion del sistema)

0°-2 36 +2,2 22+2
0°-3 60 + 3,6 2712
90°-1 52 £3,2 20+ 2
90°-2 56 + 3,4 15+£2
90°-3 54 + 3,2 10+£2

¢) Medicion de la conductividad

En este acero también se midi6 la conductividad eléctrica en el Departamento
de Micro y Nanotecnologia, CAC, CNEA, con el procedimiento indicado en 6.21. En la
Tabla 7.8 se muestra el resultado.

Tabla 7.8. Valor de conductividad del AlSI 304.
AlSI Conductividad (Sm™)
304 (0.168 + 0.001) x10°

d) Ciclo de histéresis

Con el fin de calcular el campo coercitivo y la magnetizacién del material, se
midio el ciclo de histéresis. Las mediciones se llevaron a cabo con el Magnetémetro
de muestra vibrante, Modelo Versalab, marca Quantum Design, del Departamento de
Fisica de Materia Condensada, Gerencia de Investigacion y Aplicaciones, GAIyANN,
CNEA, CAC.

Se realizaron mediciones en 6 pequefiisimas muestras (1 mm x 1 mm x 0,5
mm), una sin deformar y 5 con diferentes porcentajes de deformacién. Se realizaron
mediciones de curvas de histéresis para aproximadamente 40 kHz de oscilacién de la
muestra. Mas adelante se muestran todas las curvas medidas.

e) Medicion de la fase martensitica

Para verificar la presencia de fases magnéticas en este acero AlSI 304, se us6
el Método de Induccion Magnética, con un Ferrideltimetro marca Fischer, modelo:
Feritscope FMP30, Sonda Modelo: FGAB 1.3-Fe, perteneciente al Grupo de Ensayos
No Destructivos, CNEA, CAC. Las mediciones se realizaron antes y después de
ensayadas las probetas en la maquina de traccion. En la Figura 7.15 se muestra la
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fotografia del sistema experimental. Se midi6 el porcentaje de martensita en 6
probetas y en 6 posiciones diferentes de cada una, a fin de conocer como variaba el
porcentaje de martensita en toda la probeta deformada. Las posiciones 1 y 6 se
ubicaron fuera de la zona calibrada y el resto dentro de la misma. En la Figura 7.16
se pueden observar las 6 posiciones marcadas en cada probeta después de juntar las
dos partes fracturadas, indicando con una elipse roja la zona donde se colocé el
sensor de RMB. El mayor porcentaje de martensita en las probetas, ocurri6 donde las
probetas sufrieron la rotura, debido al aumento de dislocaciones por la mayor
deformacién plastica. Si bien la probeta 0°-3 se fracturd entre las posiciones 4 y 5, el
mayor porcentaje de martensita se obtuvo en la posiciéon 2, lejos de la zona de
fractura (posiciones 4 y 5). Como ya se indico, la probeta 0°-2 no llegé a ruptura
debido a una falla en el sistema de sujecion. La probeta 0°-1 fue utilizada para
calibrar todo el sistema de medicién, de manera que sufri6 cambios de condiciones
experimentales durante el ensayo y por lo tanto sus resultados no deben ser tenidos
en cuenta. En la Tabla 7.9 se puede observar el porcentaje de martensita medido en
las diferentes 6 posiciones de cada una de las probetas.

Figura 7.15. Fotografia del sistema experimental de medicién de la fase martensita.
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Figura 7.16. Fotografia de las probetas indicando las diferentes posiciones donde se
midio el porcentaje de martensita y el circulo rojo indica la posicién donde se colocé
el sensor de RMB.

Tabla 7.9. Porcentaje de martensita en cada posicion.

Probetas Pos. 1 Pos. 2 Pos. 3 Pos. 4 | Pos.5 Pos. 6
(%) (%) (%) (%) (%) (%)

0°-1 24,78 51,52 51,28 52,57 49,19 26,74
0°- 2 11,91 23,66 26,21 22,47 21,37 7,81
0°-3 7,63 36,74 35,38 34,40 36,46 10,19
90°- 1 18,65 49,07 46,37 50,50 51,42 16,05
90°- 2 13,81 45,60 46,81 48,82 43,35 14,69
90°- 3 11,17 52,29 51,84 51,67 47,28 16,70

7.3 Resultados y discusion

En esta seccién se presentan los resultados obtenidos de la caracterizacion
microestructural y magnética, el analisis de la textura cristalografica, y el estudio de
las sefales del RMB en la transformacion austenita-martensita.

7.3.1 Caracterizacion microestructural

El acero estudiado fue caracterizado en las condiciones tal como fue recibido,
comprobandose con el analisis EDX, la presencia fundamental de Fe, Cr y Ni (ver
Figura 7.2 y Tabla 7.2).
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Como ya se dijo los ensayos de deformacién en linea, registrando el RMB se
realizaron en una maquina hidraulica, a temperatura ambiente con diferente velocidad
media de deformacion, ya que no fue posible lograr manualmente una velocidad
constante. En la Tabla 7.10, se muestran los, porcentaje de martensita y microdureza
Vickers para cada probeta. Estas mediciones se realizaron en la posicion de mayor
deformacion, una vez retiradas las probetas de la maquina de ensayo. En la probeta
sin deformacion, el pequefio porcentaje de martensita (0,5 %) se podria atribuir al
proceso de laminacion inicial.

Tabla 7.10. Valores de porcentaje de martensita y microdureza Vickers para cada
probeta.

Deformacion| Velocidad Media de Martensita Microdureza
Probeta Final (% Carga 0 Vickers
(%) (NIs) (%) (HVo.)
Sin deformacién 0,5 + 0,05 192 +6
0°0-1
(s6lo calibracion del 52 3,2 28+2 51+5,1 476 + 15
sistema)
0°0-2 36+2,2 22+2 26+2.6 401 + 12
0°-3 60+ 3,6 27 +2 35+35 432 + 13
90°-1 52+3,.2 20+ 2 46 + 4,6 450 + 14
90°-3 54 + 3,2 10+2 52+52 430 + 12
90°-2 56+34 15+ 2 49 + 4,9 456 + 14

De los resultados de la Tabla 7.10, se observa que, el sentido del corte de la
probeta, la deformacion plastica y la velocidad de deformacion, estan vinculados al
aumento de la martensita y de la dureza del material, tal como se indica en la
literatura [Ahmadzade Beiraki E. et al., 2016; De Moraes L. V.; 2010; Easterling K. E.
et al.1976; Jiles D. C., 1995]. De todo el conjunto de probetas ensayadas, se deduce
gue la probeta 0°-3 con deformacion plastica final de 60 %, sélo tiene un 37 % de
martensita. Sin embargo todas las de 90° con deformaciones parecidas, tienen mayor
porcentaje de martensita. Esto se debe probablemente a que la transformacién
austenita-martensita se origina primero en los bordes de grano (sitios mas propicios
para su nucleacién), y las probetas de 90° tienen mayor cantidad de bordes de grano
en la direccién de deformacion axial [Neyra Astudillo M. R., et al. 2018]. El aumento
de la microdureza con el aumento de la deformacion se debe al incremento de la
densidad de defectos (dislocaciones y maclas), a la formacion y crecimiento de la
fase martensitica (igual o mas dura que la austenitica) y al aumento de las interfaces.
Para el 54 % de deformacion plastica (90°-3) se observa que la dureza es menor que
en las demas muestras de 90° propablemente debido a que la fase martensita
formada, no contribuye completamente a su endurecimiento [O’Sullivan et al, 2004].

En la Figura 7.17 se muestra la relacién entre la cantidad de martensita y la
microdureza de la probeta de 0° empleada para obtener la curva Carga-Alargamiento,
donde el origen corresponde a la zona de rotura. Se puede apreciar la misma
tendencia descendente en ambas curvas, siendo claro que la mayor cantidad de
martensita se encuentra en la zona de rotura, que claramente, es la zona mas
deformada y mas endurecida.
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Figura 7.17. a) Fotografia de un extremo de la probeta, indicando con una regla las
posiciones donde se midi6é la microdureza, b) Microdureza Vickers y porcentaje de
martensita en funcion de la posicion desde el extremo de ruptura, probeta de 0°.

En las Figuras 7.18 a 7.23, se muestran las microscopias Opticas y
electronicas de barrido, para las probetas ensayadas con diferente porcentaje de
deformacion final (¢). En cada caso se indica el nombre de la probeta y el porcentaje
de martensita (M). En la Figura 7.17 se observa, para una probeta sin deformar, una
estructura austenitica con granos equiaxiales con una variacion en el tamafio de
grano entre 10 um y 50 ym, con leve precipitacién de carburos y maclas de recocido,
como se corrobora en la microscopia electronica de barrido (c). Como ya se
menciond, a pesar de ser una probeta sin deformacién axial, se midié un 0,5 % de
martensita probablemente producida durante el proceso de la laminacion de la placa.

e .L ] \‘rﬁ N\ 5\0 um’ E
Figura 7.18. Fotografias a) y b) microscopia 6ptica; y ¢) microscopia electronica de

barrido (3000 x), probeta sin deformacion. La flecha roja indica el sentido de
laminacion.

Las Figuras 7.19 y 7.20 corresponden a las probetas cortadas y deformadas
en el sentido de laminacion (0°). En el analisis de microscopia Optica (7.18 a)), se
observan agujas finas de martensita distribuidas al azar en la matriz austenitica, lo
qgue se corrobora también con la microscopia electronica de barrido en 7.18 b); en
7.18 c) se muestra una amplificacién de 8000 x. En 7.19 a) con microscopia éptica se
ven agujas finas de martensitas distribuidas con una orientacion mas definida. En
7.19 b) la microscopia electronica muestra que algunos granos presentan doble
orientacion de las agujas de martensita (Figura 7.19 c)).
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Figura 7.19. Fotografias a) microscopia éptica, b) microscopia electrénica de barrido
(3000 x), y c) amplificacién 8000 x, probeta 0°-2. La fecha roja indica el sentido de
laminacion y la fecha azul |nd|ca el sentido de deformacion axial.
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Figura 7.20. Fotografias a) microscopia 6ptica, b) microscopia electrénica de barrido
(3000 x), y c) amplificacién 8000 x, probeta 0°-3. La fecha roja indica el sentido de
laminacion y la fecha azul indica el sentido de deformacién axial.

Las Figuras 7.21 a 7.23, corresponden a la deformacién de las probetas
cortadas perpendicularmente al sentido de laminacion. Como no hay mucha
diferencia en el porcentaje de deformacion final, se analizan todas ellas en conjunto.
Con microscopia Optica, se observa una direccion preferencial en la formacion de
martensita, coincidente con la deformacién axial, también una disminucion de las
distancias entre las interfaces austenita-martensita, ya que hay gran cantidad de
martensita. En el analisis del microscopio electrénico de barrido, se ven formaciones
de agujas con una y doble orientacion dentro del mismo grano, ademas formacion de
maclas e inclusiones, identificadas posteriormente con andlisis de espectroscopia
dispersiva como de Al (Flgura 7. 23)

Figura 7.21. Imégenes: a) microscopia optica, b) microscopia electrénica de barrido
(3000 x) y c) otra zona con amplificacién 3000 x, probeta 90°-1. La flecha roja indica
el sentido de laminacion y la azul indica el sentido de la deformacion.
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Figura 7.22. Imagenes: a) microscopia 6ptica, b) microscopia electrénica de barrido

(3000 x) y c) otra zona con amplificacion 3000 x, para la probeta 90°-2. La flecha rOJa
indica el sentido de laminacién y la azul indica el sentido de la deformacion. -
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Figura 7.23. Imagenes: a) microscopia 6ptica, b) microscopia electrénica de barrido
(3000 x) y c) amplificacion 8000X, para la probeta 90°-3. La flecha roja indica el
sentido de laminacién y la azul indica el sentido de la deformacion.

7.3.2 Andélisis de textura cristalogréafica

En la Figura 7.5, se muestra el difractograma de dos muestras deformadas,
con las fases austenita y martensita, para las probetas: 0°-3 (60 % de deformacién
final) y 90°-1 (52 % deformacion final). Se observa la combinacion de los picos de
difraccién de la fase martensita BCC: (111), (200) y (220) y los picos de difracciéon de
la fase austenita FCC: (111), (200) y (220).

Figura 7.5y 7.7, la FDP mostrada en la Figura 7.4, antes de la deformacion,
muestra la mayor intensidad en la direccion DL, presentando refuerzos de textura en
las reflexiones (111) y (200), con mayor intensidad en el (111), en consecuencias se
tiene una mayor proporcion de cristales favorablemente orientados con planos (111) y
(200), paralelos a la superficie de la muestra.

De las Figuras 7.6 y 7.7, para las muestras de 0° con el aumento de la
deformacion, las mayores intensidades de difraccion estan mas cerca de la DT y de la
DN. Para las muestras de 90°, la intensidad de difraccion se concentra en DL.
Ademas se observa que los valores de mayor intensidad de difraccion se dan en la
FDP (111).

La textura austenitica se determiné a partir de las ODF, obtenidas de las FDP
(ver Figuras 7.8 y 7.9). Las mediciones de textura realizadas en la muestra sin
deformar revelaron la aparicion de dos componentes de texturas: {112} <1-11> vy
{110} <001> con 4,29 % y un 1,47 % (ver Tabla 7.3). La textura de la austenita
cambia después de la deformacion.
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Para las muestras deformadas de 0° se indican cuatro componentes de
textura: (001) [1-10], (001) [-1-10], (111) [1-10] y (111) [0-1-1], que varian de 8,6 % al
10,5 %. Para 90° se indican dos componentes de textura: (223) [-1-22] y (111) [1-21]
gue varian de 5,6 % a 9,1 % (ver Tablas 7.4y 7.5).

De las Tablas 7.4 y 7.5, se observa que las muestras de 0° tienen mayor
namero de componentes en comparacion de las muestras de 90°.

7.3.3 Caracterizacién magnética

Para profundizar el andlisis del comportamiento magnético de estas probetas
se realizaron mediciones de sus ciclos de histéresis para la condicion original y luego
de cada deformacion.

Para la determinacion del Hc en cada ciclo de histéresis, se debié ampliar su
region central, mostradas en la parte b) de las Figuras 7.24 a 7.26, para las diversas
deformaciones. Se identificaron los puntos en los que la magnetizacion fuese nula,
promediando el valor absoluto de —Hc y +Hc en cada una de las muestras. Estos
valores se pueden ver en la Tabla 7.10. En la Figura 7.24 se muestra, en a) el ciclo
de histéresis obtenido para el acero AISI 304 y en b) una ampliacion de su region
central, en ambos casos para la probeta sin deformacién. Alli se ve que la
magnetizacion de saturacion especifica es Msg = 15 J/Tkg.
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Figura 7.24. a) Ciclo de histéresis y b) ampliacién de la regién central, acero AlSI
304, sin deformacion.

A partir del ciclo de histéresis se calculd la permeabilidad relativa y la
profundidad de penetracion para una frecuencia de excitacion magnética de 10 Hz,
empleando la ecuacion 2.8 ya citada. La profundidad de penetracion del campo
magnético de excitacion indicada en la Tabla 7.11, abarca el espesor completo de la
placa (0,5 mm).

Tabla 7.11. Permeabilidad magnética y la profundidad de penetracion en el AISI 304.
Profundidad de

Permeabilidad

AlISI ) penetracion
relativa
(mm)
304 1 0,97

En la Figura 7.25 se muestra, en a) el ciclo de histéresis de las probetas
deformadas y en b) una ampliacion de la su region central, ambos para las probetas
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con deformacion: 0°-2 con 36 % de deformacion (Hc = 4153 A/m) y 0°-3 con 60 % (Hc
= 3683 A/m).
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Figura 7.25. a) Ciclo de histéresis y b) ampliacién de la regién central, acero AlSI
304, probetas con distintos porcentajes de deformacion: 0°-2 con 36 % y 0°-3 con 60
%.

En la Figura 7.26 se muestra, en a) el ciclo de histéresis de las probetas
deformadas y en b) una ampliacion de la regién central, para las probetas 90°-1 con
52 % de deformacion (Hc = 3081 A/m), 90°-3 con 54 % (Hc = 3081 A/m) y 90°-2 con
56 % (Hc = 3038 A/m). Se ve gue tanto la magnetizacion como el Hc disminuyen al
aumentar la deformacion.
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Figura 7.26. a) Ciclo de histéresis y b) ampliacion de la region central, acero AlSI
304, probetas con distintos porcentajes de deformacién: 90°-1 con 52 %, 90°-3 con 54
% y 90°-2 con 56 %.

Comparando las Figuras 7.24 a 7.26, se concluye que al deformarse el
material, cambia su ciclo de histéresis produciéndose su endurecimiento magnético y
aumentando la Mgg.

Para las probetas cortadas en el sentido de laminacion (0°), se observa que al
aumentar la deformacion plastica hay un aumento en la Msg y para las cortadas
transversalmente (90°) se observa un efecto contrario. Ademas de las Figuras 7.25y
7.26, se concluye que para las probetas de 90° la Mse es mayor que para las de 0°.

En la Tabla 7.12 se observa que para mayores deformaciones la Hc
disminuye. Esto contradice la idea que para mayores deformaciones aparecen mayor
cantidad de defectos que impiden el moviendo de las PDs magnéticos [Umit Akgaoglu
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F., Hakan Gur C., 2014], pero en este caso, a partir del proceso de deformacion se
esta creando mas material magnético.

Tabla 7.12. Campo coercitivo de las probetas ensayadas

Probetas Deformacion Campo coercitivo, Hc

(%) (A/m)

Sin deformar 0 3630
02 36 4153
03 60 3683
01 52 3081
903 54 3081
90°-2 56 3038

En la literatura para el acero inoxidable austenitico AlISI 304 deformado
plasticamente se encuentran dos tendencias, que Hc disminuye con el aumento de la
fraccion de volumen de la martensita [Tavares S. S. M. et al., 2002, Mumtaz K. et al.,
2004, Zhang L. et al., 2005, Kobayaschi S. et al., 2008], mientras que otros estudios
reportan un incremento en el Hc con el aumento de la martensita. [Mitra A. et al.,
2004, Amitava al et., 2005, Meszaros |I. et al., 1995]. Este comportamiento puede ser
debido a la interaccién de las PDs con las interfaces martensita-austenita y la
interaccion magnetoestatica entre las particulas de la martensita. Por lo tanto, Hc es
un indicador del tamafio y distribucién de la martensita ferromagnética formada en
una matriz austenitica paramagnética [Kobayaschi S. et al., 2008].

En los ensayos de esta Tesis la Hc disminuye con el aumento de la
deformacién, pero en las probetas de 90° dado que el porcentaje de deformacién es
similar, no se observa gran diferencia en los resultados. La coercitividad esta
relacionada con el movimiento de las PDs magnéticos, que son afectadas por el
tamafo de grano y la densidad de dislocaciones, que aumenta con la deformacién
[Oyarzabal et al., 2007]. Para bajos grados de deformacion, la martensita recién
nucleada tiene un formato que recuerda agujas alargadas. Posiblemente el hecho de
gue la martensita tenga esta forma larga y estrecha juegue un papel importante en el
aprisionamiento de las PDs explicando el aumento inicial de Hc. La reduccion de la
coercitividad magnética de los aceros inoxidables austeniticos con el aumento en el
contenido de martensita, se ha sugerido como debida a la disminucién de la interface
austenita-martensita, pudiendo actuar como un fuerte sitio de anclaje [Ahmadzade
Beirak E. et al., 2016]. Bredda E. H., (2012), explicé que después que el Hc llega a su
valor maximo, al continuar aumentando la cantidad de martensita, aumenta el nUmero
de interfaces en el material, contribuyendo asi a impedir el movimiento de las PDs, y
apareciendo otro factor con mayor influencia en la Hc que actuaria disminuyendo su
valor. Este hecho podria estar relacionado con la forma de la martensita creada
durante la laminacion en frio.

7.3.4 Analisis de sefiales de RMB

Dado que las sefiales magnéticas fueron registradas teniendo en cuenta dos
ciclos completos de excitacion del campo magnético externo, se produjeron cuatro
sefiales de RMB (bucles), dos durante el aumento del campo y dos durante su
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disminucion. En la Figura 7.27 se muestra a modo de ejemplo para la probeta 0°-3,
los resultados de las sefales de RMB obtenidas en su evolucion temporal.

200 P 1
Bucle Senal original
100 1-0,3
) S
E 3
R 10 3
%. @
E =
L 7 1-0,5
-100 RMB | ’
|— Corriente
=200 s . . 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2

Tiempo (s)

Figura 7.27. Se muestra la sefial de RMB de unas de las probetas, sin filtrar, 0°-3.

Para mejorar la relacion sefial-ruido, se realizé un filtrado de las sefales
originales mediante el filtro pasabanda de tipo Butterworth [Stupakov O. and Melikhov
Y., 2014] con el objeto de mantener una respuesta lo mas plana posible en la banda
pasante de la bobina sensora de RMB (5-200) kHz. En la Figura 7.28 se muestra las
caracteristicas del Filtro del cddigo de MatLab empleado en este caso.
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Figura 7.28. Caracteristicas del Filtro pasabanda (5-200) kHz, tipo Butterworth.
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En la Figura 7.29 se muestra los resultados de las sefiales de RMB obtenidas
en su evolucion temporal, después del filtrado, para la probeta 0°-3. Para el estudio
de las sefiales s6lo se analiz6 el tramo de los bucles entre los maximos de excitacion
de la zona central.

Debe aclararse que todos los siguientes estudios de las sefiales corresponden
a la etapa posterior al filtrado.

Zona donde Zona donde
disminuye H aumenta H
200\ ' : : — 1
Senal filtrada
100} 0.5
g ’ n
£ o
3 3
g. ]
< .100] los &
RMB |
=200 . ) ) Corriente] 4
0 0,05 0.1 0,15 0,2 '
Tiempo (s)

Figura 7.29. Se muestra la sefial de RMB de la probeta 0°-3, filtrada.

Para determinar la anisotropia magnética, las placas de acero AISI 304,
fueron analizadas con la técnica de RMB en las condiciones recibidas. No
presentaron RMB detectable, a pesar del contener 0,5 % de martensita debido al
proceso de laminado inicial.

Se ensayaron a traccion uniaxial 6 probetas, 3 de 0° y 3 de 90°. En la mayoria
de los ensayos, las sefiales del RMB comenzaron a aparecer a partir de una carga
del orden de 5000 N. De cada ensayo a rotura, se registraron 2 archivos: uno para la
tension de excitacion, y el otro para el RMB. Todas las sefiales se digitalizaron con
una frecuencia de 2,4 Msamples/s. En la Figura 7.30 se muestra un ejemplo para la
probeta 90°-3, en distintos instantes del ensayo conforme aumentaba la carga y
simultaneamente el RMB. A 4412 N comienza a distinguirse el RMB por encima del
nivel de ruido. Para una carga de 9610 N la sefial es mayor, a 10493 N sigue
creciendo. Finalmente para una carga de 10689 N, justo antes de la rotura, se
produjo la mayor sefial de RMB. El mismo comportamiento se observé en todos los
ensayos. Asi, la actividad de RMB aumentaba a partir de la carga creciente.
Claramente, esta actividad de aumento de RMB se debe al crecimiento de la fase

martensitica (magnética) originada por el aumento de la deformacién [Kléber et al.,
2010].
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Figura 7.30. Sefiales de RMB para las diferentes cargas, probeta 90°-3.

Debido a la repetitividad de los resultados de las probetas ensayadas, sélo se
presentan los de las probetas 0°-3 y 90°-3. En la Figura 7.31 se muestran para estas
probetas, las sefiales superpuestas del RMB en funcién del tiempo, para medio ciclo
de excitacion y para diferentes cargas. Se destaca el incremento de la amplitud de las

sefiales con la carga creciente (Gltimas 5 cargas).
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Figura 7.31. Sefales superpuestas de RMB para los diferentes aumentos de carga,
probeta a) 0° -3 y b) 90°-3.

Para estudiar la distribucién de la potencia de las sefiales en funcion de la
frecuencia, se recurri6 a un estimador del espectro de potencia que redujera la
varianza de los resultados, ya que las sefales en cuestion son de caracter aleatorio.
Asi se eligio el método de Welch [Proakis J., Manolakis D., 2007]. La densidad
espectral se calculé para un ciclo completo de excitacion de la sefal (ver Figura
7.29). En la Figura 7.32 (a) y (b) se muestra, a modo de ejemplo, la curva de la
potencia en funcién de la frecuencia, para diferentes cargas aplicadas, para las
probetas 0°-3 y 90°-3 respectivamente. Para mayor claridad sélo se analizan los 10
ultimos valores de carga. Las graficas para las otras probetas presentaron la misma
tendencia. Se puede apreciar que la potencia espectral aumenta con el incremento de
la carga aplicada. Esta dependencia se mantiene practicamente para todo el rango de
frecuencias. En todos los casos el maximo se produce aproximadamente a 0,02 MHz.
Como se ve en la probeta de la direccion perpendicular (90°-3), los valores maximos
de potencia son mayores. En el espectro de la probeta 0°-3 se distinguen 8 picos de
diferentes amplitudes para frecuencias de aproximadamente 60 kHz, 120 kHz y 180
kHz, 240 kHz, 300 kHz, 360 kHz, 420 kHz (armodnicos) y 470 kHz, que van
desapareciendo a medida que aumenta la carga. En la probeta 90°-3 se observa un
pico en la frecuencia de 400 KHz aproximadamente y pequefias oscilaciones que se
van atenuando a medida que aumenta la carga aplicada. Es notorio que estos picos
disminuyen atenuandose a medida que por deformacién aumenta la rigidez del
sistema [Neyra Astudillo M. R. et al., 2015].
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Figura 7.32. Densidad espectral de potencia para diferentes cargas, (a) 0°- 3y (b)
90°- 3

En la Figura 7.33 se graficé la funcion RMS vs. Corriente aplicada, y en la
Figura 7.34 la funcion RMS vs. Tiempo, para las primeras 10 cargas, ambas en el
caso de la probeta 0°-3. La forma similar a un “ala de mariposa” de estos graficos,
obedece al hecho de considerar un ciclo completo de la corriente, es decir desde
valores negativos a positivos. S6lo se muestra los resultados de una probeta para
cada tipo de ensayo. En todos los casos para 0° se observa que para las primeras
cargas no hay una tendencia definida con su aumento, tal como se muestra en la
Figura 7.32 y 7.33. Lo mismo se hizo en la Figura 7.35 y 7.36 para las ultimas 10
cargas.

06
Corriente {(A)

Figura 7.33 Funciéon RMS vs. Corriente aplicada, 10 primeras cargas, probeta 0°-3.

0,04 0,06 0,08 0,1 012 0,14
Tiempo (S)

Figura 7.34. Funcién RMS vs. Tiempo, 10 primeras cargas aplicadas, probeta
0°-3.
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Figura 7.35. Funcién RMS vs. Corriente aplicada, 10 dltimas cargas aplicadas,
probeta 0°-3.
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Figura 7.36. Funcién RMS vs. Tiempo, 10 Ultimas cargas aplicadas, probeta 0°-3

De las Figuras 7.35 y 7.36, se ve que para las primeras seis cargas no se
observa un cambio muy notable, pero si en las dos ultimas. Esto podria deberse a
gue la velocidad de deformacién no fue constante o a la inestabilidad de este tipo de
acero (metaestable), que se estabiliza a medida que se va deformando la probeta. Se
observa que a medida que aumenta la carga aplicada el tiempo para producir el
maximo de la funcibn RMS se adelanta, desplazandose a la izquierda, es decir se
necesita menor corriente para producir el maximo, anticipandose su aparicion. Al
mismo tiempo se observa un crecimiento en el ancho y la amplitud del pico con el
aumento de la carga aplicada, es decir a medida que aumenta la transformacion
martensitica inducida por deformacion, aumenta el RMS [Neyra Astudillo et al., 2015].

En las Figura 7.37 y 7.38, se muestra la funcion RMS para las primeras 10
cargas, para la probeta 90°-3. Como en el caso anterior, no se observa una tendencia
definida con el aumento de carga aplicada.
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Figura 7.37. Funcién RMS vs. Corriente aplicada, 10 primeras cargas, probeta 90°-3.
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Figura 7.38. Funcion RMS vs. Tiempo, 10 primeras cargas aplicadas, probeta 90°-3.

En la Figura 7.39, se muestra la funcién RMS vs. la corriente aplicada, y en la
Figura 7.40 vs. el Tiempo, ambas para las Gltimas 10 cargas, probeta 90°-3. Se
observa nitidamente el aumento de la funcién RMS al aumentar la carga. Aumenta en
namero de picos en la sefial y se necesita menor corriente para producir cada

maximo del RMS.
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Figura 7.39. Funcién RMS vs. Corriente aplicada para las 10 ultimas cargas, probeta

90°-3.
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Figura 7.40. Funcidon RMS vs. tiempo para las 10 Ultimas cargas aplicadas, probeta
900°-3.

Para la probeta 0°-3 (Figuras 7.34 y 7.35), se verifica un notable aumento en
la amplitud de la funcibn RMS para las dos Ultimas cargas. Para la probeta 90°-3
(Figuras 7.39 y 7.40), se ve un aumento sucesivo en las amplitudes de las funciones
RMS. Es de destacar que para las probetas cortadas en la direccion perpendicular
(90°), los valores de la funcion RMS son mayores (mas del doble) y con mayor
namero de picos relativos, comparada con las probetas cortadas en el sentido de
laminacién (0°). Ademas se ve en los dos casos que para mayores cargas
(deformacion) el RMB se desliza hacia menores valores de corriente de excitacion y
menor tiempo para obtener mayor RMB, dado que hay mayor cantidad de martensita.
Este efecto se observa més nitidamente en la probeta 90°-3, porque el aumento de la
carga fue mejor controlado. Se ha sugerido que los bordes de grano son pequefios
sitios densos de fijacion y liberacion repentina de PDs que generan RMB [Hausild P
et al., 2013]. En las probetas de 0° los granos estan alargados en la direccién paralela
a la deformacién actuante en el ensayo de traccion; por lo tanto en la direccion de la
carga ejercida hay una menor concentracion de bordes de granos que en el caso de
las probetas de 90°. Debido a que al aumentar la carga (deformacién) los granos se
alargan en la direccion de la tension aplicada y debido también, al endurecimiento por
la transformacion de fase (mayor cantidad de material magnético) se necesita menor
corriente para que se produzca el RMB. En estas probetas de 90° los granos estan
alargados en la direccion perpendicular a la deformacién actuante; por lo tanto en la
direccién de la carga ejercida hay una mayor concentracion de bordes de grano que
en caso de las probetas de 0°. Asi, es l6gico pensar que al seguir aumentando la
fuerza habr4 mayores lugares para la nucleacién de la martensita y una mayor
cantidad de saltos de RMB producidos al destrabarse el movimiento de las PDs
[Neyra Astudillo M. R. et al., 2015; Mierzac L. et al., 2001; Stefanita, 2008; Baiotto et
al., 2010].

En el andlisis siguiente soélo se estudian los siguientes parametros
correspondientes a la funcion RMS, para un ciclo de excitacion:

1. Altura del pico
2. Posicion de pico
3. Valor Cuadratico Medio (RMS)

En la Figura 7.41 se graficaron: el valor RMS, la amplitud del maximo pico y el
correspondiente valor de la corriente (en este caso llamada “Posicién”) en funcién de
la carga, para la probeta 0°-3 (a) y para la probeta 90°-3 (b). En esta Figura, sélo se
graficaron los valores propios de las sefiales donde los pulsos del RMB aparecian
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nitidamente diferenciados del ruido. Esto explica por qué el grafico comienza con las
cargas de 5000 N para 0°-3 y de 6000 N para 90°-3. Para las dos probetas, el valor
RMS vy la amplitud del maximo pico aumentan con la carga aplicada. También se ve
una tendencia tal que a medida que aumenta la carga, se necesita menor corriente
para producir el maximo de RMS.
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Figura 7.41. Valor RMS, Amplitud y Posicion (corriente) del maximo pico en funcion
de la carga, en las probetas: a) 0°-3 y b) 90°-3.

Para determinar el grado de asociacién entre el valor RMS y la carga aplicada
y por otro lado, la Amplitud del maximo pico y la Carga aplicada, se analiz6 su
relacion lineal con la inversa de esos parametros [Mierzac L. et al., 2001]. A modo de
ejemplo se muestra en la Figura 7.42 para la probeta 0°-3: a) el valor reciproco del
valor RMS; b) el reciproco de la Amplitud del maximo pico y c) el reciproco de la
Posicion, todos en funcién de la carga. Se realizdé un ajuste lineal, trazandose las
rectas y calculandose el coeficiente de regresion (R?). En la Figura 7.43 para la
probeta 90°-3, se us6 el mismo criterio. En la Tabla 7.13 se muestran los valores de
R? para el conjunto de todas las probetas ensayadas.
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Tabla 7.13. Valores de R?

Probetas | (1/ RMS)-Carga | (1/Amplitud pico)-Carga | (1/Posicién)-Carga

0°-2 0,95 0.97 0,72
0°-3 0,83 0,85 0,09
90°-1 0,93 0,74 0,63
90°- 2 0,95 0,94 0,27
90°- 3 0,83 0,84 0,65

Los valores de R?, para los reciprocos del RMS y de la Amplitud, en todos los
casos son mayores que 0,7, es decir presentan una fuerte dependencia lineal. En
cambio, en la inversa de la Posiciébn no existe una buena correlacion. Ademas se
observan diferencias en los valores reciprocos del RMS y de la Amplitud del maximo
pico en cada probeta, esto se puede deber a que han estado sometidas a diferentes
velocidades de carga durante el ensayo de traccion [Neyra Astudillo et al., 2015].

Si bien los parametros de Kurtosis, Asimetria y valor Maximo, surgieron en
principio para analizar sé6lo funciones de distribucién, su calculo se puede aplicar a
otros casos, permitiendo un mas sencillo analisis de las sefales. Al calcular la funcién
RMS se construye una funcion positiva y mas suavizada de cada bucle, a la cual se le
evallan dichos parametros. Luego se calcul6 la Energia y el valor RMS de cada bucle
en funcién de la carga aplicada. En la Figura 7.44, a modo de ejemplo, se muestra la
Kurtosis de cada uno de los bucles del RMB para las probetas a) 0°-3 y b) 90°-3 en
funcién de la Carga aplicada. Para la probeta 0°-3, con un 60 % de deformacion final,
se observa que al comienzo hay fluctuaciones en la Kurtosis hasta una carga de 3500
N, luego disminuye y es practicamente constante hasta 6000 N, aumentando a
continuacion hasta 7000 N y luego disminuyendo casi sin dispersion entre los valores
de cada bucle. Para la probeta 90°-3, con un 54 % de deformacion final, se reproduce
el mismo comportamiento anterior, pero la primera zona de disminucion se da entre
3000 N y 5000 N. También se ve que en la ultima parte del proceso hay menor
dispersion de datos.
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Figura 7.44. Kurtosis de cada bucle del RMB en funcion de la Carga aplicada, a)
probeta 0°-3; b) probeta 90°-3.

En la Figura 7.45 se muestra la Asimetria de los bucles para las mismas
probetas, en funcién de la Carga aplicada. Se ve que para la probeta 0°-3 hay
mayores fluctuaciones al comienzo y durante el proceso, se produce una disminucion
entre 3000 N y 5500 N, luego aumentan los valores y posteriormente disminuyen,
pero con menor dispersion de datos. En la probeta 90°-3 se observa practicamente el
mismo comportamiento.
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Figura 7.45. Asimetria de cada bucle del RMB en funcién de la Carga aplicada, a)
probeta 0°-3; b) probeta 90°-3.

Si se comparan las Figuras 7.44 y 7.45, se ve que en ambos casos para la
Kurtosis y la Asimetria, se produce una disminucién de sus valores en la zona central
de la carga y luego un aumento. En la literatura se encontrd, para otros materiales
ferromagnéticos, que dichos parametros aumentan con la deformacion [Ding S. et al.
2015], sin embargo para el este material austenitico al producirse una transformacion
de fase durante el proceso de deformacibn se producen otros fendmenos,
dificultandose su interpretacion.

En la Figura 7.46 se muestra el valor Maximo de la Amplitud de cada bucle
para las probetas: a) 0°-3 y b) 90°-3 en funcién de la Carga aplicada. Se observa que
en ambas probetas aumenta el RMB al aumentar la Carga, siendo estos valores
muchos menores para la probeta 0°-3 en comparacién con la probeta 90°-3.
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probeta 0°-3; b) probeta 90°-3.

En la Figura 7.47 se muestra el valor RMS de los bucles para las probetas: a)
0°-3 y b) 90°-3 en funciéon de la Carga aplicada. Se observa también en este caso que
para la probeta 0°-3, los valores de RMS son menores en comparacion con los de la
probeta 90°-3.
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Figura 7.47. RMS de cada bucle del RMB en funcion de la carga aplicada, a) probeta
0°-3; b) probeta 90°-3.

En la Figura 7.48 se graficé la Energia de cada bucle, en funcién de la carga
aplicada, observandose una dispersién casi nula en los datos correspondientes a
cada bucle que se mantiene muy bajos hasta practicamente los 9000 N y una energia
10 veces mayor para la probeta la 90°-3. Es de notar que por corresponder a
magnitudes mas globales, los valores de RMS y Energia presentan menor dispersion
en sus valores.
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Figura 7.48. Energia de cada bucle del RMB en funcién de la Carga aplicada, a)
probeta 0°-3; b) probeta 90°-3.

En todos los parametros estudiados, en general se verificd la presencia de
mayores valores para la probeta 90°-3 comparados con los de la 0°-3. En este Ultimo
caso, la mayoria de los granos estan alargados en el sentido de laminacién que
coincide con el de la traccion axial, pero en el de 90°-3, los granos se encuentran
alargados en la direccién perpendicular al sentido de la traccién; por lo tanto al
aumentar la carga, esta Ultima probeta tiene mayor cantidad de obstaculos (bordes de
grano) donde se puede nuclear la martensita y habra mayor produccién de RMB
[Neyra Astudillo M. R. et al., 2015].

Para analizar globalmente el comportamiento de la sefial de RMB, se
estudiaron los siguientes parametros de la funcion RMS total de los 4 bucles:
Kurtosis, Asimetria, Maximo y valor RMS, para las 6 probetas ensayadas en las dos
direcciones. Los resultados de la probeta 0°-1, si bien fueron graficados, no deben ser
tenidos en cuenta porque esta probeta fue utilizada para calibrar el sistema. La 0°-2
sélo llegd hasta el 36% porque cuando se la estaba ensayando se deslizé y la 0°-3
lleg6 hasta la rotura. Todas las de 90° fueron ensayadas hasta la rotura.

En la Figura 7.49 se muestra la Kurtosis en funcion de la Carga aplicada: (a)
para las probetas de 0° y (b) para las probetas de 90°. Para las probetas 0°-2 y 0°-3,
se observa la misma tendencia que en cada uno de los bucles de la probeta 0°-3 (ver
Figura 7.43 a)), excepto la probeta 0°-1 que empleada para calibrar el sistema
experimental, sufrié deslizamiento de las mordazas. En b) para las probetas 90°-2 y
90°-3, se observa la misma tendencia que con cada uno de los bucles de la probeta
90°-3 (ver Figura 7.44 b)), excepto la probeta 90°-1.
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Figura 7.49. Kurtosis de toda la sefial completa del RMB (dos ciclos) en funcion de la
carga aplicada: a) probetas 0°; b) probetas 90°
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En la Figura 7.50 se muestra la Asimetria en funcién de la Carga aplicada: (a)
para las probetas de 0° y (b) para las probetas de 90°. Las probetas 0°-2 y 0°-3, 90°-2
y 90°-3 tienen el mismo comportamiento correspondiente al analisis de cada uno de
los bucles (ver Figura 7.44).
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Figura 7.50. Asimetria de toda la sefial completa del RMB (dos ciclos) en funcién de
la carga aplicada, a) probetas 0°; b) probetas 90°

En las Figuras 7.51 y 7.52 se muestran: el Maximo y el valor RMS, en funcion
de la Carga aplicada: (a) para las probetas de 0° y (b) para las probetas de 90°. Se
graficaron el valor M&ximo y el RMS de cada una de las sefiales registradas, incluidas
las primeras donde no se distinguian nitidamente los pulsos de RMB por encima del
nivel de ruido. En las dos Figuras se pueden observar claramente que el valor
Maximo y el RMS crecen al aumentar la carga (deformacion) y por lo tanto la cantidad
de martensita. En la Figura 7.51: a) para el valor Maximo, se aprecia un gran
incremento, indicando la creciente transformacion de austenita a martensita; en el
caso de b) el valor Maximo, se mantiene constante hasta aproximadamente 6000 N,
aumentando hasta antes que se produjera la rotura.
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Figura 7.51. Maximo de toda la sefial completa del RMB (dos ciclos) en funcion de la
Carga aplicada: a) probetas 0°; b) probetas 90°.

En la Figura 7.52 para el valor RMS, se observa el mismo comportamiento
anterior.
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La pequefiisima variacion del Maximo y del valor RMS hasta
aproximadamente los 8000 N, se puede deber a que la probeta no se deformé lo
suficiente para generar mayor transformacion a fase martensitica.

En la Figura 7.53 se muestran para cada probeta, los valores finales de RMS y
de Energia obtenidos en el proceso de deformacién, en funcién de la martensita final.
Cada punto corresponde a una de las probetas ensayadas. Se observa que aumenta
el valor de RMS y la Energia, con el aumento de la martensita, estos resultados
experimentales se corroboran en la literatura estudiada [Ahmadzade Beiraki E et al.
2016, Easterling K. E. et al 1976, Ding S. et al. 2017, Hausild P. et al. 2013, Lebedev
A. A et al. 2000, Das A. et al. 2011]. Alli se explica que las interfaces austenita-
martensita puede ser consideradas como fuertes puntos de anclaje de las PDs. Las
transformaciones martensiticas tienen lugar a través de mecanismos de nucleacién
homogénea, que se da preferencialmente en bordes de grano y/o defectos con un
posterior crecimiento de la fase previamente nucleada. La nucleacién implica la
formacion de embriones de martensita dentro de la matriz. Estos embriones, en
condiciones de temperatura y esfuerzo adecuados, alcanzan un tamafio critico, que
les permite crecer. Ademas los bordes de grano son sitios densos de fijacion y
liberacion repentina de PDs, que generan un gran pico en el perfil del RMB [Hausild
P. et al. 2013]. Por tales motivos se puede explicar que las probetas deformadas en
sentido perpendicular al sentido de laminacién, tengan mayores porcentajes de
martensita ya que contienen mayor cantidad de obstaculos (bordes de grano) en la
direccion de la deformacion axial. A medida que la martensita aumenta con la
deformacién en frio, la fase austenitica va disminuyendo conjuntamente; las
interfaces estan constituidas por un plano denominado plano de habito. El proceso de
crecimiento de la martensita genera defectos cristalinos como las dislocaciones y un
aumento en la magnetizacion total, lo que indica un aumento de la magnetizacién de
saturacion y de remanencia, generando un aumento en los valores de RMS y Energia
[Mitra A., et al., 2004, E Ahmadzade Beiraki E., et al., 2016].

267



140

I T I T I T I T I T I T
- - 25
120 90°-3
100 - 20

S

é 80 —Mfope.2 15 |'=|'|
(7)) 90°-1 | 2
= 60 / <
h - 10
o ™
o 40 n - -
- 003

/ -5
20 "
Sin deformacién 0“-2/ B
O
0 - n —m—valorRmsf 0
FO—Energia
T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

Martensita (%)

Figura 7.53. Valores finales de RMS y Energia, en funcion del porcentaje final de
martensita.

Desde la Figura 7.51 a 7.53, se ve nitidamente que al aumentar la
deformacioén aumenta el RMB debido al crecimiento de la fase martensitica. Esto fue
confirmado con las mediciones del Ferrideltimetro, por lo tanto este método
magnético sirve para detectar y predecir la transformacion martensitica durante el
proceso de deformacién en linea [Neyra Astudillo M. R. et al., 2015].
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7.4 Conclusiones parciales

Se us6O la técnica de RMB para estudiar, en linea, la transformacion
martensitica inducida por deformacién en ensayos de traccion uniaxial del
acero inoxidable austenitico AlSI 304 (probetas de 0° y 90°).

Antes de realizar los ensayos en linea, se calcularon sus propiedades
mecénicas con ensayos de traccion uniaxial a rotura.

En todos los ensayos, mediante el registro dinamico del RMB se pudo
establecer el comienzo de la transformacion martensitica y su evolucién con la
deformacién, demostrando el aumento de la martensita al crecer la
deformacién.

Se demostrd que el tipo de corte de la probeta (0° y 90°) y la velocidad de
deformacién, influian en la cantidad de fase martensita obtenida.

La dureza en las probetas de 0° aument6 al crecer la deformacion. En las
probetas de 90° no se observaron diferencias apreciables, debido a que la
deformacion final alcanzada fue muy similar entre ellas.

Las probetas deformadas fueron caracterizadas y estudiadas
metalograficamente, comprobandose el aumento de cantidad de las maclas y
de la cantidad de agujas de martensita con la creciente deformacion.

Después del proceso de deformacion, se verifico la presencia de la fase
magnética martensitica con el Método de Induccibn Magnética
(Ferrideltimetro) y el analisis de textura cristalografica.

Se determiné el ciclo de histéresis para las probetas, antes y después de la
deformacién. Se calculé el campo coercitivo, comprobandose que disminuia
con el aumento de la deformacion. En particular para las tres probetas de 90°,
dado que el porcentaje de deformacion final fue muy similar, no se observé
gran diferencia en la coercitividad.

En el espectro de Fourier del RMB en las probetas de 0° se distinguieron
varios picos de diferentes amplitudes para varias frecuencias. Los picos fueron
desapareciendo a medida que aumentaba la Carga. En las probetas de 90° se
observé un sélo pico y pequefias oscilaciones que se iban atenuando a
medida que aumentaba la deformacion y la rigidez del sistema.

En el proceso de transformacion austenita-martensita, por deformacion, se
observd que al aumentar la deformacion, se necesitan menores valores de
corriente de excitacién (energia) para producir RMB. Este efecto se observo
mas nitidamente en las probetas de 90°, ya que tienen una mayor cantidad de
bordes de grano en la direccion de traccion. Al aumentar la deformacién habra
mayores lugares para la nucleacion de la martensita y una mayor cantidad de
saltos de RMB.

El valor RMS del RMB permiti6 detectar el inicio de la transformacion
martensitica durante el proceso de deformacién y también permitiria estimar el
porcentaje de martensita creada en funcién de la deformacion.

A partir del tramo medio del proceso de deformacién, los reciprocos
matematicos del valor RMS, de la Amplitud del maximo pico y la Posicion del
pico maximo, variaron linealmente con la Carga aplicada, encontrandose una
buena correlacion lineal en los dos primeros.

Los valores maximos de Amplitud, RMS y Energia, resultaron mayores en los
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ensayos de las probetas de 90°.

Se analizaron los paradmetros estadisticos: Kurtosis, Asimetria, Maximo, Valor
RMS y Energia, para la sefial completa del RMB y para cada uno de los
bucles, al aumentar la carga. Se comprobé que la respuesta de los
parametros es la misma, para un bucle o para la sefial completa.
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8. Conclusiones generales

Empleando las técnicas de RMB y EMA, se estudié un conjunto de aceros
ferromagnéticos, encontrandose claras vinculaciones de ambos metodos con los
diversos resultados provistos por la caracterizacibn metalogréfica realizada en todos
ellos. Para ello, se disefi6 el sistema completo de RMB y EMA que permitiera poder
ser aplicado en el desarrollo todos los ensayos programados. Como fuente de
excitacion magnética se emplearon tres dispositivos construidos especialmente: dos
yugos de diferente tamafio y un solenoide. Estos sistemas permitieron realizar
estudios de anisotropia magnética en los aceros estudiados y monitorizar en linea
ensayos de traccion uniaxiales.

En la muestra del acero de recipiente de presion, los ensayos de RMB y EMA
mostraron una orientacioén de la anisotropia magnética diferente de la indicada en el
proceso de forjado. Esa misma orientacion fue corroborada mediante la manifestacion
visual de la disposicién de los sulfuros de manganeso y con la determinacién de la
textura cristalogréfica. Asi se pudo identificar y reconocer la direccién real del flujo
plastico durante el proceso de forjado para la fabricacion del material.

Las placas de los aceros inoxidables ferriticos, laminadas y recocidas,
mostraron en el analisis microestructural granos equiaxiales, no observandose granos
alargados en el sentido de la laminacién. Sin embargo, el RMB detect6 el eje de facil
magnetizacion en la direccién de laminacion, en 3 de las 5 muestras estudiadas, en
las otras dos hubo una rotacion de 90° en los resultados. El analisis de la textura
cristalografica, mostr6 que las imagenes de esas dos muestras eran bastante
similares entre si, pero ligeramente diferentes del resto.

Se cortaron probetas normalizadas, en el sentido de laminacion y transversal,
para realizar ensayos de traccion uniaxial. Mediante el andlisis del RMB en las
probetas deformadas, se observé que la anisotropia magnética inducida en el
proceso, coincidia con la direccién de traccién. En general, el RMB aumentaba a
medida que se incrementaba la deformacién. Sin embargo, la probeta del material
con menor tamafo de grano, tuvo un comportamiento diferente. Si bien las maximas
deformaciones alcanzadas, se encontraban préximas a la zona de fluencia (zona de
deformacibn no homogénea), se comprobd la sensibilidad del RMB con la
deformacién. Con la EMA si se verific6 un comportamiento sistematico, siempre se
observo la disminucion de su amplitud, al aumentar la deformacién. Se mostro que la
separacion de los dos picos en las sefiales de EMA, disminuia al aumentar la
deformacién. Estos picos fueron explicados mediante el proceso de nucleacién y
aniquilacion de los dominios magnéticos.

Se estudié con RMB en linea, la transformacion de fase austenita-martensita
en el AlISI 304, mediante ensayos de traccién uniaxial. Se concluy6 que el corte de
las probetas (0° y 90°) influye fuertemente en la cantidad de fase martensita
producida. Se comprobd el aumento progresivo del RMB con el aumento de la
deformacion, verificandose el incremento de la fraccion volumétrica de la martensita
(ferrideltimetro) y el andlisis de textura cristalografica. Asi el método de RMB resulto
una técnica eficaz para la evaluacién del inicio y de la evolucion de la transformacion
de fase austenita-martensita.

De todos los pardmetros estadisticos estudiados en las sefiales de RMB y
EMA, los que mostraron ser mas representativos de los fendbmenos analizados
fueron: el valor RMS, el valor Maximo y la energia.
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9. Trabajos futuros

A continuacidn se mencionan algunos trabajos que podrian realizarse en el
futuro, como consecuencia de los resultados obtenidos en esta Tesis.

a) Desarrollar un sistema propio de medicion de ciclo de histéresis.

b) Desarrollar un equipo de medicion del campo magnético en el rango
apropiado de trabajo del RMB, para usarse conjuntamente con el yugo o
solenoide excitador.

c¢) Irradiar con neutrones en el Reactor RA-1 del CAC, una pequefia probeta del
Material 1 disponible. Planificar ensayos de RMB y EMA, luego del necesario
decaimiento radiactivo, para estudiar los efectos de la irradiacion neutrénica.

d) Implementar la incorporacién del sistema de EMA, en linea, durante los
ensayos de traccién uniaxial, minimizando la influencia de los ruidos
electromagnéticos.

e) Realizar los ensayos de traccion uniaxial que aun restan en los aceros
inoxidables ferriticos: AISI 439, 444, monitorizados con RMB y EMA,
cubriendo toda la curva de tension-deformacion.

f) Como parte de un futuro Proyecto de Investigacion con la Universidad Federal
Fluminense, Brasil, realizar ensayos de traccién uniaxial en “linea”,
monitorizados con RMB y EMA, en probetas de acero AlISI 321, estudiando el
cambio de fase austenita-martensita.
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