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1.- A S P E C T O S  H I S T O R I C O S  Y E C O N O M I C O S

La his t o r i a  de los m a t e r i a l e s  m a g n é t i c o s  blandos 

puede r e m o n t a r s e  al d e s a r r o l l o  de las a l e a c i o n e s  de Fe-Si 

r e a l i z a d o  por H a l f i e l d  a p r i n c i p i o s  de este siglo (1). Con 

a n t e r i o r i d a d  a esto se usaba hierro c o m e r c i a l m e n t e  puro c o ­

mo el que usó la W e s t i n g h o u s e  en 1886 para c o n s t r u i r  el n ú ­

cleo del pr i m e r  t r a n s f o r m a d o r  comercial (2). Este último 

m a t e r i a l ,  m e j o r  c a r a c t e r i z a d o  ahora como a cero de bajo c a r ­

bono, se sigue usando como material m a g n é t i c o  b l a n d o  pero 

li m i t a d o  a a p l i c a c i o n e s  en que no se r e q u i e r e  gran e f i c i e n ­

cia sino un bajo costo. Es p o s i b l e  m e j o r a r  las p r o p i e d a d e s  

m a g n é t i c a s  de este hi e r r o  "puro", b a j a n d o  su c o n t e n i d o  de 

i m p u r e z a s  pero tiene la d e s v e n t a j a  de su alto c osto por una 

parte y su baja r e s i s t e n c i a  e l é c t r i c a  por otra que lo hace 

i n a p r o p i a d o  para el uso en c o r r i e n t e  a l t e r n a  ya que se p r o ­

ducen c o r r i e n t e s  p a r á s i t a s  de m a g n i t u d  a p r e c i a b l e .

Es por ello que un gran hito en el d e s a r r o l l o  de 

m a t e r i a l e s  para núcleos de t r a n s í o r m a d o r e s  fue el a g r e g a d o  

de s i l icio al hierro. El s i l i c i o  d e s m e j o r a  algo las propi e_ 

dades m a g n é t i c a s  del hi e r r o  pero a u m e n t a  d r á s t i c a m e n t e  su 

r e s i s t i v i d a d .  Un r e s umen de las v a r i a c i o n e s  de las p r o p i e ­

dades físicas del hierro con el a g r e g a d o  de s i l i c i o  puede 

o b s e r v a r s e  en las figuras 1 y 2.

Un hecho n o t a b l e  de este a g r e g a d o  de s i l i c i o  es que 

se e l i mina la fase y si se u t i l i z a n  c o n t e n i d o s  de s i l i c i o  

m a y o r e s  que 2,7% en peso, como se o b s e r v a  en la figura 3.

Esto p e r m i t e  r e a l i z a r  t r a t a m i e n t o s  t é r m i c o s  sin
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Figura 1 .- Temperatura de Curie, resistividad y constante de anisotr£ 

pía vs. composición para aleaciones de hierro silicio (3).

S i  i * !  %)

Figura 2 .- Inducción de saturación y magnetoestricción vs. composición 

para aleaciones de hierro silicio (3).
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Figura 3•~ Extremo rico en hierro del diagrama hierro silicio (4).
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cambios de fase hasta la t e m p e r a t u r a  de fusión.

El s e g u n d o  hecho f u n d a m e n t a l  en el m e j o r a m i e n t o  

de las chapas de Fe-Si fue el d e s a r r o l l o  r e a l i z a d o  por Goss 

(5) i n v e s t i g a n d o  formas de m e j o r a r  esta a l e a c i ó n  m e d i a n t e  

una a p r o p i a d a  c o m b i n a c i ó n  de l a m i n a c i o n e s  y t r a t a m i e n t o s  

térmicos. Como lo d e s c r i b e  este m i s m o  a u t o r  (6) para encon 

trar este p r o ceso fue n e c e s a r i o  a n a l i z a r  más de 35000 d i s ­

cos para m u e s t r a s  de torque t r a t a n d o  de e n c o n t r a r  s i m i l i t u ­

des entre las curvas del material p r o c e s a d o  y las de un mo- 

nocri stal de F e - S i .

El d e s c u b r i m i e n t o  de este pr o c e s o ,  b a s a d o  en la 

a n i s o t r o p í a  de las curvas de m a g n e t i z a c i ó n ,  p e r m i t i ó  m e j o ­

rar las c a r a c t e r í s t i c a s  m a g n é t i c a s  de Fe-Si n o t a b l e m e n t e  co_ 

mo se m u e s t r a  en la figura 4.

Figura k . ~  Curvas de magnetización para aleaciones de hierro silicio 

orientadas y no orientadas.

Al material d e s a r r o l l a d o  por Goss se le llama de 

"grano o r i e n t a d o "  m i e n t r a s  que el a n t e r i o r  se llama "no 

o r i e n t a d o " .  T a m bién se les d e s c r i b e  como la m i n a d o  en frío
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y en c a l i e n t e  r e s p e c t i v a m e n t e .

En g e neral, el Fe-Si para ser usado como n ú c l e o  de 

t r a n s f o r m a d o r e s  se lo conoce con el no m b r e  de a c ero e l é c t r i ­

co, acero para t r a n s f o r m a d o r e s ,  acero silic o s o ,  f e r r i t a  sili_ 

cosa o s i m p l e m e n t e  como ale a c i ó n  de Fe-Si. Su c a l i d a d  está 

n o r m a l i z a d a  por el A m e r i c a n  Iron and Steel I n s t i t u t e  (A I S I ) 

(8), y se lo señala m e d i a n t e  la letra M s e g u i d a  de un número 

que r e p r e s e n t a  (en la fecha en que se lo c l a s i f i c ó )  aproxima_ 

d a m e n t e  a diez veces la p é r dida m á x i m a  en W a t t / l b  a una i n ­

d u c c i ó n  de 15000 Gauss y 60 ciclos para m u e s t r a s  de 0,014 

p u l g a d a s  de e s p e s o r  (medida 29). Los c o n t e n i d o s  de silicio 

o s c i l a n  entre 0,40 y 4,5% en peso para grano no o r i e ntado.

Jacobs (9) anota que se p r o d u c e n  72 0 0 0 0  t o n e l a d a s  

de a cero al s i l i c i o  a n u a l m e n t e  de las cuales 6 2 ,5% es no 

o r i e n t a d o  y 37,5% es o r i entado. Este a u t o r  c a l c u l a  que el 

v a lor del m e r c a d o  de este material es de U S $ 100 m i l l o n e s  

a n u a l m e n t e  para los produ c t o s  o r i e n t a d o s  y US$ 70 m i l l o n e s  

para los no o rientados.

C u a l q u i e r a  que sea las v a r i a c i o n e s  de estas cifras 

en la última década, no cabe duda que el m e r c a d o  es del o r ­

den de los cientos de m i l l o n e s  de d ó l ares a n u a l m e n t e .

El m i s m o  a u tor señala en un informe más r e c i e n t e  

(10) que se u t i l i z a n  a l r e d e d o r  de 1,8 m i l l o n e s  de t o n e l a d a s  

de acero para usos m a g n é t i c o s  y que la p é r dida de e n e r g í a  

que se p r o d u c e  en los núcleos m a g n é t i c o s  de t r a n s f o r m a d o r e s  

g e n e r a d o r e s  y m o t o r e s  a l c anza a 30 mil m i l l o n e s  de kWh por
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año. T e x t u a l m e n t e  señala " C l a r a m e n t e ,  hay un fuerte e s t í m u ­

lo para un acero e l é c t r i c o  de m e j o r  calidad".



2.- A S P E C T O S  FISICOS

2.1. E c u a c i o n e s  de Maxwell (11)

Es un hecho bien sabido que el c o n o c i m i e n t o  de las 

prop i edades m a c r o s c ó p i c a s  del E l e c t r o m a g n e t i s m o  está conteni_ 

do en las e c u a c i o n e s  de Maxwell:

V • D

V x E_

V • 3

V x H

d onde £  y D_ son los vectores de campo y d e s p l a z a m i e n t o  e l é c ­

trico, B_ y H_ son los v e ctores de i n d u c c i ó n  y campo m a g n é t i c o  

y p y J_ son las d e n s i d a d e s  de carga y c o r r i e n t e  (libres) res_ 

pecti v a m e n t e .

Las r e l a c i o n e s  entre £, D̂ , B y H no son c o n o c i d a s  

a priori, ya que de p e n d e n  del m a terial y deben ser e n c o n t r a ­

das por vía e x p e r i m e n t a l  o c o n s t r u y e n d o  un m o d e l o  adecu a d o .

Es usual e s c r i b i r  r e l a c i o n e s  entre estos ve c t o r e s  

i n t r o d u c i e n d o  vec t o r e s  a u x i l i a r e s  que d e s c r i b e n  el c o m p o r t a ­

m i e n t o  de la materia. Estos v e c t o r e s  son el v e c t o r  de magne_ 

t i z a c i ó n  M y el de p o l a r i z a c i ó n  d e f i n i d o s  como el m o m e n t o  

di polar m a g n é t i c o  y e l é c t r i c o  por unidad de v o l u m e n ,  r e s p e c ­

tivamente.

= P

3B

3 1

- 0

9D
J +

3t

La relación e n tre estos v ectores a u x i l i a r e s  y los
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d e ’campo e s :

D - c Q E + P

donde e Q y son c o n s t a n t e s  llamadas r e s p e c t i v a m e n t e  la p e £  

m i s i v i d a d  y la p e r m e a b i l i d a d  del vacío.

C o r r i e n t e m e n t e  se su p o n e  que para me d i o s  l i neales 

e i s ó t r o p o s  la r elación e n tre B_ y H_ está dada por:

B = yH ,

donde y se llama la p e r m e a b i l i d a d  del medio, s u p u e s t a  c o n s ­

tante. Sin e m bargo, para los m a t e r i a l e s  l lamados ferromagné[ 

ticos la r e lación entre B y H no es lineal ni s i q u i e r a  s i m ­

p l e m e n t e  valuada. A pesar de esto aún en estos casos se s i ­

gue u s a n d o  la d e f i n i c i ó n  de p e r m e a b i l i d a d  a n t e r i o r  t e n i e n d o  

p r e s e n t e  que en estos casos y = y(H_) y o b t e n i é n d o l a  en forma 

e x p e r i m e n t a l .  Más c o r r i e n t e m e n t e  la i n f o r m a c i ó n  se e x t r a e  

d i r e c t a m e n t e  de curvas (B,H) o (M,H) o (B-y H,H).

2.2. Curvas de h i s t é r e s i s

Para un material f e r r o m a g n é t i c o , la forma típica 

de la curva (B ,H ) se m u e s t r a  en la figura 5.

Esta es la llamada curva virgen o normal de m a g n £  

t i z a c i ó n  y se o b t i e n e  con un i n c r e m e n t o  m o n o t ó n i c o  c r e c i e n t e  

de H a partir de una s i t u a c i ó n  inicial con el m a terial d e m a ¿  

n etizado. También se puede o b t e n e r  la curva (M,H) que e n t r ^  

ga la m i s m a  info r m a c i ó n .  Cuando M tiende a un v a l o r



- 8 -

Figura 5 -~ Curva típica B v s . H para un material ferromagnético.

c o n s t a n t e  llamado M , la m a g n e t i z a c i ó n  de s a t u r a c i ó n .  En eŝ  

te caso B = p Q H + M -+ y Q H + M s = m Q H + cte. , que r e p r e s e n t a  

una r e lación lineal entre B y H con p e n d i e n t e  y . El v a lor 

de B cuando c o m i e n z a  a p r o d u c i r s e  esta re l a c i ó n  lineal (es 

de cir al a l c a n z a r s e  la satura c i ó n )  se llama la i n d u c c i ó n  de 

s a t u r a c i ó n  y se d e s igna por B .

La forma de la curva virgen d e p e n d e  del t r a t a m i e n ­

to del material y no es una p r o p i e d a d  i n t r í n s e c a  del mismo.

En cambio M si lo es. 
s

Si se somete al m aterial a un campo m a g n é t i c o  a l ­

t e r n a n t e  ap a r e c e n  los llamados lazos de h i s t é r e s i s  como se 

mu e s t r a  en la figura 6. En esta figura la línea se trazos 

es la curva virgen. Si el campo m a g n e t i z a d o r  H a l c a n z a  a H^ 

como m á x i m o  y luego se i nvierte hasta - H ^ , se o b t i e n e  la cur 

va de m e n o r  área de la figura. Si se llega hasta > H ^ , 

se o b t i e n e  el lazo s i g u i e n t e ,  etc.
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Figura 6.- Lazos de histéresis para un materia] ferromagnético.

Al valor de B para el cual H = 0 se llama i n d u c ­

ción r e m a n e n t e  o r e m a n e n c i a  ( B r ) y el valor de H que hace a 

B = 0 se llama fuerza c o e r c i t i v a  ( H c ). Si el lazo de histére^ 

sis llega hasta a l c a n z a r  la s a t u r a c i ó n  los v a l o r e s  correspoji 

dientes a las m a g n i t u d e s  a n t e r i o r e s  se d e n o t a n  como B roo y 

H coo, l l a m á n d o s e l o s  r e t e n c i ó n  (retenti vi t y ) y c o e r c i ó n  (coer- 

civity). Sin e m b a r g o  no s i e m p r e  se hace la d i s t i n c i ó n  y se 

usan i n d i s t i n t a m e n t e  estos t é r m i n o s  para i n d i c a r  los valores 

o b t e n i d o s  luego de a l c a n z a r  la satura c i ó n .

La p r e s e n c i a  del lazo de h i s t é r e s i s  indica que hay 

una c o n v e r s i ó n  i r r e v e r s i b l e  de e n e r g í a  en c a lor c u a n d o  el
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s i s t e m a  realiza un ciclo. La teoría e l e c t r o m a g n é t i c a  indica 

que el cambio de e n e r g í a  m a g n é t i c a  óL) está dado por:

<5 U H • ÓB di

donde di es el e l e m e n t o  de v olumen, de tal m a n e r a  que el cam 

bio en ener g í a  m a g n é t i c a  por unidad de v o l u m e n  5 w m es:

<5 w = H • ó B , 
m — —

mo s t r a n d o  que la pérdida de e n e r g í a  por unidad de v o l umen en 

un ciclo está dado por:

w - o H • 6 B 
m

o, lo que es lo mismo, si B_ es p a r a l e l o  a H_, por el área e n ­

c e r r a d a  en el lazo de histé r e s i s .

2.3. P r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s  de la m a t e r i a

El c o m p o r t a m i e n t o  m a g n é t i c o  de la m a t e r i a  puede 

c l a s i f i c a r s e  como d i a m a g n é t i c o ,  p a r a m a g n e t i c o ,  f e r r o m a g n é t i - 

co, a n t i f e r r o m a g n é t i c o  y f e r r i m a g n é t i c o .

Un p a r á m e t r o  que p e r m i t e  c l a s i f i c a r  a las s u s t a n ­

cias de a c u e r d o  al e s q u e m a  a n t e r i o r  es la p e r m e a b i l i d a d  re"la_ 

ti va y', d e f i n i d a  por:

y' =
y o

Para s u s t a n c i a s  d i a m a g n é t i c a s  y' < 1, es decir, es
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un caso de m a g n e t i s m o  "negativo".

El d i a m a g n e t i s m o  se p r e s e n t a  en a q u e l l a s  s u s t a n ­

cias que no poseen m o m e n t o  d i p o l a r  m a g n é t i c o  neto como los 

gases inertes. En estos casos la r e s p u e s t a  de la s u s t a n c i a  

al campo m a g n é t i c o  a p l i c a d o  se t r a duce en una p r e c e s i ó n  de 

Lar m o r  en el m o v i m i e n t o  orbital de los e l e c t r o n e s .  Este 

ef e c t o  d i a m a g n é t i c o  está p r e s e n t e  en todos los m a t e r i a l e s  

pero es s u p e r a d o  por los f e n ó m e n o s  para o f e r r o m a g n é t i c o s  

cua n d o  éstos están prese n t e s  (12).

Las s u s t a n c i a s  p a r a m a g n é t i c a s  se c a r a c t e r i z a n  por 

t e ner una p e r m e a b i l i d a d  > 1. Se p r e s e n t a n  en s u s t a n c i a s  c u ­

yos átomos tienen un m o m e n t o  d i p o l a r  m a g n é t i c o  neto (figura 

7a).

>"< 1,‘, >, »,

‘  ! 1 I 1 1 1 1
lili

* i ! ; 1 t * 1

!i) (c ) id)

Figura 7.- Disposición de espines en un dominio y cristal mostrando

(a) paramagnetismo (b) ferromagnetismo (c) antiferromagneti 

mo y (d) ferrimagnetismo (13)-

La teoría c l á s i c a  del p a r a m a g n e t i s m o  fue d e s a r r o ­

llada por Lan g e v i n  y da origen a la c o n o c i d a  ley de Curie.
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Su e x t e n s i ó n  c u á n t i c a  fue r e a l i z a d a  por B r o u l l o i n  (14). T a m ­

bién e x i s t e n  el llamado p a r a m a g n e t i s m o  de Pauli (15) y el de 

van Vleck (16).

El f e r r o m a g n e t i s m o  está p r e s e n t e  en m a t e r i a l e s  que 

e x h i b e n  s a t u r a c i ó n  con la a p l i c a c i ó n  de un p e q u e ñ o  campo mac^ 

nético. De otra manera se puede decir que su p e r m e a b i l i d a d  

r e lativa es mucho m a y o r  que la unidad. El f e r r o m a g n e t i s m o  

es un f e n ó m e n o  c o l e c t i v o  en que los m o m e n t o s  m a g n é t i c o s  se 

a l i n e a n  como se m u e s t r a  e s q u e m á t i c a m e n t e  en la figura 7b.

El a n t i f e r r o m a g n e t i s m o  tiene su origen en la t e n ­

dencia de los m o m e n t o s  m a g n é t i c o s  de a l i n e a r s e  a n t i p a r a l e l a ­

m e n t e  f o r m a n d o  dos subredes c r i s t a l i n a s .

El f e r r i m a g n e t i s m o  se p r e s e n t a  en c o m p u e s t o s  y 

a l e a c i o n e s  e i n v o l u c r a  a lo menos dos tipos de m o m e n t o s  m a g ­

n é t icos de iones de d i f e r e n t e s  es p e c i a s  que se a c l o p a n  en di_ 

r ecci o n e s  d i f e r e n t e s .  De p a r t i c u l a r  i m p o r t a n c i a  son ciertos 

óxidos dobles de hierro y otro metal llamados ferritas.

2.4. F e r r o m a g n e t i s ni o

Las curvas de m a g n e t i z a c i ó n  del hierro, c o b a l t o  y 

níquel, tres e l e m e n t o s  que p r e s e n t a n  c o m p o r t a m i e n t o  ferromac|_ 

né t i c o  a t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e ,  se m u e s t r a n  en la figura 8.

El valor de la m a g n e t i z a c i ó n  de s a t u r a c i ó n  se indj_ 

ca en cada caso ya que es una m a g n i t u d  que no d e p e n d e  de la 

hi s t o r i a  del m a t e r i a l ,  en cambio la m a n e r a  en que este valor 

se a l c a n z a  si lo es, lo cual se indica con la a u s e n c i a  de es
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uuo

F i gura 3 .- Curvas de magnetización del hierro, cobalto y níquel a tem­

peratura ambiente.

cala en el eje que c o r r e s p o n d e  al campo m a g n é t i c o .

Como se indicó a n t e r i o r m e n t e  es p o s i b l e  que una

m u e s t r a  de c u a l q u i e r a  de estos m a t e r i a l e s  sea m a g n e t i z a d a  

con p e q u e ñ o s  campos y puede m a n t e n e r  este e s t a d o  aún en a u ­

sencia de campo externo.

Esta s i t u a c i ó n  puede ser e n t e n d i d a  a partir de la 

teoría del campo m o l e c u l a r  de Weiss (17) (18) y de su hipót 

sis que un material f e r r o m a g n é t i c o  está c o m p u e s t o  de " d o m i ­

nios" que son r e giones en las cuales está s a t u r a d o  si e n d o  su 

m a g n e t i z a c i ó n  total la "suma" d é l a s  c o n t r i b u c i o n e s  de cada 

una de esta regiones.

El origen del campo m o l e c u l a r  de W eiss está en la 

i n t e r a c c i ó n  de i n t e r c a m b i o  i n t r o d u c i d a  por H e i s e m b e r g  (19). 

Esta es la base del llam a d o  m o d e l o  de m o m e n t o s  l o c a l i z a d o s .

Se ha d e s a r r o l l a d o  t a m b i é n  una teoría de bandas o colectiva (20).
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La e x i s t e n c i a  de los d o m i n i o s  ha sido d e m o s t r a d a  

f e h a c i e n t e m e n t e  m e d i a n t e  d iversas t écnicas e x p e r i m e n t a l e s  y 

se han r e a l i z a d o  t r abajos teó r i c o s  y e x p e r i m e n t a l e s  para des^ 

c ribir su forma y c o m p o r t a m i e n t o  e s t á t i c o  y d i n á m i c o  (21). 

Una r evisión de la e s t r u c t u r a  de dom i n i o s  en Fe 3% Si puede 

e n c o n t r a r s e  en el a r t í c u l o  de S h i l l i n g  y Houze (22). La z o ­

na que separa d o m i n i o s  de d i s t i n t a  o r i e n t a c i ó n  se llama p a ­

red de B 1 o c h .

La forma de curva virgen de m a g n e t i z a c i ó n  que se 

m u e s t r a  en la figura 9, puede e n t e n d e r s e  de la s i g u i e n t e  m a ­

nera:

Figura S - ~ Curva de magnetización de hierro 3% silicio, a 27°C.

Desde el origen hasta el punto A la curva es r e v e £  

sible y sigue la r e lación de Rayleigh:

B = y i H + v H 2 ,

donde y ., la p e r m e a b i l i d a d  inicial y v son c o n s t a n t e s .  Esta 

p r i m e r a  etapa c o r r e s p o n d e  a d e s p l a z a m i e n t o s  r e v e r s i b l e s  de 

las paredes de los dominios.
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La s e g unda parte de la curva c o m p r e n d e  d esde A 

hasta el punto de i n f l e x i ó n  B. Es i r r e v e r s i b l e  y c o r r e s p o n ­

de a m o v i m i e n t o s  i r r e v e r s i b 1 es de las p a r e d e s  de Bloch. Un 

e s t u d i o  más a c a b a d o  p e r m i t e  e s t a b l e c e r  que estos d e s p l a z a ­

mientos no son c o n t i n u o s  sino que c o r r e s p o n d e n  a saltos de 

las paredes como se m u e s t r a  a la d e r echa de la m i s m a  f i g u ­

ra 9. A este f e n ó m e n o  se lo conoce por el no m b r e  de ef e c t o  

B a r k h a u s e n .

Desde el punto de i n f l e x i ó n  hasta la s a t u r a c i ó n  se 

p r o d u c e  una rot a c i ó n  de la m a g n e t i z a c i ó n  de cada dominio.

2.5. A n i s o t r o p í a  m a g n é t i c a

Los m a t e r i a l e s  f e r r o m a g n é t i e o s  p r e s e n t a n  p r o p i e d a ­

des d i f e r e n t e s  en d i v e r s a s  d i r e c c i o n e s ,  un f e n ó m e n o  l l a mado 

a n i s o t r o p í a  m a g n é t i c a .  Así, por eje m p l o ,  el hierro pr e s e n t a  

tres d i r e c c i o n e s  en que sus curvas de m a g n e t i z a c i ó n  son d i f 

rentes. En este caso la d i r e c c i ó n  <100> es llamada de magne^ 

t i z a c i ó n  "fácil", la <110>, de m a g n e t i z a c i ó n  "media" y la 

<111> la difícil, como se m u e s t r a  en la figura 10.

Figura 10.- Curvas de magnetización para m o n o crista1 es de hierro (23).
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Este f e n ó m e n o  se p r e s e n t a  t a m bién en níquel y c o ­

balto pero las d i r e c c i o n e s  de m a g n e t i z a c i ó n  d i f i e r e n  de las 

del hierro. En níquel (cúbico) la d i r e c c i ó n  fácil es la 

<111> y en c o b a l t o  (hexagonal) la <0001>.

Esto indica que los d o m i n i o s  están e s p o n t á n e a m e n t e  

m a g n e t i z a d o s  en la d i r e c c i ó n  fácil ya que p r á c t i c a m e n t e  su 

m a g n e t i z a c i ó n  a s a t u r a c i ó n  se o b t i e n e  con campos casi nulos.

Si se tiene un m o n o c r i s t a l  cuya m a g n e t i z a c i ó n  no 

ap u n t a  en la d i r e c c i ó n  fácil ha sido n e c e s a r i o  r e a l i z a r  un 

t r a b a j o  para s a c a r l o  de a q u ella d i r e c c i ó n ,  lo que da origen 

a una e n e rgía de anis o t r o p í a .

Para c r i s t a l e s  c úbicos, esta e x p r e s i ó n  para la 

e n e rgía debe c o n t e n e r  p o t e n c i a s  de los c o s enos d i r e c t o r e s  

del ve c t o r  de m a g n e t i z a c i ó n  r e s p e c t o  a los ejes <100>. Por 

c o n s i d e r a c i o n e s  de s i m e t r í a  las p o t e n c i a s  de esos c o s e n o s  d^ 

re c t o r e s  deben ser pares y deben, a d e más, ser i n v a r i a n t e s  

r e s p e c t o  al i n t e r c a m b i o  de los cose n o s  d i r e c t o r e s  e n t r e  si. 

Esto e n t r e g a ,  hasta sexto orden, la e x p resión:

donde c^, a 2 y a 3 son los c o s enos d i r e c t o r e s  y y son 

c o n s t a n t e s .

Los c r i s t a l e s  de Fe-Si p r e s e n t a n  una a n i s o t r o p í a  

a n á l o g a  a la del hierro como se m u e s t r a  en la figura 11.

El d e s a r r o l l o  de las a l e a c i o n e s  de Fe-Si de "grano
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F¡gura 1 1 .- Curvas de magnetización calculadas y observadas exper¡mentaj_ 

mente en mon o c r i s t a 1 es de Fe-Si (2^).

o r i e n t a d o "  busca u t i l i z a r  esta a n i s o t r o p í a  o b t e n i e n d o  chapas 

p o l i c r i s t a l i  ñas con c a r a c t e r í s t i c a s  de t e x t u r a  que la a c e r ­

quen a un m o n o c r i s t a l .

2.6. Paredes de Bloch

De a c u e r d o  a la teoría del campo m o l e c u l a r  de 

IJaiss, como se d e s c r i b i ó  a n t e r i o r m e n t e ,  el mat e r i a l  f e r r o m a ¿  

nét i c o  está d i v i d i d o  en d o m i n i o s  cuyas f r o n t e r a s  son las lla_ 

madas paredes de Bloch, en h o n o r  de la p e r s o n a  que hizo el 

p r i m e r  e s t u d i o  t e ó r i c o  de esta c u e s t i ó n  en 1932. D u r a n t e  el 

p r o c e s o  de m a g n e t i z a c i ó n  estas paredes deben m o v e r s e  y su 

d e s p l a z a m i e n t o  es el que da cuenta de la p r i m e r a  parte de la 

curva de m a g n e t i z a c i ó n  (ver figura 9), tanto en la p a rte r e ­

v e r s i b l e  como en la i r r e v e r s i b l e .  Sólo en la p arte final de 

la curva a p a r e c e  la rot a c i ó n  del v e c t o r  de m a g n e t i z a c i ó n  de 

1 os dominios.
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La primera o b s e r v a c i ó n  e x p e r i m e n t a l  de estos d o m i ­

nios fue r e a l i z a d a  por B i t t e r  en 1931, usa n d o  una t é c n i c a  

que hoy se c o n o c e  con su nombre.

El or i g e n  de estos límites está en que m i n i m i z a n  

la e n e r g í a  total del sistema en c o n s i d e r a c i ó n .

C o n s i d e r e m o s  la figura 12. En la p a rte (a) de la 

figura o b s e r v a m o s  un d o m i n i o  con una e n e r g í a  p r o p o r c i o n a l  a 

B 2 dV debido a que se han f o r m a d o  "polos" en sus extremos.

En (b) esta e n e r g í a  ha d i s m i n u i d o  a p r o x i m a d a m e n t e  en un f a c ­

tor 2 y aún más en (c). Sin e m b a r g o  las c o n f i g u r a c i o n e s  (b) 

y (c) han i n c r e m e n t a d o  su e n e r g í a  de b i d o  a la f o r m a c i ó n  de 

paredes. Una c o n f i g u r a c i ó n  más f a v o r a b l e  aún se m u e s t r a  en 

(d) y (e) .

.Y .Y Y Y . Y Y
- - - -

! H  ! t
! i ¡ i

l ! l i l i
: j

i 1 t 1 í 1

j ! *
i ; ‘ i j . ... J -... -1L.... .......J -.....  J

S  >' .Y .Y  .Y  > .Y N

Figura 12.- El origen de los dominios (ver texto) (25).

Las paredes de Bloch son de ancho finito y se p u e ­

de o b t e n e r  una e x p r e s i ó n  para su e s p e s o r  m i n i m i z a n d o  las cor^ 

t r i b u c i o n e s  de la e n e r g í a  de i n t e r c a m b i o  y de a n i s o t r o p í a  

(26). Un m o d e l o  de su e s t r u c t u r a  se o b s e r v a  en la figura 13.

Estas paredes i n t e r a c t ú a n  con p o s i b l e s  p r e c i p i t a ­

dos prese n t e s  en la ale a c i ó n  de tal modo que se puede contro_
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lar el m o v i m i e n t o  de ellas y de ese modo m o d i f i c a r  la forma 

de la curva de h i s t é r e s i s  y por ende la fuerza c o e r c i t i v a .

Figura 1 3 •~ Modelo de estructura de pared de Bloch, mostrando orienta­

ción de los espines.



3.- A S P E C T O S  M E T A L U R G I C O S

Como se ha in d i c a d o  en d i v e r s a s  o p o r t u n i d a d e s  ante 

rio r m e n t e ,  el c o m p o r t a m i e n t o  de un material f e r r o m a g n é t i c o  

d e p e n d e  de su historia. Es decir sus p r o p i e d a d e s  son s e n s i ­

bles al t r a t a m i e n t o  t e r m o m e c á n i c o  a que ha sido sometido.

El ciclo de h i s t é r e s i s , que g o b i e r n a  las p é r d i d a s  

que sufre el material en cada ciclo, d e p e n d e  de la m o v i l i d a d  

de las paredes de Bloch y de la t e x t u r a  o b t e n i d a  final m e n t e .

En ambos casos la c o m p o s i c i ó n  del m a terial es alta^ 

mente c r í t i c a  por cu a n t o  de esto d e p e n d e  la f o r m a c i ó n  y la 

d i s t r i b u c i ó n  de los p r e c i p i t a d o s .  Estos pu e d e n  a n c l a r  las 

p aredes de Bloch, pero también tienen un papel d e t e r m i n a n t e  

en la f o r m a c i ó n  de la textura a p r o p i a d a  ya que inhiben el 

c r e c i m i e n t o  del grano primario. Por otro lado, los p r e c i p i ­

tados de a u s t e n i t a  fo r m a d o s  son a l t a m e n t e  p e r j u d i c i a l e s  p o r ­

que forman m i c r o i n c l u s i o n e s  con p r o p i e d a d e s  d i f e r e n t e s  a las 

de la matri z .

Con todo esto se q u i e r e  d e cir que la c o m p o s i c i ó n  

es una v a r i a b l e  esencial que hay que c o n trolar. Con esto y 

m a n e j a n d o  t a m b i é n  la d i s t r i b u c i ó n  de p r e c i p i t a d o s  m e d i a n t e  

un a p r o p i a d o  t r a t a m i e n t o  t e r m o m e c á n i c o  es p o s i b l e  o b t e n e r  un 

p r o d u c t o  final con las c a r a c t e r í s t i c a s  r e q u e r i d a s .

i

3.1. A l e a c i o n e s  de Fe-Si de grano no o r i e n t a d o

La chapa e l é c t r i c a  de hierro s i l i c o s o  c o m i e n z a  a 

ser u t i l i z a d a  en Estados Unidos e I n g l a t e r r a  a l r e d e d o r  de
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1905 (28). P r i n c i p a l m e n t e  su v e n t a j a  como n ú c l e o  de t r a n s ­

f o r m a d o r e s  y m o t ores estaba en las p r o p i e d a d e s  que c o n l l e v a  

la i n t r o d u c c i ó n  del s i l i c i o  a la aleación. Puede d e c i r s e  

que esta a l e a c i ó n  fue e n c o n t r a d a  c a s u a l m e n t e  al o b s e r v a r  los 

e f e c t o s  m e c á n i c o s  de la a d i ción del s i l icio al hierro. Al 

o b s e r v a r s e  sus i n t e r e s a n t e s  p r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s ,  el p r o ­

blema m e t a l ú r g i c o  p l a n t e a d o  era s i m p l e m e n t e  la forma más eco^ 

nómica de o b t e n e r  chapa del e s p e s o r  deseado. No se tenia un 

control de impur e z a s  y aunque se c o n o c í a  que el a u m e n t o  del 

c o n t e n i d o  de s i l i c i o  era b e n e f i c i o s o  para las p r o p i e d a d e s  

m a g n é t i c a s ,  esto era c o n t r a r r e s t a d o  con la p é r d i d a  de propie^ 

dades m e c á n i c a s .  Una so l u c i ó n  de c o m p r o m i s o  es m a n t e n e r  el 

c o n t e n i d o  de s i l i c i o  en 3% (en peso), p r á c t i c a  que se m a n t i e_ 

ne hasta nue s t r o s  días.

3.2. A l e a c i o n e s  de Fe-Si de grano o r i e n t a d o

Una pro f u n d a  mej o r a  en las p r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s  

de Fe-Si se ob t u v o  como r e s u l t a d o  del d o n o m i n a d o  "pr o c e s o  de 

Goss" (29), d e s a r r o l l a d o  entre los años 1934 y 1937. En su 

forma original c o n s i s t e  en una serie de etapas de t r a t a m i e n ­

to t e r m o m e c á n i c o  cuya s e c u e n c i a  y c a r a c t e r í s t i c a s  fueron o b ­

tenidos m e d i a n t e  un p r o c e s o  empírico.

En el p r e s e n t e  se a t r i b u y e  con firmes datos experi_ 

m e n t a l e s  las buenas p r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s  al hecho que el 

p r o d u c t o  final tiene t e x tura de "cubo en la ar i s t a " ,  llamada 

t a m bién text u r a  de Goss (figura 14).

Esto hace que el mat e r i a l  se a s e m e j a  a un monocris_ 

tal o r i e n t a d o  en la forma ind i c a d a  en la figura.
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Figura 1¿t.~ Textura de "cubo en la arista'1 o de Goss.

El m é t o d o  para v e r i f i c a r  esta h i p ó t e s i s  c o n s i s t e  

en o b t e n e r  una figura de polos. Dicha figura se m u e s t r a  en 

la figura 15 para un material t r a t a d o  por el p r o c e s o  de Goss.

Figura 1 5 •~ Figura de polos (100) para acero eléctrico de grano orienta­

do (30).

El p r o c e s o  de Goss c o n s i s t í a  e s q u e m á t i c a m e n t e  en 

los s i g u i e n t e s  pasos:

i) Las a l e a c i o n e s  de Fe-Si se funden o r d i n a r i a m e n t e  median_ 

te el proc e s o  S i e mens Martin r e a l i z a n d o  la a l e a c i ó n  con 

el a g r e g a d o  de f e r r o s i l i c i o  (50 y 90% de silicio) (31).

ii) Los lingotes se r e c a l i e n t a n  a a p r o x i m a d a m e n t e  1250°C y
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se laminan a un e s p e s o r  de entre 2 y 3 c m .

iii) El p l anchón a n t e r i o r  se lamina en frío con una r e d u c ­

ción de a p r o x i m a d a m e n t e  65%.

iv) Después de la p r i m e r a  r e d u c c i ó n  se r e a l i z a  un r e c o c i d o  

a 9 0 0°C.

v) Se realiza un s e g unda l a m i n a c i ó n  en frío con una nueva 

r e d u c c i ó n  del 65%.

vi) F i n a l m e n t e  se e f e c t ú a  un r e c o c i d o  final a alta t e m p e r a ­

tura ( 1 1 3 0°C) .

Las etapas d e s c r i t a s  a n t e r i o r m e n t e  a p a r e c e n  p u b l i ­

cadas por el m i s m o  Goss (32) en un t r a b a j o  en que d e s c r i b e  

además el p r o c e s o  que c o n d u j o  a o b t e n e r  este ma t e r i a l  con 

p r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s  s u p e r i o r e s  al c o n v e n c i o n a l .

E s e n c i a l m e n t e  el m é t o d o  e x p e r i m e n t a l  usado por 

Goss c o n s i s t i ó  en e n c o n t r a r  la s e c u e n c i a  de t r a t a m i e n t o s  te£ 

m o m e c á n i c o s  que r e p r o d u c í a  la curva de torque de un monocris^ 

tal de Fe-Si. Es i n t e r e s a n t e  a n o t a r  el c o m e n t a r i o  que hace 

el m i s m o  Goss: "... E n c o n t r a r  la p a r t i c u l a r  c o m b i n a c i ó n  de 

p rocesos s e c u e n c i a l e s  que podría llevar a la curva de torque 

más a p r o x i m a d a  a la de un m o n o c r i s t a l  r e q u i r i ó  m u c h a s  d e c e ­

nas de miles de discos de torque, ya que hubo que e x a m i n a r  

un nú m e r o  de c o m b i n a c i o n e s  casi infinita. D u r a n t e  los c u a ­

tro años r e q u e r i d o s  para c o m p l e t a r  el es t u d i o ,  hubo veces en 

que la tarea pareció sin e s p e r a n z a .  F i n a l m e n t e  d e s p u é s  de 

haber e s t u d i a d o  a l r e d e d o r  de 35000 discos de torque, c o m e n z ó  

a a p a r e c e r  un e s q u e m a  que dio r e s u l t a d o s  buenos y r e p r o d u c i -
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bles" (33).

En la figura 16 se observa una c o m p a r a c i ó n  entre 

curvas de torque para m o n o c r i s t a l e s  y chapa de Goss.

200 x i0J ,

Figura 1 6 .- Curvas de torque de un monocristal en el plano 110 y de un 

disco cortado de una chapa con textura de Goss (3*0 •

3.3. Efecto de m i c r o i n c l u s i o n e s

A p a r t e  de la i n f l u e n c i a  del s i l icio sobre las p r o ­

p ie d a d e s  m a g n é t i c a s ,  e l é c t r i c a s  y m e c á n i c a s  que c o n l l e v a  su 

a g r e g a d o  al hierro, a p a r e c e n  otras p r o p i e d a d e s  a s o c i a d a s  a 

otros e l e m e n t o s  que se e n c u e n t r a n  en las a l e a c i o n e s  de 

F e - 3 % S i .

Aunque como lo af i r m a  C u l l i t y  (35) "el c o n t e n i d o  

de c a r b o n o  en los aceros s i l i c o s o s  es tan e x t r e m a d a m e n t e  b a ­

jo que p a r e c i e r a  que son l lamados aceros sólo por q u e  se f a ­

b rican en una ac e r í a " ,  la i n f l u e n c i a  del c a r b o n o  no está cía 

r a m e n t e  e s t a b l e c i d a  como se puede v e r i f i c a r  en un t r a b a j o  re 

c í e n t e  (36) aparte que su p r e s e n c i a  es d e s f a v o r a b l e  para las 

p r o p i e d a d e s  m a g n é t i c a s .  Se ha d e t e r m i n a d o  que a g r a n d a  el la_
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zo gama (37) lo que hace que a p a r e z c a  a u s t e n i t a  y luego se 

p r e s e n t e n  m i c r o i n c 1 usiones de esta fase que anclan las p a r £

o
des de Bloch. Micro i n c l u s i o n e s  del orden de 1000 A (3 3) son 

p a r t i c u l a r m e n t e  dañinas para la m o v i l i d a d  de las paredes de 

dominio. Además el c a r b o n o  p r e c i p i t a  c a u s a n d o  lo que se d e ­

nomina como e n v e j e c i m i e n t o  m a g n é t i c o  que o r i g i n a  un s u s t a n ­

cial i n c r e m e n t o  en las p é rdidas m a g n é t i c a s .  La ac c i ó n  de 

p r e c i p i t a d o s  como la a u s t e n i t a  r e t e n i d a  en el a n c l a j e  de las 

paredes de Bloch es un tema que está siendo e s t u d i a d o  co n t e m  

p o r á n e a m e n t e  (39-41).

Otros e l e m e n t o s  de gran i m p o r t a n c i a  en el p r o c e s a ­

m i e n t o  de las a l e a c i o n e s  de Fe-3%Si son el m a n g a n e s o  y el 

azufre. El m a n g a n e s o  se agrega a la a l e a c i ó n  para c o n t r a ­

r r e s t a r  el efecto del az u f r e  (que se p r e s e n t a  " n a t u r a l m e n t e "  

d u r a n t e  la f u ndición). Este úl t i m o  e l e m e n t o  m i g r a  hacia los 

bordes de grano c a u s a n d o  f r a g i l i d a d  en c a l i e n t e  (42) (hot 

sh o r t n e s s ) .  Por ello el m a n g a n e s o  se usa como d e s u l f u r a d o r  

para p e r m i t i r  la f o r m a c i ó n  de MnS, que no es tan perju d i c i a l  

para las p r o p i e d a d e s  m e c á nicas.

B a l l a r t  y Cabo (43) han r e a l i z a d o  un e s t u d i o  m i n u ­

cioso de la d e c a r b u r i z a c i ó n  de aceros al silicio. P a r t i e n d o  

de con t e n i d o s  de c a r b o n o  del orden 0 , 04% en peso se o b t u v o  

una d e c a r b u r i z a c i ó n  casi c o m p l e t a  r e a l i z a n d o  un t r a t a m i e n t o  

t é r m i c o  en a t m ó s f e r a  de h i d r ó g e n o  húmedo. A la o b s e r v a c i ó n  

m e t a l o g r á f i c a  se o b s e r v a  restos de la t r a n s f o r m a c i ó n  austeni_ 

t a - f e r r i t a ,  siendo su c i n é t i c a  d e s c r i p t i b l e  por un m o d e l o  

simple.



- 26 -

Bianchi y Cabo (44) han e s t u d i a d o  el c o m p o r t a m i e n ­

to m e c á n i c o  de una a l e a c i ó n  de Fe-3%Si m o s t r a n d o  la re l a c i ó n  

entre el p r o ceso de f r a g i l i z a c i ó n  en el la m i n a d o  en frío y 

la t e m p e r a t u r a  de t r a n s i c i ó n  d ú c t i 1 - f r á g i 1.

Por otro lado es i m p o r t a n t e  m e n c i o n a r  los tra b a j o s  

que se han r e a l i z a d o  con r elación al ef e c t o  del az u f r e  y el 

m a n g a n e s o  en el p r o ceso de la f o r m a c i ó n  de la t e x t u r a  en las 

chapas de la ale a c i ó n  que se desea estudiar. El ef e c t o  del 

m a n g a n e s o  y del azufre ya fue d e m o s t r a d o  c a t e g ó r i c a m e n t e  en 

el t r a b a j o  c l á sico de May y Turnbull (45). Estos i n v e s t i g a ­

dores d e m o s t r a r o n  e x p e r i m e n t a l m e n t e  que en a u s e n c i a  de estos 

e l e m e n t o s  no se p r o d u c í a  textura de n i n g u n a  e s p e c i e  y que és_ 

ta ap a r e c í a  en las m u e s t r a s  que c o n t e n í a n  estos aleantes.

Desde luego, del e s t u d i o  de los tra b a j o s  de Goss 

(46) se deduce que este i n v e s t i g a d o r  no c o n ocía el e f e c t o  de 

estas impurezas en el d e s a r r o l l o  de la textura que lleva su 

nombre.

A este res p e c t o  hay que hacer n otar el hecho d e s ­

crito ya por Zener (47) sobre la i n t e r a c c i ó n  entre el borde 

de grano y el p r e c i p i t a d o .  Se dice que la p r e s e n c i a  de los 

p r e c i p i t a d o s  e s t a b i l i z a  el tamaño de grano ( p rimario). Esta 

acción de a n c l a j e  de los bordes de grano puede d e s a p a r e c e r  

al c o a l e s c e r  dichos p r e c i p i t a d o s  por ac c i ó n  de un t r a t a m i e n ­

to térmico adecuado. H e l lman y H i l l e r t  (48) han p r e s e n t a d o  

una teoría que p r e n t e n d e  e x p l i c a r  la i n t e r a c c i ó n  borde de 

g r a n o - p r e c i p i t a d o  t e n i e n d o  en cu e n t a  p a r á m e t r o s  que no han 

sido c o n s i d e r a d o s  en la v e r sión de Zener, e l a b o r a n d o  una t e £  

ría más compleja. Para una d i s c u s i ó n  más am p l i a  de este efec
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to véase el A p é n d i c e  A de la p r e s e n t e  tesis.

Como está c l a r a m e n t e  e s t a b l e c i d o  (49) los p r e c i p i ­

tados que anclan los bordes de grano deben d i s o l v e r s e  para 

p e r m i t i r  el c r e c i m i e n t o  del grano s e c u n d a r i o  que es el que 

d e s a r r o l l a  la textura adecuada. Sin em b a r g o ,  como ha sido 

notado por F i e dler (50) los aceros s i l i c o s o s  con un gran con_ 

tenido de m a n g a n e s o  no p r e s e n t a n  d e s a r r o l l o  de textura. Esto 

ha llevado a c o n s i d e r a r  la i m p o r t a n c i a  de la razón e s t e q u i o -  

m é t r i c a  entre el m a n g a n e s o  y el azufre.

La c o n s i d e r a c i ó n  del rol que juega la razón este- 

q u i o m é t r i c a  y el efecto de la t e m p e r a t u r a  en la s o l u b i l i d a d  

de p a r t í c u l a s  de s e g unda fase en aceros ha sido r e a l i z a d a  pa_ 

ra la p r e c i p i t a c i ó n  de car b u r o s  de niobio en aceros a u s t e n í -  

ticos (51) (52). En (53) se ha r e a l i z a d o  un a n á l i s i s  cuanti_ 

tativo de la m a g n i t u d  de c o n s t i t u y e n t e s  del p r e c i p i t a d o  que 

forman el c o m p u e s t o  y que quedan d i s u e l t o s  en la matriz. E s ­

te c o n o c i m i e n t o  puede o b t e n e r s e  del a n álisis de las curvas 

del pro d u c t o  de s o l u b i l i d a d  del p r e c i p i t a d o  en su m a t r i z  c o ­

rr e s p o n d i e n t e .  Con estos datos es p o s i b l e  e n c o n t r a r  la rela_ 

ción M n :S óptima para o b t e n e r  p r e c i p i t a c i ó n .  Una d i s c u s i ó n  

más amplia de este tema se puede e n c o n t r a r  en el A p é n d i c e  B 

de la p r e s e n t e  tesis.

3.4. J u s t i f i c a c i ó n  del t r a bajo

De todo lo a n t e r i o r m e n t e  dicho queda e s t a b l e c i d o  

que el p r o c e s o  de p r o d u c c i ó n  del material l a m i n a d o  con textu_ 

ra de Goss tiene un s i n n ú m e r o  de i n t e r r o g a n t e s  que no han si_

do a c l a r a d a s .
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La p r e s e n t e  tesis p r e t e n d e  c u m p l i r  dos o b j e t i v o s  

f u n d a m e n t a l e s :

3.4.1. D e m o s t r a r  la f a c t i b i l i d a d  del di s e ñ o  de un 

p r o ceso t e r m o m e c á n i c o  que p e r m i t a  o b t e n e r  

material con t e x tura de Goss, m a n e j a n d o  las 

v a r i a b l e s  m e t a l ú r g i c a s  desde el proc e s o  de 

fu n d i c i ó n  hasta el r e c o c i d o  final.

3.4.2. En c o n c o r d a n c i a  con lo e x p r e s a d o  en el p á ­

rrafo anter i o r ,  se p r e t e n d e  e s t a b l e c e r  el 

rol que juegan los p r e c i p i t a d o s  en el proce_ 

so de f a b r i c a c i ó n  del material texturado.



4.- E X P E R I M E N T A L

El d i s e ñ o  b á s i c o  de la p a r t e  e x p e r i m e n t a l  c o n s i s ­

tió en una s e r i e  de e t a p a s  que se s e ñ a l a n  a c o n t i n u a c i ó n :

4.1. F u n d i c i ón

Las p r o b e t a s  a t r a t a r  p r o v i n i e r o n  de tres t i p o s  de

fundición:

4 . 1 . 1 .  P l a n c h o n e s  de a l e a c i ó n  F e - 3 % S i ( e s p e s o r  1,5 

c m ) l a m i n a d a  en c a l i e n t e  (hot r o l l e d  b a nd) 

de p r o c e d e n c i a  c o m e r c i a l  y por lo t a n t o ,  con 

una c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  fija y t r a t a m i e n t o  

p r e v i o  no c o n t r o l a b l e .

4 . 1 . 2 .  L i n g o t e  f u n d i d o  en el l a b o r a t o r i o  con h i e r r o

de p u r e z a  c o m e r c i a l  y a g r e g a d o  de s i l i c i o .

4 . 1.3. L i n g o t e  f u n d i d o  en el l a b o r a t o r i o  con h i e r r o  

Arinco, p u r e z a  99 , 75;: (54), a g r e g a d o  de s i l i ­

cio y a l e a n t e s .

De e s t o s  tres t i p o s  de a l e a c i ó n  se h i c i e r o n  v a r i a s  

c o m b i n a c i o n e s  que f u e r o n  p o s t e r i o r m e n t e  p r o c e s a d a s  con diver^ 

sos t r a t a m i e n t o s  t e r m o m e c á n i  eos .

4 . 2 .  L a m i n a c i ón e n c a l i e n t e

Se l a m i n ó  en c a l i e n t e  para r e d u c i r  el e s p e s o r  h a s ­

ta a p r o x i m a d a m e n t e  2 rnm. Esta l a m i n a c i ó n  se r e a l i z ó  con c a ­

l e n t a m i e n t o  p r e v i o  ( r e c o c i d o  de s o l u b i l i z a c i ó n )  y sin él. Se 

u t i l i z ó  una l a m i n a d o r a  K r u p p  de ti p o  s e m i - i n d u s t r i a l .
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4.3. P r i ni e r a 1 a mi n a c i 5 n e n frío

Se l a m i n ó  en frío para r e d u c i r  el e s p e s o r  h a s t a  

a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 7 0  m m . Se usó una l a m i n a d o r a  S t a n a t  de 1 a_ 

bo ra t o r i o .

4.4. Rec_oc i_do_ i n t e r m e d i  o

Se t u v o  a la p r o b e t a  en el h o r n o  a l r e d e d o r  de 30 

min. a 800°C en a t m ó s f e r a  de h i d r ó g e n o .

4.5 .  S e g u n d a  l a m i n a c i ó n  en f r í o

Esta l a m i n a c i ó n  r e d u j o  el e s p e s o r  de la c h a p a  0,3 

m m , que es el e s p e s o r  l í m i t e  para p r o d u c c i ó n  de F e - 3 % S i  de 

g r a n o  o r i e n t a d o ,  por e s t e  p r o c e s o .

4.6. R e c o c i d o  final

E s t e  t r a t a m i e n t o  c o n s i s t i ó  en c a l e n t a r  la c h a p a  a 

una v e l o c i d a d  c o n t r o l a d a  y m a n t e n e r l a  por un t i e m p o  d e t e r m i ­

nado a alta t e m p e r a t u r a  en a t m ó s f e r a  de h i d r ó g e n o .



5.- P R O C E S O  Y R E S U L T A D O S

La d e s c r i p c i ó n  de los p r o c e s o s  s e g u i r á  un d e s a r r o ­

llo c í c l i c o  ya que al t é r m i n o  de ca d a  uno se p l a n t e a  su modj_ 

f i c a c i ó n  para la s i g u i e n t e  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  y así s u c e ­

s i v a m e n t e  h a s t a  t e r m i n a r  el p r e s e n t e  t r a b a j o .

Por otra p a r t e ,  es n e c e s a r i o  a c l a r a r  q u e  los resul_ 

t a d o s  o b t e n i d o s  c o r r e s p o n d e n  a una e s c a l a  de l a b o r a t o r i o  y 

son v á l i d o s  d e n t r o  de e s t e  m a r c o .  Esta a c l a r a c i ó n  es i m p o r ­

t a n t e  p o r q u e  el d e s a r r o l l o  de que t r a t a  e s t e  t r a b a j o  es de 

un p r o c e s o  i n d u s t r i a l  y p o d r í a  p e n s a r s e  en e x t r a p o l a r  los re^ 

s u l t a d o s  a esa e s c a l a .  Sin e m b a r g o ,  l u e g o  de es t a  c o n t r i b u ­

c i ó n  p u e d e  p e n s a r s e  en una e t a p a  del ti p o  p l a n t a  p i l o t o ,  p a ­

ra, en una t e r c e r a  r e v i s i ó n ,  l l e g a r  a la e s c a l a  i n d u s t r i a l .

5.1. E n s a y o s  P r e l i m i n a r e s

5.1.1. Experi e n c í a  1

Se u t i l i z ó  una a l e a c i ó n  de F e - 3 % Si de o r i g e n  c o m e r  

cial d e s t i n a d a  a p r o d u c i r  c h a p a  de g r a n o  no o r i e n t a d o .  De 

a c u e r d o  a lo p r o p u e s t o  p o r  B a l l a r t  y C a b o  (43) se p r o c e d i ó  a 

d e c a r b u r a r  a 1000°C d u r a n t e  40 h o r a s  en h i d r ó g e n o  h ú m e d o .  

L u e g o  las p r o b e t a s  f u e r o n  l a m i n a d a s  en c a l i e n t e ,  sin r e c o c i ­

do de s o l u b i l i z a c i ó n ,  l a m i n a d a s  en frío con r e c o c i d o  i n t e r m ^  

dio y s o m e t i d a s  al r e c o c i d o  final de al t a  t e m p e r a t u r a .

Se o b s e r v ó  que no h u b o  r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  

ni d e s a r r o l l o  de una t e x t u r a  d e f i n i d a .  Las f a l l a s  p o s i b l e s  

del p r o c e s o  p o d r í a n  a n o t a r s e  como: a u s e n c i a  de c o n t r o l  s o ­

bre la c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a ,  f a l t a  de un r e c o c i d o  de sol ubi 1J_
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zaci ón u o t r a s .

El prec a l  e n t a m i  e n t o  a n t e r i o r  al l a m i n a d o  en calien^ 

te t i e n e  por o b j e t o  d i s o l v e r  los p r e c i p i t a d o s  de m a n g a n e s o  y 

a z u f r e  (u o t r o s )  para que al e n f r i a r  n u e v a m e n t e  se o b t e n g a  

una d i s p e r s i ó n  h o m o g é n e a  de e l l o s  y con el t a m a ñ o  a d e c u a d o .  

L i t t m a n n  (55) i n d i c a  que es h a b i t u a l  c a l e n t a r  al l i n g o t e  o 

la p l a t i n a  a 14 0 0 ° C a n t e s  del l a m i n a d o  en c a l i e n t e .  F i e d l e r  

(56) i n d i c a  que el p r e c a l e n t a m i e n t o  es n e c e s a r i o  p a r a  c o l a ­

das en a r e n a  ya que las c o l a d a s  en g r a f i t o  t i e n e n  una b u e n a  

d i s p e r s i ó n  de i n c l u s i o n e s .

De a c u e r d o  a los d a t o s  del p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d  

del MnS en F e - 3 % S i (ver A p é n d i c e  B), para p o n e r  en s o l u c i ó n  

el MnS con los c o n t e n i d o s  de m a n g a n e s o  y a z u f r e  que hay en 

la p l a t i n a  h a b r í a  que p r e c a l e n t a r  a 1 3 3 0°C ó 1545°C de a c u e r  

do a los d a t o s  de d i v e r s o s  a u t o r e s  (57) (42) ( n u e s t r a  a l e a ­

ci ó n  d e b e  f u n d i r  a 1470°C (58)).

Por ot r a  p a r t e ,  el o r d e n  de m a g n i t u d  del t i e m p o  de 

d i f u s i ó n  e s t á  d a d o  por:

t = X / D 2

d o n d e  X es el lar g o  t í p i c o  de d i f u s i ó n ,  y D el c o e f i c i e n t e  

de d i f u s i ó n  del S en F e - 3 °ó S i .

U s a n d o  v a l o r e s  de (42) y (59) se o b t i e n e n  t i e m p o s  

de e n t r e  50 y 80 h o r a s  a 1300°C y e n t r e  15 y 30 h o r a s  a 1400°C, 

p o n i e n d o  1 mm co m o  d i s t a n c i a  t í p i c a .  E s t a  d i s t a n c i a  r e p r e ­

s e n t a  el t a m a ñ o  de g r a n o  del m a t e r i a l .  P a r e c e  más r e a l i s t a  

c o n s i d e r a r  c o m o  d i s t a n c i a  t í p i c a  la s e p a r a c i ó n  e n t r e  i n c l u -
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s i o n e s  con lo que ese t i e m p o  d i s m i n u y e  en un par de ó r d e n e s  

de m a g n i t u d ,  l l e g a n d o  a los v a l o r e s  que a p a r e c e n  en la l i t e ­

ra t u r a .  T o d o s  los a u t o r e s  que e s t u d i a n  la d i f u s i ó n  c o n c u e r -  

dan en que, a t e m p e r a t u r a s  s u p e r i o r e s  a 1000°C, la c o n t r i b u ­

ci ó n  de la d i f u s i ó n  en b o r d e  de g r a n o  es d e s p r e c i a b l e  (60).

5. 1.2. R e c o c i d o  de s o l u b i l i z a c i ó n

T e n i e n d o  p r e s e n t e  lo a n t e r i  o r m e n t e  e x p r e s a d o ,  se 

p r o c e d i ó  a e s t u d i a r  un p r o c e s o  e x p e r i m e n t a l  que p e r m i t i e s e  

r e a l i z a r  el r e c o c i d o  de s o l u b i l i z a c i ó n .  Hay que h a c e r  n o t a r  

que se p r e s e n t a r o n  d i f i c u l t a d e s  p r á c t i c a s  b a s t a n t e  c o m p l e j a s  

por los r e q u e r i m i e n t o s  del p r o b l e m a .  La p i e z a  a r e c a l e n t a r  

t i e n e  un t a m a ñ o  t í p i c o  de 1 5 x 6 x 3  cm ( f i g u r a  17), d e b e  c a ­

l e n t a r s e  a 1300°C ( r o j o  b l a n c o )  en un h o r n o  e l é c t r i c o  c a l e n ­

tado por b a r r a s  de c a r b u r o  de s i l i c i o  que d i s p o n e  de un 

a c c e s o  para s a c a r l a  y l a m i n a r l a .

Figura 17-~ a) Vibta lateral de lingote recién colado.
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F i gu ra 1 7 •~ b) Vista superior de lingote recién colado.

D u r a n t e  e s t e  r e c o c i d o  la b a r r a  se o x i d a  m u y  r á p i d a m e n t e  y se 

p r o d u c e n  d a ñ o s  s e v e r o s  t a n t o  en el m a t e r i a l  c o m o  en las b a n ­

d e j a s  de s o p o r t e .  La d e s c r i p c i ó n  del p r o c e s o  de o x i d a c i ó n  

en F e - 3 % S i p u e d e  c o n s u l t a r s e  en B o l í v a r  (61).

Se i n t e n t ó  el uso de d i v e r s a s  a t m ó s f e r a s  p r o t e c t o ­

ras, a i r e ,  a i r e - g a s ,  a r g ó n  n i t r ó g e n o ,  en c o m b i n a c i ó n  con b a n_ 

d e j a s  de a c e r o  i n o x i d a b l e  y ref r a c t a  ri os . F i n a l m e n t e ,  se en_ 

c o n t r ó  que una s o l u c i ó n  a p r o p i a d a  era c o n s t r u i r  un n i c h o  en 

un l a d r i l l o  r e f r a c t a r i o ,  p i n t a r l o  con a l ú m i n a  y e n c e r r a r  la 

m u e s t r a  en d i c h a  c a v i d a d  ( f i g u r a  18).

Muestra

Ladrillo

Pintura

F i gu ra 1 8 .- Muestra en nicho de ladrillo para realizar recocido de s o l u ­

bili zac ión .
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Al r e t i r a r  e s t e  c o n j u n t o  del h o r n o  se e x t r a í a  la 

m u e s t r a  del n i c h o  y se i n t r o d u c í a  en la l a m i n a d o r a  que esta_ 

ba a d y a c e n t e .  Esta s o l u c i ó n , s i n  e m b a r g o ,  no era p e r f e c t a  ya 

que en el i n t e r v a l o  que iba d e s d e  la e x t r a c c i ó n  del h o r n o  

h a s t a  el t é r m i n o  de la l a m i n a c i ó n  y su p o s t e r i o r  e n f r i a m i e n ­

to a p a r e c í a  a b u n d a n t e  c a s c a r i l l a  s u p e r f i c i a l .

5.1.3. E x p e r i e n c i a  2

Se p r o c e d i ó  a r e a l i z a r  la s e c u e n c i a  de p a s o s  i n d i ­

c a d a  a n t e r i o r m e n t e ,  con p r e c a l e n t a m i e n t o ,  o b s e r v á n d o s e  en el 

p r o d u c t o  final un p o r c e n t a j e  m u y  e s c a s o  de r e c r i s t a l i z a c i ó n  

s e c u n d a r i a .  Se v a r i ó  los t i e m p o s  y t e m p e r a t u r a s  de los d i ­

v e r s o s  t r a t a m i e n t o s  t é r m i c o s  i n t e r m e d i o s ,  sin o b t e n e r  r e s u l ­

tados s i g n i f i c a t i v a m e n t e  s u p e r i o r e s .

5 . 1.4. C o m p o s i c i ó n  q u í m i c a

D e s p u é s  del r e s u l t a d o  a n t e r i o r  a p a r e c e  a h o r a  c o m o  

v a r i a b l e  a c o n s i d e r a r  la c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a  de la m u e s t r a .

El p o r c e n t a j e  de s i l i c i o  es el n o r m a l  en la e l a b o r a c i ó n  de 

e s t e  ti p o  de p r o d u c t o .  El c a r b o n o  ha sido r e b a j a d o  por el 

p r o c e s o  de d e c a r b u r a c i ó n  a n i v e l e s  que no p e r m i t e n  la f o r m a ­

ci ó n  de a u s t e n i t a .  De e s t e  m o d o  a p a r e c e n  los c o n t e n i d o s  de 

a z u f r e  y m a n g a n e s o  los que hay que c o n t r o l a r  pa r a  o p t i m i z a r  

el p r o c e s o .  De a c u e r d o  al a n á l i s i s  de W a d s w o r t h  et al. (51), 

hay que c o m p a r a r  la p o s i c i ó n  de los c o n t e n i d o s  de a z u f r e  y 

m a n g a n e s o  de la a l e a c i ó n  con la p o s i c i ó n  de la lín e a  e s t e ­

q u i o  m é t r i c a  (ver A p é n d i c e  B y f i g u r a  19). Se o b s e r v a  que el 

c o n t e n i d o  de m a n g a n e s o  de n u e s t r a  a l e a c i ó n  e s t á  m u y  p o r  enci_ 

ma de la l í n e a  e s t e q u i o m é t r i c a  por lo que no e x i s t e  s u f i c i e n_ 

te a z u f r e  para f o r m a r  MnS y la f r a c c i ó n  de é s t e  es i n s u f i -
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Figura 19-- P rod uct o de solubil ida d del MnS en Fe~3%Si (62). Se indica 

la línea estequi ornétrica y la co mpo sic ión  de la aleación de 

1 as expe r i ene i as 1 y 2.

c í e n t e  para e j e r c e r  su e f e c t o  e s t a b i l i z a d o r  de g r a n o  p r i m a ­

rio.

Dado que el m a t e r i a l  con que se t r a b a j a b a  t e n í a  

una c o m p o s i c i ó n  fija se p l a n t e a  la n e c e s i d a d  de f u n d i r  a l e a ­

c i o n e s  c u y a  c o m p o s i c i ó n  se p u e d a  c o n t r o l a r .

5.1.5. E x p e r i e n c i a  3

Se f u n d i ó  tres l i n g o t e s  (ver f i g u r a  17) con la s i ­

g u i e n t e  c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a :

L i n g o t e Si C Mn S

111 2,77 0,01 0 , 1 4 0 ,025

112 3,20 0,02 0 ,09 0 ,028

113 3 ,05 0 ,02 0 ,06 0 ,005
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La p o s i c i ó n  de e s t a s  c o m p o s i c i o n e s  se p u e d e  o b s e r ­

var en el d i a g r a m a  del p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d  de la f i g u r a

T e n i e n d o  en c u e n t a  la i m p o r t a n c i a  de la v a r i a b l e  

e s t e q u i o  m é t r i c a  se c u i d ó  que el m a t e r i a l  f u e s e  lo s uficiente^ 

m e n t e  puro. Para el l o  las dos p r i m e r a s  a l e a c i o n e s  f u e r o n  

f u n d i d a s  con h i e r r o  c o m e r c i a l  m e n t e  p u r o  y la t e r c e r a  fue rea 

l i z a d a  con h i e r r o  A r m c o .  A d e m á s  p r e v i e n d o  la i m p o r t a n c i a  de 

la d i s t r i b u c i ó n  de i n c l u s i o n e s ,  el l i n g o t e  111 fue c o l a d o  en 

m o l d e  de a r e n a  y los 112 y 113 en m o l d e  m e t á l i c o .  Es un h e ­

cho bien c o n o c i d o  que la c a r a c t e r í s t i c a  del m o l d e  v a r í a  la 

v e l o c i d a d  de e n f r i a m i e n t o  y por en d e  c o n t r o l a  la d i s t r i b u ­

ci ó n  de p r e c i p i t a d o s ,  su t a m a ñ o  y m o r f o l o g í a  (63).

La m u e s t r a  c o l a d a  en m o l d e  de a r e n a  p r e s e n t ó  una 

e s t r u c t u r a  e q u i a x i a l  c o n s i d e r a b l e  que h i z o  a p a r e c e r  p r o b l e ­

mas de l a m i n a c i ó n  en c a l i e n t e  f a v o r e c i e n d o  la s e g r e g a c i ó n  de 

a z u f r e  h a c i a  los b o r d e s  de g r a n o  (hot s h o r t n e s s ) ,  sin que 

f u e s e  p o s i b l e  su p o s t e r i o r  p r o c e s a m i e n t o  y por lo t a n t o ,  sin 

que se p u d i e s e  p r o b a r  su e f e c t o  s o b r e  las i n c l u s i o n e s .  0 b v i a_ 

m e n t e  es n e c e s a r i o  p o d e r  p r o c e s a r  t e r m o m e c á n  i c a m e n  te la mues_ 

tra, de tal m a n e r a  que se c o n c l u y ó  que d e b í a  c o l a r s e  en m o l ­

de m e t á l i c o .  En e s t e  ca s o  los l i n g o t e s  p r e s e n t a n  una estruc_ 

tura e s e n c i a l m e n t e  c o l u m n a r  y p u e d e n  l a m i n a r s e  sin d i f i c u l t a

Por o t r o  lado, se d e m o s t r ó  que es i m p r e s c i n d i b l e  

l a m i n a r  a una t e m p e r a t u r a  de por lo m e n o s  1300°C pa r a  e l i m i ­

n a r  la f r a g i l i d a d  en c a l i e n t e .
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Figura 20.- Pr oducto de solu bil ida d del HnS en Fe~3^Si (62). Se indican 

las com posiciones de las ex per i e nc ia s 3 a 5- Nó tes e el c a m ­

bio de escala con la figura 19-
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Para r e a l i z a r  el r e c o c i d o  final se d i s e ñ ó  un h o r n o  

que p e r m i t í a  r e a l i z a r  e s t e  t r a t a m i e n t o  t é r m i c o  en f o r m a  c o n ­

t r o l a d a  con f l u j o  de h i d r ó g e n o  ( f i g u r a  21). D i c h o  h o r n o  fue 

u t i l i z a d o  t a m b i é n  para e s t u d i a r  la t e m p e r a t u r a  de recristali_ 

z a c i ó n  p r i m a r i a  y s e c u n d a r i a  d u r a n t e  c a l e n t a m i e n t o  c o n t i n u o  

(64) .

El m e c a n i s m o  de c o n t r o l  de t e m p e r a t u r a  del h o r n o  

e s t a b a  d i s e ñ a d o  de tal m o d o  de p o d e r  c o n t r o l a r  la v e l o c i d a d  

de c a l e n t a m i e n t o .  Ya M a y  y T u r n b u l l  (45) h a b í a n  i n d i c a d o  

una v e l o c i d a d  de c a l e n t a m i e n t o  b a j a  (50'JC/h). Lo m i s m o  

F i e d l e r  (56) ( 6 5 - 6 7 )  y o t r o s  a u t o r e s  (68) (69). A u n q u e  no 

ti ay una e x p l i c a c i ó n  c l a r a  del e f e c t o  de m a n t e n e r  una b a j a  ve_ 

l o c i d a d  de c a l e n t a m i e n t o ,  se p u e d e  e n t e n d e r  su e f e c t o  si se 

a c e p t a  que la r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  se p r e s e n t a  en las 

c h a p a s  por un m e c a n i s m o  l i g a d o  a la c o a l e s c e n c i a  de los p r e ­

c i p i t a d o s .  En n u e s t r o  caso se n o r m a l i z ó  la v e l o c i d a d  de c a ­

l e n t a m i e n t o  en 50 °C/ h .

Los r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  i n d i c a n  que las c h a p a s  

r e s p o n d i e r o n  m e j o r  al d e s a r r o l l o  de la t e x t u r a  c o m o  se p u e d e  

o b s e r v a r  en las m a c r o g r a f í a s  de las f i g u r a s  22 y 23 y el d i a_ 

g r a m a  de p o l o s  de la f i g u r a  24.

La m e t a l o g r a f í a s  se o b t u v i e r o n  m e d i a n t e  p r o c e s o s  

c o n v e n c i o n a l e s  de a t a q u e  q u í m i c o  (70) y las f i g u r a s  de p o l o s  

se d e t e r m i n a r o n  m e d i a n t e  r e t r o d i f r a c c i ó n  de r a y o s  X, u s a n d o  

el m é t o d o  de Laue (71). Un d i a g r a m a  t í p i c o  de d i f r a c c i ó n  se 

p u e d e  o b s e r v a r  en la f i g u r a  25.
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Figura 21.- Esquema del h or no de recocido final (6^).
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Figura 23 • ~ M ac r o g r a fí a de la chapa final de la al eación 112.



Figura 2 5 . _ Diagrama de Laue típico m o s t r an do  o ri en ta ció n de granos en 

chapa totalmente procesada.
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5.2. E n s a y o s  d e f i n i t i vos

5.2.1. E x peri enci a 4

Pa r a  c o m p l e t a r  la s e r i e  de p o s i b i l i d a d e s  con la va 

r i a b l e  e s t e q u i o m é t r i c a  se f u n d i ó  una n u e v a  s e r i e  de tres 1 i n 

g o t e s  con la s i g u i e n t e  c o m p o s i c i ó n  q u í m i c a :

L i n g o t e Si S Mn

114 2 ,96 0 , 0 1 4 0 ,027

115 2,91 0 , 0 1 7 0 ,025

116 3 ,09 0 ,022 0 , 0 3 0

D i c h o s  l i n g o t e s  f u e r o n  s o m e t i d o s  a la r u t i n a  d e s ­

c r i t a  a n t e r i o r m e n t e .  Su c o m p o s i c i ó n  p u e d e  o b s e r v a r s e  en el 

d i a g r a m a  del p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d  de la f i g u r a  20.

O b s é r v e s e  que el l i n g o t e  114 y el 115 e s t á n  m u y  

p r ó x i m o s  a la l í n e a  e s t e q u i o m é t r i c a  , por e n c i m a  y d e b a j o  de 

e ll a ,  r e s p e c t i v a m e n t e ,  m i e n t r a s  que el l i n g o t e  116 e s t á  más 

a l e j a d o ,  por d e f e c t o  de m a n g a n e s o .

Es t a  u b i c a c i ó n  y el c o r r e c t o  p r o c e s a m i e n t o  p r e d i ­

cen una b u e n a  r e s p u e s t a  al t r a t a m i e n t o  t e r m o m e c á n i c o  de la 

a l e a c i ó n  114, no así de la a l e a c c i ó n  115 y la 116.

Esto fue a m p l i a m e n t e  c o r r o b o r a d o  por la e v i d e n c i a  

m e t a  1 o g r á f  i ca . Se p u e d e  o b s e r v a r  en las nía c r o g r a f í a s de las 

f i g u r a s  26, 27 y 28 co m o  el t a m a ñ o  de g r a n o  final de la c h a ­

pa p r o v e n i e n t e  de la m u e s t r a  114 t i e n e  las c a r a c t e r í s t i c a s  

de un c r e c i m i e n t o  de g r a n o  s e c u n d a r i o  e v i d e n t e ,  o b s e r v á n d o s e  

t a m b i é n  b a n d a s  de g r a n o s  más " f i n o s "  cuya i n t e r p r e t a c i ó n



F i g u r a  2 6 . -  M a c r o g r a f T a  de  la c h a p a  f i n a l  d e  la a l e a c i ó n  114

F i g u r a  2 8 . -  M a c r o g r a f T a  d e  la c h a p a  f i n a l  d e  la a l e a c i ó n  116
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a b o r d a r e m o s  en la s e c c i ó n  s i g u i e n t e .

El t a m a ñ o  de g r a n o  de las c h a p a s  p r o v e n i e n t e s  de

los o t r o s  dos l i n g o t e s  no es m o r f o l ó g i c a m e n t e  s i m i l a r  al de

la c h a p a  ya c o m e n t a d a ,  p r e s e n t a n d o  una e s t r u c t u r a  de g r a n o s  

más p e q u e ñ o s .

Para o b t e n e r  m a y o r  e v i d e n c i a  del c o m p o r t a m i e n t o  de 

la c h a p a  d u r a n t e  los pas o s  i n t e r m e d i o s  se t o m a r o n  m u e s t r a s  

de la c h a p a  d e s p u é s  del r e c o c i d o  i n t e r m e d i o  ( f i g u r a s  2 9, 30 

y 31). Se o b s e r v a  que hay ya en esa e t a p a  una c l a r a  diferen_ 

cia en las c h a p a s  p r o v e n i e n t e s  de d i c h a s  m u e s t r a s  ya que 

m i e n t r a s  la p r o c e d e n t e  del l i n g o t e  114 m u e s t r a  r e c r i s t a l i z a ­

ci ó n  s e c u n d a r i a  las o t r a s  m u e s t r a n  s ó l o  r e c r i s t a l i z a c i ó n  pri_ 

m a r i a .

La c h a p a  c o m p l e t a m e n t e  p r o c e s a d a  del l i n g o t e  114 

fue a n a l i z a d a  m e d i a n t e  rayos X y su d i a g r a m a  de p o l o s  se 

m u e s t r a  en la f i g u r a  32, i n d i c a n d o  c l a r a m e n t e  que las c i t a ­

das c h a p a s  p o s e e n  la t e x t u r a  de Goss.

5.2.2. B a n d e a d o

Se p u e d e  o b s e r v a r  en las m e t a l o g r a f í a s  de las c h a ­

pas que p r e s e n t a r o n  r e c r i s t a  1 i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  un f e n ó m e n o  

de b a n d e a d o  que t a m b i é n  se p r e s e n t a  en la p r á c t i c a  c o m e c i a l  

(72). Esta c o n s i s t e  en la p r e s e n c i a  de r e g i o n e s  e l o n g a d a s  

d o n d e  la r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  no es e v i d e n t e .  La d i ­

r e c c i ó n  de a l a r g a m i e n t o  de d i c h a s  b a n d a s  c o i n c i d e  con la d i ­

r e c c i ó n  de l a m i n a c i ó n ,  de tal m o d o  que es r a z o n a b l e  s u p o n e r  

que es t e  f e n ó m e n o  es t á  a s o c i a d o  al t r a t a m i e n t o  m e c á n i c o  de 

las m u e s t r a s .
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Figura 29.- Aleación 11A después del rec ocido intermedio entre laminacio_ 

nes en frío.

Figura 3 0 .- Aleación 115 después del recocido intermedio e ntre l a m i n a c Í£  

nes en frío.

Figura 3 1 •~ Aleación 116 después del recocido intermedio entre laminacio 

nes en frío.
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5.2.3. E x p e r i e n c i a  5

Se u t i l i z ó  p r o b e t a s  p r o v e n i e n t e s  del l i n g o t e  112 

v a r i a n d o  las c o n d i c i o n e s  de l a m i n a c i ó n  t a n t o  en c a l i e n t e  c o ­

mo en frío así co m o  t a m b i é n  su o r i e n t a c i ó n .

La r u t i n a  s e g u i d a  fue la s i g u i e n t e :

a) Se l a m i n ó  en c a l i e n t e  en d i r e c c i ó n  t r a n s v e r s a l  d e s d e  2,5 

c m a 17 c m .

b) La s e g u n d a  p a s a d a  de la l a m i n a c i ó n  en c a l i e n t e  fue r e a l i ­

zada en d i r e c c i ó n  l o n g i t u d i n a l  d e s d e  1,7 cm a 0,3 cm.

c) Se d e c a p ó  en á c i d o  c l o r h í d r i c o  al 50%.

d) Se v a r i ó  las c o n d i c i o n e s  del r e c o c i d o  d e s p u é s  de la l a m i ­

n a c i ó n  en c a l i e n t e  de a c u e r d o  a la s i g u i e n t e  tabl a :

M u e s t r a  R e c o c i d o

112 B no

112 B C R  si

112 BL no

112 B C R L  si

e) Se v a r i ó  las c o n d i c i o n e s  de la p r i m e r a  l a m i n a c i ó n  en frío 

de a c u e r d o  al s i g u i e n t e  e s q u e m a :

M u e s t r a  P r o c e s o

1 1 2 B  C o n v e n c i o n a l

112 BCR C o n v e n c i o n a l

112 BL C r u z a d o

112 B C R L  C r u z a d o

En a m b o s  p r o c e s o s  la r e d u c c i ó n  fue de 3,0 mm a 0,7 mm.

f) Se t e r m i n ó  el p r o c e s o  en f o r m a  c o n v e n c i o n a l  con r e c o c i d o
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i n t e r m e d i o ,  s e g u n d a  l a m i n a c i ó n  en frío y r e c o c i d o  final 

c a l e n t a d o  a 50°C/h y m a n t e n i d o  2 h o r a s  a 1100°C en a t m ó s -  

fera de h i d r ó g e n o .

Los r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  se p u e d e n  o b s e r v a r  en las 

m a c r o g r a f í a s  de las f i g u r a s  33, 34, 35 y 36. Los a n á l i s i s  

de t e x t u r a  r e a l i z a d o s  m e d i a n t e  rayos X m o s t r a r o n  q u e  las cha^ 

pas p o s e í a n  t e x t u r a  de Goss.

Se o b s e r v a  en d i c h a s  m a c r o g r a f í a s  que s u b s i s t e  el 

p r o b l e m a  del b a n d e a d o ,  de tal m o d o  que é s t e  no d e p e n d e  de 

las v a r i a b l e s  que se m a n e j a r o n  en e s t a  e x p e r i e n c i a .  Es p o s i_ 

ble que e s t e  p r o b l e m a  se de b a  a i n h o m o g e n e i d a d e s  q u í m i c a s  en 

el l i n g o t e .  Otra h i p ó t e s i s  p o d r í a  ser que la e s c o r i a  r e s u l ­

t a n t e  de la l a m i n a c i ó n  en c a l i e n t e  no se e l i m i n e  t o t a l m e n t e  

en el d e c a p a d o  y al l a m i n a r  p o s t e r i o r m e n t e  p r o d u z c a  inhomoge_ 

n e i d a d e s  en la d e f o r m a c i ó n  que se t r a d u c e n  en d i s t i n t o s  m o ­

dos de recri sta 1 i zar . F i n a l m e n t e  es p o s i b l e  que las sopladu_ 

ras que a p a r e c e n  en el l i n g o t e  y que d e b e n  " s o l d a r s e "  d u r a n ­

te el p r o c e s o  d e l a m i n a c i ó n  en c a l i e n t e  sean las que p r o d u z ­

can es t e  b a n d e a d o  que se p r e s e n t a  a la o b s e r v a c i ó n  ó p t i c a  co 

mo i n h o m o g e n e i d a d  en el t a m a ñ o  de grano.

Por el c o n t r a r i o ,  a p a r e c e  e v i d e n t e  que sí se ha 1 o_ 

g r a d o  una r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  a p r e c i a b l e  con t e x t u r a  

de G o s s ,  i n d e p e n d i e n t e m e n t e  de la v a r i e d a d  de los t r a t a m i e n ­

tos i n t e r m e d i o s  a que se han s o m e t i d o  las p r o b e t a s  en el d e ­

s a r r o l l o  de la p r e s e n t e  e x p e r i e n c i a .

Esto r e a f i r m a  la t e s i s  de la i m p o r t a n c i a  f u n d a m e n ­

tal de la v a r i a b l e  e s t e q u i o m é t r i c a  que u n i d a  al c o n t r o l  de
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Figura 33-- M a c r o gra ffa  de la chapa final de la aleación 112 B.

tâvjfbiv «nS-'ÿ?--
$ ?  Ì^ * r *$ ìk  
-*av. C . ^ k C  ,

F i g u r a  3 ^ . -  M a c r o g r a f í a  de la c h a p a  f i n a l  d e  la a l e a c i ó n  1 12  B CR.
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Figura 35.- M a c r ogra fía  de la chapo final de la aleación 112 BL.

Figura 36.- Macrogra fía  de la chapa final de la aleación 112 BCRL.
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los t r a t a m i e n t o s  t e r m o m e c á n i  eos del p r o c e s o ,  p e r m i t e  h a c e r  

que se p r o d u z c a  la t e x t u r a  de Goss en la c h a p a  final.



6.- D I S C U S I O N  Y C O N C L U S I O N E S

6.1. P r o c e s o

No e x i s t e  en la l i t e r a t u r a  una e x p l i c a c i ó n  d e t a l l a  

da del p r o c e s o  i n d u s t r i a l  para f a b r i c a r  c h a p a  con t e x t u r a  de 

Goss. Como s u c e d e  f r e c u e n t e m e n t e  nos e n c o n t r a m o s  con un t i ­

po del l l a m a d o  " s e c r e t o  i n d u s t r i a l " .  Con la d e s c r i p c i ó n  que 

se ha r e a l i z a d o  en e s t e  t r a b a j o  se c o n s i d e r a  que se ha e n c o n  

t r a d o  la l í n e a  f u n d a m e n t a l  del p r o c e s o  t e r m o m e c á n  i co relevan_ 

te a la f a b r i c a c i ó n  de c h a p a s  para t r a n s f o r m a d o r e s . Como se 

c o m e n t ó  a n t e r i o r m e n t e  cada uno de los p a s o s  d e s c r i t o s  t i e n e  

su e x p l i c a c i ó n  m e t a l ú r g i c a  y su d e s c u b r i m i e n t o  y p u e s t a  a 

p u n t o  o c u p a r o n  b u e n a  p a r t e  del t i e m p o  d e d i c a d o  a e s t e  t r a b a ­

jo. D e s d e  e s t e  p u n t o  de v i s t a ,  co m o  t r a b a j o  de l a b o r a t o r i o ,  

se o b t u v o  el r e s u l t a d o  e s p e r a d o  ya no c o m o  un f r u t o  m e r a m e n ­

te e m p í r i c o ,  co m o  fue d e s c r i t o  por G o ss, s i n o  c o m o  una c o n s e_ 

c u e n c i a  de una l a b o r  b i b l i o g r á f i c a ,  de c o n o c i m i e n t o  b á s i c o  y 

de la r e a l i z a c i ó n  de los e n s a y o s  c o r r e s p o n d i e n t e s .

6.2. Rol de los p r e c i p i t a dos

Se i n d i c ó  a n t e r i o r m e n t e  que una de las t e s i s  del 

p r e s e n t e  t r a b a j o  fue d e s t a c a r  la i m p o r t a n c i a  de la v a r i a b l e  

e s t e q u i o m é t r i c a ,  en la c o m p o s i c i ó n  de los p r e c i p i t a d o s ,  fina^ 

l i d a d  que c r e e m o s  h a b e r  c o n s e g u i d o .  Sin e m b a r g o ,  p a r e c e  per_ 

t i n e n t e  d i s c u t i r  el rol de e s t o s  p r e c i p i t a d o s  en un c o n t e x t o  

más a m p l i o .  De a c u e r d o  a t r a b a j o s  p u b l i c a d o s  ( 7 7 ) ( 78) es po_ 

s i b l e  e n t e n d e r  el rol que j u e g a n  los p r e c i p i t a d o s  en el desa_ 

r r o l l o  de la t e x t u r a  de Gos s ,  por lo m e n o s  en c u a n t o  a p r o ­

p o r c i o n a r  la f u e r z a  i m p u l s o r a  para la r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n_ 

da ria. Se ha d e m o s t r a d o  f e h a c i e n t e m e n t e  que e s t o s  precipita_
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dos a n c l a n  los b o r d e s  de g r a n o  p r o d u c t o  de la r e c r i s t a 1 iza - 

ción p r i m a r i a  o b t e n i é n d o s e  de es t a  m a n e r a  un g r a n o  fin o ,  que 

p e r m i t e  a l m a c e n a r  f u e r z a  i m p u l s o r a  para el c r e c i m i e n t o  del 

g r a n o  s e c u n d a r i  o .

El e s t u d i o  d e t a l l a d o  de la i n t e r a c c i ó n  b o r d e  de 

g r a n o - p r e c i p i t a d o  que p r o d u c e  es t e  a n c l a j e  es un tema c u y a  

i n t r o d u c c i ó n  está b o s q u e j a d a  en el A p é n d i c e  A de e s t a  tesi s .  

El d e s a r r o l l o  de las ideas que p e r m i t e n  c a l c u l a r  el e s f u e r z o  

de f r e n a d o  y por lo t a n t o  el t a m a ñ o  de p r e c i p i t a d o  c r í t i c o  

para el a f i n a m i e n t o  de g r a n o ,  a p a r t i r  de las ide a s  original^ 

m e n t e  p r o p u e s t a s  por Z e n e r ,  es un tema que está a p a r e c i e n d o  

en e s t o s  m o m e n t o s  en la l i t e r a t u r a  ( 7 5 - 8 2 ) .

Por otra p a r t e ,  el rol j u g a d o  por los p r e c i p i t a d o s  

que a c t ú a n  c o m o  i n h i b i d o r e s  no es e x c l u s i v o  del s u l f u r o  de 

m a n g a n e s o ,  que fue el p r e c i p i t a d o  p r e s e n t e  en n u e s t r a s  a l e a ­

c i o n e s .  Mas bien p a r e c e  que se t r a t a s e  de un e f e c t o  " g e o m é ­

t r i c o "  e n t e n d i d o  co m o  o p u e s t o  a un e f e c t o  f í s i c o - q u í m i c o .  

P u e d e  o b s e r v a r s e  en el A p é n d i c e  A y en la l i t e r a t u r a  r e 1 a c i o_ 

n a d a  a es t e  tema que no hay c a r a c t e r í s t i c a s  p e r t i n e n t e s  a la 

n a t u r a l e z a  de los p r e c i p i t a d o s  f o r m a n d o  p a r t e  de una t e o r í a  

del f e n ó m e n o .  Esto p u e d e  v e r i f i c a r s e  e x p e r  i m e n t a l  m e n t e  al 

e x i s t i r  otros c o m p u e s t o s  que han m o s t r a d o  su c a p a c i d a d  de 

ser a g e n t e s  i n h i b i d o r e s  de la r e c r i s t a  1 izaci ón p r i m a r i a .

E ll o s  son el n i t r u r o  de a l u m i n i o  (33), el n i t r u r o  de v a n a d i o

(6 6 ) y el n i t r u r o  de s i l i c i o  (34).

D u r a n t e  el d e s a r r o l l o  del t r a b a j o  e x p e r i m e n t a l  de 

es t a  t e s i s  se i n v e s t i g ó  la n i t r u r a c i ó n  de a l e a c i o n e s  de Fe-Si, 

i n t e n t a n d o  e s t u d i a r  las v a r i a b l e s  que p o d r í a n  p r o m o v e r  la for.
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ni a c i ó n  de t e x t u r a  de Goss en c h a p a s  t r a b a j a d a s  a d e c u a d a m e n ­

te. A d i f e r e n c i a  de lo e s t a b l e c i d o  en la l i t e r a t u r a ,  el n i ­

t r ó g e n o  no se i n t r o d u j o  en la f u n d i c i ó n ,  s i n o  que se introdiu 

jo m e d i a n t e  n i t r u r a c i ó n  g a s e o s a  de las c h a p a s  l a m i n a d a s .  El 

p r o c e s o  de n i t r u r a c i ó n  ha q u e d a d o  s u f i c i e n t e m e n t e  e n t e n d i d o ,  

lo m i s m o  que la o b s e r v a c i ó n  m e t a l o g r á f i c a  t a n t o  ó p t i c a  c o m o  

e l e c t r ó n i c a ,  que p e r m i t e n  i d e n t i f i c a r  los p r e c i p i t a d o s  que 

a p a r e c e n  m e d i a n t e  la n i t r u r a c i ó n  r e a l i z a d a .  La d e s c r i p c i ó n  

de los m é t o d o s  y r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a p a r e c e n  c o m o  A p é n d i c e  

C de es t a  tesis. El r e s u l t a d o  de es t e  a n á l i s i s  e x p l o r a t o r i o  

p u e d e  r e s u m i r s e  d i c i e n d o  que no se l o g r ó  una c h a p a  con textu_ 

ra d e f i n i d a ,  q u e d a n d o  n u e s t r o s  r e s u l t a d o s  c o m o  la b a s e  de 

una f u t u r a  i n v e s t i g a c i ó n  en esa d i r e c c i ó n .

F i n a l m e n t e ,  se a g r e g a  a e s t a  t e s i s  el A p é n d i c e  D 

que c o n t i e n e  i n f o r m a c i ó n  s o b r e  los p r e c i p i t a d o s  que se obser_ 

va r ó n  m e d i a n t e  t é c n i c a s  de m i c r o s c o p í a  e l e c t r ó n i c a .  Se es ta_ 

b l e c e n  los d a t o s  c r i s t a l o g r á f i c o s  de los p r e c i p i t a d o s  o b t e n i_ 

dos y se d e s c r i b e n  las t é c n i c a s  u t i l i z a d a s  para r e a l i z a r  e s ­

te tipo de o b s e r v a c i ó n .

6.3. C o n c l u s i o n e s

Se ha d e m o s t r a d o  la f a c t i b i l i d a d  de p r o c e s a r  a l e a ­

c i o n e s  de h i e r r o  s i l i c i o  de g r a n o  o r i e n t a d o ,  con c o n t e n i d o s  

de s i l i c i o  n o m i n a l e s  de 3 % en peso, c o n t e n i e n d o  m a n g a n e s o  y 

a z u f r e  co m o  i m p u r e z a s  p r i n c i p a l e s  y sin t e n e r  c a r b o n o .  Con 

el t r a t a m i e n t o  t e r m o m e c á n i c o  d e s c r i t o  se o b t i e n e  c h a p a  con 

t e x t u r a  de G o s s .

Se ha d e s t a c a d o  el papel r e l e v a n t e  en el p r o c e s o
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de la p r e s e n c i a  de m a n g a n e s o  y a z u f r e .  D i c h o s  e l e m e n t o s  se 

c o m b i n a n  para f o r m a r  s u l f u r o  de m a n g a n e s o  que p r e c i p i t a  y 

f o r m a  i n c l u s i o n e s  que a n c l a n  los b o r d e s  de g r a n o  d u r a n t e  la 

r e c r i s t a l i z a c i ó n  p r i m a r i a  y a c u m u l a n  f u e r z a  i m p u l s o r a  pa ra 

p r o d u c i r  r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  a al t a  t e m p e r a t u r a .  En 

p a r t i c u l a r  se ha d e m o s t r a d o  que los c o n t e n i d o s  de a z u f r e  y 

m a n g a n e s o  ó p t i m o s  para la o b t e n c i ó n  del p r o d u c t o  final con 

las p r o p i e d a d e s  d e s e a d a s  d e b e n  e s t a r  en una r e l a c i ó n  igual a 

la r a z ó n  e s t e q u i  ornétrica del c o m p u e s t o  MnS.

Se ha a n a l i z a d o  un m o d e l o  t e ó r i c o  pa r a  la i n t e r a c ­

c i ó n  b o r d e  de g r a n o - p r e c i p i t a d o ,  e s t a b l e c i e n d o  los r a n g o s  de 

v a l i d e z  de las s o l u c i o n e s  en t é r m i n o s  de los p a r á m e t r o s  que 

i n t e r v i e n e n  en el f e n ó m e n o .
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A P E N D I C E  A

T E O R I A  DE A N C L A J E  DE B O R D E  DE G R A N O  POR P R E C I P I T A D O S

A l . -  I n t r o d u cci ón (A l ).

C o n s i d e r e m o s  la i n t e g r a l

f x 2
J = f ( y . y x » x) dx , (i)

d y
C On : ^ x  = d í  •

La c o n d i c i ó n  para que J sea un e x t r e m u m  es que sa 

t i s f a g a  la e c u a c i ó n  de Euler:

i l  _ i L
3 y ~ 3 x

3f

13y Ji. j  x
= O . ( 2 )

Esta e c u a c i ó n  p u e d e  ser e s c r i t a :

3 f

3x
d
cfx f - y 0 , (3)

d [ , 3f 
ya que dx > y

_ 3f d^ + 3f_ fy 3f_ _ u2y/df _ d^ d_ 
3y dx 3y J dx:' 3x dx/ 3yx dx dx

3f

3y J

3f d íf 3f
E n t o n c e s  : ^  ^  - y x jj- ]

3f dy 
3y dx dx

3f

3y.

= y .
3f _d_ 3f

.3y “ dx 3y

El t é r m i n o  de la d e r e c h a  es n u l o  en v i r t u d  de la 

e c u a c i ó n  (2) con la que se d e m u e s t r a  la e c u a c i ó n  (3).

Si f no d e p e n d e  e x p l í c i t a m e n t e  de x , la e c u a c i ó n
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( 3 ) se p u e d e  e s c r i b i r :

d
dx f - y 21

x 3 y J x ;
(4)

A 2 .- A¿Ji c a c i ó n a s u p e r f i c i e s  m í n i m a s .

Sea una s u p e r f i c i e  de r e v o l u c i ó n  g e n e r a d a  por una 

c u r v a  y( x )  que gira a l r e d e d o r  del eje x ( f i g u r a  Al). C o n s i ­

d e r e m o s  el p r o b l e m a  v a r i a c i o n a l  de e n c o n t r a r  y( x )  de tal m o ­

do que el ár e a  de la s u p e r f i c i e  r e s u l t a n t e  sea m í n i m a .

y

A

-r'
‘\S

' /■

¡ ' n  i

i ; ! '  1

r r  i
i 1 í;l i 
¡ i i ¡ 1 

V -  1
d

~y
X

Figura A l .- Su perficie de revolución genera da por la curva y(x).

P a r a  el e l e m e n t o  dA de la f i g u r a  Al y l l a m a n d o  ds 

al e l e m e n t o  de arco:

d A = 2 rry d s ,

dA = 2 t t  y ( 1 + y^) 1 / 2 dx

y A = 2 TT y (1 + y " ) 1/2 d X (5)
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La e c u a c i ó n  (5) es de la forma (1), de tal m o d o  que en e s t e  

caso:

f = 2 it y ( 1 + y M  1 / 2  , ( 6 )
A

no d e p e n d e  e x p l í c i t a m e n t e  de x, y se le p u e d e  a p l i c a r  la 

e c u a c i ó n  (4):

dx y ( i ♦ y') 1/2
y y x (i

- 1 / 2

R e a l i z a n d o  la i n t e g r a c i ó n :

y ( i

(i + y 2 )

= c.

t a m b i é n :

_______ y_______  = C

( i + yf. )1/2 1

d o n d e  es una c o n s t a n t e  de i n t e g r a c i ó n

E l e v a n d o  al c u a d r a d o  y r e o r d e n a n d o :

dx

I n t e g r a n d o

x = are cosh

o bien:
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H a c i e n d o  C 1 = a y = b e s t e  r e s u l t a d o  p u e d e  e s c r i b i r s e

como:

y a cosh (x/a - b ) (7)

La e c u a c i ó n  (7) es la s o l u c i ó n  del p r o b l e m a  v a r i a -  

c i o n a l  p l a n t e a d o  y las c o n s t a n t e s  a y b se d e b e n  d e t e r m i n a r  

m e d i a n t e  las c o n d i c i o n e s  de c o n t o r n o .

A 3.- F r e n a d o  del b o r d e  de g r a n o por u n a i n c l u s i ó n  ( A2 ) .

Sea una i n c l u s i ó n  e s f é r i c a  de r a d i o  r que f r e n a  el 

a v a n c e  un b o r d e  de g r a n o  cuya c u r v a t u r a  no p e r t u r b a d a  es p 

( f i g u r a  A 2 ) .

• \ í
/N 1

/

I -

/ /
./ j

i  > ■ V
>■

X

Figura A 2 . - Interacción entre una inclusión de radio r y un borde de gra_ 

no cuya c urvatura no p ert u r ba da  es p.
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D e b i d o  a la i n t e r a c c i ó n  e n t r e  el b o r d e  de g r a n o  

y el p r e c i p i t a d o ,  la p a r t e  p e r t u r b a d a  del b o r d e  de g r a n o  va 

a a s u m i r  la f o r m a  de s u p e r f i c i e  m í n i m a  de r e v o l u c i ó n  que se 

d i s c u t i ó  en la s e c c i ó n  a n t e r i o r ,  es d e c i r :

y = a cosh (x/a - b).

Las c o n s t a n t e s  a y b se d e t e r m i n a n  m e d i a n t e  dos 

condi ci on e s  :

i) que la c u r v a  p e r t e n e z c a  a la s u p e r f i c i e  de la i n c l u s i ó n ,

ii) que la p e n d i e n t e  i n icial de la c u r v a  sea n o r m a l  a la s u ­

p e r f i c i e  de la e s f e r a  ( e s t o  s i g n i f i c a  que la p a r t í c u l a  

t i e n e  la m i s m a  t e n s i ó n  s u p e r f i c i a l  con a m b o s  g r a n o s  sepa_ 

r a d o s  por el b o r d e  de g r a n o  en c o n s i d e r a c i ó n ) .

N ó t e s e  que e s t a s  c o n d i c i o n e s  de c o n t o r n o  no d e p e n ­

den del r a d i o  p del grano.

L l a m a n d o  ( x ^ y ^  al p u n t o  de c o n t a c t o  de la i n c l u ­

sión con la c u r v a  y u s a n d o  la c o n d i c i ó n  i):

y^ = a c o s h  ( x ^ / a  - b). (8 )

U s a n d o  i i ) :

y 1 / x 1 = s e n h ( x 1 / a - b ) .  (9)

Las e c u a c i o n e s  ( 8 ) y (9) d e t e r m i n a n  i m p l í c i t a m e n t e  a y b ; pa_

ra h a c e r  esta d e p e n d e n c i a  e x p l í c i t a  i n t r o d u z c a m o s  el á n g u l o

0 que f o r m a  el r a d i o  v e c t o r  que une el o r i g e n  con el p u n t o  

( x ^ , y ^ )  con el eje de las o r d e n a d a s .  E n t o n c e s :
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( 1 0 )

y ̂  = r eos U

Se t r a t a r á  de d e t e r m i n a r  a y b en t é r m i n o s  de 0.

2 2
De las e c u a c i o n e s  ( 8 ) y (9), u s a n d o  cosh z-senh z = 1,

q u e d a  :

y i / a 2 - y i / x ? = 1 ,r  "i

u s a n d o  ( 1 0 ), se o b t i e n e :

a = r sen 0 eos 0 ( 1 1 )

I n t r o d u c i e n d o  ( 1 1 ) en ( 8 ) y u s a n d o  ( 1 0 ):

b = s e c O  - are cosh (cscu) . ( 1 2 )

Las e c u a c i o n e s  (11) y (12) p e r m i t e n  d e t e r m i n a r  la 

c u r v a  a p a r t i r  del p a r á m e t r o  0 .

Para r e l a c i o n a r  esta c u r v a  con la e s f e r a  de r a d i o  

no p e r t u r b a d o  p se r e a l i z a n  los s i g u i e n t e s  s u p u e s t o s :  

i i i ) El p u n t o  ( x 2 , y 2 ) p e r t e n e c e  a la e s f e r a  de r a d i o  p.

iv) El p u n t o  (x^, y 2 ) p e r t e n e c e  a la c u r v a  d a d a  por la e c u a  

c i ó n ( 7 ) .

L l a m a n d o  x 3 al i n t e r c e p t o  del b o r d e  de g r a n o  no 

p e r t u r b a d o  con el eje x, u s a n d o  la f i g u r a  A3 y a p l i c a n d o  la 

c o n d i c i ó n  iii), q u e d a :

y 2 + (x 3 + p - x 2 ) 2 = p 2 . (13)
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Figura A3-~ C o nstr ucc ión  g e omé tri ca para e st ab l e c e r la e cua ció n (13)*

A p l i c a n d o  la c o n d i c i ó n  (iv):

y 2 = a c o s l i ( x 2 / a - b )  (14)

A d e m á s  se p r o p o n e  una c o n d i c i ó n  e x t r a :

v) La p e n d i e n t e  de la c u r v a  en el p u n t o ( x 2 >y 2 ) d e b e  ser igual 

a la de la e s f e r a  en ese punto:

s e n h ( x 2 /a - b) = (x^ + P - ' (15)

De las e c u a c i o n e s  (13), (14) y (15) se d e b e  d e s p e ­

j a r  X 2 , y 2 Y x 3 > ya que se s u p o n e  que a y b son c o n o c i d o s  de 

las e c u a c i o n e s  ( 1 1 ) y ( 1 2 ).

E l e v a n d o  al c u a d r a d o  (15):

y ̂  s e n h 2 (x ^ / a  - b) = ( x 3 + p - x 2 ) 2
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U s a n d o  la e c u a c i ó n  (13):

s e n h 2 ( x 2 / a - b) + 1

y?2 s e n h 2 ( x 2 / a - b ) - p - y 2

y 2 cosh- (x 2 / a - b ) = p 2

U s a n d o  (14) para e l i m i n a r  y 2 , q u e d a

a 2 c o s h '1 ( x 9 / a - b ) = p 2

cosh ( x 2 / a - b) = /p/a

P ‘:

D e s p e j a n d o  x 2 de e s t a  e c u a c i on :

x^ = a(b + arc cosh /p/a )

C o m b i n a n d o  (16) con (14):

y 2 = Z a p  

U s a n d o  (13):

(x, + p - x 9 ) 2 = p 2 - y I

X 2 + p -  x 2 = - a/p

‘3 2 

F i n a l m e n t e ,  u s a n d o  (16):

x 3 = 3
b + arc co s h  /p/a + p/a (1 - f i  - a/p

Las e c u a c i o n e s  (16), (17) y (18) p e r m i t e n  

x 2 jy2 y x 3 para c u a l q u i e r  v a l o r  del p a r á m e t r o  9 vía

(16)

(17)

) (18)

c o n o c e r  

las ecua
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c i o n e s  ( 1 1 ) y ( 1 2 ).

La f u e r z a  que a c t ú a  s o b r e  el b o r d e  de g r a n o  se cal_ 

cula m e d i a n t e  la f ó r m u l a  de Z e n e r  (A 3) :

f = 2 n r o  sen 8 eos 6 , (19)

d o n d e  o es la t e n s i ó n  s u p e r f i c i a l  ( e n e r g í a  por u n i d a d  de 

área) en la i n t e r f a s e .

La e c u a c i ó n  (19) p e r m i t e  c a l c u l a r  la f u e r z a  en té_r 

m i n o s  del p a r á m e t r o  0 .

A4 . - L í m i t e  i n f e r i o r  de _v a 1 i d e z _d e la s o l u c i ó n  .

El m o d e l o  d e s c r i t o  p r e v i a m e n t e ,  que l l a m a r e m o s  de 

H i 1 1 e r t - Z e n e r , p e r m i t e  e n c o n t r a r  la c u r v a  que s a t i s f a c e  las 

c o n d i c i o n e s  de c o n t o r n o  p l a n t e a d a s .  La c u r v a  p r o p i a m e n t e  

tal no d e p e n d e  de la c u r v a t u r a  del g r a n o  no p e r t u r b a d o ,  de 

tal m o d o  que a p a r t i r  de el l a  se d e b e n  c u m p l i r  s u p l e t o r i a m e n _  

te las c o n d i c i o n e s  i i i ) » iv) y v).

La c u r v a  da d a  por la e c u a c i ó n  (7) es m o n ó t o n a m e n t e  

c r e c i e n t e  y su d e r i v a d a  ( d y/dx) t a m b i é n  lo es, por lo que 

los v a l o r e s  m í n i m o s  de la f u n c i ó n  y su d e r i v a d a  se o b t i e n e n  

en el p u n t o  ( x ^ y ^ )  que p e r t e n e c e  a la c u r v a  y a la s u p e r f i ­

cie e s f é r i c a  de la i n c l u s i ó n .

Por lo t a n t o  p a r a  c a d a  p h a b r á  un á n g u l o  que llama 

re m o s  á n g u l o  c r í t i c o  que r e p r e s e n t a  el á n g u l o  m í n i m o  pa r a  el 

que es v á l i d a  la s o l u c i ó n  de Hi 1 1 e r t - Z e n e r  . Es d e c i r ,  las 

e x p r e s i o n e s  (16), (17) y (18) son v á l i d a s  s ó l o  para 0 >_ 0 c r -



F i gu ra A 4 . -  D i a g r a m a  p a r a  e s t a b l e c e r  el á n g u l o  c r í t i c o .

De la o b s e r v a c i ó n  de la f i g u r a  A4:

0 cr = are tan (r/p) . (2 0 )

P a r a  p >> r, 0 r ~ 0 y el e f e c t o  de f r e n a d o  se p r e s e n t a  en 

todo el r a n g o  de v a l o r e s  de 0 , con la r e s t r i c c i ó n  que se s e ­

ñala en el p á r r a f o  A5. El ot r o  l í m i t e  p << r, c a r e c e  de sen 

ti d o  m e t a l ú r g i c o .  Sin e m b a r g o ,  para r a n g o s  i n t e r m e d i o s  ( p ~r) 

se p r e s e n t a n  s i t u a c i o n e s  i n t e r e s a n t e s .

Para p / r = 1 a p a r e c e  un á n g u l o  c r í t i c o  de 45° y el 

e f e c t o  es a p r e c i a b l e  h a s t a  p/r = 10 (ver f i g u r a  A5).

Esto p e r m i t e  e s t a b l e c e r  un c r i t e r i o  p a r a  el h e c h o  

bien c o n o c i d o  que i n c l u s i o n e s  cu y o  t a m a ñ o  es del o r d e n  de 

m a g n i t u d  del t a m a ñ o  de g r a n o  de la m a t r i z  no c o n t r i b u y e n  al



i____ L.... JL_ - - !-... i___ 1-

Ü ^

p/r

F i g u r a  A5 . - V a r i a c i ó n  del á n g u l o  c r í t i c o  c o n  la r e l a c i ó n  p /r. 

e f e c t o  de f r e n a d o  del b o r d e  de grano.

A 5.- L í m i t e  s u p e r i o r  d e v a l ídez de la s o l u c i ó n .

En la f i g u r a  A 6 se ha r e p r e s e n t a d o  g r á f i c a m e n t e  la 

s o l u c i ó n  de H i 1 1 e r t - Z e n e r  del p r o b l e m a  en c o n s i d e r a c i ó n ,  mos_ 

t r a n d o  una f a m i l i a  de c a t e n a r i a s  g e n e r a d a s  de a c u e r d o  a las 

e x p r e s i o n e s  (7), (11) y (12).

Se p u e d e  o b s e r v a r  que las c u r v a s  se c o r t a n  pa r a  va_ 

lores de 0 a c e r c á n d o s e  a 90°.

Esta es f í s i c a m e n t e  i n a c e p t a b l e  ya q u e  si p e n s a m o s  

en el p r o b l e m a  co m o  el pa s o  del b o r d e  de g r a n o  a t r a v é s  de 

la i n c l u s i ó n ,  aquél se m u e v e  en la d i r e c c i ó n  +X y a c e p t a r  que 

las c a t e n a r i a s  se c o r t e n  i m p l i c a r í a  que la c a t e n a r i a  retroce_
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y/r

x/r

Figura A6 . - Familia de c atenarias generadas de a c u erd o a la teoría de 

Hi 1 I e r t - Z e n e r . Se indica el valor del pa rá m e t ro  0 en cada

caso.

de, lo cual es c o n t r a r i o  a la h i p ó t e s i s .

Para d e t e r m i n a r  a p a r t i r  de qué á n g u l o  se c o r t a n  

las c a t e n a r i a s  c o n s i d e r e m o s  una f a m i l i a  de c u r v a s  p a r a m é t r i -  

cas y = f (x , 0 ) . Si m a n t e n e m o s  x c o n s t a n t e :

dy = dü . (2 1 )

Si p e n s a m o s  en i n c r e m e n t a r  el á n g u l o  0 en d 0 > 0 , el s i g n o  

de dy se r á  el de - f f - -  p°r lo t a n t o ,  la c u r v a  y x = f ( x , 0 ) y 

la c u r v a  y^ = f (x ,0 + d 0 ) se c o r t a r á n  c u a n d o  ha y a  un c a m b i o  

en el s i g n o  de 9 f /30.
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En n u e s t r o  caso:

r 30
cos2ü cosh

x
a

(2 ctg2 0 )—  + secO senh f —  - b]
r a

( 2 2 )

con a y b d a d o s  por ( 1 1 ) y ( 1 2 ).

Si h a c e m o s  la s u s t i t u c i ó n :

x ' = x / r - s e n ü  (23)

la e c u a c i ó n  (2 2 ) p u e d e  e s c r i b i r s e ,  l u e g o  de a l g u n a s  m a n i p u 1 a_ 

c i o n e s  a l g e b r a i c a s :

1 3y 1 í 1 x' x'
T  30 " " cose- {serio’ senh senü cosü + ctgü cosh sen0 cosO

- cos20 t(3Q + ,.,nrX- ,.oc 1 Senh cnn-X- 7 nc,7 + COShsen-G cosüJ senu coso sen^ü sen0 cosGj

(24)

Para f a c i l i t a r  el a n á l i s i s  e s c r i b a m o s  la e c u a c i ó n  

a n t e r i o r  como:

- y  = - A (x 1 ,0 ) - c os 2 0 • B (x 1 ,0 ) (25)

con A y B d e f i n i d a s  e v i d e n t e m e n t e  c o m p a r a n d o  con (24).

Las f u n c i o n e s  A y B son d e f i n i d a s  p o s i t i v a s  en el 

i n t e r v a l o  de i n t e r é s :  0 < 0 < 90°; x > r s e n 0 (lo que impli 

ca x' > 0). T e n i e n d o  e s t o  p r e s e n t e  se o b s e r v a  que la der_i 

vada es n e g a t i v a  s i e m p r e  pa r a  0 < 0 < 45° (1 < c o s 2 0  < 0).

La úni c a  p o s i b i l i d a d  de c a m b i o  de s i g n o  de la d e r i v a d a  e s t á  

en que, para a l g ú n  x ', B c o s 2 0  > A e s t o  s ó l o  p u e d e  o c u r r i r
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s i > 45°.

Es d e c i r  si las c u r v a s  se i n t e r c e p t a n ,  su d e r i v a d a  

de b e  c a m b i a r  de s i g n o  y e s t o  só l o  p u e d e  s u c e d e r  pa r a  0 >45°.

La f i g u r a  A 7 m u e s t r a  c l a r a m e n t e  e s t e  hecho.

80

>il<D 
O | o

-80

■160 r

-240 |

-  520
U  I ^

x/r

Figura A 7 ■~ Gráfico de la derivad a de la solución de Hil l e r t -Z en er  vs.

d e sp l a z a mi en to  de la pos ición (variables a d i m e n s i o n a l e s ).

Se indica en cada caso el valor del p ar ám etr o 0.

La c o n s e c u e n c i a  del a n á l i s i s  a n t e r i o r  es que el va_

1 or m á x i m o  p e r m i t i d o  en la s o l u c i ó n  de H i l l e r t - Z e n e r  es 45°.

A 6 .- C o n c l u s  i ones .

La s o l u c i ó n  de H i l l e r t - Z e n e r  ( e c u a c i o n e s  (7), (11)

y ( 1 2 )):

y = a cosíi (x/a - b)

con a = r s e n 0 c o s 0 ;
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b = s e c 0 - are cosh (cscO) , 

es v á l i d a  para 0 > are tan (r/p)

V O < 4 5°.

Hay que t e n e r  p r e s e n t e  que el a n á l i s i s  de H i l l e r t  

se r e f i e r e  al ca s o  de t e n e r  un b o r d e  de g r a n o  con c u r v a t u r a  

f i n i t a  en c o n t r a p o s i c i ó n  al c a s o  t r a t a d o  por G l a d m a n  (A4) 

que se r e s t r i n g e  a t e n e r  una " f r o n t e r a  m a c r o s c ó p i c a m e n t e  

p l a n a " .

El h e c h o  que las s o l u c i o n e s  no sean v á l i d a s  en t o ­

do el r a n g o  de v a l o r e s  de 0 , p u e d e  e s t a r  r e l a c i o n a d o  con ins_ 

t a b i 1 i d a d e s  i n h e r e n t e s  a la s o l u c i ó n  del p r o b l e m a  v a r i a c i o -  

n a 1 i n i c i a l  (A 5 ) (A 6 ).
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A P E N D I C E  B

D I A G R A M A S  DE P R O D U C T O  DE S O L U B I L I D A D

Si se t i e n e  un par de e l e m e n t o s  A, B que p u e d e n  

f o r m a r  un c o m p u e s t o  en una c i e r t a  m a t r i z  ( s o l v e n t e ) ,  e s t e  

c o m p u e s t o  p u e d e  f o r m a r s e  y p r e c i p i t a r  c o m o  la fase AB y/o 

p u e d e  h a b e r  c a n t i d a d e s  de A y C d i s u e l t a s  en la ma t r i z . El 

t r a t a m i e n t o  de e s t e  p r o b l e m a  para s o l u c i o n e s  l í q u i d a s  p u e d e  

e n c o n t r a r s e  en c u a l q u i e r  t e x t o  de Q u í m i c a  A n a l í t i c a  (Bl). El 

ca s o  m e t a l ú r g i c o  más g e n e r a l  en que el p r e c i p i t a d o  t i e n e  la 

f ó r m u l a  A B n , es t á  t r a t a d o  en W a d s w o r t h  et al. (B2).

La ley que e x p r e s a  la d e p e n d e n c i a  con la temperatu_ 

ra de la s o l u b i l i d a d  del c o m p u e s t o  AB, p u e d e  g e n e r a l m e n t e  ex 

p r e s a r s e  c o m o  el p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d :

log (A ) (B ) = - W / T  + Y , (1)

d o n d e  (A) y ( B ) r e p r e s e n t a n  los p o r c e n t a j e s  en p e s o  de los 

e l e m e n t o s  A y B r e s p e c t i v a m e n t e ,  d i s u e l t o s  en la m a t r i z  a 

t e m p e r a t u r a  ( a b s o l u t a )  T. W e Y son c o n s t a n t e s .

En el caso que nos i n t e r e s a  en el p r e s e n t e  t r a b a j o ,  

para Fe 3. Si, el p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d  del MnS en esta m a ­

triz ha si d o  d e t e r m i n a d o  por A i n s l i e  y S e y b o l t  (B3), F i e d l e r  

(B4) y W r i e d t  y Hu (B5).

Si c o n s t r u i m o s  un g r á f i c o  de (A) y (B ) con T co m o  

p a r á m e t r o  o b t e n e m o s  una f a m i l i a  de h i p é r b o l a s  co m o  se m u e s ­

tra en la f i g u r a  B 1 .
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(A)

Figura B1.- Diagrama del p rod uct o de s ol ubil ida d para una sustancia hipo_ 

tética. Las c o m p o sici one s se indican por (A) y (B) y la tem_ 

peratura es un parámetro.

T r a t a r e m o s  de e n c o n t r a r  un m é t o d o  g r á f i c o  para d e ­

t e r m i n a r  qué c a n t i d a d  de los e l e m e n t o s  A y B se d i s u e l v e  a 

t e m p e r a t u r a  T. La i m p o r t a n c i a  de e s t e  c á l c u l o  e s t á  en que 

la c a n t i d a d  de s o l u t o  que se p u e d e n  s o l u b i l i z a r  a la c i t a d a  

t e m p e r a t u r a  e s t á  d i s p o n i b l e  p a r a  p r e c i p i t a r  en el e n f r i a m i  en_ 

to p o s t e r i o r  y por lo t a n t o ,  es p o s i b l e  c o n t r o l a r  sus c a r a c ­

t e r í s t i c a s  m e d i a n t e  las v a r i a b l e s  m e t a l ú r g i c a s  del e n f r i a m i e n  

to. A q u e l l o  que no se d i s u e l v e  a t e m p e r t u r a  T p e r m a n e c e  c o ­

mo p r e c i p i t a d o  y su t a m a ñ o ,  f o r m a  y d i s t r i b u c i ó n  no p u e d e  

ser m a y o r m e n t e  a l t e r a d o  d u r a n t e  el e n f r i a m i e n t o .

C o n s i d e r e m o s  ( f i g u r a  B2) un c o m p u e s t o  c o m o  el seña_ 

lado que está s i e n d o  s o l u b i l i z a d o  a t e m p e r a t u r a  T, m e n o r  que 

la t e m p e r a t u r a  para la que se t e n d r í a  s o l u b i l i d a d  total ( o b ­
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v i a m e n t e  esto es lo que i n t e r e s a , y a  que de lo c o n t r a r i o  se 

t i e n e  el s i m p l e  r e s u l t a d o  de t e n e r  to d o  d i s u e l t o  en la m a ­

triz) .

Figura B2 . - Diagrama del pr od u c t o  de s o l ub ili dad  para una tempera tur a f_[

ja (ve r t e x t o ) .

Sea P el p u n t o  de c o o r d e n a d a s  (A^), (B^), que r e ­

p r e s e n t a  la c o m p o s i c i ó n  g l o b a l  de la a l e a c i ó n .

Sea Q el p u n t o  de c o o r d e n a d a s  ( )  , (B^), que r e ­

p r e s e n t a  los p o r c e n t a j e s  de A y B di s u e l t o s  (Q p e r t e n e c e  a 

la h i p é r b o l a  d e f i n i d a  por la e c u a c i ó n  B1 pa r a  la c o r r e s p o n ­

d i e n t e  t e m p e r a t u r a  T).

Sea OS la r e c t a  q u e  r e p r e s e n t a  la e c u a c i ó n  e s t e ­

qu i o  in é t r i c a :

(B) = p(A) ( 2 )



<■

d o n d e  p es el c u o c i e n t e  e n t r e  los pes o s  a t ó m i c o s  de A y B.

U s a n d o  el h e c h o  que la m a s a  total del e l e m e n t o  A 

se c o n s e r v a  y l l a m a n d o  (A £ ) al p o r c e n t a j e  en pe s o  n_o d i s u e l -

(A 1 ) = ( A 2 ) + (A¿) . (3)

A n á l o g a m e n t e  para el e l e m e n t o  B:

(B 2 ) = ( B 2 ) + (B¿) . (4)

D i v i d i e n d o  las dos e c u a c i o n e s  a n t e r i o r e s  y r e c o r d a n d o  que 

(AJ,) y (B£) e s t á n  r e l a c i o n a d o s  por la e c u a c i ó n  (Bl), se tie-

( B i ) - <B ?> „ , c ,

o t a m b i é n  P R / Q R  = p, lo que m u e s t r a  que la r e c t a  t r a z a d a  a 

t r a v é s  de los p u n t o s  r e p r e s e n t a t i v o s  de la c o n c e n t r a c i ó n  t o ­

tal y la d i s u e l t a  t i e n e  la m i s m a  p e n d i e n t e  de la r e c t a  e s t e -  

q u i o n é t r i c a .

Esto p e r m i t e  o b t e n e r  un m é t o d o  g r á f i c o  p a r a  r e s o l ­

v e r  el p r o b l e m a  p l a n t e a d o :

I o .- Se d i b u j a  la h i p é r b o l a  en el p l a n o  (A), (B) que c o r r e s ­

p o n d e  a la t e m p e r t u r a  T de i n t e r é s .

2 o .- Se u b i c a  la c o n c e n t r a c i ó n  g l o b a l  en e s t e  d i a g r a m a  ( p u n ­

to P ) .

3 o .- Se t r a z a  una r e c t a  que pa s a  por P con p e n d i e n t e  igual a

la e s t e q u i o m é t r i c a .
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La i n t e r s e c c i ó n  de esta r e c t a  con la h i p é r b o l a  de 

t e r m i n a  el p u n t o  Q, cuy a s  c o o r d e n a d a s  (A^) y (B^) i n d i c a n  

los p o r c e n t a j e s  de A y B s o l u b i l i z a d o s  a t e m p e r a t u r a  T.
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A P E N D I C E  C

N I T R U R A C I O N DE A L E A C I O N E S  Fe - 3 % S i

Cl.- I n t r o d u c c i  ó n .

El p r o c e s o  de n i t r u r a c i ó n  ( C 1) ( C 2 ) , c o n s i s t e  en

t r a t a r  el m a t e r i a l  en una a t m ó s f e r a  de a m o n i a c o  (N H ^ ) o en

una m e z c l a  de a m o n í a c o  e h i d r ó g e n o ,  a una t e m p e r a t u r a  de a l ­

r e d e d o r  de 500 °C.

La r e a c c i ó n  p e r t i n e n t e  es:

NH 3 - 3 / 2 H 2 + N F e . (1)

El n i t r ó g e n o  a t ó m i c o  p e n e t r a  en el metal y es saca_ 

do de la s o l u c i ó n  si e x i s t e  un e l e m e n t o  a l e a n t e  que f o r m e  ni_ 

t r u r o s ,  usual m e n t e  un s u s t i t u c i o n a l  c o m o  Ti, V, Cr, etc.

La c o n c e n t r a c i ó n  de n i t r ó g e n o  en s o l u c i ó n  ( e s t r i c ­

t a m e n t e  su a c t i v i d a d )  es p r o p o r c i o n a 1 , a una d a d a  t e m p e r a t u ­

ra, a la r a z ó n  de p r e s i o n e s  p a r c i a l e s  del a m o n í a c o  y del h i ­

d r ó g e n o  e l e v a d o  a 3/2, lo cual h a c e  c o n v e n i e n t e  d e f i n i r  es t a  

r a z ó n  co m o  el p o t e n c i a l  de n i t r u r a d o  "r":

r  = P N H j / P H j 372 ' ( 2 )

La r e a c c i ó n

N H 3 - 3/2 H 2 + 1 /2 N 2 , (3)

t a m b i é n  p u e d e  p r o d u c i r s e  por a c t i v a c i ó n  t é r m i c a ,  a u n q u e  a 

t e m p e r a t u r a s  m e n o r e s  de 600°C y con f l u j o s  s i g n i f i c a t i v o s  de 

a m o n í a c o  la p r o d u c c i ó n  de n i t r ó g e n o  m o l e c u l a r  se m i n i m i z a
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( C 2 ) ( C 3). J a c k  (Cl) i n d i c a  que una m e z c l a  de 18 N H ^ / 8 2  a 

5 0 0 °C p r o d u c e  0 , 0 6 %  en pe s o  de n i t r ó g e n o  d i s u e l t o .  Esta mis_ 

ma c o n c e n t r a c i ó n  se o b t e n d r í a  con 50 0 0  atrn de n i t r ó g e n o  m o l £  

c u l a r .

El p r o c e s o  de n i t r u r a c i ó n  p r o d u c i d o  por una a t m ó s ­

fe r a  c o m o  la d e s c r i t a  a n t e r i o r m e n t e ,  a t e m p e r a t u r a  c o n s t a n t e  

y m a n t e n i e n d o  una r a z ó n  d a d a  N H 3 / H 2 , se l l a m a  " e n v e j e c i m i e n ­

to a a c t i v i d a d  c o n s t a n t e " .

Si se s u p o n e  que el p r o c e s o  de d e s c o m p o s i c i ó n  del 

a m o n í a c o  p u e d e  d e s c r i b i r s e  por la e c u a c i ó n  ( 1 ), el p o t e n c i a l  

de n i t r u r a d o  p u e d e  m e d i r s e  m e d i a n t e  una b u r e t a  de a b s o r c i ó n  

( C 4 ) .

En la f i g u r a d  se ha e s q u e m a t i z a d o  la b u r e t a  c o l o ­

c a d a  a la s a l i d a  del h o r n o  por la q u e  c i r c u l a n  los g a s e s  de 

s a l i d a  H 2 y NH^. La b u r e t a  c o n t i e n e  un d i s p o s i t i v o  que p e r ­

m i t e  e n c e r r a r  en un v o l u m e n  c o n o c i d o  es t a  m e z c l a  de gases, 

Si se i n t r o d u c e  a g u a  en la b u r e t a ,  el v o l u m e n  del gas d i s m i ­

n u y e  y a  que el a m o n í a c o  se d i s u e l v e  en el a g u a ,  q u e d a n d o  s ó ­

lo el h i d r ó g e n o ,  o c u p a n d o  un v o l u m e n  V 2 ( F i g u r a  Cl.b).

H2

NH.

Figura Cl.- Medición del potencial de n i t ru r a d o  con una bureta de a b s o r ­

ción.
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Si l l a m a m o s  p Q a la p r e s i ó n  total de la m e z c l a  y

p H y p , las p r e s i o n e s  p a r c i a l e s  en el v o l u m e n  V^, teñe'

mos :

Ph2 = P o V Vl •

a t e m p e r a t u r a  c o n s t a n t e ,  Es decir:

p N H 3 = p 0 - p H 2

NH. P0(1 - W

Si la o p e r a c i ó n  se r e a l i z a  a p r e s i ó n  a t m o s f é r i c a ,  p = 1 atm, 

y q u e d a :

r = P n h 3 / P h 2 3/2

I- = ( V 2 / V 1 ) (1 - Vg/Vj^)“372 . (4)

La a c c i ó n  de la a t m ó s f e r a  n i t r u r a n t e  s o b r e  h i e r r o  

en p o l v o  fue e s t u d i a d a  por L e h n e r  (C5). De sus r e s u l t a d o s  

se d e d u c e  que con un p o t e n c i a l  de n i t r u r a d o  m a y o r  q u e  0 , 2 4  

(a 515°C) se p r o d u c e  p r e c i p i t a c i ó n  del n i t r u r o  y F e ^ N .  A m a ­

y o r e s  p o t e n c i a l e s  se o b t i e n e  el n i t r u r o  e F e 9 N , . En la
i. ” X

p r á c t i c a  c o m e r c i a l  de n i t r u r a c i ó n  con a l t o s  p o t e n c i a l e s  se 

p r o d u c e  una capa de e s t o s  n i t r u r o s  ( w h i t e  laye r )  que d e b e  

ser r e m o v i  d a .

Al c o m b i n a r s e  el n i t r ó g e n o  di s u e l t o  con a l g ú n  e l e ­

m e n t o  a l e a n t e  f o r m a d o r  de n i t r u r o s  y no se f o r m a n  n i t r u r o s  

de h i e r r o ,  la c i n é t i c a  del n i t r u r a d o  p u e d e  d e s c r i b i r s e  por 

la e c u a c i ó n  ( C 1 ) ( C 2 ):



C 2 - 2 [N] D t / R  [x] , (5)

d o n d e :

E,, e s p e s o r  en el t i e m p o  t,

R, r a z ó n  a t ó m i c a  (e s t e q u i o m é t r i c a ) e n t r e  el n i t r ó g e n o  y el 

a l e a n t e  que f o r m a  el n i t r u r o ,

[N] , c o n c e n t r a c i ó n  de n i t r ó g e n o  en la s u p e r f i c i e  ( p o r c e n t a j e  

a t ómi co) ,

[x] , c o n c e n t r a c i ó n  o r i g i n a l  del a l e a n t e  ( p o r c e n t a j e  atómico),

D, es el c o e f i c i e n t e  de d i f u s i ó n  del n i t r ó g e n o .

C2 . - N i t r u r o s  en a l e a c i o n e s  de F e - S i.

La p r e s e n c i a  de n i t r u r o s  de s i l i c i o  con la f ó r m u l a  

a p r o x i m a d a  S i , es t á  bi e n  e s t a b l e c i d a  en la l i t e r a t u r a  

( C 6 ). R o b e r t s  et al. (C7) y Ja c k  ( C 8 ), i n d i c a n  q u e  se f o r ­

man dos v a r i e d a d e s  de es t e  n i t r u r o  en a l e a c i o n e s  de Fe-Si 

po r  n i t r u r a c i ó n  a 500 - 800 ° C . E s t a s  son l l a m a d a s  a S i ^ N ^  y 

3 S i ^ N 4 - E x p e r i e n c i a s  p o s t e r i o r e s  d e m o s t r a r o n  que el pricipi, 

t a d o  al f a  es un o x i n i t r u r o  de f ó r m u l a  S i ^  5 ^ 1 5 ^ 0  5' ^ r—

p o r c i ó n  en que se e n c u e n t r a n  a m b a s  f o r m a s  d e p e n d e  del o x í g e ­

no d i s p o n i b l e  en la a l e a c i ó n  d u r a n t e  el n i t r u r a d o .  Con c o n ­

t e n i d o s  de m a n g a n e s o  a p r e c i a b l e s  (1 < Mn/ S i  < 3), a p a r e c e  el 

p r e c i p i t a d o  M n S i N ^  que p r e v i a m e n t e  h a b í a  s i d o  d e s i g n a d o  S i N 

( C 12 ) .
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Los p a r á m e t r o s  de red de e s t o s  n i t r u r o s  son:
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"aSi 3 N 4 " : a = 7 ,748 A 

c = 5 , 6 1 7  A

3 S i ^ N^ : a = 7 , 6 0 8  A

c = 2 , 9 1 1  A .

A m b o s  p e r t e n e c e n  al s i s t e m a  h e x a g o n a l .  A n d r e w s  et al. (CIO) 

han c a l c u l a d o  los e s p a c i a d o s  i n t e r p l a ñ a r e s  de e s t o s  c o m p u e s ­

tos.

C3.~ P r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d  del Si^N^.

R o b e r t s  ( C 11) ha c e  un a n á l i s i s  de los d a t o s  d i s p o n i_ 

bles s o b r e  la s o l u b i l i d a d  del n i t r ó g e n o  en a l e a c i o n e s  Fe-Si 

e s t u d i a n d o  la t e r m o d i n á m i c a  de la r e a c c i ó n :

3 S Í Fe + 4 N Fe = S i 3 N 4 ’ (6)

- 3 -4
cuya c o n s t a n t e  de e q u i l i b r i o  es K = a <... a ̂

S u p o n d i e n d o  que ley de H e n r y  es v á l i d a  para s o l u ­

c i ó n  de n i t r ó g e n o  en f e r r i t a  y q u e  el n i t r ó g e n o  no t i e n e  efec_ 

to a p r e c i a b l e  en la a c t i v i d a d  del s i l i c i o ,  se p u e d e  e s c r i b i r :

a S i = Y Si X Si

a Nl- = fj^ (wt % N) , dond e :

Y Si-, es el c o e f i c i e n t e  de a c t i v i d a d  del Si en la a l e a c i ó n ?

X  ̂, es la f r a c c i ó n  a t ó m i c a  del Si d i s u e l t o  en Fe, y

f ^ 1 , es el c o e f i c i e n t e  de a c t i v i d a d  del n i t r ó g e n o  en la a 1 e a -
N

ción, t o m a n d o  c o m o  e s t a d o s  s t a n d a r d  el s i l i c i o  p u r o  y la so 1 u_ 

c i ó n  i n f i n i t a m e n t e  d i l u i d a  de n i t r ó g e n o  en f e r r i t a .
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Si se c o n o c e n  los v a l o r e s  de la e n e r g í a  l i b r e  de 

f o r m a c i ó n  del S i ^ N ^  ( C 12) y los v a l o r e s  de f (C13) ( C 1 4 ) ,  se 

p u e d e n  c a l c u l a r  los v a l o r e s  de

U s a n d o  e s t o s  v a l o r e s  ( F i g u r a  Cl, r e f e r e n c i a  C 11) se 

o b t i e n e  un g r á f i c o  de 1 og [y<- ..  ̂ ^ [fj^ • w t % N ] ^  vs. 1/T ( F i ­

gu r a  C2 , r e f e r e n c i a  Cll).

E s t e  g r á f i c o  es una lín e a  r e c t a  que p u e d e  r e p r e s e n ­

t a r s e  por la e c u a c i ó n :

1 o g [ys i X $ i ] 3 [fjj1 • wt%N] 4 = - 3 9 8 7 5 / T + 8 ,837 .

(7)

M o r t i m e r  & S v e d u n g  (C15) c a l c u l a n ,  s i g u i e n t o  un c a ­

m i n o  a n á l o g o ,  y ^^ y u s a n d o  la e c u a c i ó n  log f ^ 1 = 1 4 1 0 / T  - 0 ,70, 

v á l i d a  para 3% Si ( C 1 3 ) ,  o b t i e n e n  el p r o d u c t o  de s o l u b i l i d a d .

Sin e m b a r g o  e s t a  e c u a c i ó n  p a r a  log no c o i n c i d e

con los v a l o r e s  e x p e r i m e n t a l e s  de la r e f e r e n c i a  (C14) y a d e ­

más los g r á f i c o s  de las r e f e r e n c i a s  (Cll) y (C15) son d i s c r e ­

p a n t e s  .

Se h i z o  un i n t e n t o  de o b t e n e r  el g r á f i c o  % Si v s . % N 

con la t e m p e r a t u r a  c o m o  p a r á m e t r o ,  a p a r t i r  de la e c u a c i ó n  

(C 7) u s a n d o  los v a l o r e s  de los c o e f i c i e n t e s  de a c t i v i d a d  de 

las r e f e r e n c i a s  (Cll) y (C14). Los r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  no 

c o n c o r d a r o n  con los v a l o r e s  e x p e r i m e n t a l e s  e s t a b l e c i d o s  ( C14) , 

(C16 ) ,  ( C 1 7 ) ,  a u n q u e  f u e r o n  é s t o s  los que s i r v i e r o n  de b a s e  

para c a l c u l a r  la e c u a c i ó n  (C7).
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Se r e a l i z ó  un s e g u n d o  i n t e n t o  de c a l c u l a r  e s t a  r e ­

l a c i ó n  u s a n d o  los d a t o s  de la f i g u r a  C 6 de la r e f e r e n c i a  

( C 14) , p e r o  n u e v a m e n t e  los r e s u l t a d o s  no c o i n c i d e n  con los 

e x p e r i m e n t a l e s .

Se o p t ó  e n t o n c e s  por h a c e r  el g r á f i c o ,  m o s t r a d o  en 

la f i g u r a  C 2 , i n d i c a n d o  só l o  los d a t o s  e x p e r i m e n t a l e s  de las 

r e f e r e n c i a s  (C14), (C16) y (C17). Aún así el d a t o  a 770°C 

de P e a r c e  (C14) no es c o h e r e n t e  con el r e s t o  de la i n f o r m a ­

ción.

El f r a c a s o  en l l e g a r  a o b t e n e r  r e s u l t a d o s  c o h e r e n ­

tes a p a r t i r  de la e x p r e s i ó n  (7) p u e d e  d e b e r s e  a q u e  los 

e r r o r e s  a u m e n t a n  c o n s i d e r a b l e m e n t e  al p a s a r  por e x p r e s i o n e s  

l o g a r í t m i c a s ,  más aún c u a n d o  e s t o s  v a l o r e s  se o b t i e n e n  a pa_r 

ti r de g r á f i c o s .

Por otra p a r t e ,  los v a l o r e s  e x p e r i m e n t a l e s  se o b ­

t i e n e n  a p a r t i r  de d i s t i n t o s  m é t o d o s  de a n á l i s i s  del contenj_ 

do de n i t r ó g e n o ,  por los q u e  hay que c o n s i d e r a r l o s  con la de_ 

b i d a  p r e c a u c i ó n .

C 4.- T r a b a j o  e x p e r i m e n t a l  .

A l e a c i o n e s  de Fe-Si ( l i n g o t e  112) de c o m p o s i c i ó n :

Si: 3 , 2 0 %  C: 0 , 0 2 %  Mn : 0 , 0 9 %  S: 0 ,028%,

f u e r o n  n i t r u r a d a s  a 550°C por 40 h o r a s  en una a t m ó s f e r a  de 

a m o n í a c o .  Se s u p o n e  que la r e a c c i ó n  de d e s c o m p o s i c i ó n  del 

a m o n í a c o  está r e p r e s e n t a d a  por la e c u a c i ó n  (1). El a m o n í a c o  

u s a d o  fue de p u r e z a  c o m e r c i a l .
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(Si)

3 •

( N )  p p m
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Figura C 2 . - Producto de solubilidad del Si^N^ en Fe-Si. Los valores a

1,26 y 2,83% Si corresponden a la referencia (C 16). Los valo 

res a 3,06% Si corresponden a la referencia (Cl^) y los de 

3,25% Si corresponden a la referencia (C 17)•

Las c h a p a s  h a b í a n  s i d o  l a m i n a d a s  en c a l i e n t e  y t e ­

n í a n  el p r i m e r  l a m i n a d o  en f r í o  con un e s p e s o r  de 0 , 7 0  mm.

La o b s e r v a c i ó n  m e t a l o g r á f i c a  i n d i c ó  la p r e s e n c i a  de p r e c i p i ­

t a d o s  d e t e c t a d o s  por m e t a l o g r a f í a  ó p t i c a  ( f i g u r a  C 3) y e l e c ­

t r ó n i c a  de b a r r i d o  ( f i g u r a  C 4) .

P o s t e r i o r m e n t e  e s t a s  c h a p a s  f u e r o n  l a m i n a d a s  en 

frío por s e g u n d a  vez h a s t a  0, 3 5  mm y r e c o c i d a s  en h i d r ó g e n o ,  

con una v e l o c i d a d  de c a l e n t a m i e n t o  de 50°C/h y m a n t e n i d a s  a
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Figura C 3 •~ Nitruros en F e - S ¡ . Chapa laminada en frío hasta 0,70 m m , lúe 

go n itrurada a 550°C, ¿tO horas.

Figura C 4 .- Nitruros en Fe-Si. T ra ta m i e n t o  idéntico al de figura C 3 • 

M i c r o g raf ía e l e ct ró ni c a  de barrido.

1100°C por 2 h o r a s .  Se o b s e r v ó  la a u s e n c i a  de r e c r i s t a l i z a -  

ción s e c u d a r i a .

En una s e g u n d a  s e r i e  de e x p e r i m e n t o s  se r e a l i z a r o n  

r e c o d i d o s  a 800°C en h i d r ó g e n o  por t i e m p o s  v a r i a b l e s ,  a n t e s  

de n i t r u r a r  44 h o r a s  a 515°C. En la f i g u r a  5 se o b s e r v a  el



Figura C 5 ._ Nitruros en Fe-Si. Chapa laminada en frío hasta 0,70 mm, 

recocida a 800°C, 30 min. y nit rur ada  horas a 5 1 5°C.

m a t e r i a l  n i t r u r a d o  con el r e c o c i d o  p r e v i o  de 30 min a 800°C 

y en la f i g u r a  C 6 el m a t e r i a l  n i t r u r a d o  con el r e c o c i d o  p r e ­

vio de 60 min a 800°C.

Figura C 6 . - Chapa laminada en frío hasta 0,70 mm, recocida a 800°C, una 

hora, n itrurada kb horas a 515°C.
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Un r e s u l t a d o  t í p i c o  de la r e s p u e s t a  de e s t a s  c h a ­

pas al r e c o c i d o  final que d e b e r í a  p r o d u c i r  r e c r i s t a l i z a c i ó n  

s e c u n d a r i a  se o b s e r v a  en la f i g u r a  C7. Se r e f i e r e  que no se 

p r o d u c e  r e c r i s t a 1 i z a c i ó n  s e c u n d a r i a  lo que se c o n f i r m a  con 

el r e s u l t a d o  a r r o j a d o  por el a n á l i s i s  de las f i g u r a s  de c o ­

r r o s i ó n  s i m i l a r e s  a los que se o b s e r v a n  en la f i g u r a  C 8 .

Figura C 7 •~ Chapa totalmente procesada.

Figura C8.- Chapa totalmente procesada. Figuras de corrosión.
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Para d e t e r m i n a r  la n a t u r a l e z a  de los p r e c i p i t a d o s  

se r e c u r r i ó  a t é c n i c a s  de m i c r o s c o p í a  e l e c t r ó n i c a  de t r a n s ­

m i s i ó n .  Para e l l o  se c o n f e c c i o n a r o n  l á m i n a s  d e l g a d a s  de la 

c h a p a  que fue r e c o c i d a  por 30 min a n t e s  de n i t r u r a r .  Se o b ­

s e r v ó  que a p a r e c e n  a la o b s e r v a c i ó n  e l e c t r ó n i c a  p r e c i p i t a d o s  

a b u n d a n t e s  ( f i g u r a  C9), c u yos d i a g r a m a s  de d i f r a c c i ó n  ( f i g u ­

ra CIO) p e r m i t i e r o n  i d e n t i f i c a r l o s  c o m o  " u S i ^ N ^ " .

Figura C9 • ~ Nitruros en chapa recocida a 300°C, 30 minutos y luego nitrij 

rada horas a 515°C.

(a)
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(b)

- f e  01.1

01. o
1 1 .1

O

(c)

Figura CIO.- Diagramas de di fra cc ió n  de los p re cip ita dos  mo st r a d os  en la 

figura C9 (a, b ) , con su interpretación c r i s t a lo gr á f i ca  ( c ) .
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Se a n a l i z ó  t a m b i é n  con d i f r a c c i ó n  r a s a n t e  de e l e c ­

t r o n e s  la c o m p o s i c i ó n  de la capa de ó x i d o  f o r m a d a  al n i t r u -  

rar. El a n á l i s i s  de los a n i l l o s  de d i f r a c c i ó n  i n d i c a  que se 

t r a t a  de F e ̂  0 ̂ , c o m p u e s t o  l l a m a d o  h e m a t i t a  ( f i g u r a  Cll).

Figura C l l .- Anillos de d ifr acc ión  rasante sobre ó xid o formado al nitru- 

ra r .
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C 5 . - C o n c l u s i o n e s  .

C 5. 1. - La c h a p a  l a m i n a d a  en frío y n i t r u r a d a  con c u a l e s  

q u i e r a  de las v a r i a n t e s  d i s c u t i d a s  en es t e  a p é n d i c e ,  no re- 

c r i s t a l i z a  s e c u n d a r i a m e n t e  y p r o d u c e  un p r o d u c t o  final que 

no p o s e e  las c a r a c t e r í s t i c a s  de t e x t u r a  d e s e a d a s .

C 5 . 2 . -  Al n i t r u r a r  se p r o d u c e n  n i t r u r o s  a b u n d a n t e s ,  que 

han si d o  i d e n t i f i c a d o s  con " u S i ^ N ^ " .

C 5 . 3 . -  D e s p u é s  del r e c o c i d o  f i n a l ,  la c h a p a  a p a r e c e  l i ­

bre de n i t r u r o s .

C 5 . 4 . -  El h e c h o  que se f o r m e  h e m a t i t a  en la s u p e r f i c i e  

es c o h e r e n t e  con la p r e s e n c i a  de o x í g e n o  co m o  i m p u r e z a  en la 

a t m ó s f e r a  n i t r u r a n t e .  Es t o  e x p l i c a  t a m b i é n  la f o r m a c i ó n  del 

o x i n i t r u r o  " a S i ^ N ^ " .

De lo a n t e r i o r ,  se d e d u c e  que no hay i n f o r m a c i ó n  

s o b r e  la d i s t r i b u c i ó n  ó p t i m a  de p r e c i p i t a d o s  q u e  c o n t r o l a n  

el t a m a ñ o  de g r a n o  p r i m a r i o  y p r o p o r c i o n a n  f u e r z a  i m p u l s o r a  

p a r a  la r e c r i s t a l i z a c i ó n  s e c u n d a r i a .  Por lo t a n t o ,  se s u g i £  

re e x p e r i m e n t a r  con r e c o c i d o s  de s o l u b i l i z a c i ó n .

F i n a l m e n t e ,  se d e b e  p o d e r  c o n t r o l a r  el p o t e n c i a l  

de n i t r u r a  y para e s t o s  e f e c t o s  p u r i f i c a r  el a m o n í a c o  y t r a ­

b a j a r  con m e z c l a s  N H 3 / H £ .
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A P E N D I C E  D

M I C R O S C O P I A  E L E C T R O N I C A  DE P R E C I P I T A D O S  EN Fe-Si

DI.- I n t r o d u c c i ó n .

Co m o  se ha i n d i c a d o  en la p a r t e  m e d u l a r  de la p r e ­

s e n t e  tesi s ,  la i m p o r t a n c i a  f u n d a m e n t a l  de los p r e c i p i t a d o s  

en la f o r m a c i ó n  de la t e x t u r a  de Goss del p r o d u c t o  t e r m i n a d o  

e s t á  c l a r a m e n t e  e s t a b l e c i d a .  Por e s t a  r a z ó n ,  se p r o p u s o  d e ­

t e r m i n a r  m e d i a n t e  la t é c n i c a  de m i c r o s c o p í a  e l e c t r ó n i c a  de 

t r a n s m i s i ó n ,  la n a t u r a l e z a  de d i c h o s  p r e c i p i t a d o s ,  ya que 

la i m a g e n  de c a m p o  c l a r o  de m i c r o s c o p í a  e l e c t r ó n i c a  p e r m i t e  

o b s e r v a r  el t a m a ñ o  y m o r f o l o g í a  de la i n c l u s i ó n  y la t é c n i c a  

de d i f r a c c i ó n  de ár e a  s e l e c t a  e n t r e g a  i n f o r m a c i ó n  c r i s t a l o ­

g r á f i c a  que p e r m i t e  c a r a c t e r i z a r  el p r e c i p i t a d o  e s t r u c t u r a l -  

m e n t e .

C 2.- P r e p a r a c i ó n  de las m u e s t r a s .

El o r i g e n  de las m u e s t r a s  u t i l i z a d a s  en es t a  s e r i e  

de o b s e r v a c i o n e s  fue una c h a p a  de la a l e a c i ó n  1 1 2  p e r o  sin 

el r e c o c i d o  final a alta t e m p e r a t u r a .  Se ha e s t a b l e c i d o  que 

d u r a n t e  ese r e c o c i d o  se p r o d u c e  una d e s u l f u r a c i ó n  de la alea_ 

c i ó n  de tal m a n e r a  que los p o s i b l e s  p r e c i p i t a d o s  de MnS han 

d e s e a p a r e c i d o  q u e d a n d o  sólo el Mn en s o l u c i ó n  s ó l i d a .  Por 

lo t a n t o ,  se s o m e t i ó  a la c h a p a  con la s e g u n d a  l a m i n a c i ó n  en 

frío a un r e c o c i d o  de b a j a  t e m p e r a t u r a  a 800°C d u r a n t e  m e d i a  

hora en a t m ó s f e r a  de h i d r ó g e n o ,  de tal m o d o  de o b t e n e r  sólo 

r e c r i s t a 1 i z a c i ó n  p r i m a r i a .

Para o b t e n e r  l á m i n a s  d e l g a d a s  se u t i l i z ó  el m é t o d o
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l l a m a d o  de la v e n t a n a  (DI), ( D2 ) . La a l t e r n a t i v a  de u s a r  

d i s c o s  a d e l g a z a d o s  m e d i a n t e  "jet" no p u e d e  u t i l i z a r s e  en e s ­

te c a s o  d e b i d o  al c a r á c t e r  f e r r o m a g n é t i c o  de la a l e a c i ó n ,  ya 

que s u p o n e  i n t r o d u c i r  en el m i c r o s c o p i o  una m a s a  c o n s i d e r a ­

ble de m a t e r i a l ,  lo que d i s t o r s i o n a  los c a m p o s  e l e c t r o m a g n é ­

t ic o s  que c r e a n  las l e n t e s  e l e c t r ó n i c a s .

La t é c n i c a  c o n s i s t i ó  e n t o n c e s  en c o r t a r  t r o z o s  de 

c h a p a  de a p r o x i m a d a m e n t e  2 x 2  c m . Se a d e l g a z a r o n  e l e c t r o l í ­

t i c a m e n t e  m e d i a n t e  el D I S A  con el r e a c t i v o  A-2, l u e g o  se bar_ 

n i z a r o n  los b o r d e s  y se a d e l g a z ó  en una s o l u c i ó n  de á c i d o  

p e r c l ó r i c o  al 1 0 % en b u t i l c e l o s o l v e ,  d e b i d a m e n t e  r e f r i g e r a d a ,  

con una c o r r i e n t e  de a p r o x i m a d a m e n t e  100 m A . Se r e c o g i e r o n  

las m u e s t r a s  en f o r m a  de p e q u e ñ o s  t r o z o s  c u y o s  b o r d e s  presen_ 

t a b a n  un e s p e s o r  a d e c u a d o  pa r a  su o b s e r v a c i ó n .

Es t o s  t r o z o s  se m o n t a b a n  e n t r e  dos g r i l l a s  en el 

p o r t a m u e s t r a s  de d o b l e  i n c l i n a c i ó n .  Las o b s e r v a c i o n e s  se 

r e a l i z a r o n  en el m i c r o s c o p i o  P h i l i p s  EM 300 del C e n t r o  Atómi_ 

co C o n s t i t u y e n t e s  con una t e n s i ó n  de t r a b a j o  de 100 Kv.

La c a l i b r a c i ó n  de los a u m e n t o s  y r o t a c i o n e s  c o m o  

a s i m i s m o  la d e t e r m i n a c i ó n  del l a r g o  de c á m a r a  ( c a m e r a  l e n g h t )  

se r e a l i z a r o n  m e d i a n t e  las t é c n i c a s  h a b i t u a l e s  (D3). La iden_ 

t i f i c a c i ó n  de los p r e c i p i t a d o s  se h i z o  c o m p a r a n d o  los v a l o r e s  

o b t e n i d o s  con los de la r e c o p i l a c i ó n  de A n d r e w s  et al. (D4).

D3.- R e s u 1 ta d o s  .

Se d e t e r m i n ó  la p r e s e n c i a  de los s i g u i e n t e s  p r e c i ­

p i t a d o s  :
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D3 . 1 . "aS i 3 N 4 " ( f i g u r a DI)

( f i g u r a D 2 )

D3.2. - MnS ( f i g u r a D3 )

( f i g u r a D4 )

D3 . 3 .
- F e 3 C

( f i g u r a D5 )

D3.4. - S i 0 2 ( f i g u r a D 6 )

D3 . 5 . - 3 S i 3 N 4 ( f i g u r a D7)

D3.6.
F e 16 N 2

( f i g u r a D 8 )

D 4 .- D i s c u s i ó n .

La s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  r e a l i z a d a s  no a r r o j a  una 

c o n c l u s i ó n  c l a r a  s o b r e  la n a t u r a l e z a  de los p r e c i p i t a d o s  pre_ 

s e n t e s  en la a l e a c i ó n .  Los p r e c i p i t a d o s  i d e n t i f i c a d o s  apare_ 

cen en la l i t e r a t u r a  c o m o  p r e s e n t e s  en a c e r o s  (D5), pe r o  no 

se p u e d e  i n f e r i r  n i n g u n a  d i s t r i b u c i ó n  de d i c h o s  p r e c i p i t a d o s  

m e d i a n t e  e s t a  t é c n i c a ,  d e b i d o  al c a r á c t e r  s e l e c t i v o  de la 

m i s m a .  P o d r í a  p e n s a r s e  en a u m e n t a r  el n ú m e r o  de o b s e r v a c i o ­

nes p a r a  t e n e r  una m e j o r  e s t a d í s t i c a  p e r o  hay q u e  t e n e r  p r e ­

s e n t e  que la u t i l i z a c i ó n  de es t a  t é c n i c a  r e q u i e r e  de un t i e m  

po a p r e c i a b l e  de p r e p a r a c i ó n ,  a n á l i s i s  e i n t e r p r e t a c i ó n  de 

los r e s u l t a d o s .
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F i gu ra P l .- Pre ci pi ta d o  aSi^N^.
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F i gu ra D 2 .- P r e c i pi ta do  aSi^N^.
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Figura D 3 •~ P r e ci p i t a do  MnS



M i m

F i g u r a  Dk P r e c i p i t a d o  H nS .
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Figura D 5 •~ P r e c i pit ado  Fe^C.
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Figura D ò .- P re c i p i ta do  S i 0^•
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F i gu ra D 7 •~ P r e c i p i t a d o s  ß S i .
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Figura D8.~ P rec ipi tad os F e 1¿N0 . 
------------ I o z
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