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RESUMEN

Los aceros eléctricos al silicio son materiales ferromagnéticos blandos que poseen la cualidad de
ser magnetizados y desmagnetizados facilmente, ya que presentan ciclos de histéresis estrechos.
Por ende, su desarrollo y estudio es de suma importancia, ya que reducen el consumo energético
en aplicaciones electro-magnéticas. Sus principales aplicaciones son en nucleos para
transformadores, generadores de energia y motores. El presente trabajo de investigacién tuvo como
objetivo principal estudiar el efecto de la adicion simultdnea de Ti y B sobre la microestructura,
propiedades mecanicas, eléctricas y magnéticas de un nuevo acero eléctrico de grano orientado con
3.7% Si, asi como determinar las componentes de textura generadas durante la recristalizacion. Los
aceros se fabricaron en un horno de induccién al vacio, y posteriormente se realizd una serie de
tratamientos de acondicionamiento microestructural que involucraron laminaciones en caliente y
frio, asi como tratamientos de recristalizacion primaria y secundaria. En cada una de las
condiciones los aceros fueron caracterizados metalografica, estructural y mecanicamente mediante
microscopia Optica de luz (LOM), microscopia electronica de barrido (SEM), difraccion de
electrones retrodispersados (EBSD), difraccion de rayos-X (DRX) y microdureza Vickers. Las
propiedades eléctricas fueron determinadas mediante ensayos de potencial termoeléctrico (PTE) y
resistividad eléctrica. La evolucion microestructural de los aceros bajo estudio presentd granos
equiaxiales burdos en condicién de solidificacion (> 700 pm), mientras que en recristalizacion
primaria los granos fueron finos y equiaxiales (< 35 um). En el tratamiento de recristalizacion
secundaria se generd el crecimiento de grano extremadamente burdo (>300 pm). La adicién de Ti
y B tuvo un mejor efecto de refinamiento de grano en la condicion de recristalizacion secundaria.
Se encontraron precipitados inhibidores de diferente naturaleza, tales como AIN, MnS y Ti (C, N),
los cuales tuvieron un efecto positivo en la textura y tamaiio de grano. El analisis de EBSD presento
que el acero microaleado desarroll6 componentes de textura mas cercanas a la Goss. Los resultados
de DRX mostraron que la fase predominante es la ferrita. La microdureza en la condicion final de
recristalizacion secundaria fue ligeramente mayor a 180 HV, y en general la adicion de Ti y B no
presentd un efecto significativo. La conductividad eléctrica en condicion de recristalizacion
secundaria fue ligeramente mas alta en el acero microeleado (7.92 x10° 2'/m™) respecto al de
referencia(4.96x10°0Q/m™).

Palabras clave: Acero eléctrico de grano orientado; elementos microaleantes Ti/B; Laminacioén en

caliente/frio, Recristalizacion primaria y secundaria; Textura Goss
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ABSTRACT
Silicon electrical steels are soft ferromagnetic materials that possess the property of being easily
magnetized and demagnetized, since they present narrow hysteresis cycles. So its research and
development (R & D) is of countless importance matter, since it reduces the energy consumption.
Being this said, its main applications are in cores for transformers, power generators and electric
motors. The main objective of this research is to study the effect of simultaneous addition of Ti and
B on the microstructure, mechanical properties, electric and magnetic properties of a novel
electrical steel of grain oriented with 3.7 % Si, as well as to determine the texture components
during primary and secondary recrystallization. Such steels were manufactured in a vacuum
induction furnace. Afterwards a series of microstructural conditioning treatments were carried out,
involving hot and cold rolling, and primary and secondary recrystallization heat treatments. In each
of the conditions, the steels were characterized metallographic, structural and mechanically using
light optical microscopy (LOM), scanning electron microscopy (SEM), electron backscatter
diffraction (EBSD), X-ray diffraction (XRD) and Vickers microhardness. The electrical properties
were determined through thermoelectric potential and electrical resistivity tests. The
microstructural evolution the studied steels presented coarse equiaxial grains in as-cast condition
(> 700 pm), meanwhile in the primary recrystallization condition the grains were fine and equiaxial
(<35 um). In the secondary recrystallization treatment, grain growth was generated, resulting in
excessively coarse sizes (> 300 um). The addition of Ti and B had a greater grain refining effect in
the secondary recrystallization condition. Inhibitor precipitates of complex nature such as AIN,
MnS and Ti (C, N) were found, which had a positive effect on the size and texture of the grain. The
EBSD analysis showed thar micoalloyed steel developed texture components closer to Goss
texture. The XDR results indicate that the predominant phase is ferrite. The microhardness in the
final condition of secondary recrystallization was slightly higher than 180 HV; and, in general the
addition of Ti and B did not have a significant effectin this property. The electrical conductivity in
the secondary recrystallization condition was slightly higher in the Ti and B microalloyed steel

(7.92 x105 2-1 / m-1) than the reference steel (4.96 x105 02-1 / m-1).

Keywords: Grain oriented electrical steel; Ti and B microalloying element; Hot/cold rolling; Goss

texure; Primary and secondary recrystallization.




Capitulo I: Introduccion {vﬂw!

CAPITULO I. INTRODUCCION

1.1 Introduccion

El desarrollo de los primeros aceros eléctricos comenzé cuando Hadfield publico un trabajo que
mostraba que la adicion de silicio y aluminio en los aceros aumentaba significativamente la
resistencia eléctrica del acero, lo que a su vez disminuia las corrientes parasitas inducidas por el
campo magnético [1]. Actualmente, los aceros utilizados para la fabricacion de aparatos eléctricos
y magnéticos se basan en la adicion de silicio para lograr las propiedades fisicas que exigen los
dispositivos. En general, los aceros eléctricos de grano orientado contienen menos de 0.04% de C
y entre 3 y 6% de Si, asi como contenidos menores de Mn, Al, Cu, S, P, Nb y N [2], donde las
propiedades magnéticas dependen principalmente del porcentaje de silicio, estructura cristalina,
nivel de pureza y tamafio de grano; no obstante, si el porcentaje de silicio es muy elevado el acero
tiende a fragilizarse. Los aceros eléctricos al silicio se clasifican en aceros de grano orientado y de
grano no orientado. Los de grano orientado se caracterizan por tener una estructura cristalografica
tipo Goss, la cual tiene una alta anisotropia y se define por una componente de textura (110) <001>.
Los aceros eléctricos de grano no orientado no poseen una textura especifica [3]. La importancia a
nivel mundial de la fabricacion de este tipo de aceros se debe a que disminuyen la pérdida de
histéresis (resistencia de un material a ser magnetizado) y las corrientes parasitas (campos
magnéticos que se oponen al efecto del campo magnético aplicado), lo cual equivale a bajas
pérdidas magnéticas del nicleo y una alta permeabilidad magnética. Ademads, prolongan la vida
util de los equipos eléctricos, ya que disminuyen el calentamiento por trabajo y facilitan la
refrigeracion [4]. La reduccion del consumo de energia en los aceros de alto silicio los hace ideal
para la fabricacion de nucleos de equipos eléctricos, como transformadores, motores, dinamos y
alternadores [5]. Los aceros eléctricos de grano orientado normalmente tienen un contenido de 3%
de Si, y son procesados de tal manera que las propiedades magnéticas 6ptimas se desarrollan en la
direccion de laminacion, debido a un control estricto de la orientacion de los granos. Debido a la
orientacion especial, la densidad de flujo magnético se incrementa en un 30% en la direccion de
laminacidn, aunque su punto de saturacion magnética se reduce en un 5%. Se utilizan para fabricar
nucleos de transformadores de alta eficiencia y electroimanes [5], es decir, en componentes

magnéticos estaticos.
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1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

El objetivo general de este proyecto de investigacion es disefiar, fabricar y caracterizar

metalografica, estructural, mecénica, eléctrica y magnéticamente aceros eléctricos al silicio de

grano orientando modificados con Ti/B.

1.2.2 Objetivos particulares

1.

10.

Diselar composiciones quimicas de aceros eléctricos al silicio de grano orientado
modificados con Ti/B.

Determinar diagramas teoéricos de fases en equilibrio, metaestables y diagramas de
propiedades tedricas como conductividad eléctrica, resistividad eléctrica y permeabilidad
magnética de aceros eléctricos de grano orientado mediante JMatPro® v 9.1.2.

Fabricar aceros eléctricos al silicio de grano orientado en horno de induccion al vacio.
Disefiar y realizar tratamientos térmicos y termo-mecdnicos de acondicionamiento
microestructural de aceros eléctricos al silicio de grano orientado.

Determinar la naturaleza metalografica de aceros eléctricos al silicio de grano orientado,
mediante microscopia Optica (LOM)

Determinar la naturaleza de particulas inhibidoras (precipitados) de aceros eléctricos al
silicio de grano orientado, mediante microscopia electronica de barrido (SEM-EDS).
Determinar la orientacion cristalografica preferencial (textura) de los aceros al silicio de
grano orientado modificados, mediante ensayos de difraccion de electrones
retrodispersados EBSD (Electron backscatter diffraction).

Determinar la naturaleza estructural de las fases presentes de aceros eléctricos de grano
orientados modificados, mediante difraccion de rayos-X (DRX).

Determinar la resistencia de aceros eléctricos al silicio de grano orientado modificados,
mediante ensayos de microdureza Vickers.

Determinar las propiedades eléctricas y magnéticas de los aceros al silicio de grano
orientado modificados, mediante potencial termoeléctrico, corrientes de Eddy y medicion

de resistividad eléctrica por el método de cuatro puntas.
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1.3 Justificacién

En la actualidad los aceros eléctricos al silicio de grano orientado no se producen en México,
teniendo que importarse principalmente de Estados Unidos y Europa. Los aceros eléctricos de
grano orientado desarrollan una densidad de flujo magnético superior de 30% en direccion de
laminacion, respecto a los aceros eléctricos de grano no orientado. El desarrollo de aceros eléctricos
de grano orientado est4 acorde de las nuevas politicas energéticas y ecologicas que ayudan a mitigar
el problema de la contaminacién ambiental, ya que estos aceros prolongan la vida 1til de los
equipos debido a que disminuyen el calentamiento y facilitan la refrigeraciéon durante el
funcionamiento. Existe poca informacion en la literatura especializada sobre las propiedades de

aceros eléctricos microaleados con T1/B.
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1.4 Hipotesis

Argumentos:
1) El Si mejora las propiedades eléctricas y magnéticas del Fe-(BCC), ya que
disminuye las corrientes parasitas.
i1) Los aceros eléctricos al silicio de grano orientado favorecen la textura preferencial

tipo Goss (110) <001>.

1i1) Los dominios magnéticos se magnetizan mas facilmente en la textura tipo Goss ya
que se encuentran uniformemente orientados en una direccion especifica.

iv) La presencia de particulas precipitadas en aceros eléctricos al silicio refinan el
tamafio de grano y promueven la orientacion cristalografica preferencial.

V) El Ti/B como elementos microaleantes (< 0.20% en peso) son formadores de

particulas precipitadas, que ayudan al refinamiento de grano.

Proposicion:

En base a los argumentos anteriores se espera que la adicion de Ti (0.06% en peso) y B (30 ppm)
como elementos microaleantes del acero al silicio de grano orientado Fe-3.7Si mejore las
propiedades mecdanicas, eléctricas y magnéticas. Asimismo, se espera que las particulas
precipitadas de Ti/B actien como inhibidores para favorecer la orientacion cristalografica

preferencial tipo Goss (100) <001>.
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1.5 Metas cientificas

1. Aportar un nuevo conocimiento sobre el comportamiento metalirgico de los aceros al
silicio de grano orientado modificados con Ti/B.

2. Lograr un refinamiento de tamafio de grano menor de 50 um, con orientacion preferencial
(100) <001>.

3. Obtener una conductividad eléctrica superior a 20x10° Q'em™! (conductividad de referencia
de aceros de grano orientado comerciales).

4. Lograr una permeabilidad magnética de 1.5 T (permeabilidad de referencia de aceros de

grano orientado comerciales).
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CAPITULO II. REVISION BIBLIOGRAFICA

2.1 Aceros eléctricos al silicio

2.1.1 Generalidades

El desarrollo de los primeros aceros eléctricos comenz6 en 1900 cuando Hadfield realizé un trabajo
que consistio en afiadir silicio y aluminio en un acero, provocando un aumento en la resistencia
eléctrica, lo que a su vez disminuyo las corrientes de parasitas [1]. Para 1933 Goss inventd un
proceso de fabricacion de aceros al silicio con orientacion preferencial, el cual involucrdé una
recristalizacion secundaria. Posteriormente, este proceso se desarrollé industrialmente a escala por

la American Roller Mill Company (ARMCO) [6]].

El desarrollo historico de los aceros al silicio de grano orientado se resume en la figura 2.1. donde

se observa como fue la evolucion de las pérdidas en el ntcleo a través de los afios [6].

La importancia de los aceros eléctricos es debido a que pueden incrementar la vida 1til de
dispositivos y equipos eléctricos, asi como disminuir en peso y tamaio las caracteristicas de estos
dispositivos. Esto se debe a la disminucion pérdidas por histéresis y por corrientes parasitas en el

nucleo y al incremento de induccién magnética [4].

Segiin Wiener [7], en 1964 la produccion de energia eléctrica en Estados Unidos era de 850
millones de kWatt h por afio. Alin con pequefias pérdidas de energia, esto equivaldria a grandes
pérdidas millonarias. Actualmente debido a las exigencias en pro del medio ambiente y

econdmicas, se continua trabajando para mejorar la eficiencia de estos aceros.
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Figura 2.1. Desarrollo historico de la reduccion de pérdidas en el nticleo de aceros al silicio [6].

2.1.2 Magnetismo en aceros eléctricos al silicio

Los materiales magnéticos se clasifican principalmente en diamagnéticos, paramagnéticos y
ferromagnéticos. Estos ultimos se caracterizan por magnetizarse con facilidad provocando un
ordenamiento de todos los momentos magnéticos de los dominios al aplicarle un campo magnético,
con la peculiaridad que al retirar el campo queda un magnetismo remanente. Asi mismo los
materiales ferromagnéticos se clasifican en ferromagnéticos blandos y duros, donde los blandos
poseen ciclos de histéresis estrechos lo cual facilita su magnetizacion y desmagnetizacion gracias
a la baja fuerza coercitiva que presentan. Ejemplos de estos materiales son los aceros al silicio. Por
otro lado, los ferromagnéticos duros presentan ciclos de histéresis anchos ya que una vez que han

sido magnetizados es muy dificil desmagnetizarlos y las fuerzas coercitivas que presentan son altas
[8].

La figura 2.2 muestra el ciclo de histéresis de materiales ferromagnéticos blandos y duros. Se

observa como los materiales ferromagnéticos blandos tienen alta induccion magnética utilizando

7
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bajos campos magnéticos. Mientras que ferromagnéticos duros presentan menor induccion

magnética y necesitan campos magnéticos altos.

Setvang
|

(a) (b)

Figura 2.2. Ciclo de histéresis, B= Induccion magnética, H= Campo magnético aplicado. a)

Ferromagnético blando, b) Ferromagnético duro.

2.1.3 Clasificacion de aceros eléctricos al silicio

Existen dos clases importantes en los aceros al silicio, 1) Aceros al silicio de grano orientado, y i)
Aceros al silicio de grano no orientado. Los aceros al silicio de grano orientado son ampliamente
utilizados en la industria debido a sus excelentes propiedades magnéticas y eléctricas. Presentan
pocas pérdidas de energia las cuales se reflejan en ahorros energéticos. Principalmente estos aceros
se utilizan como nucleos de trasformadores eléctricos, pues presentan permeabilidad magnética
alta y baja megnetoestriccion. La calidad de estos aceros depende en gran medida de la orientacion
preferencial, tamafio de grano, espesor y composicion quimica [9]. Los aceros al silicio de grano
orientado presentan una orientacion preferencial, llamada textura Goss (110) <001>, la cual facilita
la magnetizacion [3]. Generalmente el contenido de silicio para aceros de grano orientado es 3 %,
pues el porcentaje minimo para desarrollar textura es de 2.2% de Si, mientras que el maximo
contenido para el caso de aceros comerciales es de 3.4%, ya que por arriba de este porcentaje es
mas dificil deformar [10]. Estos aceros a su vez se pueden clasificar segun el tipo de particulas
inhibidoras, de grado convencional y de alta permeabilidad. La tabla 2.1 muestra la clasificacion

de los aceros al silicio de grano orientado comerciales de acuerdo a sus particulas.
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Tabla 2.1 Clasificacion de aceros al silicio de grano orientado [11].

Clasificacion de aceros de ‘o Tipo de particulas
. Caracteristicas o
grano orientado inhibidoras

Presentan una desorientacion

de 7° en la direccidon <001> MnS

Grado convencional

Tipo 1: AIN+MnS
Presentan una desorientacion

Alta permeabilidad de 3 a 4° en la direccion Tipo 2:MnSe+Sb, Mo
<001>.

Tipo 3: B+N+S o Se

La tabla 2.2 muestra diferentes composiciones quimicas de aceros al silicio de grano orientado

experimentales, segin diferentes autores.

Tabla 2.2. Recopilacion de composiciones quimicas de aceros al silicio de grano orientado.

Composicion (% en peso) Referencia
C Si Mn S P Cu Al Nb N

0.06 3.1 0.16 | 0.013 = --- 0.04 | 002 | -- | 0.015 [11]
0.003 195 002 002 0013 -- 0.004 --  0.0108 [12]
0.057 331 | 0.090 | 0.026 | --- --- --- --- --- [13]
0.005 298 | 0.103  0.017  -- | 0488  -- --- | 0.004

0.005 3.18 | 0.085 | 0.02 --- --- --- 1 0.061 0.005 14l
0.005 3 0.2 0.02 --- --10.027 -~ 0.0083 [15]

Los aceros al silicio de grano no-orientado tienen propiedades magnéticas isotrdpicas, es decir, sus
propiedades seran el promedio de las orientaciones de sus granos. Esto reduce sus costos de
produccion debido a que su acondicionamiento microestructural es menos riguroso que el de los

aceros al silicio de grano orientado. Estos aceros son esencialmente utilizados en maquinas

[0 L
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rotativas, por tal motivo es importante que tengan buenas propiedades de resistencia mecénica,
soldabilidad y conformabilidad [16]. Estos aceros pueden clasificarse de acuerdo a su contenido de

silicio, ya sea de bajo de contenido de silicio 0% a 3%, y alto contenido de silicio mayor de 3%

[10].

2.2 Propiedades de los aceros eléctricos al silicio

2.2.1 Propiedades mecanicas

Las principales propiedades mecanicas de los aceros al silicio son: 1) ductilidad, la cual disminuye
al incrementar el contenido de silicio, ii) dureza, que esta depende de la composicion quimica, y

iii) resistencia a la traccion que depende de la composicion quimica y la microestructura.

Una de las empresas que se dedica a la fabricacion de aceros eléctricos de grano-orientado y no-
orientado es POSCO. Sus productos de acero de grano orientado son: i) PG Core, ii) PH Core y iii)
PHD Core. El acero PG Core presenta una orientacion en la direccion de laminacion, por lo que
posee buenas propiedades magnéticas. Principalmente es utilizado en transformadores de diversos
tamafios. Los aceros PH presentan menor pérdida del nticleo y mayor densidad de flujo magnético.
Es por ello que facilita la disminucion del tamafio de maquinaria. Se utiliza como nticleo de hierro
de transformadores de potencia. El acero PHD Core es un acero que reduce las pérdidas del nucleo
debido a que presenta un refinamiento del dominio magnético trazado con laser, y con ello reduce

la magnetostriccion [17].

Otra compafiia dedicada a la produccion comercial de aceros eléctricos de grano orientado es
ARMCO. Sus productos son: 1) Carlite y i1) Tran-Core H. EL acero Carlite tiene alta permeabilidad
magnética y pocas pérdidas en el nucleo, y es utilizado para todo tipo de transformadores [18]. El
acero Tran-Core es un acero con dominio magnético refinado mediante trazado con laser que

reduce las pérdidas en el nucleo [19].

La tabla 2.3 muestra las propiedades mecanicas en direccion de laminacion de los aceros eléctricos
de grano orientado comerciales de POSCO y ARMCO. Se observa que las propiedades mecanicas

no varian significativamente en ambos aceros comerciales.
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Tabla 2.3. Propiedades mecanicas de aceros eléctricos comerciales de grano orientado [17-19].

Resistenciaa = Limite de
Productos | Espesor

Compafia | comerciales (mm) la traccion elasticidad | Elongaciéon Dureza
P (N/mm>) (N/mm?) (%)

PG-Core 0.30 345 330 12 180 HV

POSCO PH-Core 0.30 345 330 16 181HV

PHD-Core 0.30 345 330 16 183HV

CARLITE - 352 331 9 81 HRA

ARMCO | TRAN- 359 345 B 83 HRA

COR

2.2.2 Propiedades eléctricas

Las propiedades eléctricas de los materiales son aquellas que determinan el comportamiento del
material al pasar una corriente eléctrica. Las principales propiedades eléctricas de los aceros al
silicio de grano orientado son: i) conductividad eléctrica, y ii) resistividad eléctrica. La
conductividad eléctrica los materiales se puede clasificar en tres tipos: conductores,

semiconductores y aislantes [20]. Los aceros al silicio se comportan como materiales conductores.

La tabla 2.4 presenta algunos valores de propiedades eléctricas de aceros al silicio de grano
orientado comerciales de la compafiia POSCO. El acero que presenta menores pérdidas en el nucleo

es el PHD-Core 30PHD095, con 0.68 W/Kga W15/50 y 0.63 W/Kg a W17/50 [17].

Tabla 2.4. Propiedades eléctricas del acero comercial de POSCO [17].

Pérdida del nucleo
Espesor Densidad Resistividad W/Kg
Producto Grado
(mm) (kg/dm3) (Q*m) W15/50 | W17/50
PG-Core 30PG120 0.30 7.65 48 x1078 0.83 1.17
PH-Core 30PH100 0.30 7.65 48 x1078 0.74 0.99
PHD-Core | 30PHD095 0.30 7.65 48 x10® 0.68 0.63

[ L




Capitulo I1: Revision bibliogréafica U-?

Los aceros producidos por ARMCO tienen mayor resistividad. El acero TRAN-CORE H-2
CARLITE DR tiene menores pérdidas del nucleo, con valores de 0.74 W/Kga 1.5 Ty 1W/Kg a

1.7 T. En la tabla 2.5 se observan los valores tipicos de los aceros al silicio de grano orientado de

ARMCO [19].

Tabla 2.5. Propiedades eléctricas de aceros al silicio de grano orientado de ARMCO [18-19].

Pérdida del

) o nucleo W/Kg | Induccién
Espesor | Densidad | Resistividad o
Producto Grado 50 Hz minima a
(mm) | (kg/dm?3) (Q*m)

15T |17T| 800/m, T
CARLITE | M-5/125 0.30 7.65 51x10 0.86 1.25 1.800
H-2
TRAN-
CARLITE
CORE DR 0.30 7.65 50x10® 0.74 1.00 1.880

2.2.3 Propiedades magnéticas

Como ya se ha mencionado anteriormente los aceros eléctricos poseen buenas propiedades
magnéticas debido a que disminuyen las pérdidas de energia en el nucleo, que se refiere a las
pérdidas por histéresis (resistencia de un material para ser magnetizado, poca disipacion de energia
por ciclo), y pérdida de corrientes parasitas (campos magnéticos que se oponen al efecto del campo
magnético) [21]. Cuando los momentos dipolares magnéticos de los atomos de materiales
ferromagnéticos se alinean por si mismos en una direcciéon paralela se generan dominios
magnéticos (region dentro de un material magnético que presenta magnetizacion uniforme). Los
aceros al silicio de grano orientado presentan dos dominios magnéticos, de 180° y 90°, al reducir
el espacio entre la pared (volumen de transicion entre los dominios magnéticos) y el dominio de
180° las corrientes parésitas decrecen, provocando que aumenten los dominios de 180°. En la

figura 2.3 se muestran los espaciamientos de la pared de dominio, usando dominios de 180°.
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Figura 2.3. Refinamiento de dominios de 180° entre paredes mediante la eliminacion de

dominios en la superficie [21].

En un estudio de Arai y colaboradores [22] determinaron las propiedades magnéticas de un acero
eléctrico de grano orientado ultra fino, con 3% de Si, donde el acero fue sometido a un tratamiento
de refinacién de dominio magnético con espesor muy fino de alrededor de 32 um. Bajo estas
condiciones se controla el tamafio de grano y a su vez las propiedades magnéticas, como las
pérdidas por histéresis, por corrientes parasitas y permeabilidad magnética, tal y como se muestra
en la figura 2.4 a). Los autores reportan que el tamano de grano juega un papel importante en las
propiedades antes mencionadas ya que a medida que el tamafio de grano crece, las pérdidas por
corrientes pardsitas incrementan, mientras que las pérdidas por histeresis disminuyen. Se observa
que con tamafio de grano mayor a 2 mm las pérdidas de energia en el niicleo son altas. Por lo que
el tamafio de grano ideal de acuerdo con Arai y colaboradores es de aproximadamente de 0.7 mm.
La figura 2.4 b) muestra la permeabilidad relativa de diferentes aleaciones, donde se observa que
la aleacion con dominio magnético refinado presenta valores de permeailidad mas altos. Asi mismo

se observa que la frecuencia es mas alta con permeabilidades bajas.
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Figura 2.4. Propiedades magnéticas. a) Dependencia de tamano de grano, b) Permeabilidad [22].

Littmann [23] reporta la variacion de las propiedades magnéticas de acuerdo al porcentaje de
silicio. A medida que incrementa el porcentaje de silicio la anisotropia del material disminuye junto
con la saturacion de magnetoestriccion. Mientras que la resistencia aumenta a medida que el
porcentaje de silicio es mayor. También muestra que la temperatura de Curie es mayor cuando el

contenido de silicio es menor como se muestra en la figura 2.5.
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Figura 2.5. Propiedades importantes dependientes del porcentaje de silicio [23].
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La tabla 2.6, muestra la aplicacion de los aceros eléctricos de grano orientado y no orientado segun

Moses [10].

Tabla 2.6. Aplicacion de los aceros eléctricos [10].

Acero de grano no orientado Acero de grano orientado
Aplicacién
Sin silicio Bajo silicio | Alto silicio | Convencional |Alta permeabilidad
Motores pequefios “«—>
Balastros de lamparas “—>
Motores medianos de AC +«—>
Transformadores de AC < >
Transformadores de audio < >
Transformadores de pequefia potencia < >
Maquinas de rotacién grande —
Generedores medianos < >
Transformadores de distribucién < >
Transformadores de potencia -« »

2.4 Sistema Fe-Si

2.4.1 Diagrama de equilibrio Fe-Si

Ohnuma y colaboradores [24] reportaron las fases principales y la presencia de segundas fases de
acuerdo al diagrama Fe-Si. Dichas fases son: austenita, ferrita, fase B, (FeSi) y fase D03 (FesSi),
mientras las segundas fases reportadas son: Fe»Si, FesSis, FeSi, FeSi». La figura 2.6 muestra el
diagrama binario Fe-Si determinado por medio del CALPHAD. Este método consiste en recopilar
resultados termodinamicos experimentales junto con la informacidon experimental de equilibrio de

fases.

2.4.2 Diagramas de precipitacion

Jenkins y colaboradores [25] calcularon los precipitados de un acero eléctrico con 3% Si, mediante
el uso del software Thermocalc. Los precipitados que determinaron fueron M3P, AIN, MnS, M (C,
N), M23Cs y fases de Laves. Tener precipitados en el producto final del acero eléctrico puede afectar

las propiedades magnéticas. No obstante, si se tienen precipitados de tamafio menor a 30 nm no es
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perjudicial en las propiedades magnéticas. La composicion quimica del acero se muestra en la tabla

2.7. La figura 2.7 muestra la formacion de precipitados en un acero eléctrico con 3% Si.
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Figura 2.6. Diagrama binario Fe-Si calculado mediante Calphad [24].

Tabla 2.7. Composicion quimica de acero calculado por Thermocalc [25].

Si

C

Ti

Al

Mn

P

S

\Y

Nb

N

3.0

0.002

0.005

1.0

0.1

0.01

0.003

0.001

0.001

0.002

Fraccion molar de fases en la aleacion

o)

o
EO
I

AlIN

MNM”S
T

T
500

1000

Temperatura (°C)

1500

Figura 2.7. Precipitados de aceros eléctricos con 3%Si [25].
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2.5 Tratamientos térmicos y termo-mecénicos de aceros eléctricos al silicio de grano
orientado

La importancia de los tratamientos térmicos y termo-mecanicos es debido a que comprenden un
cambio en la microestructura y las propiedades del material. Generalmente los tratamientos que se
encuentran involucrados en la fabricacion de aceros eléctricos al silicio son: 1) Tratamiento térmico
de recocido de recristalizacion, ii) tratamiento termo-mecanico de laminacion en caliente, y iii)

laminacion en frio.

2.5.1 Tratamiento termo-mecanico

Los tratamientos termo-mecanicos son tratamientos de acondicionamiento microestructural, que
involucran deformacién plastica con tratamientos térmicos, con el objetivo de transformar una

nueva microestructura recristalizada dindmicamente con mejores propiedades.

Liu y colaboradores [11] realizaron un estudio sobre la evolucion de la microestructura de los
aceros eléctricos de grano orientado. Partieron de una ldmina solidificada de 3.8 mm de espesor
enfriada en agua a temperatura ambiente. La composicion quimica del acero fue; 0.06 C, 3.1 Si,
0.16 Mn, 0.013 S, 0.02 AL 0.40 Cu, 0.015 N (% en peso). Posteriormente realizaron un tratamiento
termo-mecanico a 1100°C hasta un espesor de 2.3 mm, con enfriamiento al aire hasta temperatura
ambiente, donde obtuvieron una microestructura compuesta por grandes granos alargados y

pequetias colonias de granos finos.

En algunos estudios realizados por distintos autores omiten el tratamiento termo-mecanico, ya que
utilizan el método de solidificacion de doble rodillo, que optimiza tiempo y costos. Este método
consiste en la fabricacion de tiras delgadas de hasta 0.2 mm de espesor, partiendo desde el metal

en estado liquido.

2.5.2 Laminacién en frio

Este tratamiento mecanico involucra grandes deformaciones y una gran cantidad de energia
acumulada en el material, debido a la densidad de dislocaciones presentes. Para el caso de los
aceros al silicio de grano orientado este tratamiento ayuda a ir orientando a los granos en la

direccidn de conveniencia.
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En el trabajo de Liu y colaboradores [11], realizaron dos laminaciones en frio, la primera después
de un tratamiento térmico de normalizado hasta un espesor de 0.8 mm. La segunda laminacion fue
después de un tratamiento de recocido intermedio, hasta un espesor de 0.27 mm. La microestructura
obtenida consistio en granos deformados y presencia de una gran cantidad de bandas de corte en el

interior del grano.

Por otro lado Song y colaboradores [26] realizaron cuatro rutas de acondicionamiento
microestructural de laminacién en frio, para un acero eléctrico de grano orientado con 3.32% de
Si. Partieron de una lamina delgada fabricada por el método de solidificacion de doble rodillo la
cual fue sometida a un tratamiento de recocido, para posteriormente ser laminada. La diferencia de
estas rutas fue el porcentaje de deformacion y la cantidad de laminaciones en frio aplicadas. La
ruta I consistié de una laminacion en frio hasta un espesor de 0.27 mm, con reduccion de 88%. La
ruta II considerd dos laminaciones en frio, la primera después del primer recocido y la segunda
después de un recocido intermedio hasta obtener un espesor final de 0.27 mm, con reduccion total
de 138%. La ruta Il también considera dos laminaciones, la primera después del primer tratamiento
de recocido, y la segunda laminacién después de un tratamiento de recocido intermedio hasta
obtener un espesor de 0.27 mm, con una reduccion total de 131%. Para la ruta IV el porcentaje de
reduccion total fue del 128%, y del mismo modo se llevaron dos laminaciones en frio hasta un
espesor final de 0.27 mm. Los resultados que obtuvieron mostraron que las rutas II y III que
consideraron dos laminaciones en frio después de la recristalizacion primaria tuvieron una
microestructura de granos homogéneos y con una textura preferencial Goss en recristalizacion

secundaria.

2.5.3 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacion estatica

El tratamiento de recocido de recristalizacion estitica es un tratamiento que se produce por la
nucleacion de nuevos granos sin deformacion, que crecen y consumen la matriz trabajada en frio.
La velocidad de nucleacion y velocidad de crecimiento para la recristalizaciéon depende de la
cantidad de deformacion aplicada, la temperatura de recocido, tamafio de grano previo y la

temperatura de deformacion.
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2.5.3.1 Recristalizacion primaria

En el tratamiento térmico de recristalizacion primaria se empieza a presentar diferentes
componentes de textura como la fibra y y fibra a. La componente de textura Goss se presenta
débilmente. Estas componentes son de suma importancia para que durante la recristalizacion

secundaria la componente de textura Goss sea la que domine.

La temperatura de tratamiento térmico de recristalizacion primaria del trabajo de Liu y
colaboradores fue a 830°C con tiempo de permanencia de cuatro minutos. Los resultados de las

micrografias de este tratamiento arrojaron granos finos y equiaxiales [11].

En el estudio de Song y colaboradores [26] realizaron un tratamiento térmico de recristalizacion
primaria a 830°C con un tiempo de permanencia de tres minutos. De acuerdo con las rutas de
acondicionamiento microestructural, la ruta que obtuvo una microestructura con granos mas

equiaxiales fue la ruta III, esta ruta es la que tuvo un mayor porcentaje de reduccion de area.

2.5.3.2 Recristalizacion secundaria

Regularmente estos tratamientos se realizan a temperaturas altas y tiempos de permanencia largos
con la finalidad de que la componente de textura Goss que empez6 a formarse durante la
recristalizacion primaria tenga el tiempo suficiente para crecer y al mismo tiempo sea la

componente de textura predominante.

Para dar paso a la recristalizacion secundaria Liu y colaboradores [11] realizaron un recocido a
1200°C durante 20 horas en una atmoésfera de 100% Hz. Los resultados obtenidos demuestran que

si hay componente de textura Goss.

Song y colaboradores [26] también usaron la temperatura de 1200°C para el tratamiento térmico
de recocido de recristalizacion secundaria, pero ellos lo realizaron con un tiempo de permanencia
de 10 horas, utilizando una velocidad de calentamiento lenta de 20°C/h. Los resultados obtenidos

fueron muy positivos, pues se obtuvo una fuerte componente de textura Goss.
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2.6 Efecto de los elementos de aleacion y microaleantes de aceros eléctricos al silicio de grano

orientado

2.6.1 Efecto del silicio

La adicion de silicio en los aceros eléctricos aumenta la resistividad eléctrica lo que se refleja en la
disminucion de corrientes parasitas, y la anisotropia magnética mediante la saturacion magnética,
lo que favorece a un aumento en la permeabilidad magnética. Normalmente el contenido de silicio
en aceros eléctricos es de 3.25% ya que al aumentar el contenido puede causar el agrietamiento en
el material al momento de laminarlo, o bien causar fragilidad en el material. Para el caso de

propiedades mecanicas la ductilidad disminuye al incrementar el contenido de silicio [27].

2.6.2 Efecto del carbono

En el sistema Fe-Si el contenido de carbono promueve la recristalizacion primaria y a la vez
disminuye el tamafio de grano durante la recristalizacion. La composicion regular de los aceros
eléctricos comerciales es de 3% Si y 0.007% C. Con el aumento el contenido de carbono la
resistencia a la tension aumenta. Mientras menor sea el contenido de carbono la fase predominante

sera la ferrita [28].

2.6.3 Efecto del manganeso

En un estudio realizado por Nakayama y colaboradores [29] demostraron que la presencia de
manganeso en aceros eléctricos forma precipitados de MnS que funcionan como inhibidores ante
el crecimiento de grano. El tener precipitados mas finos favorece a la inhibicion del crecimiento de
grano durante el recocido, el tamafio de los precipitados reportados fue de 1 pum. También reportan
que con el aumento del contenido de manganeso las pérdidas en nicleo disminuyen, ya que las

pérdidas por corrientes pardsitas decaen.
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2.6.4 Efecto del azufre

Nakayama y colaboradores [29] también reportaron que el contenido de azufre esta relacionado
con las propiedades magnéticas. Al realizar un estudio sobre diferentes materiales a distintos
contenidos de azufre demostraron que las pérdidas en el nicleo aumentan al incrementar el
contenido de azufre y la induccion magnética disminuye. Ademas, el azufre reacciona con el Mn
para formar precipitados de MnS vy si el tamaio del precipitado es fino ayudara al refinamiento de

grano.

2.6.5 Efecto del titanio

Nakayama y colaboradores [30] realizaron un estudio sobre ¢l efecto del titanio en las propiedades
magnéticas en aceros eléctricos, y reportaron que al incrementar el contenido de titanio el tamafio
de grano disminuye, lo que favorece a la disminucién de pérdidas del nucleo ya que la induccion
magnética es afectada por el tamafio de grano. Con contenidos de titanio menores a 0.016 % este
precipita formando TiC. Mientras que en porcentajes mayores de 0.016 % de titanio se forman

precipitados de (Fe, Ti) que acttian como inhibidores durante el crecimiento de grano.

2.6.6 Efecto del boro

Kim y colaboradores [31] realizaron un estudio del efecto del boro sobre un acero eléctrico con 6.5
% Si. Buscaban mejorar las propiedades de ductilidad para lograr una laminacion mas efectiva, ya
que al tener contenidos de silicio elevados ocasiona pérdidas en la ductilidad del material.
Concluyeron que al utilizar boro como microaleante en cantidad mayor a 530 ppm éste tiende a
segregar en los limites de grano, causando un refinamiento del grano. Sin embargo, para cantidades
menores de 530 ppm el boro no alcanza el nivel critico para poder segregar en los limites de grano.
Por otra parte, también demostraron que la adicién de boro mejora la ductilidad, como se ha
demostrado en otros aceros. Aunque no se conocen bien los motivos, la adicion de B ejerce un
efecto de “pegamento” sobre los limites de grano, que inhibe la aparicion de grietas intergranulares
en caliente. Por otro lado, Fu y colaboradores [32] reportaron que cuando el contenido de B
aumenta de 0 a 0.058% existe un refinamiento en el ancho promedio de granos columnares de un

acero Fe-6.5 %Si en condicion de solidificacion.
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2.7 Inhibidores del acero al silicio de grano orientado

Las particulas de segundas fases que se encuentran dispersas en la matriz del acero al silicio
controlan el tamafio de grano durante la recristalizacion primaria y a su vez promueven la
orientacion preferencial Goss. Debido a este efecto de los precipitados se les conoce como

inhibidores.

2.7.1 Sulfuros de manganeso (MnS)

Los precipitados de MnS se forman desde temperaturas elevadas, actian como inhibidores del
tamafio de grano y propician la orientacion preferencial. Fang y colaboradores [33] sefiala que estas
particulas precipitan principalmente en limites de grano, cuyo diametro aproximado es de entre 40

a 150 nm, favoreciendo el efecto de inhibicion de grano.

2.7.2 Nitruros de aluminio AIN

Otras de las particulas precipitadas que actiian como inhibidores del tamafio de grano y propician
la orientacion preferencial son los AIN, que también se forman a temperaturas elevadas. Aunque,
en el trabajo de Fang y colaboradores estas particulas no fueron observadas antes del tratamiento
de recocido, menciona a que es debido a que la temperatura tiene gran influencia en la precipitacion

de AIN, pues estas particulas se forman a una temperatura mayor que los MnS [33].

2.7.3 Otros inhibidores

Feng y colaboradores [34] estudiaron el efecto del Nb sobre los precipitados de los inhibidores de
los aceros al silicio de grano orientado en un acero con diferentes contenidos de Nb. Demostraron
que el Nb acelera la precipitacion de los inhibidores y acorta el periodo de incubacion de los
precipitados. Esto es debido a que después de la deformacion las particulas inhibidoras como Nb
(C, N), AIN y MnS se encuentran relajadas y dispersas en la matriz, y son inducidas a precipitar y
nuclear principalmente en los limites de grano y en las dislocaciones, lo cual evita el deslizamiento
de dislocaciones. Concluyeron que el Nb acelera la precipitacion de inhibidores y acorta el periodo

de incubacidn, asi como al aumentar el contenido de Nb la temperatura de precipitacion de Nb (C,
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N) incrementa gradualmente. Mientras que los MnS no se ven afectados por los diferentes

contenidos de Nb.
2.8 Orientacion cristalografica preferencial de aceros eléctricos al silicio

2.8.1 Texturas de aceros al silicio de grano orientado

La textura de los aceros eléctricos juega un papel muy importante en las propiedades magnéticas.
Los aceros al silicio de grano orientado presentan una orientacion cristalografica preferencial (110)
<001>. Goss [35] fue quien produjo una textura preferente en laminas recocidas de aceros al silicio,
llamada mas tarde textura de tipo Goss (110) <001>. Se basé en el principio de Honda y Kaya [35]
que reportaron la existencia de anisotropia magnética en Fe, asi como la direccion preferencial de
magnetizacion <100>. Las compaiiias Armco y Nippon Steel fueron las primeras en comercializar
los aceros eléctricos de grano orientado. Estudios demostraron que la textura de tipo Goss se
presenta después de la recristalizacién primaria, sin embargo, después de la laminacion en frio
aparece una textura caracteristica de laminacion en frio: (112) <110> y (111) <110>. En
recristalizacion primaria existe una débil fraccion volumétrica de granos con orientacion Goss y
durante la segunda recristalizacion se presenta el crecimiento de granos Goss a expensas de otros
granos. El crecimiento de los granos es controlado por elementos como Al, N, Mn, S y Se, los
cuales forman precipitados que inhiben el crecimiento de grano [35]. Por otro lado, Gheorghies y
colaboradores [36] estudiaron la evolucion de la textura de los aceros al silicio con composicion
diferente. El contenido de silicio no varid, pero el Nb solo se adicion6 a un acero. Se dieron cuenta
que durante la laminacion en caliente a una temperatura de 1000°C las tres muestras presentaban
una mayor componente de textura de tipo Goss, mientras que a temperaturas mas elevadas de
laminacion la textura Goss disminuy6. Las placas de acero al silicio laminadas en caliente pueden
presentar diferentes texturas entre las que se encuentran (110) <100>, (111) <112>, (112) <110>y
(100) <110>. En la laminacion en frio y recocido de recristalizacion primaria a 920°C se observo
que al tener un mayor tiempo de permanencia la textura Goss es preferente. En el recocido de
recristalizacion secundaria se obtuvo un aumento en el tamafo de grano. Para inhibir el crecimiento
de grano se usaron tres inhibidores diferentes. La muestra que utilizo Nb como inhibidor de
crecimiento de grano obtuvo mejores resultados. La figura 2.8 [37] muestra la textura particular

de los aceros al silicio de grano orientado.

23 L




SN Capitulo I1: Revision bibliogréafica

Direccion de
laminacién

Figura 2.8. Textura de acero al silicio de grano orientado [37].

2.8.2 Textura de fibra a

Las orientaciones de esta fibra se presentan en la misma direccion, [110]. Esta textura comienza

a formarse desde la laminacion en frio. En la tabla 2.8 se observan las orientaciones de la fibra a,

asi como sus angulos de Euler [38].

Tabla 2.8. Orientaciones y angulos de Euler @ de la fibra a [37].

Orientacién

Angulos de Euler [¢p1 ® ¢2]

(001) [110] [0 0 45]
(112) [110] [0 35 45]
(111) [110] [0 55 45]

2.8.3 Textura de fibra y

Es una fibra que no es 6ptima para las propiedades magnéticas. Presenta una componente de textura

que normalmente se presenta en mayor porcentaje después de la recristalizacion primaria. Presenta

un conjunto de orientaciones en el plano (111). La tabla 2.9 muestra la orientacion y angulos de

Euler de la fibra y [39].
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Tabla 2.9. Orientaciones y angulos de Euler de la fibra y [38].

Orientacion Angulos de Euler [¢p1 @ ¢2]
(111) [110] [0 0 45]

(111) [120] [0 13 45]

(111) [011] [30 55 45]

(111) [112] [90 55 45]

Existe una componente de textura a la cual la fibra y y la fibra a se interceptan. Esta componente

es (111)[110]. La figura 2.9 muestra la intercepcion de estas dos componentes de textura [38].

P2 (061[110]

¢ */ | fbora-a (112)[110]
{111)[110]

(111[121] ™

fibra—y &AIDIO11]

Figura 2.9. Espacio de Euler en 3D de las fibras a y y [38].

(1n[112]

2.8.4 Textura Goss

Después del primer tratamiento de recristalizacion primaria, la textura Goss empieza a aparecer
en pequefios porcentajes. Posterior a la recristalizacion secundaria se puede observar un mayor
porcentaje de componente de textura Goss. Song y colaboradores [26] sefialan que la textura Goss
crece a expensas de la componente de fibra y. De aqui se entiende que entre mas componentes de

textura y se tengan durante la recristalizacion primaria, se vera reflejado en el incremento de
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porcentaje de fraccion volumétrica de textura Goss después de la recristalizacion secundaria. La

tabla 2.10 muestra la componente de textura Goss con sus angulos de Euler.

Tabla 2.10. Orientacion y angulos de Euler de la textura Goss [26].

Orientacion Angulos de Euler [¢p1 @ ¢2]
(110) [001] [90 90 45]
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CAPITULO IIl. DESARROLLO EXPERIMENTAL
La figura 3.1 muestra el diagrama del procedimiento experimental del acero eléctrico al silicio de

grano orientado de este trabajo de investigacion.

Fabricaciénde aceros eléctricos
al silicio de grano orientado

!

Disefio de
composicidén quimica
del acerc

[ Predicciones JMatPro® v 9.1.2 ]

4

Fabricacion del acero en
horno de induccién al vacio

g
[ Corte de lingote ]

¥

‘ Analisis quimico por ’

espectrometriade

chii:a

‘ Disefio de tratamientos ’

de acondicionamiento
microestructural

Primera Primera e
Solidificacion laminacion en | Segu_r]da laminacién en | S_egu_qda Recristalizacion
. aminacion en ) aminacion en primaria y secundaria
caliente caliente frio frio

L

L Caracterizacion metalografica: ’

Microscopia optica (LOM)
Microscopia electrénica de barrido (SEM)

]

Caracterizacion ’

estructural:
Difraccion de rayos-X (DRX)

4

‘ Caracterizacion mecanica: ’

Microdureza Vickers

¥

‘ Determinacion de texturas: ’

Difraccion de electrones
retrodispersados (EBSD)

[ ]

Mediciénde propiedades eléctricas y magnéticas
Potencial termoeléctrico.
Medicién de resistividad eléctrica

Figura 3.1. Diagrama de flujo de fabricacion y caracterizacion de aceros al silicio de grano

orientado.
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3.1 Composicion quimica de aceros eléctricos al silicio

Para el desarrollo de este proyecto de investigacion se fabricaron dos aceros eléctricos al silicio de
grano orientado, de diferente composicion. El primer acero fabricado fue el de referencia, cuya
composicion en % en peso fue Fe-3.7 Si, mientras que el segundo acero fue microaleado con Tiy
B, su composicion en % en peso fue Fe- 3.7 Si- 0.06Ti- 0.0030B. La composicion quimica de los
aceros bajo estudio fue seleccionada con la finalidad de mejorar las propiedades eléctricas y
magnéticas. Donde el contenido de silicio fue ligeramente mayor a los aceros eléctricos de grano
orientado comerciales (3-3.5% Si). Los porcentajes de Ti y B se eligieron en base al efecto

microaleante efectivo (< 0.20%).

3.2 Predicciones JMatPro ® v 9.1.2

JMatPro® v 9.1.2 es un software de simulacion que se utiliza para calcular las propiedades de las
aleaciones mediante modelos termodindmicos. Mediante este software se calcularon: 1) Diagramas
de equilibrio de fase estable y metaestable, i1) Propiedades mecénicas, i1) Propiedades termo-fisicas

y fisicas, iii) Propiedades eléctricas y magnéticas.

3.2.1 Diagramas de equilibrio de fase

Para el célculo de los diagramas de equilibrio de las aleaciones a estudiar se utilizé el software
JMatPro ® v 9.1.2, con el objetivo de identificar las fases y compuestos de ambos sistemas, asi

como para analizar su comportamiento en condiciones de enfriamiento lento.

3.2.2 Diagramas metaestables

Los diagramas metaestables del acero de referencia y el microaleado con Ti/B se calcularon
mediante el uso del software JMatPro ® v 9.1.2. Con la ayuda de estos diagramas metaestables se
pudo analizar el comportamiento de estas aleaciones en condiciones fuera del equilibrio

termodindmico, es decir a velocidades de enfriamiento rapido.
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3.2.3 Propiedades termo-fisicas

Con la prediccion de las propiedades termo-fisicas se pudo estudiar y comparar entre las dos
aleaciones cudl presenta mejores propiedades de acuerdo a su composicion quimica. Para la
prediccion de las propiedades se usé el software JMatPro ® v 9.1.2. Dentro de las propiedades
termo-fisicas que se calcularon se encuentran: coeficiente de expansion térmica, entropia, energia
libre de Gibbs, capacidad calorifica, difusividad liquida, viscosidad liquida, volumen molar,
coeficiente de Poisson, calor especifico, conductividad térmica, densidad, modulo de corte, tension

superficial y médulo de Young.

3.2.4 Propiedades eléctricas y magnéticas

Las propiedades eléctricas y magnéticas también fueron calculadas en JMatPro ® v 9.1.2 para cada
aleacion de acuerdo a su composicion quimica, donde se pudo determinar qué aleacion presenta
mejores propiedades eléctricas y magnéticas. Las propiedades calculadas con este software fueron:

conductividad eléctrica, resistividad eléctrica y permeabilidad magnética.

3.3 Fabricacion de aceros eléctricos al silicio

3.3.1 Materias primas

La materia prima que se utilizé fue chatarra de Fe de alta pureza en forma de bloc, aglomerados de
silicio electrolitico, aglomerados de Fe-Ti y granulos de boro de aproximadamente 3 mm. Los blocs
fueron limpiados para remover el 6xido en la superficie para evitar contaminacion durante la fusion.
Una vez que los blocs fueron limpiados todos los elementos fueron pesados en una balanza de
precision electronica de marca OHAUS para asegurar el peso correcto. La tabla 3.1 muestra la
composicion quimica de las materias primas que utilizaron para la fabricacion de los aceros al
silicio. La figura 3.2 muestra las materias primas usadas para la fabricacion de acero eléctricos al
silicio de grano orientado. Para la colada de los aceros se fabricaron dos lingoteras de placa de
acero. Las dimensiones de la placa fueron de 1.27 cm de espesor por 15 cm de altura. Las

dimensiones de las lingoteras se muestran en la figura 3.3.
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Tabla 3.1. Composicion quimica de las materias primas.

Materia o
) Composicion quimica (% en peso)
prima
B C Al Si P S Ca Ti V Mn Fe
Chatarra LC | ---- | 0.031 ---- | 0.037 0.08  0.013  ---- | --- 0.011 0.127 | Bal.
Si
. - | - 0.097 199.69 - | - 0.013 --| - | - 0.196
electrolitico
Fe-Ti SN U U (U U D U 71 T

'

Chatarra de Fe

Silicio

electrolitico ii

Figura 3.2. Materias primas para la fabricacion de aceros eléctricos al silicio de grano orientado.
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Figura 3.3. Dimensiones de lingotera (cm).

3.3.2 Calculo de carga

Para el calculo de carga se tom6 en cuenta no sobrepasar la capacidad méaxima del crisol del horno
de inducciodn al vacio y del volumen de la lingotera. La tabla 3.2 resume el calculo de carga para

la fabricacion del acero Fe-3.5 Si y el acero Fe- 3.5 Si- 0.06 Ti- 0.003 B.

Tabla 3.2. Calculo de carga de aceros al silicio de grano orientado.

Acero Materia prima Contenido (g) Carga total (g)
_ Chatarra LC 6490
Fe-3.5Si

Si electrolitico 242.17 6732.17

Chatarra LC 5566

_ _ Sié 207.8

Fe-3.5 Si-0.06 Ti-0.003

8 Fe-Ti 4.68 5778.65

B 0.1733
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3.3.3 Proceso de fabricacion en horno de induccion al vacio

Una vez que se limpid y pesd la materia prima se realizé la fusion del acero en un horno de
induccion al vacio de la marca Inductotherm ubicado en el Laboratorio de Fundicion del [IMM-
UMSNH. Inicialmente se coloco la chatarra de Fe dentro del crisol de zirconia, y sobre ésta se
coloco el silicio. Para el caso del acero microaleado con Ti/B, éstos se agregaron después de que
la chatarra y el silicio se fundieron. Primero, se agregd el titanio y subsecuentemente el boro. Las
dimensiones del lingote que se obtuvieron fueron 15 cm de altura x 10 cm de ancho x 5 cm de

espesor. La figura 3.4 muestra el lingote del acero eléctrico al silicio de grano orientado.

Figura 3.4. Fabricacion de aceros eléctricos al silicio de grano orientado.

3.3.4 Analisis quimico

El andlisis quimico de los dos aceros eléctricos al silicio de grano orientado se realiz6 mediante
espectroscopia de emision por chispa en un equipo Q4 TASMAN BRUKER. Este es un equipo
estandarizado que permite la deteccion de elementos quimicos. Su principio es la obtencion de
chispas entre dos electrodos, que produce un plasma de vapor en el catodo, permitiendo la deteccion
de elementos quimicos. Se utilizaron dos patrones estandarizados para el andlisis quimico de los
aceros, debido a que no se tiene un patron especifico para aceros al silicio. Los patrones utilizados

fueron los de aceros de baja aleacion AISI 4130 y aceros de alto Mn. El contenido de silicio también
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se corrobord mediante SEM-EDS en el microscopio electronico de barrido equipo JEOL modelo
JMS-6400 del IMM-UMSNH. La figura 3.5 muestra el acero al silicio de grano orientado después

del analisis quimico.

Figura 3.5. Muestra de analisis quimico mediante espectrometria de chispa en acero al silicio de

grano orientado.

3.4 Tratamientos térmicos y termo-mecanicos

3.4.1 Tratamiento termo-mecéanico

Con el objetivo de reducir el espesor de las muestras y eliminar la microestructura de solidificacion,
se realizd una primera laminacion en caliente a 1150° C a una velocidad de calentamiento de
350°C/h. Después de la laminacion las muestras se dejaron enfriar en horno apagado. Las muestras
fueron recubiertas con pintura de zirconia para protegerlas de la oxidacion durante el tratamiento.
El calentamiento se realizd en un horno tipo mufla de marca Nabertherm y las laminaciones en
caliente se realizaron en un laminador reversible T.J Pigott-Engineers MOD 6559102. Después de
este tratamiento se realizd una segunda laminacion a 950°C a una velocidad de calentamiento de
350°C/h y enfriamiento en horno apagado. El procedimiento que se utilizd para preparacion de
muestras fue el mismo que para la primera laminacion en caliente. El porcentaje de reduccion
obtenido de la primera laminacién en caliente fue de 66.5%, obteniéndose un espesor de 3.3 mm.
Para la segunda laminacion en caliente el porcentaje de reduccion fue 62%, obteniéndose un
espesor de 1.3 mm. La figura 3.6 muestra los ciclos de tratamiento termo-mecanico de laminacion

en caliente.
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Figura 3.6. Ciclo de tratamiento de laminacion en caliente.

En la figura 3.7 se observa la laminacion en caliente de aceros eléctricos al silicio de grano

orientado.

Figura 3.7. Laminacion en caliente de aceros eléctricos al silicio de grano orientado.
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3.4.2 Laminacion en frio

La laminacion en frio es un proceso de deformacién que propicia el aumento en la dureza en el
material debido a la formacion de subestructuras y dislocaciones. Este tratamiento se realizo
después de la segunda laminacion en caliente en un laminador reversible T.J Pigott-Engineers
MOD 6559102 a temperatura ambiente. A partir de la segunda laminacién en caliente se llevaron
a cabo dos rutas diferentes de acondicionamiento microestructural, las cuales se denominaron como

R1yR2.

e RI1: Consistié en hacer dos laminaciones en frio, la primera con un porcentaje de reduccion
de 47.7%, obteniéndose un espesor de 0.68 mm. Posteriormente se realizo una segunda
laminacion en frio con un porcentaje de reduccion de 33.83%, con espesor final de 0.45
mm. Después de estas laminaciones se continudé con el tratamiento de recristalizacion
primaria y secundaria. Este ciclo se puede observar en la figura 3.8.

e R2: Esta ruta consiste en una laminacion en frio intermedia entre la recristalizacion primaria
y secundaria. La primera laminacion en frio se llevdo a cabo después de la primera
laminacion en caliente con un porcentaje de reduccion de 47.7%, obteniéndose un espesor
de 0.68 mm, posteriormente se realizd el tratamiento de recristalizacién primaria y se
continud con la segunda laminaciéon en frio con un porcentaje de reduccion de 33.83%,
hasta lograr un espesor de 0.45 mm. Finalmente se realiz6 el tratamiento de recristalizacion

secundaria. En la figura 3.9 se puede observar el ciclo de tratamiento de la ruta 2.

3.4.3 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacion primaria

Un pre-requisito para realizar este tratamiento es la deformacion plastica en frio, pues de esta
depende el resultado de la microestructura del tratamiento térmico de recocido de recristalizacion
estatica. En este tratamiento se generan granos a partir de los ya existentes ocasionando que el

tamafio de grano se vuelva mas fino.

Este tratamiento se llevd a cabo en un horno tipo mufla RHF 1500 CARBOLITE. En este
tratamiento se recubrieron las muestras con pintura de zirconia para protegerlas de la oxidacion.
Este tratamiento de recocido de recristalizacion primaria se realiz6 a 830°C, con una permanencia

de 4 minutos a una temperatura de calentamiento de 350°C/h, y enfriamiento en agua. Ambas rutas
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siguieron este ciclo de recocido de recristalizacion primaria. En las figuras 3.8 y 3.9 se observa el

ciclo tratamiento para las diferentes rutas (R1 y R2).

3.4.4 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacién secundaria

El objetivo de este tratamiento térmico es desarrollar el grano Goss para que en toda la
microestructura se tengan granos de orientacion cristalografica preferencial. El tratamiento de
segunda recristalizacion se realiz6 en el horno tipo mufla de marca Nabertherm a 1200°C, con una
velocidad de calentamiento de 350°C/h, con una permanencia de 3.5 horas, posteriormente un
enfriamiento en agua. Antes de hacer el tratamiento se fabricaron pequenas cajas de ldmina de
metal de 2 mm de espesor para proteger las muestras de la oxidacion. Las dimensiones de dichas
cajas fueron: 60 mm de largo x 55 mm de espesor x 5 mm de alto. Tanto las muestras como las
cajas fueron recubiertas con pintura de zirconia. Este tratamiento fue el mismo para R1 y R2. En

las figuras 3.8 y 3.9 se observa el ciclo de tratamiento de R1 y R2.

T(°C)
1200°C
1200
830°C
830
=
S m o 3.5horas |T
° S o x
(=) =g It 3.
~ ) ) ™ 3
4 min 3 o
1] 3
1 o
o o
1] =1
> Q
O o
RA=81.5% 2 5
"AANAANS @
Tiempo

Figura 3.8. Ciclo de tratamiento térmico de recristalizacion primaria y secundaria R1.
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Figura 3.9. Ciclo de tratamiento térmico de recristalizacion primaria y secundaria R2.

3.5 Caracterizacion metalogréafica

3.5.1 Preparacion de muestras

Para la preparacion metalografica de aceros al silicio de grano orientado se siguieron los siguientes

pasos:

1. Se cortaron secciones del material con dimensiones de 10 mm x 10 mm. Posteriormente se
rectificé en la rectificadora de marca EQUIPTOP modelo ESG-3A818 del Taller de
Maquinas y Herramientas del IMM-UMSNH.

2. Con el fin de remover el material no deseado que se encuentra en la superficie de la muestra,
cada muestra se desbasto con lijas de SiC, desde lija burda de granulometria 600 hasta llegar
a la lija mas fina de granulometria 2000, lubricando con agua.

3. Después del desbaste con lija las muestras se sometieron a un pulido para dar el acabado

espejo, con panos de la marca LECO y pastas de diamante de 9, 6, 3, 1 y 0.1 micras. Para
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cada pafio se utilizé una pasta de diamante con tamafio de particulade 9, 6, 3, 1 y 0.1 micras,
lubricando con lubricante de la marca LECO diluido con alcohol.

4. FEl reactivo quimico que se utilizé para revelar la microestructura fue nital al 3%. Las
muestras se sumergieron en nital durante un tiempo aproximado de 40 segundos para cada

condicion e inmediatamente se secaron con aire frio.

3.5.2 Microscopia 6ptica (LOM)

Después del ataque quimico, las muestras se llevaron al microscopio optico de luz de marca ZEISS,
donde se tomaron imagenes a 5X, 10X, 20X, 50X y 100X, las cuales posteriormente fueron
analizadas para determinar la microestructura, las fases presentes, morfologia de los granos y

tamafio de grano promedio.

3.5.3 Microscopia electronica de barrido (SEM-EDS)

Las muestras fueron analizadas mediante microscopia electronica de barrido en el equipo JEOL
modelo JMS-6400 y FEG-SEM 7600F del IMM-UMSNH. Se identificaron las fases presentes y
morfologia de los granos, se realizaron analisis quimicos puntuales en la matriz, limite de grano y
en algunas particulas. También se realizaron mapeos quimicos elementales de particulas complejas

y se analizaron algunos precipitados como AIN, MnS y Ti (C, N) entre otros.

3.6 Caracterizacion por difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)
Mediante esta técnica se determinaron las componentes de textura de los aceros al silicio de grano
orientado. La preparacion de muestras para la caracterizacion por EBSD se llevo a cabo de acuerdo

a los siguientes pasos:

e Se cortaron muestras de dimensiones menores de 9 mm de largo x 9 mm de ancho x 9 mm
de espesor.

e Posteriormente estas muestras se desbastaron con lijas de SiC que fueron desde la
granulometria de 400 a 2000, lubricando con agua y limpiando la muestra con alcohol y

aire frio.
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5. Después se realizé un pulido con pastas de diamante de 9 hasta 0.1 micras, lubricando con

lubricante de la marca LECO diluido con alcohol, hasta lograr el pulido espejo. Las

muestras se limpiaron con alcohol y aire frio.

e Finalmente se realiz6 un pulido extra fino con silica coloidal de tamafio de particula de 40

nm por 20 minutos, lubricando con agua destilada. La limpieza de las muestras fue con

agua destilada y aire frio.

Estos ensayos se realizaron en un microscopio electrénico de barrido FEG-SEM 7600 con

detector EBSD € Flash HD. Las condiciones de trabajo para realizar los ensayos de EBSD se

resumen en la tabla 3.3.

Tabla 3.3. Condiciones de trabajo para ensayos de EBSD.

Condicion Valor
Resolucion 1080000 pixel
Tamaifio de mapa 163900 um?
Tiempo de operacion 2:08 h
Tiempo de exposicion 7 ms
Voltaje 15 kV
Inclinacion de detector 4.35°

Para el andlisis de datos por EBSD se utilizo el programa Bruker Sprit 2.1. Mediante este programa

se pudieron construir los mapas de orientacion, andlisis de texturas, mapa de fases, mapa de Euler,

andlisis del tamafio de grano y desorientacion.

Para conocer las componentes de textura se necesitd de una serie de ecuaciones que permite

transformar los angulos de Euler establecidos en las funciones de densidad de orientacion ODF a

indices de Miller. Estas ecuaciones permiten conocer los planos y direcciones cristalograficas de

las componentes de textura de mayor intensidad, donde existe una orientacion preferencial. Estas

ecuaciones se muestran en la tabla 3.4.
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Tabla 3.4. Relaciones de conversion de angulos de Euler a indices de Miller [40].

Planos

Direcciones

h = seng * seng?2.... (1)

u = cos@pl x cosp2 — senpl * sen@2 * cosg...... 4

k = seng * cosp?2... (2)

v = —cos@l * senp2 — sengl * cos@2 * cosq.... (5)

(3) | w=sengl * seng

3.7 Caracterizacion estructural

3.7.1 Difraccion de rayos-X (DRX)

La caracterizacion estructural se realizd6 por medio de difraccion de rayos-X, usando un

difractometro modelo D8 Advance Bruker del IIMM-UMSNH con el objetivo de identificar las

fases presentes en los aceros al silicio de grano orientado. La preparacion de muestras para realizar

el ensayo consistidé de un desbaste con lijas de SiC desde granulometria 800 hasta 2000 y

posteriormente un pulido con pasta de diamante de 9 y 6 um. Las condiciones en los cuales se

llevaron a cabo los ensayos de difraccion de rayos-X de los aceros, consistieron de un incremento

de 0.03° de 20 y un tiempo por paso de 3 segundos, utilizando la radiacion de cobre a. Las muestras

se corrieron en el angulo de difraccion 26 de 40° a 120°. Para el anélisis de fases e identificacion

de planos del acero de referencia y el microaleado con Ti/B se usaron las tarjetas de difraccion que

se muestran en la tabla 3.5.

Tabla 3.5. Tarjetas de difraccion para identificacion de fases obtenidas mediante Copryright ©
Bruker AXS 2009-2018 v7.3.1.

Fe-Si Fe-Si-Ti-B
03-065-6323 04-016-6266
00-003-0401 01-081-9116
01-081-9116 00-047-0718
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3.8 Caracterizacion mecanica

3.8.1 Microdureza Vickers

La caracterizacion mecanica constd de hacer ensayos de microdureza Vickers. La cual consiste en
un indentador de diamante de forma piramidal de dngulo de 136°, que realiza pequenas huellas
sobre la superficie de la muestra. Las diagonales de estas huellas son medidas y con esto se obtiene
el valor de dureza. Se utilizé un equipo Wilson Hardness Tukon 1102 para la caracterizacion
mecanica. La carga utilizada para el ensayo de las muestras fue de 1kg, donde se realizaron 25
indentaciones por muestra, con un tiempo de 15 s por indentacion. La distancia entre huellas fue
de 2'2 d de huella. Se reporto el valor promedio con su desviacion estandar correspondiente. Los

ensayos se realizaron bajo la norma E384 de ASTM [41].

3.9 Caracterizacion de propiedades eléctricas

3.9.1 Potencial termoeléctrico

La técnica de potencial termoeléctrico es un ensayo no destructivo que se basa en el efecto Seebeck.
Mediante esta técnica se puede monitorear el potencial termoeléctrico en materiales metalicos
conductores afectados por los diferentes tipos de defectos en la red atdmica como son los d&tomos
en solucion solida, precipitados y dislocaciones [42]. La figura 3.10 [43] muestra un diagrama
esquematico del efecto Seebeck donde se observa como los electrones viajan de una region caliente
de alta energia hacia una region fria de baja energia, existiendo un flujo de electrones que va
dejando iones metalicos positivos en la region caliente y acumulacion de electrones en la region
fria. Lo cual forma un voltaje entre la region caliente y fria, donde el potencial es positivo en la
region caliente. El diferencial de potencial debido a la diferencia de temperatura es llamado efecto

Seebeck [44].

Debido a que el ensayo de potencial termoeléctrico tiene una penetracion de seis veces el radio de
la punta, la penetracion del ensayo fue de 4.5 mm. Por esta razon fue necesario seleccionar las
muestras de mayor espesor para que la penetracion del potencial no sobrepasara el espesor de la
muestra y causara alguna alteracion en el resultado. Las muestras analizadas fueron las siguientes:
Condicion de solidificacion con espesor de 9 mm y condicidon de primera laminacion en caliente

(LAM C1), con espesor de 6 mm. La preparacion de muestras consistio en hacer un rectificado
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para asegurar caras paralelas y posteriormente se realizé un desbaste con lijas de SiC de 800 a
1200. El equipo utilizado fue un Thermo-Sorter Walker Scientific Inc, del Laboratorio de Ensayos
no Destructivos del IMM-UMSNH (figura 3.11). Se utiliz6 el método de dos puntas, las cuales
fueron de cobre y oro. La punta de cobre se trabajo a temperatura ambiente, mientras que la de oro
fue a 50°C. Se realizaron 50 mediciones por muestra y se promediaron los valores. Se realiz6 un
ajuste lineal con los valores medidos de potencial termoeléctrico relativo, asi como el coeficiente
de correlacion. Se utilizd la ecuacion de la recta (ecuacion 7), donde se despejo el potencial

absoluto “x” (uLV/°C), y de acuerdo a las lecturas de potencial “y” (LV) se sutituyeron los valores.

Flujo de portadores de carga /AT

Region fria
V-
iy
(A &) ;

Region caliente &

Figura 3.10. Diagrama esquematico del efecto Seebeck [42].

Figura 3.11. Equipo de potencial termoeléctrico.

Y = —13.78% +40.735. . reeeeeeeeeeieeeeeeeaeee, (7) [44]
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3.9.2 Medicion de resistividad eléctrica por el método de cuatro puntas

El método de cuatro puntas o método de Kelvin permite conocer la resistividad de cualquier

material semiconductor y conductor, ya sea en peliculas delgadas o gruesas, con mediciones de

impedancia eléctrica utilizando un voltimetro y un amperimetro para mediciones mas exactas de

resistencia. La configuracion de la sonda consta de cuatro puntas metélicas de tungsteno con un

espaciado igual de 1 mm. Se utiliza una corriente de alta impedancia para suministrar corriente a

través de las sondas externas, y un voltimetro mide el voltaje a través de las sondas internas para

determinar la resistividad de la muestra (figura 3.12 b)) [45]. El equipo que se uso para este ensayo

fue un 2450 SourceMeter® del Instituto de Materiales de UNAM campus Morelia. La figura 3.12

muestra el equipo utilizado y el arreglo de las cuatro puntas.

Wo saript

~ ’@__0 491 mV

| +045.998mA

e

Figura 3.12. a) Equipo de medicion de resistividad eléctrica, b) Arreglo de cuatro puntas.

La preparacion de muestras consistié en desbastar con lijas de SiC desde granulometria 400 hasta

1500, para eliminar los 6xidos de la superficie. Las condiciones analizadas en ambos aceros fueron:

TTRC1 R2, TTRC2 R1, TTRC2 R2. La ecuacion 8 se utilizo para determinar la resistividad

eléctrica.

_nt
T m2

(

%4

I

)

(8)[45]

donde: t= espesor de la muestra, [=intensidad de corriente, V= voltaje. La relacion (V/I) es igual a

la resistencia que ofrece el material ante el paso de corriente.
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La tabla 3.6 muestra los parametros utilizados para realizar los ensayos de resistividad eléctrica.

Tabla 3.6. Parametros de ensayos de resistividad eléctrica.

Parametro Valor
Voltaje limite (V) 0.1
Corriente inicial (mA) 0
Corriente final (mA) 500
Incremento (mA) 1
Tiempo de espera (s) 1
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CAPITULO IV. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Composicion quimica de aceros eléctricos

La composicion quimica de los aceros eléctricos al silicio de grano orientado de referencia y
microaleado con Ti/B se muestra en la tabla 4.1. Primeramente, se considerd que el porcentaje de
silicio de los aceros eléctricos de grano orientado fuera de 3.5%, pero para asegurar que no hubiera
pérdidas durante la fusion se increment6 el contenido de silicio durante el balance de carga, lo cual
se ve reflejado en la composicion quimica de los aceros, ya que no hubo pérdidas del silicio durante

la fusion.

Tabla 4.1. Composicion quimica de aceros eléctricos al silicio de grano orientado (% en peso).

Acero . )

) C Si | Mn Al Cu P S Ti B N Fe
eléctrico
Fe-3.7Si 0.015 3.7 | 0.1 | 0.0052 | 0.0059 | 0.015 | 0.002 | ----- | ----- <0.002 | Bal
Fe-3.7Si-
0.06Ti- 0.015 | 3.7 | 0.1 | 0.0052 | 0.0059 | ----- | --—-- 0.06 | 0.003 | <0.002 | Bal
0.003B

4.2 Resultados JMatPro® v 9.1.2

4.2.1 Diagramas de equilibrio

La figura 4.1 a) muestra el diagrama de equilibrio de fases del acero Fe-Si calculado mediante
JmatPro ® v 9.1.2. Partiendo desde la zona totalmente liquida a 1500°C el primer solido en
formarse es la ferrita-o, la cual es la fase predominante segun el diagrama, pues se forma desde el
estado liquido a 1480°C y se mantiene hasta el estado so6lido a bajas temperaturas. La figura 4.1
b) muestra un acercamiento del mismo diagrama, donde se pueden observar la presencia de otras
fases en menor porcentaje. Después de la formacion de la ferrita, se forman MnS a una temperatura

aproximada de 1300°C, y prevalece hasta temperatura ambiente. Justo cuando se estabiliza el MnS
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aparece el AIN a una temperatura de 1050°C, y se mantiene hasta temperatura ambiente. Conforme
la temperatura va disminuyendo existe la formacion de algunas fases y compuestos como lo son;
Cu, FesB. La figura 4.1 c) muestra el diagrama de fases en equilibrio del acero microaleado con
Ti/B. La fase totalmente liquida se presenta a 1500°C y a partir de ésta la primera fase en formarse
es la ferrita-o a 1480°C. Al igual que en el acero de referencia la fase ferrita es la predominante. En
la figura 4.1 c) se observa un acercamiento del diagrama de fases en equilibrio del acero Fe-3.7Si-
0.06Ti-0.003B. Inmediatamente después de formarse la ferrita la segunda fase en formarse es un
nitruro metalico, cuya naturaleza es TiN el cual a 1110°C se descompone para formar Ti (C, N), el
cual prevalece hasta temperatura ambiente. El tercer s6lido en formarse es un compuesto complejo
de titanio cuya naturaleza es Ti4C>S>, que permanece hasta temperatura ambiente. A 1250°C se
forma un compuesto complejo de boro TiB>C3» que persiste hasta temperatura ambiente. En

menores porcentajes también se encuentran MnS, AIN, Cu.

En el estudio del diagrama en equilibrio Fe-Si de Ohnuma y colaboradores [24] reportan que a
porcentajes menores del 10% de Si, la fase dominante es la ferrita, y solo una pequefia region es
fase austenita. De acuerdo al diagrama de Ohnuma y colaboradores, para la composicion 3.7% Si
de los aceros bajo estudio, la fase invariante del sistema es la ferrita. En la figura 4.1 se observa el
diagrama de equilibrio determinado mediante JMatPro ® v 9.1.2, donde se observan todas las fases
que pueden formarse con tiempos extremadamente altos (velocidades de enfriamiento
extremadamente bajas). Sin embargo, a temperaturas bajas es improbable la formacion de todas las
fases previstas en estos diagramas, debido a que existe poca difusion y la cinética de precipitacion

se ve afectada por el tiempo y temperatura.
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Figura 4.1. Diagramas de fases en equilibrio calculados mediante JMatPro ® v 9.1.2. a-c) 0-
100%, b) 0-0.30%, d) 0-0.08%

4.2.2 Diagramas metaestables

Bajo condiciones de enfriamiento sumamente rapidas el acero de referencia solo muestra 3 fases
presentes. Siendo la ferrita la que predomina desde el estado liquido a altas temperaturas, hasta
temperatura ambiente. Las otras dos fases presentes en este sistema son MnS y AIN. La figura 4.2
a) muestra el diagrama metaestable del acero Fe-3.7Si. La figura 4.2 b) muestra el diagrama
mestaestable del acero Fe-Si a bajos porcentajes. Se observa que MnS y AIN se presentan en
porcentajes menores del 0.01%. Estos se forman a altas temperaturas de 1100 y 1050° C
respectivamente, por lo que es dificil su disolucidon ya que se encuentran presentes hasta

temperatura ambiente.

La figura 4.2 c) muestra el diagrama metaestable del acero microaleado con Ti/B. El diagrama
muestra las fases presentes bajo enfriamientos muy rapidos. Estas fases son ferrita, TiN, Ti,C,S,,

TiB,C3, y Ti (C, N). La figura 4.2 d) muestra en menores porcentajes la cantidad de fase presente
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para este sistema. El TiN presenta la misma evolucion que en el diagrama de equilibrio de fases,

pues éste se forma al mismo tiempo que la ferrita y se descompone para formar Ti (C, N). A 1300°C

se forman precipitados metalicos de boro y posteriormente precipitados de titanio. Estas fases se

forman desde altas temperaturas hasta temperatura ambiente.

a} 100 - . c) 100 1
a0 Ferritaq <~ || Higuido % Ferritac  |[ Liquido
of AL
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70 n
R w0 — 80
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Figura 4.2. Diagramas de fases metaestables calculados mediante JMatPro ® v 9.1.2. a-c) 0-

100%, b-d) 0-0.06%.

4.2.3 Diagramas de propiedades eléctricas y magnéticas

La figura 4.3 muestra las principales propiedades eléctricas y magnéticas del acero Fe-3.7Si. La

figura 4.4 a) muestra la conductividad eléctrica de cada una de las fases y compuestos presentes

en el acero, asi como el total, en funcion de la temperatura. La ferrita tiene una mayor conductividad

eléctrica que el MnS, debido a que la ferrita es de naturaleza metélica, mientras que el MnS no es

metalico. El grafico de resistividad eléctrica se observa en la figura 4.3 b), donde de manera

individual cada fase y compuesto del sistema Fe-3.7Si presentan valores caracteristicos de
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resistividad. A bajas temperaturas es mas alta la resistividad en MnS que en la ferrita. Esto se debe
a que el MnS no es conductor. También se muestra la resistividad eléctrica total, la cual se comporta
de manera similar a la ferrita. La permeabilidad magnética en funcion del campo magnético se
observa en la figura 4.3 ¢), cuando se tiene una permeabilidad magnética alta, el campo magnético

es bajo.

La figura 4.3 también muestra algunas propiedades eléctricas y magnéticas del acero Fe-3.7Si-
0.06Ti-0.003B. La figura 4.3 d) muestra el grafico de la conductividad eléctrica en funcion de la
temperatura. A bajas temperaturas existe una mayor conductividad eléctrica, conforme la
temperatura se eleva la conductividad decae. El1 MB,C3; a bajas temperaturas presenta mayor
conductividad que la ferrita, MN y M (C, N). Comparando con los resultados de conductividad
eléctrica total del acero de referencia y el acero microaleado con Ti/B, estos valores son muy
similares. La resistividad eléctrica se observa en la figura 4.3 €), cuando la temperatura se eleva la
resistividad eléctrica aumenta y a bajas temperaturas el MB,Cs> presentan poca resistividad
eléctrica. Comparando estos resultados con los del acero Fe-3.7Si, su comportamiento es similar.
La unica diferencia es la cantidad de fases secundarias que modifican las propiedades. La figura
4.3 f) presenta el grafico de permeabilidad en funcion del campo magnético. Se observa que los
resultados de permeabilidad del acero de referencia y el acero microaleado con Ti/B no presentan

cambios significativos, siendo su comportamiento muy similar.

La resistividad eléctrica es inversamente proporcional a la conductividad eléctrica, lo cual se
muestra en los graficos de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B de las figuras 4.3 a,d) y
4.3D,e).
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Figura 4.3. Diagramas de propiedades eléctricas y magnéticas calculados mediante JMatPro ® v

9.1.2. a-d) Conductividad eléctrica, b-e) Resistividad eléctrica, c-f) Permeabilidad magnética.
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4.2.4 Propiedades fisicas, térmicas y termodinamicas de los aceros eléctricos al silicio

La tabla 4.2 muestra de manera resumida las propiedades fisicas, térmicas y termodinamicas a
temperatura ambiente de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B, calculadas por el programa
JMatPro ® v 9.1.2. Se observa que los valores son muy similares entre ambos aceros, lo que quiere
decir que los elementos microaleantes no afectan significativamente estas propiedades. La densidad
de estos aceros es muy similar a la densidad de aceros comerciales como el CARLITE M-5/125 y

el TRAN-CORE H-2 CARLITE DR [17-19].

Tabla 4.2. Propiedades fisicas, térmicas y termodinamicas a temperatura ambiente calculadas

con JMatPro ® v, 1.2.

Valor
Propiedades fisicas
Fe-3.7Si Fe-3.7-0.06Ti-0.003B
Modulo de Young (GPa) 190 195
Moédulo volumétrico (GPa) 150 155
Moédulo de Poisson 0.29 0.30
Modulo de corte (GPa) 75 75
Densidad (g/cm?) 7.65 7.65
) o Valor
Propiedades térmicas : :
Fe-3.7Si Fe-3.7-0.06Ti-0.003B
Conductividad térmica (W/ mK) 20 21
Coeficiente de expansion promedio
13.5e-6 13.5¢-6
(1/K)
_ ) ) Valor
Propiedades termodindmicas
Fe-3.7Si Fe-3.7-0.06Ti-0.003B
Entalpia (J/g) -185 -190
Entropia (J/gk) 0.5 0.5
Energia libre de Gibbs (J/g) -310 -320
Capacidad calorifica (J/gK) 0.5 0.5
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4.3 Microscopia optica de luz (LOM)

4.3.1 ldentificacion de fases

La figura 4.4 muestra la evolucion microestructural del acero Fe-3.7Si desde la condicion de
solidificacion hasta la condicion de los tratamientos de recristalizacion primaria y secundaria. La
microestructura en condicidon de solidificacion consistid en granos burdos de ferrita equiaxiales.
También se observa la presencia de algunas particulas distribuidas tanto en limites de grano y por
toda la matriz. En esta condicion no se presentd una microestructura dendritica debido al rapido
enfriamiento de solidificacion (figura 4.4 a)). Después de la primera laminacion en caliente a
1150° C se obtuvieron grandes granos alargados en direcciéon de laminacidon con presencia de
granos finos recristalizados a lo largo de los limites de grano (estructuras de collar) lo que indica
que la recristalizacion no fue completa, (figura 4.4 b)). La figura 4.4 ¢) muestra la microestructura
del acero Fe-3.7Si de la segunda laminacion en caliente a 950° C, donde se observa una
microestructura de deformacién que involucra granos burdos y granos recristalizados
dinamicamente. La diferencia en microestructura es debido a los diferentes esfuerzos cortantes que
actian en el centro y las orillas del acero durante la laminacion en caliente, y debido al gradiente
de temperaturas [46, 47]. En las figuras 4.4 d, e) se muestra las microestructuras del acero de
referencia de la primera y segunda laminacion en frio. Se observa que la microestructura presenta
granos burdos, alargados y orientados en sentido laminacién. En estas condiciones existe gran
cantidad de energia almacenada necesaria para dar paso a la recristalizacion estatica. En la figura
4.4 T) presenta la microestructura de recristalizacion primaria de la ruta 1 (R1), donde se presentan
granos equiaxiales finos, recristalizados estaticamente. La cantidad de deformacion en frio fue
favorable para tener la recristalizacion completa. La microestructura de la ruta 2 (R2) de
recristalizacion primaria se ve en la figura 4.4 g), donde se tienen granos equiaxiales finos, para
esta ruta la cantidad de deformacion fue menor. Las microestructuras de recristalizacion secundaria
se observan en las figuras 4.4 h) y 4.4 i), donde el grano tuvo un crecimiento considerable, el
tamafio de grano no es homogéneo ya que se tienen granos bastante grandes, pero a su vez existe
la presencia de granos cuyo crecimiento no fue tan considerable. La figura 4.4 h) muestra la

recristalizacion secundaria de la R1 y la figura 4.4 i) de R2.
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Figura 4.4. Evolucion microestructural del acero Fe-3.7Si. a) Condicion de solidificacion. b)

Primera laminacion en caliente. ¢) Segunda laminacion en caliente. d) Primera laminacion en
frio. e) Segunda laminacion en frio. f) Recristalizacion primaria R1. g) Recristalizacion primaria

R2. h) Recristalizacion secundaria R1. 1) Recristalizacion secundaria R2.

La figura 4.5 presenta la evolucion microestructural desde la condicion de solidificacion hasta la
condicién de los tratamientos de recristalizacion primaria y secundaria del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-
0.003B. En condicion de solidificacion el acero presentd una microestructura de granos burdos
equiaxiales de ferrita, (figura 4.5 a)). Las figuras 4.5 b) y 4.5 ¢) muestran la microestructura de
laminacion en caliente a 1150° C y 950° C, donde en la primera laminacion se muestra una

microestructura de grandes granos alargados en sentido de laminacion, mientras en la segunda
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laminacion la microestructura fue de granos recristalizados dindmicamente. Las figuras 4.5 d) y
4.5 e) presentan las microestructuras de las condiciones de primera y segunda laminacion en frio.
En estas microestructuras se aprecia el alto grado de acritud debido a la energia generada por la
deformacion aplicada. En las figuras 4.5 f) y g) se observa que se logré la recristalizacion primaria
completa y un refinamiento de grano después de las laminaciones en caliente y frio. Las
microestructuras de recristalizacion secundaria se observan en las figuras h, i), se aprecia un
crecimiento de grano no homogéneo, debido a la temperatura y tiempo de exposicion del
tratamiento. El efecto que tuvo el Ti/B como inhibidor al crecimiento de grano en las condiciones
de solidificacion, laminaciones en frio y caliente, y recristalizacion primaria no fue significativo
con respecto al acero Fe-3.7Si. No obstante, en el tratamiento de recristalizacion secundaria este

efecto se volvid mas evidente, al presentar un tamafio de grano menor.
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200 um E

“Figura 4.5. Evolucion microestructural del acero Fe-3.75i-0.06Ti-0.003B. a) Condicién de
solidificacion. b) Primera laminacion en caliente. ¢) Segunda laminacion en caliente. d) Primera
laminacion en frio. e) Segunda laminacion en frio. f) Recristalizacion primaria R1. g)
Recristalizacion primaria R2. h) Recristalizacion secundaria R1. i) Recristalizacion secundaria

R2

4.3.2 Tamafio de grano promedio

La figura 4.6 a) muestra de manera grafica el tamafio de grano promedio del acero Fe-3.7Si en las
condiciones de solidificacidon, laminacidn en caliente, laminacion en frio, recristalizacion primaria
y recristalizacion secundaria. El cambio en el tamafio de grano es claro, ya que en condicion de
solidificacion se tenia un grano burdo de 768 um, en cambio en el tratamiento de recristalizacion

primaria se logrd refinar el grano con un tamafo promedio de 30 um. Para el tratamiento de
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recristalizacion secundaria, el tamafio de grano promedio fue por debajo del promedio en condicion
de solidificacion, con un tamafio de 500 pm. Esto ultimo se le adjudica a que el tratamiento se

realiz6 a altas temperaturas y tiempos de permanencia largos, provocando el crecimiento de grano.

El grafico de tamafio de grano de las condiciones de solidificacion, laminacion en caliente,
laminacion en frio y recristalizacion primaria y recristalizacion secundaria del acero Fe-3.7Si-
0.06Ti-0.00B se observa en la figura 4.6 b). El tamafo de grano promedio en las condiciones de
solidificacion y recristalizacion primaria del acero microaleado con Ti/B es menor, comparadas
con del acero de referencia. Los valores de tamafio de grano del acerco microaleado enlas
condiciones de solidificacion y recristalizacion primaria son 678 pm y 26 um, mientras que los
valores del acero de referencia son 768 pm y 31 pm. En la condicion de recristalizacion secundaria
de la ruta 1, la diferencia del valor de tamafio de grano promedio entre el acero de referencia y el
acero microaledo con Ti/B es mas de 150 pm, siendo los granos mas finos los del acero
microaleado, con valores de 491 um para el acero de referencia y 301 um para el acero microaleado.
Bajo estos criterios se puede sefialar que los elementos microaleantes tuvieron un papel importante
como inhidores ante el crecimiento de grano durante la recristalizacion secundaria. Esto se
corrobora con estudios de Nakayama y colaboradores [30] quienes demostraron que el efecto del
Ti como inhibidor al crecimiento de tamafio de grano en aceros eléctricos con contenidos de titanio
de 0.016, 0.042, 0.078 y 0.110 %. Por otra parte Kim y colaboradores [31] reportaron el
refinamiento de grano en un acero eléctrico con cantidades de 530 ppm de boro, el cual tiende a

segregar en limites de grano causando que el crecimiento de grano sea frenado.

Cabe destacar que durante el tratamiento de recristalizacion secundaria el efecto de orientacion
cristalografica preferencial se da en mayor proporcion, en este caso de la textura Goss. De aqui la
importancia de dicho tratamiento, en el que la velocidad de calentamiento, temperatura y tiempo
de permanencia juegan un papel muy importante, pues con el tiempo y temperatura necesarios el
grano tiene las condiciones idoneas para ir rotando en la direccion Goss. Song y colaboradores [26]
reportan que durante la recristalizacion primaria se da el fendmeno de inicio de nucleacion de
granos Goss, la cual estd relacionada con la baja energia que poseen. Sin embargo, no toda la
microestructura en esta condicion estd compuesta por granos Goss. Durante el tratamiento de
recristalizacion secundaria se propicia el crecimiento de grano y conforme van creciendo se alcanza

la orintacion Goss. Los granos de componentes distintas van creciendo y rotando hacia la
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componente Goss. Como consecuencia, al final del tratamiento térmico de recocido se tiene un

grano extremadamente burdo.

a) 1400 - (W Tamafio de grano Fe-Si b) 1400 - [l Tamario de grano Fe-Si-Ti-B |
957 993

1200 4 1200 -

5 1000 H 5 1000 4
Qo o

& 800- & 800-
o (5
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Figura 4.6. Grafico de evolucion de tamafio de grano promedio utilizando el método de

intercepcion lineal. a) acero Fe-3.7Si, b) acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

4.4 Microscopia electrénica de barrido (SEM)

4.4.1 Micrografias generales

La figura 4.7 muestra algunas micrografias de SEM a diferentes aumentos de los aceros eléctricos
al silicio bajo estudio. Las figuras 4.7 a-d) corresponden al acero Fe-3.7Si, mientras que las figuras
4.7 e-h) corresponden al acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. En las figuras 4.7 a, €) se observa la
microestructura en condicion de solidificacion, donde se tienen grandes granos equiaxiales. Asi se
aprecia que en el acero de referencia (figura 4.7 e)) en condicion de solidificacion el tamafio de
grano es menor, de alrededor de 670 pm, mientras que en el acero microaleado (figura 4.7 a)) en
condicion de solidificacion el tamafio de grano promedio es de 760 um. También existe mayor
cantidad de particulas distribuidas en la matriz que en la figura 4.7 a). En las figuras 4.7 b, f) se
observa la microestructura de primera laminacion en caliente donde se puede apreciar la formacion
de subestructuras que se encuentran alrededor de los limites de grano en direccion de laminacion.
También se observa recristalizacion dinamica discontinua, debido a la nucleacidon de nuevos granos

a partir de los granos deformados a altas temperaturas. En las figuras 4.7 c, g) se tiene la
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microestructura de tratamiento térmico de recocido de recristalizacion primaria de la ruta 1, donde
se observa una microestructura de recristalizacion completa con granos equiaxiales. Asi mismo se
observan particulas precipitadas distribuidas por toda la matriz. El tamafio de grano promedio en
esta condicion para el acero Fe-3.7Si, (figura 4.7 c)) fue de 31 pm, mientras que para el acero
microaleado con Ti/ B, (figura 4.7 g)) fue de 26 um. En las figuras 4.7 d, h) se aprecia la
microestructura del tratamiento térmico de recocido de recristalizacion secundaria de la ruta 1, que
dio lugar al crecimiento del grano debido a las altas temperaturas del tratamiento y al tiempo de
permanencia considerablemente largo, cuyo objetivo fue favorecer la orientacion Goss. La figura
4.7 h) presenta la microestructura del acero microaleado con granos mas finos que los del acero de
referencia. Este hecho se adjudica a la presencia de precipitados de titanio y boro que segregaron
en algunos limites de grano impidiendo el crecimiento de grano durante el tratamiento de

recristalizacion secundaria.

Pan y colaboradores [48] estudiaron el efecto del tamano de grano sobre la textura de
recristalizacion de un acero eléctrico con 6.5% de silicio y 0.003% de boro. Reportaron que la
microestructura en condicidon de solidificacién consta de grandes granos columnares y granos
equiaxiales, con tamafnos mayores de 700 pum, mientras que después del tratamiento de
recristalizacion primaria la microestructura fue de granos finos equiaxiales de 21 pm. Los valores
de tamafio de grano reportados por Pan y colaboradores [48] son muy similares a los valores
determinados en las condiciones de solidificacion y recristalizacion primaria de los aceros bajo
estudio, ya que en condicion de solidificacion se identificaron granos equiaxiales de tamafio mayor
a 650 pm, y en condicion de recristalizacion primaria se determinaron tamafios de grano menores

de 35 pm.
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o

Fe-3.6Si
SElI MAG: 50 x HV: 15.0 kV WD: 25.0 mm

b) LAM C1

| E€<STLAM
SEI MAG: 100 x HV: 15.0 kV. WD: 22.0 mm

d) TTRC2 R1

TTRC2 FE-SIRUTA 1
SEI MAG: 50 x HV: 15.0 kV. WD: 26.0 mm
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LAM TFE-SI-TI-B
SEl MAG: 100 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm

AM4 TTRC1T|/BL/ "
5 715.0 @ WD: 28.0 mm .

h) TTRC2 R1

(e

X

TTRG2 FE-SI-TI-B RUTA 1
SE|_MAG: 50 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 min

Figura 4.7. Imagenes de SEM de la evolucion microestructural de los aceros Fe-3.7Si y

Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. a)-e) Condicion de solidificacion, b)-f) Primera laminacion en

frio, c)-g) Recristalizacion primaria ruta 1, d)-h) Recristalizacion secundaria ruta 1.
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4.4.1.1 Andlisis SEM-EDS
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En la figura 4.8 se muestra el analisis quimico puntual realizado en la matriz y limite de grano de

los aceros Fe-3.7S1 y Fe-3-7S1-0.06Ti-0.003B en condicion de primera laminacion en caliente.

Fe-Si LAM %
SEI MAG: 3500 x HV: 15.0 kV WD: 22.0 mm

Elemento

(% en
peso)

LAM TFE-SI-TI-B_SEI

SElI MAG: 3500 x HV: 15.0 kV_WD: 26.0 mm

cps/ev.

C

3.02

N

8.97

Si

2.99

Fe

85.02

Limite de grano

(Y en
peso)

cps/eV.

Elemento (s on
peso)
C 2.97

Si

Fe

50

2.03

2.78

95.18

Matriz

30

20

10

Limite de grano

Elemento Cro-en
peso)

Si 3.22
Fe 96.77

Matriz

Figura 4.8. Analisis puntual quimico de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en

condicion de primera laminacion en caliente.
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En la figura 4.8 a- c) se observan los microanalisis puntuales con su porcentaje en peso y EDS
del acero Fe-3.7Si. El andlisis se realizo tanto en la matriz como en limites de grano con el objetivo
de verificar si los elementos de aleacion estaban dispersos en la matriz o segregados en algunas
zonas. El andlisis demostrd que para el microanalisis 2 (limite de grano) y 4 (matriz) sefialados en
la figura 4.8 a) del acero de referencia, el Si y el Fe se encontraron dispersos tanto en la matriz
como en limites de grano. Sin embargo, el porcentaje en peso de estos elementos no fue el mismo
en los dos analisis. Como se aprecia en el limite de grano de la figura 4.8 b), el porcentaje en peso
del Fe fue mayor que en la matriz (figura 4.8 c)). Asi mismo, el porcentaje en peso de silicio en el
limite de grano (figura 4.8 b)) fue menor que en el analisis de la matriz. En el analisis también fue
detectado nitrogeno, que pudo haber sido parte de una contaminacidén al momento de realizar el
ataque quimico para revelar la microestructura, o bien debido a las impurezas de las materias

primas.

En las figuras 4.8 d- f) se muestra un analisis quimico puntual de la matriz del limite de grano del
acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en condicion de primera laminacion en caliente. En las figuras 4.8
e, ) se observan los microanalisis 4 (limite de grano) y 5 (matriz) sefialados en la figura 4.8 d). El
microanalisis 4 corresponde al limite de grano y el 5 al andlisis de la matriz. Dicho andlisis
demuestra que el silicio se encuentra disuelto por toda la matriz; el porcentaje en peso de silicio de
los microanalisis se acerca al porcentaje de la composicion quimica del acero. En el limite de grano
se encontr6 presencia de carbono a mayores porcentajes en el andlisis quimico realizado por
espectroscopia de chispa. Este elemento no fue detectado en la matriz. En esta condicion en ambos
microanalisis de matriz y limite de grano (figuras 4.8 e, f)) no fue detectado titanio y boro. De
acuerdo a la figura 4.8 se observa que los elementos de aleacion de los dos aceros se encuentran
distribuidos por toda la matriz. La variacion de porcentajes de silicio y carbono es producto de la

solidificacion.

4.4.2 Anlisis de precipitados

4.4.2.1 Analisis SEM-EDS
4.4.2.1.1 Solidificacion
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La figura 4.9 muestra algunos precipitados representativos de los aceros estudiados en condicion

de solidificacion.
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Figura 4.9. Analisis de precipitados en condicion de solidificacion.
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Las figuras 4.9 a-c) muestran algunos precipitados junto con su EDS del acero Fe-3.7Si en
condicion de solidificacion. La figura 4.9b) corresponde al microanalisis 1 ilustrado en la figura
4.9 a) y la figura 4.9 c¢) corresponde al microanalisis 4 que se observa en la figura 4.9 a). Para ¢l
caso de la figura 4.9 b) se trata de una particula compleja de MnS, SiO y Al,Os. En la figura 4.9
C) se observa el microanalisis 4 que pertenece a una particula de MnS y SiO. Las particulas 2 y 3
en este acero son de la misma naturaleza que la particula 4. Las figuras 4.9 d-f) muestran el analisis
de precipitados del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en condicion de solidificacion. El analisis
quimico que se muestra pertenece a las particulas 2 y 5 que se observan en la figura 4.9 d). La
particula 2 mostrada en la figura 4.9 e) presenta altos porcentajes de titanio, nitrogeno y aluminio,
por lo que se infiere se trata de una particula compleja de TiN, AIN, acompafniada de MnS. La
particula 5 principalmente se trata de un SiO. Debido a su baja energia y bajo contenido en el acero,
es importante sefialar que en esta condicion no fue posible encontrar precipitados de boro como lo

predijeron los diagramas de JMatPro ® v 9.12.

De acuerdo a las predicciones de JMatPro® v 9.1.2 en el diagrama de equilibrio del acero Fe-3.7Si
los MnS y AIN son de los primeros precipitados en formarse después de la ferrita, y estos
prevalecen hasta temperatura ambiente. Tal como lo predijo JMatPro® v 9.1.2, en el acero
microaleado se encontraron precipitados de titanio, Ti (C, N), sulfuros y nitruros que se formaron
durante la solidificacion, sin embargo, no se encontraron precipitados de boro en esta condicion
mediante la técnica SEM-EDS ya que esta técnica no detecta particulas tan finas. Por su parte, Fu
y colaboradores [32] reportaron la presencia de precipitados ricos en boro que refinaron el grano

de un acero eléctrico en la condicion de solidificacion.

Seglin la teoria de nucleacion y crecimiento las particulas de impureza sirven como nucleantes de
otras particulas [49]. En este caso las particulas formadas desde temperatura alta como lo son MnS
y AIN act@ian como nucleantes de nuevas particulas formadas a temperaturas inferiores, de ahi la
naturaleza compleja de particulas como Ti (C, N), TiN-AIN-MnS, MnS-SiO-AlOs, presentes en

los aceros bajo estudio.

4.4.2.1.2 Primera laminacion en caliente (LAM C1)
La figura 4.10 muestra precipitados de los aceros en condicion de primera laminacion en caliente.

Los precipitados del acero Fe-3.7 Si en condicidon de primera laminacion en caliente se muestran
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en las figuras 4.10 a-c). Los dos precipitados analizados en esta condicion presentan una

morfologia similar y de acuerdo a su analisis quimico son de la misma naturaleza. Principalmente

se trata de una particula compleja de MnS, SiC y Si0. Su Unica diferencia radica en que la particula

2 contiene Al,Os3. Las figuras 4.10 d-f) muestran los precipitados del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-

0.003B. Se analizaron las particulas 1 y 2 que se observan en la figura 4.10 d). Las particulas 1 y

2 poseen los mismos elementos y sus porcentajes en peso son muy similares. El elemento de mayor

porcentaje es el titanio, por lo cual se concluye que se trata de una particula rica en titanio del tipo

TiN junto con MnS, AIN y TiO. El tamano aproximado de estas particulas es de 3 pm.
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Figura 4.10. Analisis de precipitados en condicion de primera laminacion en caliente.
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4.4.2.1.3 Segunda laminacion en caliente (LAM C2)
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La figura 4.11 muestra precipitados de los aceros en condicion de segunda laminacion en caliente.
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SEI_ MAG: 1000 x HV: 15.0 kV_WD: 22,0 mm

b) -: cps/eV.
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Figura 4.11. Analisis de precipitados en condicion de segunda laminacion en caliente.
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Los precipitados correspondientes al acero Fe-3.7Si de la condicion de segunda laminacién se
observan en las figuras 4.11 a— c). Los precipitados seleccionados para el analisis fueron el 2 y 5
de la figura 4.11 a) cuya morfologia para el caso del precipitado 2 es semi-circular de naturaleza
MnS de acuerdo al EDS de la figura 4.11 b). Mientras que el precipitado 5 presenta una morfologia
en forma de aguja y de acuerdo a su EDS mostrado en la figura 4.11 c) se trata de una particula
compleja de SiO con MnS. En este caso el SiO es un producto de oxidacion durante la etapa de
calentamiento. Las figuras 4.11 d-f) muestran los precipitados del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.
En la figura 4.11 d) se observa que el tamafio de las particulas es diferente, la particula 2 es
aproximadamente de 7 um, mientras que la particula 1 es de 3 pm. Los elementos presentes en
estas dos particulas son muy similares e indican que estdn compuestas por TiC, MnS y Al>O3, sin
embargo, sus porcentajes en peso varian. Es importante mencionar que para el caso de la particula
2 esta contiene una pequeia cantidad de zirconio, el cual pudo incorporarse al acero debido a una
contaminacion del crisol al momento de la fusion, o bien al recubrir las muestras con pintura de

zirconia para proteger de la oxidacion durante el calentamiento para la laminacion en caliente.

4.4.2.1.4 Primera laminacion en frio (LAM F1)

La figura 4.12 muestra precipitados de los aceros en condicion de primera laminacion en frio. En
las figuras 4.12 a-c) se observan los precipitados del acero Fe-3.7Si. El analisis quimico puntual
de las particulas 4 y 5 se muestran en las figuras 4.12 b-c). La figura 4.12 b) muestra el EDS de
la particula 4 el cual indica que esta compuesta de MnS y SiC, al igual que las particulas 9 y 10. El
tamafio aproximado de esta particula es 2 um. En la figura 4.12 a) se observa que en algunos
granos se tienen regiones con mayor concentracion de particulas. El analisis de la particula 5 revela
que estas regiones son ricas en carbono, y que se trata de SiC. En las figuras 4.12 d- f) se muestran
algunas particulas precipitadas del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en condicion de primera
laminacion en frio. En la figura 4.12 d) se aprecia dos morfologias diferentes de particulas y de
distintos tamafios. La figura4.12 e) corresponde al analisis de la particula 1, que se encuentra en el
limite de grano, cuyo tamafio aproximado es de 4 um. La naturaleza de esta particula es compleja
ya que contiene varios elementos y puede estar formando varios compuestos tales como Ti (C, N),
AIN, MnS. En un segundo limite de grano se observa una gran cantidad de particulas precipitadas,

y de acuerdo a la figura 4.12 d) son de la misma morfologia. El analisis quimico de la particula 7
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mostrado en la figura 4.12 f) da a conocer que estas particulas son ricas en carbono. Se trata de
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SiC y su tamaio llega a ser del orden de los nm. El origen de los precipitados de SiC podria estar

relacionado con alguna contaminacion externa de C durante la fabricacion de los aceros y los

tratamientos térmicos y termo-mecanicos realizados.

LAM3 FE-SI-TI-B
SEl MAG: 2000 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm
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Figura 4.12. Analisis de precipitados en condicion de primera laminacion en frio.
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4.4.2.1.5 Segunda laminacion en frio (LAM F2)

La figura 4.13 muestra precipitados de los aceros en condicion de segunda laminacion en frio.
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Figura 4.13. Analisis de precipitados en condicion de segunda laminacion en frio.
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El andlisis de precitados de la condicion de segunda laminacion en frio del acero Fe-3.7Si se
observa en las figuras 4.13 a- c). La figura 4.13 b) muestra el analisis de la particula 1 de la figura
4.13 a), la cual corresponde a una particula de naturaleza compleja de MnS, Al,O3 y SiO. En el
caso de la figura 4.13 c) se observa que la particula es un MnS con SiO, pero ésta no contiene
Al>0s. Este analisis corresponde a la particula 2 de la figura 4.13 a). Para el acero Fe-3.7Si-0.06Ti
0.003B las figuras 4.13 d-f) corresponden a los analisis de precipitados de la condicion segunda
laminacion en frio. El analisis quimico puntual de las particulas 1 y 2 sefaladas en la figura 4.13
a) indica que estas particulas son muy similares. En la figura 4.13 €) se tiene una particula rica en
aluminio y titanio, tratindose de TiC, Al,O3 y MnS, mientras que en la figura 4.13 f) la particula

2 tiene alto manganeso y azufre, que lo cual corresponde a MnS con Ti (C, N) y AIN.

4.4.2.16 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacién primaria ruta 1 (TTRC1 R1)

El analisis de precipitados en condicion de primera recristalizacion de la ruta 1 se observa en la
figura 4.14. Los precipitados del acero Fe-3.7Si se observan en la figura 4.14 a) cuyo analisis
corresponde a la particula 2 y la figura 4.14 c) a la particula 5. Se observa que estos precipitados
se encuentran en limites de grano y matriz, presentan una morfologia muy similar y su naturaleza
es compleja tratdndose de MnS-SiC. Los precipitados del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B se
muestran en las figuras 4.14 d- f). En el analisis de la particula 1 que se muestra en la figura 4.14
e), esta particula es de naturaleza compleja, y principalmente contiene Ti (C, N), AIN y MnS, se
encuentra en un limite de grano y su morfologia es esférica. Su andlisis quimico muestra la
presencia de zirconio, el cual como se menciond anteriormente pudo ser por una contaminacion al
momento de la fusién o durante el tratamiento ya que a la pieza se le dio un recubrimiento con
pintura de zirconia. En la figura 4.14 f) se observa el analisis quimico puntual de la particula 3
observada en la figura 4.14 d). Esta particula presenta los mismos elementos que en la figura 4.14
e) excepto por el zirconio. A su vez presenta mayor porcentaje de manganeso, azufre y silicio por
lo que su naturaleza es probablemente de TiC-Al2O3-MnS. A pesar que las dos particulas presentan
una morfologia muy similar, su tamafio es diferente. El tamafio aproximado de la particula 1 es 3

pum mientras que el tamafio de la particula 3 es alrededor de 1.5 pm.
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Figura 4.14. Analisis de precipitados en condicion de recristalizacion primaria R1.

4.4.2.1.7 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacion primaria ruta 2 (TTRC1 R2)

La figura 4.15 muestra los analisis de precipitados en condicion de recristalizacion primaria R2.
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Los precipitados del acero Fe-3.7Si de recristalizacion primaria de R2 se muestran en las figuras

4.15 a-c). Las particulas 1 y 4 contienen MnS, Al>O3 y algunos SiC, y su composicion quimica se

puede ver en las figuras b-c). Los precipitados del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B se observan en

la figura 4.15 d-f) donde las particulas 1 y 4 estan compuestas por TiC y Al,Os3, de acuerdo a los

resultados de analisis quimico en las figuras 4.15 e- f).
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Figura 4.15. Analisis de precipitados en condicion de recristalizacion primaria R2.
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4.4.2.18 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacion secundaria ruta 1 (TTRC2 R1)

La figura 4.16 muestra los analisis de precipitados en condicion de recristalizacion secundaria R1

TTRC2 FE-SI RUTA 1
SEl MAG: 1500 x HV: 15.0 kV WD: 26.0 mm
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20

cps/ev - )
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] A ] Al 1

10 71.61 5.97
] e Si 10.38
. s Lo Ti 13.48
] Zr 4.33
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Figura 4.16. Analisis de precipitados en condicion de recristalizacion secundaria R1.
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Las figuras 4.16 a-c) muestra el analisis de precipitados del acero Fe-3.7Si en condicion de
recristalizacion secundaria de la ruta 1. El analisis quimico mostrado en las figuras 4.16 b-c)
pertenecen a las particulas 1 y 4 senaladas en la figura 4.16 a). El analisis de composicion quimica
revela que la particula 1 estd compuesto por SiC y Al,Os. En cambio, en el caso de la particula 4
esta contiene SiC y SiO. Las figuras 4.16 d-f) muestran los precipitados y analisis quimico puntual
del acero Fe-3.7S1.0.06Ti-0.003B. Las particulas 2 y 5 sefialada en figura 4.16 d) parecen ser de
la misma naturaleza TiC y AlO3, y de acuerdo a su analisis quimico la diferencia esta en los

porcentajes en peso de los elementos.

4.4.2.1.9 Tratamiento térmico de recocido de recristalizacion secundaria ruta 2 (TTRC2 R2)

La figura 4.17 muestra los precipitados y microandlisis quimico en condicion de recristalizacion
secundaria de la ruta 2. Las figuras 4.17 a-c) presentan los precipitados del acero Fe-3.7Si,
mientras que las figuras 4.17 d-e) los del acero Fe-3.5Si-0.06Ti-0.003B. En la figura 4.17 b) se
observa el andlisis quimico puntual de la particula 1, el cual contiene SiO y Al;Os. El analisis
quimico en la figura 4.17 c) revela que la particula 2 también es un SiO junto con SiC y Al,O3. En
lafigura 4.17 d) se aprecia un precipitado de orden nanométrico del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B,
cuyo analisis quimico aparece en la figura 4.17 e). Esta particula es muy compleja pues presenta

Si0, TiC, MnS y Al>Os.

Tal como lo predijo el programa JMatPro® v 9.1.2, en el acero Fe-3.7Si en todas las condiciones
se presentan precipitados de MnS y AIN, y para el caso del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B también
se encontraron precipitados del tipo TiC y TiN. Sin embargo, después del tratamiento de
recristalizacion secundaria la cantidad de precipitados disminuyé y se detectaron bastantes 6xidos

de silicio, que se adjudica a la oxidacion del silicio durante la etapa de calentamiento.

En este sentido, Jenkins y colaboradores [25] reportaron la formacion de precipitados de Ti (C, N)
a una temperatura de 1050° C en un acero eléctrico, cuya composicion quimica fue 3.2 Si, 0.1 Mn,
0.01 P, 0.001 S, 0.001 N, 0.96 Al y 0.005 Ti (% en peso). Estos precipitados se encontraron
principalmente en limites de grano después de un recocido a 1060°C, el tamaio de los precipitados
fue de aproximadamente 55 nm. De acuerdo con lo reportado por Jenkins es muy probable que

después del tratamiento de recristalizacion secundaria se encuentren los precipitados de Ti de
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tamafio nanométrico en el acero microaleado bajo estudio. Sin embargo, con las técnicas de

caracterizacion empleadas no fue posible detectarlos.
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Figura 4.17. Analisis de precipitados en condicion de recristalizacion secundaria R2.
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En general el analisis de precipitados demostr6 que, en las diferentes condiciones de solidificacion,
laminacion en caliente, laminacion en frio, recristalizacion primaria y secundaria existe la presencia
de inhibidores que promueven la orientacion preferencial. En todas las condiciones de los aceros
bajo estudio hay evidencia de particulas de MnS y AIN, lo cual coincide con las predicciones de
JMatPro® v 9.1.2, donde se observa que estos precipitados se forman desde altas temperaturas. En
el caso del acero microaleado las particulas ricas en Ti son de naturaleza compleja, y su tamafio
aproximado es de 3 um. Por otro lado, el analisis mediante SEM-EDS con deconvolucion fue
posible encontrar precipitados de B. También se observd que después del tratamiento de
recristalizacion secundaria la cantidad de precipitados de titanio, sulfuros y nitruros disminuyo
considerablemente. Sin embargo, y a pesar de que las muestras fueron recubiertas con pintura de
zirconia durante los tratamientos térmicos, las particulas de SiO incrementaron, lo cual se atribuyen
a la oxidacion durante el tiempo de permanencia y que no se realizd6 bajo una atomosfera

controlada.

4.4.2.2 Mapeos quimicos

Las figuras 4.18-4.20 muestran los mapeos quimicos elementales de los aceros Fe-3.7Si y Fe-
3.7S51-0.06Ti-0.003B, en las condiciones de solidificacion, segunda laminacion en caliente, primera
laminacion en frio, segunda laminacion en frio, recristalizacion primaria ruta 1 y 2, y

recristalizacion secundaria ruta 2.

En la figura 4.18 muestra los mapeos de las condiciones de solidificacion, laminacion en calientel
y 2. Los mapeos del acero Fe-3.7Si muestran particulas precipitadas de MnS, lo cual se corrobora
con los resultados obtenidos en los andlisis quimicos puntuales de los precipitados y con los
diagramas calculados de JMatPro ® v 9.1.2. Para el acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B los mapeos
muestran particulas de mayor complejidad. De los tres mapeos se observa que los precipitados de
titanio se encuentran rodeando la particula de MnS. En la figura 4.19 a-c) se observan los mapeos
del acero Fe-3.7Si. En las tres condiciones muestran el mismo precipitado de MnS. En las figuras
4.19 d-f) se observan los mapeos del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B, y se observan particulas
precipitadas de titanio, manganeso, azufre y aluminio. Cabe sefialar que en los mapeos de estas
condiciones a diferencia de los mapeos de la figura 4.18 los precipitados de titanio se encuentran

en el centro de la particula y los MnS se encuentran alrededor de este.
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Figura 4.18. Mapeos quimicos elementales. a, d) Solidificacion, b, €) Laminacion en caliente 2,

¢, f) Laminacion en friol.

76 L




Capitulo IV: Resultados y discusién @

. Ti i sel' g ld
LAM4 TTRCT FE-SI ’ g . LAM4 TTRC1 TI-B
MAG:10000 2 HV: 15:0 kVaWD: 29.0mm _* 4 o ; MAG: 20000.x HV: 15.0 kv WD:28.0'mng

Figura 4.19. Mapeos quimicos elementales. a, d) Segunda laminacion en frio, b, e)

Recristalizacion primaria ruta 1, ¢, f) Recristalizacion primaria ruta 2.
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La figura 4.20 se observan los mapeos quimicos en condicion de recristalizacion secundaria de la
ruta 2. El mapeo del acero Fe-3.7Si no se ve bien definido, pues mas que un precipitado se trata de
un oxido y por ello se difumina en la matriz. El mapeo del acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B igual que

en las figuras 4.18 y 4.19 muestra una particula compleja de titanio, carbono, manganeso y azufre.

Es preciso sefalar que, segun la teoria de nucleacion y crecimiento de precipitados, los primeros
precipitados en formarse funcionan como puntos de nucleacion para la formacion de nuevas
particulas [49]. En este caso los precipitados como los MnS y AIN formados a altas temperaturas
actiian como nucleantes para precipitar nuevas particulas. De acuerdo con los resultados anteriores

estas particulas complejas pueden ser Ti (C, N) para el caso del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

Fe-3.7Si Fe-3.75i-0.06Ti-0.003B
a) TTRC2 R2 b) TTRC2 R2
sic TiC-MnS
ser 8l O C seild 0 M8 S il MA W
MAG, 2000 X HV: 150KV WID: 280 mm e AG: 30000 V150KV WO 280 _

Figura 4.20. Mapeos quimicos elementales recristalizacion secundaria ruta?2.

Con el proposito de identificar particulas de boro se realizaron deconvoluciones mediante SEM-
EDS en el acero microaleado con Ti/B. En la condicion de recristalizacion primaria de la ruta 1 se
tuvo una mejor identificacion de este elemento en diferentes particulas. La figura 4.21 muestra la
deconvolucion del boro en la condicion de recristalizacion primaria de la ruta 1 del acero
microaleado con Ti/B. La figura 4.21 a) muestra la particula analizada para la deconvolucion.
Como se puede observar el tamafio aproximado de esta particula es de 2 um. La figura 4.21 b)

muestra la deconvolucion, donde es posible apreciar en color verde un pequefio pico perteneciente
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al elemento de boro. Es importante sefialar la presencia de Tiy C, por lo que se trata de una particula

compleja, de acuerdo a las predicciones de JMatPro® v 9.1.2 puede ser TiB2Cso.

TTRC1 R1TI-B
SEI MAG: 20000 x HV: 15.0 kV. WD: 29.0 mm

Deconvolucion de boro

Figura 4.21. Deconvolucion de boro. a) Particula analizada, b) Deconvolucion.

La tabla 4.3 muestra el % en peso de los elementos encontrados en la particula analizada para la
p p p

deconvolucion de boro. De acuerdo a la tabla se puede afirmar que las particulas de boro estdn

presentes en particulas complejas de mas de un elemento quimico.

Tabla 4.3. EDS deconvolucion de boro.

Elemento (%en peso)
B C Al Si S Ti Mn
3.9 5.9 1 2.4 2.3 9.4 4.13

4.5 Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

4.5.1 Analisis EBSD en condicion de segunda laminacion en frio

Fe
70.9

La figura 4.22 muestra la barra de identificacion para angulos de Euler a) y el triangulo de

orientacion colorimétrica para los mapas IPF b). La figura 4.22 a) permite identificar los angulos
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de Euler @1, ¢ y 2 en el mapa de calidad, de acuerdo a su color. La figura 4.22 b) muestra el

triangulo de orientacion colorimétrica, donde cada color representa una direccion de orientacion

preferencial.

Ferrite, bcc (New)

o1:0° N 360°
o: 0° I 00°
o2: 0° NN 360°

Ferrite, bcc (New)

[001]

[111]
[101]

Figura 4.22. a) Barra de identificacion para angulos de Euler, b) Triangulo de orientacion

colorimétrica para los mapas IPF.

4.5.1.1 Mapas de calidad

La figura 4.23 muestra el mapa de calidad y figuras de polo inversas (IPF) de los aceros Fe-3.7Si

y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en condicion de segunda laminacion en frio. En las figuras 4.23 a, c) se

observa el patron de calidad para ambos aceros el cual muestra los granos y limites de acuerdo a

distintas tonalidades. De acuerdo a los IPF-X de las figuras 4.23 b, d) se observan distintas

orientaciones en los aceros de acuerdo al codigo de colores. En la figura 4.23 b) no se observa una

coloracion predominante, por lo que se puede decir que no se presenta textura preferencial. Para el

caso de la figura 4.23 d) presenta una coloracion verde que predomina, la cual corresponde a la

direccion [101], la segunda coloracion definida es roja, que corresponde a la direccion [001]. Por

lo anterior se puede decir que para el acero Fe-3.751.0.06Ti-0.003B se empieza a desarrollar una

textura preferencial en las direcciones cristalograficas.
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a) Patrén de calidad +Euler ¢) Patran de calidad +Euler

LAM4 FE-SI N LAMA4 Fe-Si-Ti-B
Pattern quality+Euler 1 Patl ality+Eulor  MAG: 250x  HV: 15 kV  WD: 22.3 mm

CAM4 FE-SI
Pattorn qualitysIPFXMap = MAG.: 250x

Figura 4.23. Mapas de calidad e IPF-X. a, ¢) patron de calidad + Euler. b, d) Patron de calidad +
IPF-X.

4.5.1.2 Figuras de polo inversas

La figura 4.24 muestra las figuras de polo inversas de los aceros en condicion de segunda
laminacioén en frio, que representa una pequefia esfera de Wulff, donde en el interior de esta se
observan combinacion de componentes de textura entre un plano y direccidn, representadas por
puntos (polos). Los puntos de mayor intensidad de componentes de textura estan representados en
tonalidad roja. En la figura 4.24 a) se encuentra en el centro de la figura de polos el punto mas
intenso, correspondiente a la familia {I11}. En las familias de planos {100} y {110} las
intensidades son débiles. En la figura 4.24 b) al igual que en la figura 4.24 a) el punto de mayor
intensidad se concentra en la familia {111}, justo al centro de la figura de polos. Sin embargo, a
diferencia de la figura 4.24 a), en las familias {100} y {110} hay mayor intensidad de componentes

de textura. En la familia {110} se observa un punto intenso en la direccion X.
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a) {100}

{110}

Ferrite, bcc (New)
963784 points (89.2%)
116216 zero solutions (10.8%)
Stereographic projection
Convolution width: 5°

31
X r4
o

>

Ferrite, bcc (New)
820940 points (76%)
259060 zero solutions (24%)
Stereographic projection
Convolution width: 5°

P 1

Figura 4.24. Figura de polos. a) Fe-3.7Si, b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

45.1.3 ODF’s

La figura 4.25 ilustra la funcion de distribucion de orientacion (ODF) de los aceros en condicion
de segunda laminacion en frio. Como se mencion6 anteriormente el acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B
contiene mas puntos de componentes de textura. En la figura 4.25 a) los puntos mas intensos se
encuentran localizados en phi=55.2, phil=22.5, phi2=45 y phi=87.9, phil=42.9, phi2=45. Estos
puntos se seleccionaron para hacer los célculos correspondientes y determinar los indices de Miller
de las componentes de textura. En la figura 4.25 b) los puntos de mayor intensidad se encuentran
localizados en phi=45, phi1=87.9, phi2=5; phi=45, phi1=10.22, phi2=40 y phi=57.2, phi1=59.3
phi2=40. Igualmente, que en la figura 4.25 a) los puntos de mayor intensidad fueron seleccionados

para determinar los indices de Miller.
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Figura 4.25. Figura 4.25. ODF. a) Fe-3.78Si, b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

La tabla 4.4 muestra los indices de Miller de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B para
planos y direcciones calculados a partir de las ecuaciones sefialadas en el capitulo 3. Los resultados
obtenidos indican que no existen componentes de textura Goss para ninguno de los aceros. El acero
Fe-3.7S1 solo presenta un plano caracteristico de las componentes de textura a y v, este plano es el
(111), donde solo ¢ y @2 coinciden con los dngulos caracteristicos de estas texturas. En el caso del
acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B solo el plano (001) coincidié con el plano de la textura a, sin
embargo, el d&ngulo ¢ no coincide con el 4ngulo de dicha textura. También se debe considerar que
la cantidad de granos analizados en este estudio es minima para la correcta fiabilidad del estudio,
ya que el analisis mediante EBSD es un analisis estadistico y entre mayor cantidad de granos se
analicen el resultado se vuelve mas certero. En consecuencia, se puede decir que bajo esta

condicion no se desarrollo una textura definida.

Dorner y colaboradores [3] reportaron que en un acero eléctrico comercial en condicion de
laminacion en frio presenta una textura con orientacion (111) [112], y que ademas existen pequefias
areas con orientacion Goss. De acuerdo a los planos de las componentes de textura indicadas en la
tabla 4.4 de los aceros bajo estudio, algunos de estos planos coinciden con los reportados por

Dorner y colaboradores.
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Tabla 4.4. Angulos de Euler e indices Miller de componentes de mayor intensidad en condicién

de LAM F2.
Acero Fe-3.7 Si
Numero Q 1 Q2 Plano Direccion
8 2
1 55.22 22.5 45 (111) [1 3 gl
2 87.95 | 42.95 45 (110) -1 35 5]
‘ ‘ 27 3]
8 [ 35 57
3 8795 | 45 50 - ) 222
(1 9 0 _1 27 3]
Acero Fe-3.7 Si-0.06Ti-0.003B
1 45 87.97 5 (011) [011]
1 — _ -
2 45 10.22 40 (§1—0) § 1 1
9 7 9 6.
4 8
3 | 5727 | 5931 | 40 (1—1) 021
3 9
5 8
4 60.34 58.29 45 (11 8) 0 5 1

4.5.2 Andlisis de EBSD en condicion de primeray segunda recristalizacion

4.5.2.1 Mapas de calidad
La figura 4.26 muestra los mapas de calidad de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en

condicion de primera y segunda recristalizacion de la ruta 1. En las figuras 4.26 a, c), se observan

los mapas de calidad de recristalizacion primaria para el acero de referencia y el microaleado con

Ti/B. En estos mapas se puede destacar que el acero Fe-3.7Si presenta una mayor cantidad de

granos con orientacion preferencial, mientras que en la figura 4.26 c¢) del acero Fe-3.7Si-0.06Ti-
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0.003B muestra menor cantidad de granos orientados. También se puede apreciar que el tamaiio de

grano del acero Fe-3.7Si es mayor que el acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

Los mapas de calidad de recristalizacion secundaria de los aceros estudiados se observan en las
figuras 4.26 b, d). Donde es evidente que en esta condicion se presentan mas granos orientados
preferencialmente. La figura 4.26 b) muestra como después del tratamiento de recristalizacion
secundaria el grano crecid enormemente y se orientd preferencialmente. Sin embargo, el acero que
presentd mayor componente de textura cristalografica preferencial fue el acero Fe-3.7S1-0.06Ti-

0.003B, como se puede apreciar en la figura 4.26 d).

Figura 4.26. Mapas de calidad de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. a, c)

Condicion de recristalizacion primaria, b, d) Condicion de recristalizacion secundaria.
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Park y colaboradores [50] mencionan que la textura en condicion de recristalizacion primaria de
un acero eléctrico con 3% de silicio es una textura no homogénea, que se forma a partir de las
laminaciones en caliente y frio, dando como resultado una textura aleatoria donde los granos
presentan diferentes orientaciones. Por otro lado, también sefialan que existe un crecimiento
enorme de granos en la etapa inicial de recristalizacion secundaria. De acuerdo con las
microestructuras mostradas en la figura 4.26 de los aceros bajo estudio, en la condicion de
recristalizacion primaria los granos muestran tamafio de grano mas fino y diferentes orientaciones,
mientras que en recristalizacion secundaria se observan granos extremadamente crecidos con

orientacion mas definida, lo cual concuerda con lo reportado por Park y colaboradores [50].

4.5.2.2 Figuras de polo inversas

Las figuras 4.27 a-d) muestran las figuras de polo inversas de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-
0.06Ti-0.003B en condicion de recristalizacion primaria y secundaria de la ruta 1, en el que de
manera mas visual se observan las zonas de mayor concentracion de intensidad. Las figuras 4.27
a-b) pertenecen a los resultados del acero Fe-3.7Si, donde se observa como la intensidad de los
polos increment6 después de la recristalizacion secundaria. Los resultados que corresponden al
acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B se observan en las figuras 4.28 c-d), y se observa como los polos

que se encontraban en la direccion [111] van rotando hacia la direccion [001].

La figura 4.28 muestra la figura de polos con orientacion de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-
0.003B en condicion de recristalizacion primaria y secundaria de la ruta 1. Las figuras 4.28 a), ¢)
muestran las figuras de polos en condicion de recristalizacion primaria, donde ambos aceros
presentan mayor intensidad en la componente de textura con direccion [111]. En la figura 4.28 a)
se observa como los polos estan distribuidos entre las direcciones [111] y [001]. La figura 4.28 c)
muestra como en el acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B los polos se encuentran distribuidos entre las
direcciones [111] y [011]. Las figuras de polos de recristalizaciéon secundaria de los aceros
estudiados se observan en las figuras 4.28 b), d), y en ellas se aprecia que la intensidad de polos
de las componentes de textura con direccion [111] disminuy6 considerablemente. En la figura 4.28
b) los polos van cambiando hacia la componente de textura con direccion [001], no obstante, existe

una pequefia intensidad de polos en la componente [011]. Por otro lado, la figura 4.28 d) muestra
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como en el acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B la mayoria de polos van dirigiéndose a las componentes

con direccion [001].

111 o010 (1) 001 (i

a) TTRC1R1

>
N

(001 {o11] (001 [o11]  [001] (o1

b) TTRC2 R1’

111] o010 111] 001 {111

[S

3
3

{o11] (001 [o11] (001

[001]

100

c) TTRC1 R1

[001] [o11]  o01]

d) TTRC2 R1

010 [111)

2

fo11] 001 fo11]  foo1] fo11)

Figura 4.27. Figura de polos de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B en condicion de

recristalizacion primaria y secundaria.
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a) TTRCIR1  wm ¢) TTRCIRL  wm

[001] . o1 {00 2 o11]

b) TTRC2 R1 d) TTRC2 R1

for1]  [ooy)

Figura 4.28. Figura de polos con orientacion de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B

en condicion de recristalizacion primaria y secundaria.

A pesar de que en la condicidon de segunda laminacion en frio no se desarrollaron componentes de
textura, la condicion final de los aceros mostré buenos indicios que indican que la componente de

textura Goss se va formando.
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4.5.2.3 ODF’s

La figura 4.29 muestra la funcion de distribucion de orientacion de los aceros en condicion de
TTRCI1 R1. Se observa que en el caso del acero de referencia este presenta orientaciones mas
intensas que el acero microaleado. Estas orientaciones estan desde phi2 =40 hasta phi2 =50. Se
consideraron los cuatro puntos de mayor intensidad para determinar sus indices de Miller. Estos
puntos se encuentran en las coordenadas phi=58.1, phil=4.39, phi2=40, phi=58.1, phil=64.7,
phi2=40, phi=49.8, phi1=60.7, phi2=45 y phi=57.4, phil=1, phi2=50. Por otro lado, para el acero
microaleado con Ti-B se consideraron dos puntos para calcular los indices. Los puntos calculados

tuvieron coordenadas en; phi=59.6, phi1l=75.9, phi2=45 y phi=51.5, phil=12, phi2=50.

a) Fe-3.7Si b) Fe-3.78i-0.06Ti-0.003B

phil  phi2 = constant(5)

phil phi2 = constant(5)

phi2=50° phi2=55° phi2=40° phi2=45° phi2=50° phi2=55°

phi2=65° phi2=70° phi2=75° phi2=60° ° s phi2=75°

o
| |
0 5.03
o

phi2=80 phi2=85° phi2=50° phi2=80° phi2=85° phi2=90°

Figura 4.29. ODF’s en condicion de TTRC1 R1. a) Fe-3.78Si, b) Fe-3.7Si1.0.06Ti-0.003B.

i |
- ol

La tabla 4.5 muestra los indices de Miller calculados a partir de los angulos de Euler en la
condicion de TTRC1 R1. El acero de referencia en el punto 3 y 4 sefialados en la figura 4.29 a)
presenta una tendencia mas cercana a las fibras a y y. Mientras que el acero microaleado con Ti-B

en el punto 1 (figura 2.29 b)) es mas semejante a la fibra y, ya que su plano y direccion es muy
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cercano a (111) y [112]. Song y colaboradores [26] reportan que la textura en recristalizacion

primaria se tiene una componente Goss débil y de mediana a alta componentes de fibras a y 7.

Tabla 4.5. indices de Miller para planos y direcciones de componentes de textura en condicion

de TTRC1 R1.
Acero Fe-3.7 Si
NuUmero @ el Q2 Plano Direccion
3
1 581 | 439 40 (E 1 E) 120
6 4 9|
5 3 8 ]
2 58.17 | 6475 40 (— 1 —) 0-1
6 4 9|
3 _ -
3 49.87 60.72 45 (1 1 —> 01 §
4 9 |
4 57.46 1.08 50 3 11 > 70-
' ' (Z ) 89
Acero Fe-3.7 Si-0.06Ti-0.003B

1 59.63 75.90 45 > 1 1_1-
' ' (1 18) 357
2 51.58 12.07 50 24 1 1_1_
' ' (1 1%) 357

Por otro lado Lu y colaboradores [51] sefialan que en recristalizacion primaria la textura de un

acero eléctrico de grano orientado esta caracterizada por fuertes componentes de fibra y, con

intensidades maximas en (111) [112], e intensidades intermedias en (112) [241] en los angulos

@1=20°, $=35°, 2=45°. También mencionan que solo proximamente el 1% de la faccion de area

representa a la textura Goss.

La figura 4.30 muestra la representacion de las componentes de textura en la celda unitaria en

condicion de recristalizacién primaria, comparando las texturas Goss, fibra a y y con las

componentes reportadas en la tabla 4.4. La figura 4.30 a) muestra las componentes de textura de

los puntos senalados como 2 y 3 en la ODF del acero Fe-Si (figura 4.29 a)), donde se observa que

ambas componentes de textura se acercan mucho a la componente de fibra y, ya que sus planos y
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direcciones casi coinciden con esta fibra. Mientras que en la figura 4.30 b) se observan las

Capitulo IV: Resultados y discusion

componentes de textura de los puntos sefialados como 1y 2 en la ODF del acero Fe-Si-Ti-B (figura
4.29 b)). Es evidente que el plano de estas dos componentes es muy parecido al plano (111) de la

fibra a y v, sin embargo, para el caso de las direcciones se observa que se encuentran en un punto

intermedio entre la direccion [i/2 i/2 0] de la fibra y y la direccién [001] de la componente Goss.

TEXTURA PLANO  DIRECCION | 3) Fe-3.7Si [001]
Goss (100) [001] z
Fibray (111) [110] [110] A
(111) [410] [ %0l |
(111) [011]
(111) %% 1]
Fibra a (001) [110]
(%% 1) [110]
(111) [110]
AR 72 U/ B (LAY
SRR CEC/A R (73 B I ¥ O S )
/ =
110 X
TEXTURA PLANO  DIRECCION | b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B [001]
Goss (100) [001] z
Fibra y (111) [110] [110] ~
(111) [410] [% % 0] ”
(111) [011]
(111) %% 1]
Fibra a (001) [110]
(%%1) [110]
(111) [110]
oS8 s prifaal
amtoz k) P | A -
/ [~ /// :
(110 X

Figura 4.30. Representacion de las componentes de textura en la celda unitaria comparadas con
la textura Goss, fibra a y y en condicion de recristalizacion primaria. a) Acero Fe-3.7Si, b) Acero

Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.
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La figura 4.31 muestra la ODF en condicion de TTRC2 R1. De acuerdo a la barra de intensidades
de orientacion en el acero microaleado con Ti-B, es ligeramente mas alta que la del acero de
referencia, lo que significa que en los puntos seleccionados en color rojo en la figura 4.31 b) hay
mayor cantidad de granos orientados. Se observa que en este acero las componentes de textura se
encuentran mas agrupadas principalmente en los dngulos phi2= 30 y phi2=50, sefialadas con los
numeros en rojo. Mientras que en el acero de referencia las componentes de textura estan mas
distribuidas en toda la funcion de orientacion. Las mas intensas se encuentran en los angulos phi2=

45, phi2=65 y phi2=70.

Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003Bb

phil

Fe-3.7Si

phi2 = constant(5)

phi2=0° phi2=5°

phi2 = constant(S)

=

phi2=10° phi2=0° phi2=5° phi2=10° phi2=15°

phi2=15°

phi2=40° phi2=45° phi2=50° phi2=55° phi2=40° phi2=45° phi2=50° phi2=55°

phi2=65° phi2=75° phi2=65° phi2=70° phi2=75°

N
w

ol
o |
L |

phi2=80° phi2=85° phi2=90° phi2=80° phi2=85° phi2=50°

Figura 4.31. ODEF’s en condicion de TTRC2 R1. a) Fe-3.7Si, b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

La tabla 4.6 muestra los indices de Miller calculados a partir de los angulos de Euler en la
condicion de TTRC2 R1. Se observa que los indices de Miller de ambos aceros no corresponden
exactamente a los de la componente de Goss, lo cual se asocia a que el tiempo de permanencia
durante el tratamiento de recristalizacién secundaria fue corto y a una velocidad de calentamiento
alta. Por lo tanto, las condiciones del tratamiento no fueron ideales para que las componentes de

Goss se formaran fuertemente durante el tratamiento. Sin embargo, a pesar de que el tiempo fue
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limitado el acero microaleado con Ti-B se acerca mas a los angulos de Euler correspondientes a
los de la textura de Goss, ya que en el punto marcado como 1, la direccién es muy cercana a la de
la textura Goss, mientras que el plano coincide mas con el plano (112) de la fibra a. Esto puede
apreciarse mas facilmente en la figura 4.27 donde se observa como las componentes de textura se
van moviendo hacia la direccion de Goss. Autores como Song y Liu [11, 26] han reportado rampas
de calentamiento de 15°C/h y tiempos de permanecia de 20 a 30 horas, logrando asi una
microestructura completa de granos con orientacion Goss. Por otro lado, Morishige y colaboradores
[52] mencionan que en la textura de un acero eléctrico con 3% de silicio después de recristalizacion
secundaria existen granos con orientacion Goss, y otras componentes con orientacion en (111)
[112] que se acercan a la componente Goss. Los resultados mostrados en la figura 4.32 indican
que las componentes de textura en los aceros bajo estudio son coincidentes a las reportadas por

Morishige y colaboradores.

Tabla 4.6. indices de Miller para planos y direcciones de componentes de textura en condicion

de TTRC2 R1.

Acero Fe-3.7 Si

NUmero 7 1 Q2 Plano Direccion
1 71.34 53.78 45 11 ! ! 11
' ' ( E) 35
7 1 _ 5 3
2 71.56 35.18 65 <— - 1) 1 ——
18 2 24 10
7 1 3 41
3 65 85.6 70 (1E E) [Z 5 5]

Acero Fe-3.7 Si-0.06Ti-0.003B

4 1 5 25

1 66.14 | 60.72 30 (— —1) 222y
5 2 16 3

4 1 775

2 31 . 4.1 275

3731 | 6585 50 (512) [7 99]
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La figura 4.32 muestra la representacion de las componentes de textura en la celda unitaria en
condicion de recristalizacion secundaria, comparando las texturas Goss, fibra a y y con las
componentes reportadas en la tabla 4.6. La figura 4.32 a) muestra las componentes de textura del
acero Fe-Si, donde se observa que ambas direcciones de estas componentes de textura se van
acercando a la direccion de Goss. Por otro lado, en la figura 4.32 b) se observan las componentes
de textura del acero Fe-Si-Ti-B. Se aprecia que el plano del punto 1 coincide casi perfectamente

con el plano (1/,1/,1) de la fibra a, mientras que su direccion estd muy cercana a la [110] de la

fibra Y.
TEXTURA  PLANO DIRECCION | a) Fe-3.7SI
Goss (100) [001] [021]
Fibray (111) [110] [110]
(111) [x10] [% % 0] )
(111) [011]
(111) [% % 1] \
Fibra a (001) [110]
(%:%1) [110]
(111) [110]
e ) (5%l
p:i;SOiB (17/1Y3)  Bla®lsfs) .L/‘E/’ — Y
M’ [~ /
{1101 X
TEXTURA  PLANO DIRECCION b) Fe-3.75i-0.06Ti-0.003B 001]
Goss (100) [001]
Fibray (111) [110] [110]
(111) [%10] [% % 0]
(111) [011]
(111) [% % 1] \
Fibra o (001) [110]
(%% 1) [110] \
(111) [110]
FoSiTS (5101 e ]
oamtnz (21 PLLL | pea) [ — z
{310} A /
{110} X

Figura 4.32. Representacion de las componentes de textura en celda unitaria y componentes de
textura encontradas comparadas con la textura Goss, fibra oy y en condicion de recristalizacion

secundaria. a) Acero Fe-3.7S1, b) Acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.
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4.6 Difraccion de rayos-X (DRX)

La figura 4.33 presenta los difractogramas desde la condicion de colada hasta la segunda
laminacion en frio de los aceros a) Fe-3.7Si y b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. Los difractogramas
revelan que la fase Uinica en ambos aceros es la ferrita (BCC), la cual no sufrid ninguna
transformacion de fase debido a los tratamientos termo-mecénicos. Esto indica que la ferrita es
estable bajo estos tratamientos termo-mecanicos. El pico de mayor intensidad se encuentra a 45°
en relacion al &ngulo 20, que corresponde al plano cristalografico (110). Asi mismo se encontraron
otros picos caracteristicos de ferrita o, como: (200), (211), (220) y (310). La figura 4.34 muestra
los difractogramas en las condiciones de recristalizacion primaria y secundaria, donde se observan
los picos caracteristicos de la ferrita. Sin embargo, en condicion de recristalizacion primaria y
secundaria del acero Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B y recristalizacion secundaria del acero Fe-3.7Si se
observa la presencia de dos picos que no coinciden con los picos de ferrita. Estos picos se
encuentran a 55°y 78°. Se tratan de 6xidos de silicio, hierro y titanio los cuales se habrian formado

durante los tratamientos térmicos realizados en horno sin proteccion de atmdsfera.

5 LAM F2 — LAM F2
a g ~ b =) - = -
). g g = g ) = g g 2
= 3 < @ 3 < pre )
: A . . -_:,L - A TR
LAM F1 = g = s i
= ~ ~ N = ) 3 ) =
g = = g ° 5] A 3 3
3 ) ) < iy
A 3 3 s |84a8 s = _ LAMégZ
b= — S I =) =
3 LAMCc2|| B | = a 3 o =
— . — (2] 8 -~
@ g = g s || 5 A A ] 3
[ &l ol ol -
s 3 3 3 T IEl: s = g Mg
= A A ~ S S a g S
~ N ~ tamet|| 42 < 3 5 b
4 = = — S 5 3 3 A 3 3
= S o g a ;
3] = 3 3 = SOLIDIFICACION
2 A 2 2 18 s a
1 _ _ __SOLIDIFICACION = 8 = g -
S S = 3 S 3 3 3 < =
=} 8 ) d 2 . A b 3
5 3 3 3 3 ""*-——-._i_
o - _ r T e T T 40 50 60 70 80" o0 100 10 120
40 50 60 70 80 90 100 110 120
20 20

Figura 4.33. Difractogramas en condicion de solidificacion y laminacion en caliente y frio.
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] TTRC2 R2 1 - TIRC2R28
[=) o =
g ~ o s = S o
- 5 s o o~
1 = S = b 1 ° S T
Ef g 3 5 E— :
A 3 A JL = = — TTRC2R1 5,
= i TTRC2 R1 1= b E -
u S ~— —
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— —_ -
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13 3 5 A R ~3 2 A
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Figura 4.34. Difractogramas en condicion de recristalizacion primaria y secundaria.

En estudios de aceros al silicio de grano orientado como el de Lu y colaboradores [51] también
reportan como fase unica la ferrita. Los pardmetros que utilizaron fue un tipo de barrido 20, con
inicio a 35° y final 90°. Los difractogramas que obtuvieron mostraron picos muy proximos a los
angulos 45° y plano (110), 65° y plano (200), 85° y plano (211), tal como en los aceros eléctricos
bajo estudio.

La tabla 4.7 muestra los parametros de red de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B, asi
como también el pardmetro de red del Fe puro. De acuerdo a estos resultados se destaca que la red
cristalina de los aceros estudiados no sufrié una distorsion significativa debido a la presencia del
silicio, y en el caso de acero microaleado a la presencia de Ti/B, comparandola con el parametro

de red del Fe puro.

Tabla 4.7. Pardmetros de red.

Material Parametro de red (a)

Fe puro 2.86

Fe-3.7Si 2.87
Fe-3.7S1-0.06Ti-0.003B 2.86
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4.7 Microdureza Vickers

La figura 4.35 muestra la dureza promedio de los aceros eléctricos bajo estudio en todas las
condiciones. Se observa que es muy similar el comportamiento mecanico de ambos aceros. El valor
mas alto de dureza HV se tiene en la condicion de segunda laminacién en frio con una de dureza
de 362 HV para el acero Fe-3.7Si y 353 HV para el acero Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. En esta
condicién el acero se encuentra altamente deformado, con una gran cantidad de esfuerzos
residuales y densidad de dislocaciones, provocando el aumento en la resistencia de los aceros. Sin
embargo, justo después de la segunda deformacion en frio, se observa una caida de la dureza, la
cual se atribuye a que en el tratamiento de recristalizacion primaria hubo una gran cantidad de
energia liberada y eliminacion de dislocaciones debido a las altas temperaturas del tratamiento,
ocasionando que la resistencia del material disminuyera. En esta condicion tomando como
referencia la ruta 1 el acero Fe-3.7Si present6 una dureza de 178 HV, y el acero Fe-3.7S1-0.06Ti-
0.003B de 174 HV. Hasta esta etapa la adicion de Ti/B en el acero microaleado no genero efectos
significativos de dureza con respecto al acero Fe-3.7Si. También se observa que la ruta 1 del
tratamiento de recristalizacion primaria tuvo menor dureza que la ruta 2, si bien la ruta 1 contenia
mayor cantidad de esfuerzos residuales y densidad de dislocaciones debido a su mayor porcentaje
de deformacién que la ruta 2, la cual presentaba menor porcentaje de deformacion ya que en esta
condicion solo se llevd a cabo una laminacién en frio, y por lo tanto la liberacion de esfuerzos

residuales durante el tratamiento a alta temperatura fue mayor en la ruta 1.

Es importante resaltar que a pesar de que en el tratamiento de recristalizacion primaria el tamafio
de grano promedio de los aceros fue de aproximadamente 28 pm, la dureza de esta condiciéon no
fue mayor a la dureza en la condicién de segunda laminacién en frio. Por lo tanto, el valor de dureza
se ve mas afectado por la cantidad de esfuerzos residuales y densidad de dislocaciones que por el

refinamiento de grano.
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Figura 4.35. Perfil de microdureza Vickers. a) Fe-3.7Si, b) Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B.

Los resultados obtenidos indican que los aceros estudiados presentan una dureza similar a la de

aceros eléctricos comerciales cuyo valor esta entre 180 HV [17].

4.8 Potencial termoeléctrico

La figura 4.36 muestra el grafico de potencial termoeléctrico de los aceros Fe-3.7Si y Fe-3.7Si-
0.06Ti-0.003B en las condiciones de solidificacién y primera laminacion en caliente. Se observa
que el valor negativo maximo absoluto de diferencial de potencial termoeléctrico se tiene en la
condicion de primera laminacion en caliente. Dicho de otra manera, se tiene un mayor trabajo por
unidad de carga ejercida por el campo eléctrico sobre una particula cargada para moverla entre las
dos posiciones de las puntas. Este incremento de potencial se adjudica a que bajo esta condicion el
material presenta deformacion plastica y los granos se encuentran orientados a una sola direccion,
por lo que se facilita el movimiento de los electrones. Debido a los microaleantes del acero Fe-
3.7S51-0.06Ti-0.003B el valor de potencial es mas positivo, ya que estos microaleantes precipitan

formando Ti (C, N) lo que dificulta el movimiento de los electrones.

Undurraga [53] realizé una tabla comparativa con valores de resistividad eléctrica, conductividad
eléctrica y coeficientes de Seebeck en distintos materiales, observando que cuanto mayor es el
coeficiente de Seebeck, la conductividad eléctrica es menor. El coeficiente de Seebeck relaciona la

caida de voltaje que se genera cuando los materiales son calentados a diferentes temperaturas, lo
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cual estd relacionado con el potencial termoeléctrico. De acuerdo al analisis de Udurraga, la
conductividad eléctrica en la condicion de laminacion en caliente es mayor que la conductividad

en la condicidn de solidificacion.
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Figura 4.36. Potencial termoeléctrico.

4.9 Medicidn de resistividad eléctrica por el método de cuatro puntas

Las figuras 4.37-4.38 muestran los graficos de resistencia eléctrica en condicion de tratamiento de
recristalizacion primaria y secundaria, donde se observa que ambas presentan un comportamiento
lineal. Este comportamiento se puede explicar mediante la ley de Ohm, la cual dice que la relacion

V/I tiene un factor de proporcionalidad que es representado como la resistencia eléctrica.

En la figura 4.37 se observa que en condicion de recristalizacion primaria el acero microaleado
con Ti/B obtuvo un voltaje superior a los 2.4x10™ V utilizando una corriente de 0.5 A, mientras
que el acero de referencia a esta misma corriente tuvo un voltaje menor de 2.0x10™* V. Sin embargo,
de acuerdo al valor de resistividad mas bajo, el acero de referencia tiene mayor conductividad
eléctrica que el acero microaleado con Ti/B. Comparando estos resultados con los de EBSD en
condicion de recristalizacion primaria el acero de referencia presenta mayores componentes de
textura agrupadas en una direccioén en particular, y como se sabe las propiedades eléctricas son

anisotropicas, por lo que la direccion de estas componentes es favorable para el aumento de la
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conductividad eléctrica. Mientras que el acero microaleado con Ti/B presenta componentes mas
distribuidas provocando que sus propiedades eléctricas varien de acuerdo a la direccion de todas

las componentes de textura.
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Figura 4.37. Resistencia en condiciéon de TTRC1 R2 donde p es la resistividad eléctrica y ¢ es
la conductividad eléctrica. a) Acero Fe-Si, b) Acero Fe-Si-Ti-B.

La figura 4.38 presenta los valores de resistividad y conductividad en condicion de recristalizacion
secundaria de la ruta 1. Los resultados indican que el acero microaleado con Ti/B tiene mayor
conductividad que el acero de referencia. De acuerdo a los resultados de EBSD en esta condicion
el acero microaleado presenta mas componentes de textura que van orientandose hacia la direccion
Goss, por lo que es evidente que en esta condicion se tenga una conductividad més alta en el acero

microaleado con Ti/B que en el acero de referencia.

Al respecto Littman y colaboradores [23] reportaron que la resistividad de un acero eléctrico con
3.5% de Si es de 5.5 x107 2/m. El valor reportado por Littman es inferior a los valores de
resistividad eléctrica determinados en la condicidn recristalizacion secundaria de los aceros Fe-
3.7S1 y Fe-3.7Si-0.06Ti-0.003B. Por lo cual la conductividad eléctrica de los aceros bajo estudio
es menor a la conductividad reportada por Littman. Es importante mencionar que los aceros bajo
estudio aun no desarrollan una textura Goss completa, y de acuerdo a los ensayos de EBSD los
granos analizados fueron pocos, por lo que es recomendable llevar a cabo un andlisis con mas

granos para tener una representacion mas alta.
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

1. Los diagramas de fase calculados mediante JMatPro® v 9.1.2 indican que la fase
predominante en los aceros eléctricos bajo estudio es ferrita-a (BCC), con presencia de
precipitados como AIN, MnS en el acero de referencia, y ademas Ti (C, N), TiBs»C: y
Ti4C2S:2 en el acero microaleado. Asimismo, las predicciones del programa JMatPro® v
9.1.2 de propiedades eléctricas y magnéticas a temperatura ambiente mostraron valores de
conductividad de 2.15 x10° Q'/m™!, resistividad de 0.5 x10° 2/m, y permeabilidad
magnética de 335 x10° Tem/ A.

2. La caracterizacion por microscopia optica (LOM) revela que en condicion de solidificacion
los aceros no presentan una microestructura dendritica, sino de granos burdos equiaxiales
de ferrita. En condicion de laminacion en caliente los aceros presentan estructuras de collar
alrededor de granos deformados en direccion de laminacion. También se tuvo presencia de
recristalizacion dinamica. En condicién de laminacion en frio los granos presentaron una
gran cantidad de sub-estructuras. En condicion de recristalizacion primaria se logro obtener
una recristalizacion completa con granos finos de aproximadamente 30 um. En condicion
de recristalizacion secundaria, se tuvo un crecimiento de grano considerable, donde el

efecto de los microaleantes de Ti/B fue mas apreciable.

3. Los resultados obtenidos mediante microscopia electronica de barrido (SEM) sefialan la
presencia de precipitados de AIN y MnS en todas las condiciones para ambos aceros.
También se encontraron precipitados de Ti (C, N) y particulas complejas de boro en el acero

microaleado con Ti/B.

4. El andlisis de EBSD en condicion de segunda laminacion en frio presenta componentes de
textura débiles. En condicion de recristalizacion primaria empieza a formarse una
componente de textura con direccion [111], las cuales son muy cercanas a las fibras a y y.
En la condicién de recristalizacion secundaria la componente de textura Goss (110) <001>

tiende a desarrollarse mas fuertemente, particularmente en el acero microaleado con Ti/B.
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5. Los ensayos de difraccion de rayos-X (DRX) indican que la fase principal en los aceros
bajo estudio es la ferrita, y se mantiene invariable. Asi mismo no se tuvo una distorsion en
el parametro de red del Fe debido a la presencia del Si y/o Ti/B. En las condiciones de
recristalizacion primaria y secundaria se encontraron picos de baja intensidad

caracteristicos de 6xidos de hierro, silicio y titanio.

6. En condicién de solidificacion la dureza del acero microaleado con Ti/B fue mayor que la
del acero de referencia. En condicion de segunda laminacion en frio los dos aceros muestran
su valor mas elevado de dureza. Sin embargo, la dureza de ambos aceros decae después del
tratamiento de recristalizacion primaria debido a la liberacion de esfuerzos. En general el
efecto que tuvo el Ti/B en los valores de dureza de todas las condiciones no fue

significativo.

7. Los ensayos de potencial termoeléctrico revelaron que los aceros eléctricos bajo estudio
son muy sensibles a cambios microestructurales. En general, el potencial es mas alto en el

acero microaleado con Ti/B y en la condicidn de solidificacion.

8. Mediante los ensayos de cuatro puntas fue posible determinar la resistividad y
conductividad de los aceros. En condicion de recristalizacion primaria el acero de referencia
presentd mejores resultados teniendo una resistividad de 7.48 x107 2/m y una
conductividad de 1.34 x10° 27'/m™!. En cambio, para la condiciéon de recristalizacion
secundaria el acero microaleados con Ti-B mostré mejores resultados con una resistividad

de 1.26 x10° 27'/m™! y una conductividad de 7.92 x10° 2"'/m.
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RECOMENDACIONES PARA TRABAJO A FUTURO

1. Realizar ensayos de corrientes de Eddy para comparar la conductividad eléctrica de los
aceros bajo estudio.
2. Determinar las curvas de histéresis por medio de un magnetometro.

3. Determinar valores experimentales de permeabilidad magnética.
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