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Resumen

Se describen las caracteristicas microestructurales y la textura de la aleaciéon MA956 en las etapas
intermedias de su procesado termomecanico para obtener el producto en forma de barras. Se partié
de un material procesado en INCO Alloys International de tres formas: compactado isostaticamente,
extruido en caliente + 1.330 °C/1 h y laminado en caliente. Los materiales procesados mediante
compactacién isostdtica y laminacidn en caliente, se sometieron, ademds, a dos tipos de recocido,
uno a 1.100 ©C/100 h y otro a 1.330 °C/1 h. En el caso del material procesado mediante extrusién en
caliente, la textura inicial de fibra del tipo <110> evoluciona hacia una del tipo <111> cuando se la
somete al tratamiento de 1.330 ©°C/1 h, mientras que en el caso del material procesado mediante
laminacién en caliente, la textura inicial, con componentes <110> y <100>, cambia hacia una del
tipo <100> después del mismo tratamiento. La razén de la diferencia en la textura final del material
procesado por ambos métodos se atribuye a las diferencias en la fraccién en volumen de granos pri-
marios con orientaciones <110>y <100>.

Palabras clave: Procesado termomecanico. Tratamiento térmico. Microestructura. Aleacién
MA956

Effect of the thermomechanical processing on the mechanical
properties of MA956 alloy. 1. Microstructural characterization

Abstract

1. INTRODUCCION

Both the microstructural characteristics and the texture of the ferritic oxide dispersion strengthened
MAD956 alloy have been studied after different stages of processing. The material was supplied by
INCO Alloys International in three conditions: hot isostatically pressed (HIP), hot extruded + 1,330
°C/1 h and hot rolled. Two annealing treatments: 1,100 °C/100 h and 1,330 °C/1 h were performed
on the HIP and hot rolled materials to observe the effect of previous microstructure (or the
thermomechanical history) on the final microstructure. In the hot-extruded condition, the initial
strong <110> fibre texture evolves towards a very strong <111> texture after 1,330 °C/1 h treatment,
whereas in the hot rolled condition the initial fibre texture with components <110> and <100> results
in a <100> after the same thermal treatment. It is pointed out that this difference in the final texture
could be due to the differences in the volume fraction of primary grains with <100> and <111>
orientations.

Keywords: Thermomechanical processing. Heat treatment. Microstructure. MA956 alloy.

mecénico, estan ideados para conferir al material
caracteristicas microestructurales Optimas para tra-

La aleacién MA956 es un material disefiado
para trabajar a temperaturas de servicio elevadas.
Por esta razon, tanto el método de fabricacion (alea-
do mecdanico) como su posterior tratamiento termo-
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bajar a altas temperaturas. Una de estas caracteristi-
cas es una microestructura con una baja densidad
de fronteras de grano. De esta forma, se consigue
incrementar la resistencia a la deformacién por des-
lizamiento de fronteras de grano. La resistencia al
movimiento de dislocaciones se eleva en virtud de
una distribucién de dispersoides muy finos de oxi-
dos de itrio (1), los cuales, por otra parte, son esta-
bles hasta temperaturas préoximas a los 1.300 °C
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(2). La textura desempefia un papel importante, ya
que debe ser tal que las propiedades mecdnicas de
la aleacién en la direccién en la que van a ser utili-
zadas en servicio sean las Optimas. Esta aleacion
tiene, por ultimo, la capacidad de generar, mediante
un simple proceso de oxidacién térmica, una capa
de alimina densa y muy bien adherida al substrato
que la protege de ulterior oxidacién cuando se
somete a altas temperaturas de servicio. Se ha com-
probado, ademds, que a temperatura ambiente,
dicha capa de alimina, mejora considerablemente
la resistencia a la corrosién de la aleacién frente a
fluidos orgénicos (3), siendo ésta incluso superior a
la de los biomateriales en uso (4).

En esta primera parte, se trata de analizar cémo
las sucesivas etapas del procesado termomecdnico
de la aleacién MA956 en forma de barras, influyen
en sus caracteristicas microestructurales.

2. ANTECEDENTES DE LA ALEACION Y
DETALLES EXPERIMENTALES

La composicién quimica nominal de la aleacién
es 20Cr-4,5A1-0,5Ti-0,5Y,05 (% en masa), resto
hierro. El proceso de fabricacion (esquematizado en
la figura 1) del producto en forma de barras es el
siguiente (5): Las particulas de hierro, de aleacién
madre y de itria, se someten a un proceso de aleado
mecdanico en un molino de bolas, dando lugar, des-
pués de unas 10 h, a unas particulas de tamafo
comprendido entre 50 y 150 wm (6). La microes-
tructura de estas particulas tiene un tamano de
grano inferior a la micra. Estas particulas se encap-

FiG. 1.— Esquema del proceso de fabricaciéon de
barras de la aleacion MA956. a) Aleado mecdnico.
b) Encapsulado y desgasificacion. ¢) Consolidacion
isostatica o uniaxial a 1.000 °C. d) Extrusién con
una relacién de 20:1 a 1.000-1.050 °C. dI)
Tratamiento de recristalizacién a 1.330 °C/1 h.
e) Laminacion a 1.100 °C para barras de diametro
< 16 mm.

FiG. 1.— Scheme of the fabrication route for MA

956 bars: a) Mechanical Alloying. b) Canning and

degassing. c) Isostatic or uniaxial consolidation at

about 1,000 °C. d) Extrusion at 20:1 and 1,000-

1,050°C. dl) Recrystallization treatment at 1,330

°C/1 h. e) Rolling at 1,100 °C for bars < 16 mm in
diameter.
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sulan en un recipiente de acero suave y se compac-
tan, uniaxial o isostdticamente a 1.000 °C (6). A
continuacidn, se procede a su extrusién con una
relacién de 20:1, a 1.000-1.050 °C, y posteriormen-
te se recristaliza a 1.330 °C (6 y 7). Segun el fabri-
cante (INCO Corp.), el conformado de las barras de
un didmetro menor de 16 mm no se realiza median-
te extrusion, sino por laminacién a 1.100 °C, apli-
cando un grado de reduccion del 95 % (8).

La aleacidn la suministrd el fabricante en tres
estados, correspondientes a las diferentes etapas de
procesado del material:

— Compactada isostaticamente en forma de cilin-
dros de 80 mm de didmetro.

— Extruida en caliente y recristalizada a 1.330 °C
durante 1 h en forma de barras de 60 mm de dia-
metro.

— Laminada en caliente, en forma de barras de 9,5
mm de didmetro.

En los casos de los materiales extruido y lamina-
do, la consolidacion previa de los polvos se llevé a
cabo mediante compactacién uniaxial en la prensa
de extrusion.

En los materiales laminado y compactado isosta-
ticamente, se realizaron dos tipos de tratamiento: a)
Recocido a 1.330 °C durante 1 h. Este tratamiento
se realizé con objeto de analizar el efecto del con-
formado del material sobre sus propiedades. b)
Recocido a 1.100 °C durante 100 h, que es el trata-
miento para generar la capa de alimina.

La caracterizacidon microestructural se llevé a
cabo mediante microscopia Optica y electrénica de
barrido. La textura de los materiales se obtuvo
mediante difraccion de rayos X en un anillo de Euler
cerrado y se analiz6 a partir de la figura de polos y la
funcién de distribucion de orientaciones (FDO).

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Material compactado isostaticamente

La microestructura del material antes de ser
sometido a alglin tratamiento térmico, consiste en
granos equiaxiales con un didmetro medio préximo
a 1 pwm. Dentro de estos granos, se encuentran dis-
tribuidos uniformemente dispersoides de ytria de
unos 10 nm de didmetro y un interespaciado
de aproximadamente 100 nm (2). Por la naturaleza
del conformado, los granos no poseen una orienta-
cién cristalina preferente, es decir, no tiene textura.
El tratamiento térmico a 1.100 °C/100 h da lugar
a una microestructura con un tamafio de grano de
10 wm (Fig. 2a). El tratamiento a 1.330 °C/1 h pro-
duce un crecimiento considerable en el didmetro
medio de grano (Fig. 2b), llegando ocasionalmente
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FIG. 2.— Microestructura del material compactado isostdticamente después del tratamiento térmico.
a) 1.100 °C/100 h. )1.330 °C/1 h.

FIG. 2.— Microstructure of the hot isostatic pressed material after heat treatments at: a ) 1,100 °C/100 h, and
b) 1,330 °C/ 1h.

a igualarse al de la particula (hasta 150 wm) proce-
dente del aleado mecénico.

3.2. Material extruido

Los granos son muy alargados y entrelazados en
la direccién de extrusion. Sus dimensiones medias
son: 0,4 um de didmetro y 5 wm de longitud (7). La
textura, medida en diferentes posiciones sobre un
plano diametral de la barra es muy nitida, del tipo
fibra <110> en la direccion longitudinal de la barra,
lo cual estd en consonancia con otras investigacio-
nes (7y9).

Cuando se le somete al tratamiento a 1.330 °C
durante 1 h se produce un crecimiento espectacular
del grano, como se observa en la fotomacrografia
de la seccién transversal en la figura 3. El material
extruido y recristalizado también presentaba una
marcada textura de fibra, esta vez con el eje de la
barra en la direccién <111>, lo cual también coinci-
de con los resultados de trabajos anteriores (7).

3.3. Material laminado

La forma de los granos antes de cualquier trata-
miento térmico es muy similar a la del material
extruido antes de recristalizar. Es de esperar, sin
embargo, que el tamafo de grano sea algo mayor
que en el material extruido, dado que la temperatura
de conformacién es ligeramente superior. A dife-
rencia del material extruido (textura <110>), el
material laminado presenta una textura de fibra con
dos componentes: <110>y <100>. En la figura 4 se
representa la intensidad mdxima de dichas compo-
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nentes en funcién de la distancia al centro de la
barra. Como se observa, la componente <100>
aumenta conforme se aproxima a la superficie de la
barra, mientras que la <110> disminuye. En el cen-
tro de la barra, la intensidad méxima de la compo-
nente <100> es aproximadamente el doble de la
<110>, mientras que en la superficie son igualmen-
te intensas. El tratamiento térmico a 1.100 °C/100 h

Fic. 3.— Fotomacrografia de la seccion transversal
de la barra del material extruido después del
tratamiento térmico a 1.330 °C/1 h. X 7.

FIG. 3.— Macrograph of a cross section of the
extruded bar after heat treatment at 1,330 °C/ 1h. X 7.
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FIG. 4.— Variacién con la distancia al centro de la
barra de la intensidad maxima de las componentes
principales de la textura del material laminado.

FiIG. 4.— Variation of the maximum intensity of the
main texture components of the rolled material as a
function of the distance to the centre of the bar.

modifica la microestructura en dos aspectos. En pri-
mer lugar, el tamafio de grano crece en el sentido
longitudinal de la barra (Fig. 5a), llegando a alcan-
zar hasta unos 20 mm de longitud y un didmetro
medio de unas 150 pm. En segundo lugar, la textu-
ra del tipo <100> se hace mucho mds acusada que
la <110>, particularmente en la superficie de la
barra (Figura 5b). Para estudiar con mas detalle la
evolucién de la textura durante el tratamiento, se
realizaron tratamientos con tiempos de exposicién
de 3 y 6 min, empleando una velocidad tanto de
calentamiento como de enfriamiento de 50 °C/s
sobre muestras extraidas de la barra de 2 mm de
espesor, 9 mm de ancho y 12 mm de longitud. En la
figura 5b se encuentra representada la variacién con
la distancia al centro de la barra de la intensidad
méxima de las componentes <110> y <100> para
dichos tiempos de tratamiento. Dicha figura pone
de manifiesto que el proceso de recristalizacion se
inicia a partir de la zona central y hacia la superfi-
cie entre los 3 y 6 min de tratamiento térmico.

El tratamiento a 1.330 °C/1 h da lugar a una
microestructura con una textura muy similar a la
del material laminado y tratado a 1.100°C/100 h, es
decir, una textura de fibra <100>. Los granos pre-
sentan un aspecto muy alargado y un didmetro
medio de 300 pm (Fig. 6).

El desarrollo de la microestructura en forma de
granos de gran didmetro y extraordinariamente alar-
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Fi1G. 5.— Microestructura de la barra laminada
tratada a 1.100 °C. a) Aspecto de los granos, sobre
un plano longitudinal a la barra, al cabo de 100 h de
tratamiento. b) Intensidad méaxima de las
componentes de la textura <110> y <100> en
funcién de la distancia al centro de la barra después
de 3 min, 6 min y 100 h de tratamiento térmico.

FIG. 5.— Microstructure of the rolled bar after heat
treatment at 1,100°C. a) Aspect of the grains on a
plane parallel to the longitudinal direction of the
bar after 100 h of heat treatment. b) Maximum
intensity of the <110> and <100> texture
components as a function of the distance to the
centre of the bar after 3 min, 6 min and 100 h of
heat treatment.
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Fi1G. 6.— Aspecto de los granos de la barra
laminada después del tratamiento a 1.330 °C/1 h.

FiG. 6.— Grains morphology of the rolled bar after
heat treatment at 1,330 °C/ 1 h.

gados en la direccién longitudinal de la barra es una
cuestién atin controvertida, que ha sido objeto de
estudios detallados de microscopia electrénica de
transmision. No obstante, es posible atribuir este
fenémeno a dos aspectos fundamentales de la
microestructura. El primero, que controlaria el
tamafio de grano, estaria relacionado con el hecho
de que el proceso de conformado produce una
microestructura con una densidad uniforme de dis-
locaciones (6) y una textura muy acusada o, equiva-
lentemente, una microestructura con unas fronteras
de grano con un dngulo de desorientacién pequefio.
Una microestructura con estas caracteristicas haria
que el nimero de nucleos de recristalizacidn fuera
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pequefio y que se produjera una microestructura
con un gran tamafo de grano durante la recristaliza-
cién. El segundo, que influiria en la forma alargada
del grano, estaria relacionado con las cadenas de
dispersoides de itria y de particulas de aliimina, que
se forman debido a su segregacién durante la etapa
del aleado mecdnico y a su posterior alineacion
durante las etapas de laminacidén 6 extrusién (7).
Dichas cadenas de particulas ejercerian, durante la
recristalizacién secundaria del material, una mayor
resistencia al movimiento de las fronteras de grano
en la direccion transversal que en la direccion lon-
gitudinal, dando lugar, asi, a la forma alargada de
los granos.

La evolucién de la textura desde la <110> del
material extruido hacia la textura <111> y de las
orientaciones <110>y <100> del material laminado
hacia la textura <100> durante el tratamiento de
1.330 °C/1 h, es una consecuencia de un proceso de
recristalizacién secundaria. Dicho proceso, en el
caso de aleaciones ODS ferriticas, esta controlado
por la textura (7) y por el tamafio de grano iniciales
(10). Ademas, ambos factores son muy sensibles a
ligeras variaciones en el tratamiento termomecéanico
previo. El hecho de que el material posea una textu-
ra del tipo <110 > muy marcada hace que las fron-
teras de granos aislados con orientaciones cristali-
nas <111> 6 <100> tengan una gran movilidad con
relacién a la mayoria de los granos con orientacién
cristalina <110>. Esto favorece que los primeros
crezcan a expensas de estos tltimos. Este mecanis-
mo se potenciarfa atin mds con un tamafio de grano
inicial muy fino, ya que, entonces, los dispersoides
inhibirfan el crecimiento de los granos primarios.
Recientemente (11) se ha propuesto que esta accién
inhibidora la llevan a cabo los propios vértices del
grano primario. La diferencia observada en la textu-
ra de los materiales laminado y extruido después
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del tratamiento térmico a 1.330 °C/1 h se podria
atribuir a la mayor o menor densidad de nicleos de
recristalizacién secundaria con orientaciones cris-
talinas <111> 6 <100>.
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