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Resumen

En este trabajo se estudi6 la causa de falla por picadura de tornillos de uso
quirurgico disponibles comercialmente para implante en uso veterinario. Dos
muestras de acero inoxidable de lotes diferentes que se asume cumplieron
los requisitos establecidos por la norma ASTM F 139, para el uso quirargico,
mostraron desempefios diferentes, algunos de ellos presentaron corrosion
por picadura; el resto no presentd el problema mencionado. Se clasificé el
acero del cual fueron fabricados los tornillos, se realizaron analisis
elementales semi-cuantitativos por medio de espectroscopia de energia
dispersa de rayos X (EDS por sus siglas en inglés) para verificar los
elementos presentes en la aleacion, el resultado fue una composicion
qguimica correspondiente al acero austenitico 316. Ambos materiales con y
sin picadura fueron caracterizados por metalografia en campo oscuro y
campo claro. Se observd precipitacion masiva en el implante dafiado. Para
complementar el estudio se analizaron los tornillos mediante microscopia
electronica de barrido (SEM por sus siglas en inglés), encontrando en las
muestras con falla, picaduras a lo largo de toda la matriz y una aparente
deformacion direccional. Mediante analisis cuantitativo elemental via
absorcion atémica, se obtuvo su composicion quimica exacta de cada
material, resultando en ambos casos (fallado y sin falla) que los tornillos se
encuentran fuera de los rangos de composiciéon quimica requeridos por la
norma ASTM F 139. Finalmente, se realiz6 el ensayo de microdureza Vickers
en ambos casos, los tornillos con falla presentaron una dureza mayor a los
gue no presentan falla, esto debido al aumento de precipitados que contiene
el implante picado, ya que proporcionan mayores propiedades mecanicas

como la dureza pero menor resistencia al picado en medios corrosivos.

Por otro lado, se estudid y propuso un rango de composicion quimica y tipo
de tratamiento térmico ideales tedricos para evitar la falla presentada en los

implantes caracterizados. La propuesta se desarroll6 considerando una



relacion entre la composicion quimica, el numero equivalente de resistencia a
la picadura (PRE por sus siglas en inglés) ambos anteriores establecidos en
la norma ASTM F 139, el diagrama Schaeffler — Delong, tratamiento térmico
y la energia de falla de apilamiento (SFE por sus siglas en inglés). Los
calculos por caracterizacion experimental de SFE en funcién de la
composicién quimica y tratamiento térmico fueron obtenidos de literatura, los
porcentajes en peso de elementos obtenidos se utilizaron para calcular los
valores de PRE, niquel equivalente y cromo equivalente, estos dos ultimos
pertenecientes al diagrama Schaeffler — Delong. Ademas se realizaron tres
tipos de tratamiento térmico para demostrar experimentalmente su influencia
sobre la corrosion intergranular. Como resultado se propuso la optimizacion
de la composicidbn quimica y el tratamiento térmico utilizando una red
neuronal artificial por retropropagacion del error. La optimizacion se realizé
tomando en consideracién la norma ASTM F 139 (composicion quimica
PRE), microestructura esperada predicha por el diagrama Schaeffler —
Delong, el tipo de tratamiento térmico la SFE, controlando en éste ultimo

valores minimos posibles.



Abstract

In this work, the pitting failure of commercially available surgical screws for
implantation in veterinary use was studied. Two samples of stainless steel
from different lots that were assumed accomplished the requirements for
surgical use, showed different performances, some of them showed pitting
corrosion; the rest did not present the mentioned problem. The steel from
which the screws were manufactured was classified as stainless steel 316L.
Semi-quantitative elemental analyzes were performed by means of energy
dispersive X-ray spectroscopy (EDS) to verify the elements present in the
alloy, the result was a chemical composition corresponding to the austenitic
steel 316. Both materials with and without sting were characterized by dark
field and light field metallography. Massive precipitation was observed in the
damaged implant. To complement the screws were analyzed by scanning
electron microscopy (SEM), finding in the samples with failure, pitting along
the entire matrix and an apparent directional deformation. The atomic
absorption elementary quantitative analysis was use for the elemental
characterization, the exact chemical composition of each material was
obtained, resulting in both cases (failure and without failure) that the screws
are outside the ranges of chemical composition required by the ASTM F 139
standard. In the other hand, the Vickers micro-hardness test in both cases
presented a greater hardness, this due to the increase in precipitates
contained in the implant with pitting failure, since they provide greater
mechanical properties such as hardness but lower resistance to pitting in

corrosive media.

A theoretical ideal chemical composition and heat treatment range was
proposed to avoid the failure presented in the characterized implants. The
proposal was developed considering a relationship between the chemical
composition, the equivalent number of pitting resistance (PRE) both earlier
established in the ASTM F 139, the Schaeffler - Delong diagram, heat



treatment and the stacking fault energy (SFE). The calculations by
experimental characterization of SFE as a function of the chemical
composition and heat treatment were obtained from the literature, the
percentages by weight of elements obtained were used to calculate the
values of PRE, nickel equivalent and chromium equivalent, the last two
belonging to the Schaeffler - Delong diagram. In addition, three types of heat
treatment were carried out to experimentally demonstrate their influence on
intergranular corrosion. As a result, the optimization of the chemical
composition and heat treatment was proposed using a feed forward
backpropagation artificial neural network (ANN). The optimization was carried
out under the ASTM F 139 standard (chemical composition-PRE), expected
microstructure predicted by the Schaeffler - Delong diagram, the type of heat

treatment and the SFE, controlling in the latter minimum possible values.
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Capitulo 1. Introduccion.

Los aceros inoxidables son aleaciones base hierro que contienen como
minimo 10% de cromo en peso, adicionalmente y acorde al tipo de serie que
pertenezcan contienen elementos aleantes como son: niquel, molibdeno,
manganeso, titanio, silicio, niobio entre otros. Desde principios del siglo XX
han sido utilizados para diferentes aplicaciones donde se requieren
propiedades de resistencia a la corrosion. Se clasifican en cinco series
diferentes, siendo los aceros inoxidables: austeniticos, ferriticos,
martensiticos, duplex y endurecidos por precipitacion (envejecidos). Dentro
del disefio de aceros donde se requiere una alta resistencia a la corrosion, la
serie de aceros inoxidables mas utilizada es la 300, siendo el acero 304 el
mas utilizado debido a su disefio simple, es una su aleacidén base hierro con
cromo, niquel y bajos porcentajes de carbono. Por otro lado, los aceros mas
utilizados en implantes son los aceros inoxidables 316 y 316L, son base
hierro con cromo, niquel, molibdeno y contenidos de carbono menores al
304. La sociedad americana para pruebas y materiales (ASTM por sus siglas
en inglés) establecid la norma F139 para el disefio de acero 316 en usos de
implante considerando parametros importantes de fabricacion, como son la
composicién quimica minima y maxima requerida, el nimero equivalente de
resistencia a la picadura (PRE), tratamientos térmicos, fases
microestructurales prohibidas y diferentes pruebas de resistencia a la
corrosion en medios agresivos, entre otros parametros. Dichos parametros
deben ser cuidadosamente controlados para evitar corrosion intergranular,
alta susceptibilidad magnética, generada por reordenamiento atébmico y

fases microestructurales no deseadas.

Dentro de los estudios realizados sobre este tipo de aceros se ha estudiado
el efecto del tratamiento térmico en las propiedades microestructurales, tales
como tamafo de grano y nivel de sensitizacion (corrosion intergranular).

Ademas dentro de los parametros afectados por el tratamiento térmico,



composicién quimica y porcentaje de deformacién plastica también se
encuentra la energia de falla de apilamiento (SFE por sus siglas en inglés).
La SFE es un parametro importante a considerar dentro del disefio de los
aceros inoxidables austeniticos por su influencia en todas las propiedades
presentes (cambios de fase, corrosion intergranular y susceptibilidad
magnética). En los ultimos 60 afios se ha realizado investigacibn con
diferentes técnicas para el célculo de la SFE, algunos de ellos son
caracterizacion por microscopio electronico de transmision (TEM por sus
siglas en inglés), difraccion de rayos X (XRD por siglas en inglés) difraccion
de neutrones, expresiones por analisis de datos experimentales (lineales
multivariables) y en la mecanica cuantica como la termodindmica

computacional y "primeros principios”.

En este trabajo se estudié la falla por picadura en implantes de acero
inoxidable 316 de uso quirdrgico en el area veterinaria. Debido a la alta
resistencia a medios agresivos que deben tener, los parametros antes
mencionados deben de ser estrictamente controlados. Con el objetivo de
explicar la razén de la falla por picadura de los implantes, se realizd
caracterizacion microestructural via microscopia Optica en campo claro y
oscuro, microscopia electrénica de barrido, espectroscopia de energia
dispersa de rayos X, espectroscopia de absorcién atémica y ensayo de

microdureza Vickers.

Por otro lado se verificd el potencial del modelo de prediccion basado en
redes neuronales artificiales. Las redes artificiales son modelos matematicos
inspirados en las neuronas biologicas. Hoy en dia tienen aplicaciones en
diversos campos de la ciencia y tecnologia debido a su eficiencia al
representar procesos no lineales y asi realizar predicciones con precision,
por ejemplo la prediccién de propiedades mecanicas, corrosivas, tamafios de
particulas, e incluso se aplican en el gran colisionador de Hadrones en la

Organizacion Europea para la Investigacion Nuclear (CERN antiguo nombre



en francés). Por lo tanto se entrend una red neuronal artificial por
retropropagacion del error para ayudar a observar la influencia de la
composicién quimica y tratamiento térmico sobre la energia de falla de

apilamiento.

Con ayuda del modelo predictivo propuesto se consideraron 5 parametros
para la optimizacion (propuesta de aleacion de acero inoxidable austenitico

316 de uso quirargico).

1. Composicién quimica requerida por la norma ASTM F 139

2. Condicion de numero equivalente de resistencia a la picadura (PRE)
establecida en la norma ASTM F 139 (%Cr+ 3.3*%Mo0=26).

3. Diagrama Schaeffler-Delong. El cual tiene como objetivo brindar una
prediccion de fase o fases presentes en funcibn de elementos
aleantes.

4. Tratamientos térmicos. Debido a su influencia sobre el nivel de
precipitacion

5. Energia de falla de apilamiento. El cual es un parametro que es
afectado e influye al mismo tiempo en la corrosién intergranular,

susceptibilidad magnética y cambios de fase microestructural.

La propuesta final fue evaluada por la red neuronal artificial para observar el
cambio en la energia de falla de apilamiento en funcion del cambio de
composicién quimica propuesto, esto con el objetivo de observar las
aleaciones propuestas tedricas con bajos niveles de energia. Adicionalmente
se evalub el efecto en la energia de falla de apilamiento de 9 elementos

aleantes por separado para completar la propuesta teérica.



Planteamiento del problema.

Se presentan dos casos de tornillos implantados:
Caso 1: no se presentan problemas.
Caso 2: sufre problemas de picado.

Se requiere el andlisis de la respuesta distinta, al tratarse de materiales que

cumplen con las especificaciones para este uso.

Es necesario realizar el estudio para determinar las causas subyacentes para

este comportamiento distinto de materiales aparentemente semejantes.

Justificacion.

La razén de la elaboracién de este proyecto surge del conocimiento de un
problema de tornillos de acero inoxidable 316L de uso quirtrgico disponibles
comercialmente, empleados en el area veterinaria. Dos muestras de acero
inoxidable de lotes diferentes, que cumplen con los requisitos del uso

quirargico muestran desempefios diferentes.

Hipotesis.

La diferencia en el desempefio puede ser inducida por: variacion en el
contenido de aluminio, fésforo, carbono, precipitacion de carburos, excesiva
deformacion en frio (formacion de fase martensitica) o en su defecto una
deficiencia en el acabado superficial del material. Es posible emplear redes
neuronales artificiales para proponer la composicion quimica de elementos
dentro del rango de norma para los aceros inoxidables de uso quirargico y

optimizar su desempenio.



Objetivos.

General.

Estudiar el efecto de la composicion quimica y caracteristicas

microestructurales en el desempefio del implante. Establecer parametros de

fabricacion del acero 316L de uso quirdrgico.

Especificos.

Caracterizacion microestructural por microscopia Optica, microscopia
electronica de barrido, andlisis quimico via espectroscopia de energia
dispersa de rayos X, absorcidon atémica y microscopia electrénica de
transmision.

Caracterizacion mecénica mediante pruebas de dureza

Uso de redes neuronales artificiales para prediccion de

comportamiento.



Capitulo 2. Marco teorico.

2.1. Aceros inoxidables.

En los principios del siglo XX el metaltrgico inglés Harry Brearly realizd
investigaciones con el objetivo de mejorar las aleaciones que se tenian para
proteger los cilindros de los cafiones. El resultado obtenido por Brearly fue
encontrar aceros con cromo agregado y contenido de carbono bajo que eran
resistentes a la oxidacién, mas resistentes que los usados en ese tiempo,
basados en aleaciones de hierro-niquel. En el 1912 Strauss y Maurer
(investigadores Alemanes) patentaron dos grupos de aceros inoxidables al
cromo-niquel de bajo contenido de carbono lo clasificaron “18-8”, dando
comienzo a una variedad de aplicaciones para este tipo de aceros [1-4]. Los
aceros inoxidables son un tipo de aceros base hierro que contienen cromo en
una cantidad desde 10% a incluso en algunos casos 30%. Se les llaman
inoxidables debido a que el cromo como elemento principal aleante, en
presencia de condiciones oxidantes forma una capa pasiva de 6xido de
cromo uniforme, continua, insoluble, autoregenerativa e impermeable (no
porosa). En la figura 1 se observa la caracteristica regenerativa de la capa
protectora, dicha propiedad se obtiene de manera inmediata en un medio

oxidante por la reaccién del cromo. Ademas tiene como caracteristica ser

Figura 1. a) Capa pasiva protectora b) Dafio en la capa c) Regeneraciéon

inmediata de capa.



transparente y brillante, lo cual le da a este tipo de aceros su aspecto
caracteristico, inmaculado (stainless), denominacién que se usa en el idioma
inglés [1-4].

Las aplicaciones principales de estos aceros son en medios cOrrosivos
agresivos. Se clasifican en 5 familias: aceros inoxidables ferriticos,
martensiticos, duplex (fase austenita mas ferrita), endurecidos por
precipitacion (envejecido) y austeniticos. El instituto Americano del hierro y el
acero (AISI por sus siglas en inglés), clasificé estos aceros por serie,
correspondiente al tipo de familia. En la tabla 1 se muestran las diferentes

series de aceros inoxidables [1-4].

Tabla 1. Clase, clasificacién y ejemplos de aceros inoxidables.

Clase Clasificacion AlSI Ejemplos de aceros
Ferriticos 409, 430, 434
Serie 400
Martensiticos 410, 420, 431
Duplex 2304, 2205, 2507
Endurecidos por Nombre comercial 17-4PH (630), 15-5PH,
precipitacion 15-7 MO
i _ 304, 304L, 316, 316L,
Austeniticos Serie 200y 300 301

2.1.1. Aceros inoxidables ferriticos.

Los aceros inoxidables ferriticos son los que se fabrican solo con la adicién
de cromo al hierro. Este elemento es un formador de fase ferritica y por lo
tanto mantiene una estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (CC).
Estas aleaciones son magnéticas debido a la red cristalina del hierro alfa. En

relacion al contenido de carbono, mantienen un porcentaje bajo para evitar la



formacién de fase martensiticas en el tratamiento térmico e incluso en

procesos termo mecanicos donde se presente deformacion plastica [1-4].

2.1.2. Aceros inoxidables martensiticos.

La principal diferencia entre los aceros ferriticos y martensiticos es su
contenido de carbono, en este caso es mas elevado para poder generar
durante el proceso de temple: la fase martensitica. Poseen una estructura
tetragonal centrada en el cuerpo (TCC), al igual que los aceros inoxidables
ferriticos, tiene propiedades magnéticas. Sus usos son principalmente
aplicaciones donde se requieran mayor dureza y propiedades mecanicas
altas, sin embargo, en consecuencia a su alto porcentaje de carbono, estos
aceros no son utilizados en aplicaciones en medios corrosivos por la alta
cantidad de precipitados Cr-C que se forman, produciendo inevitablemente

el fendbmeno de sensitizacion (corrosion intergranular) [1-4].
2.1.3. Aceros inoxidables duplex.

Los aceros duplex son aleaciones bifasicas, en especifico, fases austenita y
ferrita. El niquel y el nitr6geno estabilizan a la fase austenitica mientras que
el cromo y molibdeno son estabilizantes de la fase ferritica, logrando en
conjunto un balance entre esas dos fases. Contiene propiedades similares
anticorrosivas que los aceros inoxidables austeniticos pero con propiedades
mecénicas mucho mejores. La resistencia a la corrosion bajo tension y el
picado también es mejorada por la combinacion de ambas fases.
Generalmente son utilizados en medios con contenidos de cloruros y

temperaturas altas [1-5].



2.1.4. Aceros inoxidables endurecidos por precipitacion.

Son aleaciones de hierro, carbono, cromo y niquel se caracterizan por tener
buenas propiedades mecéanicas, esto debido al tratamiento térmico de
envejecido que se les aplica. El objetivo del tratamiento es formar
precipitados, moléculas de carbono-cromo, que le proporcionan mejora en la
resistencia mecanica. El proceso generalmente consta primero de un
tratamiento de solubilizacion alrededor de 1000 °C, posteriormente el
enfriamiento, puede ser de diferentes maneras segun se requiera y por
altimo se envejece el material, aplicando una temperatura de alrededor 400 a
600 °C. Debido a la presencia de fases austeniticas y martensiticas
generalmente, contienen buena resistencia a la corrosibn en ambientes

moderados [1-4].
2.1.5. Aceros inoxidables austeniticos.

Son aceros que contienen como principales elementos aleantes al hierro,
cromo y niguel. Poseen fase austenitica debido al elemento niquel, el cual es
gamageno, es decir, es estabilizante del hierro gama (fase austenitica). Su
estructura cristalina es cubica centrada en las caras (CCC), por lo tanto
presentan propiedades paramagnéticas bajas. El uso de estos aceros se
encuentra en aplicaciones donde la resistencia a medios altamente
corrosivos es necesaria [1-4]. En general se pueden dividir en dos

categorias:

e Serie 200. Aleaciones compuestas de cromo, manganeso, nitrdgeno y
niquel. Este Ultimo se encuentra en porcentajes de concentracion
bajos, en ocasiones menores a 8%. La diferencia con la serie 300 se
encuentra en el limite elastico principalmente, ya que presentan mayor
valores sobre este parametro mecanico.

e Serie 300. Compuestas de cromo, niquel. En el caso de esta serie el

porcentaje de niquel puede ir desde 10% hasta 30% en peso. Algunos



de ellos contienen elementos como molibdeno, titanio, niobio, para

mejorar su resistencia a la corrosion y el picado [1-4].

En general, la seleccion de aceros inoxidables se basa en el estudio de sus
propiedades y por lo tanto la mejor eleccion para su aplicacion. En la figura 2
se muestran las microestructuras caracteristicas de las fases ferriticas,
martensiticas, duplex y austenitica envejecida (endurecida por precipitacion)
[4,5], asi mismo en la figura 3 se observan las series posicionadas en el
diagrama Schaeffler [6].
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Figura 2. Microestructuras a) Ferritica [4] b) Martensitica [4] c) Daplex [5] d)

Austenitica envejecida (precipitados sefialados).
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Figura 3. Aceros inoxidables en el diagrama Schaeffler [6].

2.1.6. Estudios sobre los aceros inoxidables austeniticos.

Los aceros mas utilizados de esta serie son los 304, 304L, 316, 316L y 321,
para diferentes aplicaciones pero principalmente para el disefio de material
quirdrgico altamente resistente a medios agresivos. Debido al estudio sobre
este material en este trabajo es inevitablemente necesario realizar una
extensa revision bibliografica acerca de la investigacion realizada sobre los

aceros inoxidables austeniticos y en particular de los aceros 316 y 316L.

La investigacion en el campo de la ciencia de materiales enfocado en los
aceros inoxidables austeniticos, ha abarcado los problemas comunes que se
presentan por efecto de diversas condiciones. Uno de los principales
inconvenientes en el disefio de este tipo de materiales es la formacién de
precipitados. Mientras que para el caso de los endurecidos por precipitacion
este fendmeno es benéfico, para los aceros austeniticos como los 316 es un
factor que se debe evitar, por lo que estos aceros contienen porcentajes de
carbono muy bajos, logrando que el cromo y carbono precipiten en minimas

concentraciones. La formacién de precipitados da lugar a un problema
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conocido como pitting [8,9], se ha estudiado su comportamiento contra la
corrosion combinando incluso aleantes como manganeso y molibdeno [8,9].
Algunos trabajos de investigacion han reportado la precipitacion bajo
condiciones experimentales diversas, el efecto del carburizado a baja
temperatura, activacion electroquimica de medios agresivos, grabado
electrolitico en acido oxalico y reactivacién ponteciométrica electroquimica [9,
12]. Por otro lado el acabado superficial influye directamente en las
propiedades anticorrosivas, debido a que si el pulido de la superficie del
acero es grueso se forman “surcos”, donde los iones de cloruros pueden
acumularse y dafiar o destruir o parte de la capa pasiva generada por la
reaccion del cromo con medios oxidantes. Ademas se ha reportado que los
pardmetros de rugosidad pueden relacionarse con la corrosion localizada,
por lo tanto, es esencial lograr tener un acabado superficial fino para evitar
concentraciones de cloruros, y en consecuencia picado [13, 14].

El tratamiento térmico es un factor muy importante sobre el efecto de la
microestructura de los aceros inoxidables. Se ha demostrado que el tamafio
de grano cambia en funcién del tiempo, cuando es sometido a temperatura
de austenizacion, disminuyendo la cantidad de precipitados conforme
aumenta el tamafio. También temperaturas de trabajo de alrededor de 350
°C no producen sensitizacién, sin embargo, a los 500 °C comienza a
generarse corrosion intergranular [15,16]. Por otro lado la velocidad de
enfriamiento influye en la generacidn de precipitados. Los enfriamientos
rapidos han demostrado porcentajes de sensitizado mucho menores que
enfriamientos en horno o aire [15,16].

Finalmente, las propiedades magnéticas de los aceros inoxidables
austeniticos dependen del ordenamiento atdbmico que se tenga en la red
cristalina. Originalmente se dice que son materiales paramagnéticos, sin
embargo, los cambios de fases generados por deformacion plastica,

tratamientos térmicos o concentraciones elevadas de elementos precursores
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de fases martensiticas y ferriticas cambias las propiedades magnéticas [17-
20]. Es importante mencionar que el comportamiento no se vuelve
ferromagnético, ya que las fases con estas propiedades no abarcan todo el
material, siendo zonas aleatorias en el acero con fases magnéticas, incluso
puede decirse que la propiedad se vuelve super paramagnética [17-20].
Muchos son los trabajos reportados acerca de los mecanismos que generan
susceptibilidad magnética inusual alta en los aceros inoxidables austeniticos,

de igual manera la caracterizacion de las fases magnéticas inmersas [17-20].

2.2. Norma para el disefio de implantes ASTM F 139 [21].

Dentro del apartado anterior se comentaron los principales problemas que
conlleva el disefio de aceros inoxidables austeniticos. En particular para el
uso de implantes existen normas que especifican los parametros de
fabricacion de los mismos. Asi, la norma ASTM F 139 [21] se enfoca en un
tipo especifico de acero inoxidable, el UNS S31673, también conocido como
316LVM (fundicion en vacio, bajo carbono). Considerado de grado médico, el
objetivo de fundirlo al vacio es lograr alta pureza y limpieza en la aleacion
[21]. Algunas de las especificaciones establecidas en la norma son:

e Manufactura (proceso de fabricacion termomecanica)

e Acabado superficial

e Composicién quimica

e Fases microestructurales restringidas

e Propiedades mecanicas minimas

e Pruebas de resistencia a la corrosiéon en medios agresivos

e Biocompatibilidad
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2.3. Diagrama Schaeffler — Delong [4, 22, 23].

La microestructura en funcion de los elementos quimicos aleantes representa
un caso de estudio importante para el control de fases. Diagramas para la
prediccion de estructuras han sido desarrollados desde el siglo XX. El
diagrama Maurer es el primer diagrama que incorpora la prediccion de
microestructuras en funcion de aleaciones hierro-cromo-niquel de acuerdo a
los porcentajes presentes. Posteriormente Anton Schaeffler (1919-2001),
mejord el diagrama incorporando mas elementos de aleacion, asi mismo
defini6 los conceptos de “cromo equivalente y “niquel equivalente”,
elementos alfagenos (generadores de fase ferritica y elementos gamagenos
generadores de fase austenitica) respectivamente [4, 22,23]. Por otro lado el
diagrama Delong es una modificacion derivada de la revision del trabajo de
Schaeffler, ya que fue necesario incluir el efecto del nitrégeno en la
prediccién de microestructuras. Asi, el diagrama Delong predice el llamado
“‘numero de ferrita” en funcion del nitrégeno presente [23, 24]. Es importante
comentar que ambos diagramas son herramientas que tienen limitaciones y
su uso debe ser analizado en condiciones solamente ideales. En la figura 4
se ilustran los diagramas Schaeffler y Delong, posteriormente las ecuaciones
correspondientes al cromo y niquel equivalente en ambos casos (1), (2), (3),
(4) [4, 23, 24].
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Figura 4. Diagramas a) Schaeffler b) Delong [4].

14



Diagrama Schaeffler.

Cr equivalente = %Cr + %Mo + (1.5 * %Si) + (0.5 * %Nb) (1)
Ni equivalente = %Ni + (30 * %C) + (0.5 * %Mn) (2)

Diagrama Delong.

Cr equivalente = %Cr + %Mo + (1.5 * %Si) + (0.5 * %Nb) 3)
Ni equivalente = %Ni + (30 * %C) + (0.5 * %Mn) + (30 * %N) (4)

En la investigacion de los aceros inoxidables, los diagramas antes descritos
han sido utlizados para predecir la microestructura en funcién de
condiciones experimentales diversas, demostrando su disefio basado en
equilibrio termodinamico [25]. Generalmente son utilizados en procesos de
soldadura de estos aceros para obtener aproximaciones de las fases que se
tendrian mezclando los materiales de aporte y material base [4, 26]. La
evaluacion de los procesos de soldadura de tubos, efectos de tratamiento
térmico en microestructuras, prediccion de solidificacion de fases,
concentracion de ferrita delta en aceros inoxidables austeniticos e incluso su
implementacion en Microsoft Excel son algunas aportaciones que han

realizado actualmente los diagramas Schaeffler- Delong [27-29].
2.4. Energia de falla de apilamiento (SFE).

El apilamiento en las redes cristalinas representa la forma en que se
encuentran las capas de atomos en la red cristalina. En la figura 5a se
muestra un arreglo en el cual la primer y segunda capa ocupan las
posiciones A (esferas verdes) y B (esferas rojas) respectivamente, la figura
5b que representa la secuencia ABA la cual pertenece a un arreglo HC. En la

figura 5¢c se observa una secuencia de capas A, B y C (esferas azules)
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respectivamente, este arreglo corresponde a una  estructura CCC

encontrada en aceros inoxidables austeniticos [30,31].

Figura 5. Redes cristalinas a) Dos capas (AB) b) Secuencia ABA (Arreglo
HC) c) Secuencia ABC (CCC) [31].

La falla de apilamiento son zonas que presentan una estructura cristalina
diferente a la original. En las estructuras CCC se presenta un arreglo como
se muestra en la figura 6a. Por lo tanto las fallas de apilamiento aparecen en
las redes CCC cuando se interrumpe la secuencia ABCABCABC... de

apilamiento de planos compactos. Si el ordenamiento a partir de un cierto
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Figura 6. Secuencias de apilamiento a) Secuencia perfecta
ABCABC...CCC) b) Cambo de direccion ACBABC c) Defecto intrinseco,
capa atomica removida (ACBCBACB) d) Defecto extrinseco, capa atbmica
adicionada (ACBCABC) [31].
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plano pasara a ser ABABABA..., esa region tendria una estructura HC.

En la figura 6b se observa el caso de un cambio de direccion del arreglo.
También existen defectos intrinsecos y extrinsecos que son capas removidas
y adicionadas respectivamente como se observa en las figuras 6¢c y 6d
[30,31]. Como los bordes de grano, las fallas de apilamiento son zonas de
desorden atomico, en consecuencia acumulan energia [30,31]. Si se tiene
un gran numero de fallas de apilamiento se tendra mas SFE, por lo tanto,
defectos como los precipitados en la frontera de grano, desorden atémico
(presencia de fases ferriticas y martensiticas) producen una mayor

reactividad en la red cristalina.

En los ultimos 60 afios, se han realizado varios trabajos con diferentes
técnicas para determinar la SFE, entre ellos la caracterizacion por
microscopia electrénica de transmisién (TEM) [16,32-38]; difraccion de rayos
X (XRD) [39-42]; difraccion de neutrones [37,43]. Por otro lado, se han
desarrollado expresiones mediante analisis multivariables lineales de datos
experimentales [16, 33, 35, 44-47] y también termodinamica computacional y
simulaciones de los primeros principios de la mecanica cuéantica [16, 38, 48-
52]. Incluyendo un modelo reciente de una red neuronal bayesiana (BNN)
para el calculo de SFE desarrollado por Arpan Das [53]. Demostré que las
predicciones fueron razonables en el contexto de principios metallrgicos y
otros trabajos en la literatura. Asi, la energia de falla de apilamiento (SFE) es
un parametro fisico importante para el disefio y caracterizacion de

propiedades en aceros inoxidables austeniticos.

2.5. Redes neuronales artificiales.

Las redes neuronales artificiales son aproximadores no lineales que se

basan en una fraccion del complejo funcionamiento de las neuronas
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biolégicas. Una neurona artificial recibe “entradas” (representan datos de
cualquier tipo, sean originales o provenientes de salidas de otras neuronas).
Dicha entrada es transportada por una conexion con cierto nivel de
“‘intensidad de sefal” (peso) [54-57]. Dentro posee un valor de umbral para
de igual manera ser ajustado. La sumatoria de las entradas ponderada por
los pesos + el valor de umbral forman la activacion. Ese resultado se conoce
como “sefial de activacion”, ésta es procesada por una “funcion de
activacion” o “funcién de transferencia” generando la salida de la neurona.
Actualmente los modelos de redes neuronales se basan en el trabajo
propuesto por McCulloch y Pitts (1943) [54-57]. En la figura 7 se presenta el
esquema de una neurona, en la cual recibe un conjunto de entradas (X1, X,
X3,...,Xn) que son afectadas por un “peso sinaptico” (wi, Wz, Ws . . W),
estableciendo intensidad de sefial baja o alta. Ademas un valor de umbral “0”
(bias). La sefial de activacion “a” representa la suma ponderada de las

[

entradas + el bias. Finalmente la salida “y” es la sefial de activacion evaluada

Entradas +0

X1

W\l

X2 W2

W y  Salida
/

Xn
Figura 7. Arreglo de neurona.

en la funcion de activacion f(a). Teniendo asi las siguientes expresiones (5) y
(6) [54-57].

a=yr, xw; +06 )

y=f(a)=fQLxw; +0) (6)
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2.5.1. Funciones de activacion.

La “funcion de activacién” o “funcién de transferencia” produce la “salida” de
la neurona, ésta limita el rango de valores de salida, ya que se tratan de
funciones con cierto alcance de evaluacion [54-57]. Las funciones mas

utilizadas son:

e Funcidn escalon: Se aplica generalmente a la neurona de McCulloch-
Pitss ilustrada en la figura 8 [54-57].

(1 sia=0 (1 sia=0
f(a)_{O sia<0 f(a)_{—l sia<0
R y

I |
1/2 + 1/2
i 0 !; =! 0 !g .
—1/2
—1

Figura 8. Funciones escalon [54].

e Funcién lineal: Es uno de los clasificadores mas comunes en varios
campos de la ciencia y tecnologia, tienen como expresion: f (a) = a, se

presenta en la figura 9a [54-57].
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Funcion de Gauss: Un tipo de funcién utilizado en redes con un solo

nivel de neuronas, pueden remplazar a las funciones sigmoidales
(figura 9b) [54-57].

b)

Figura 9. Funciones de activacién a) Lineal b) Gaussiana [54].

Funciéon sigmoide: Se trata de la popular funcion en forma de “S
creciente, su comportamiento es suave, se ilustra en la figura 10a [54-
57].

Funcion tangente hiperbolica: Es utilizada cuando existen variaciones
suaves de valores positivos y negativos de la sefial, es la mas

empleada en entrenamiento supervisado (figura 10b) [54-57].
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b)

Figura 10. Funciones de activacion a) Sigmoide b) Hiperbdlica [54].

2.5.2. Entrenamiento supervisado y no supervisado.

Supervisado. Es el mas comun de los entrenamientos. El usuario de la
red neuronal toma el papel del instructor de la misma, que va
ensefiando proporcionandole informacién, en éste caso, entradas y
salidas conocidas. Las salidas de la red neuronal se comparan con las
que se conocen y se ajusta el error entre ambas, comunmente las
redes neuronales por retropropagacion del error son de éste tipo [54-
57]

No supervisado. Los modelos que son entrenadas sin supervision
reciben el nombre de “redes competitivas”. No cuentan con la
ensefianza de un instructor. Su principal funcionamiento es agrupar

con mismas caracteristicas datos de salida [54-57].
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2.5.3. Retropropagacion (Backpropagation).

Es un método que haya las derivadas de la funcion del error respecto a los
pesos y bias (umbrales). Generalmente se utiliza el minimo error cuadratico
en este algoritmo, modificando los pesos y bias por cada presentacion de
datos (epoch) [54-57]. Consta de dos pasos, el forward, donde la sefal se
propaga partiendo por las entradas hasta las salidas y el backward, el cual
procede una vez que se calcula el error entre la salida conocida y la
predicha, se modifican los pesos y se propagan desde las salidas a las
entradas [54-57].

2.5.4. Aplicaciones en la ciencia y la tecnologia.

Hoy en dia la programacion de inteligencia artificial no resulta ser una tarea
con la misma complicacidbn gque se tenia anteriormente, existen softwares
tales como MATLAB que contienen interfaces para desarrollar estos
métodos, también existen codigos abiertos como por ejemplo “TensorFlow”
de google, “ONNX” de Microsoft y “ACUMOS” de proyectos de fundacion
Linux que permiten lograr el mismo objetivo [58-60]. Muchos tipos de
modelos de redes neuronales artificiales han sido propuestos y evaluados en
diferentes aplicaciones, tales como la prediccion de propiedades mecanicas,
resistencia a la corrosion, tamafos de particulas, e incluso se aplican en el
gran colisionador de hadrones (LHC por sus siglas en inglés) [61-66]. Por lo
tanto, las redes neuronales artificiales han pasado a ser una herramienta
poderosa para ayudar en los campos de la ciencia y tecnologia, es
importante comentar que a pesar de su alto rendimiento de prediccién aun
continla mejorando el método, ya que se debe de tener en cuentas que las

predicciones son tedricas.
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Capitulo 3. Metodologia experimental y desarrollo tedrico.

3.1. Caracterizacion experimental de falla por picadura.

Una vez conocido el problema de falla por picadura en algunos tornillos de
implante, el primer objetivo fue determinar si se trataba de materiales iguales
(tornillos con falla y sin falla), es decir, si sus componentes de aleacion eran
los mismos. Por lo tanto el primer analisis fue elemental cualitativo mediante

espectroscopia de energia dispersa de rayos X.

3.1.1. Primer andlisis via microscopia electrénica de barrido y espectroscopia
de energia dispersa de rayos X.

Las muestras sin falla y con falla fueron sometidas al SEM para buscar zonas
de picadura en la superficie de los implantes. También se realizé un analisis
elemental cualitativo para determinar sus elementos aleantes. En las figuras

1la y 11b se presentan los dos tipos de tornillos de implantes.

Figura 11. Tornillos de implante a) Con falla b) Sin falla.

Es importante mencionar que previo al analisis en el SEM y el elemental
cualitativo se realiz6 una breve prueba magnética utilizando imanes de
neodimio, lo anterior con el objetivo de observar si presentaban la

caracteristica de susceptibilidad magnética.

23



3.1.2. Metalografia.

Para observar el estado de la matriz, en busca de posibles precipitados,
marcas de deformacién y picaduras, los tornillos de implante fueron
caracterizados por metalografia. Partiendo por montar en baquelita negra las
muestras (tornillos) y posteriormente realizando el correspondiente pulido
espejo. En la figura 12a se muestran los tornillos acotados, la figura 12b
presenta las muestras montadas (ejemplo) y el equipo utilizado fue una
montadora SIMPLIMET II, Buehler, mostrada en la figura 12c.

Figura 12. a) Tornillos de implante con cota b) Muestra montada y pulida c)

Montadora de muestras.
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3.1.3. Andlisis via microscopia electronica de barrido y espectroscopia de
energia dispersa de rayos X.

Una vez que se obtuvieron las muestras pulidas a espejo y se realizaron los
analisis en el microscopio Optico (metalografia), lo siguiente fue observar en
el SEM el estado de la matriz. Para éste analisis se tomaron imagenes a
diferentes aumentos, enfoques puntuales de precipitados aparentes y
mapeos de elementos, lo antes mencionado con el objetivo de buscar
concentracion de elementos segregados. La caracterizacion por

espectroscopia de energia dispersa de rayos se utilizdé para obtener analisis

elementales cualitativos de los precipitados aparentes. En las figuras 13a y
13b se muestra el equipo utilizado (MEB JEOL JSM-5900LV, ubicado en la
USAII, UNAM).

Figura 13. a) SEM en operacion de
mapeos b) SEM utilizado, ubicado en la
USAII, UNAM.
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3.1.4. Andlisis elemental cuantitativo via absorcién atémica.

La técnica de espectroscopia por absorcion atémica se realizd para obtener
un analisis elemental cuantitativo, también proporcionado por la USAII,
UNAM. En consecuencia del poco material proporcionado, el tornillo de
implante que presentd falla fue limado para obtener polvo del acero,
cuidadosamente extraido con herramienta nueva y limpieza via acetona para
evitar contaminacion (mostrado en la figura 14a). Debido a que se obtuvo
mas cantidad de tornillos en buen estado, para el mismo andlisis se utilizé
uno en su totalidad. En la figura 14b se muestran ambos casos de tornillos

de implante y la herramienta de limadura utilizada.

Figura 14. a) Limadura de tornillo de implante con falla b) Tornillos y

herramienta de limadura nueva.

3.1.5. Ensayo de microdureza Vickers para caracterizacion de falla.

El ensayo universal de microdureza Vickers, es un proceso por el cual se
mide la dureza de los materiales. Las cargas que se le dan varian
dependiendo el microdurémetro utilizado. Su penetrador es una piramide de
diamante con un angulo base de 136°. Para poder calcular el valor de dureza
se utiliza la siguiente formula [67]:
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1.8544xP
HY = 254%0 @

Donde:

HV= Dureza (Vickers).

P= Carga (gramos).

d= Media aritmética de las diagonales d; y d, (um).

El microdurometro utilizado para éste ensayo fue un SHIMADZU, mostrado
en la figura 15a. En la figura 15b se ilustra la posicion del identador y en la

15c un ejemplo de huella obtenida para su correspondiente medicion.

Figura 15. a) Microdurometro SHIMADZU b) Posicion de identador sobre

matriz ¢) Huella para medicion.

Se realizé el ensayo sobre ambos casos de tornillo de implante para
observar si existia un cambio en su dureza generado por el nivel de

precipitacion que se esperaba. Para determinar la carga de trabajo se
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construy6 la curva de calibracion correspondiente, ésta se muestra en la

figura A de la seccion de apéndices.

3.2. Optimizaciéon de composicion quimica.

El presente trabajo ofrece la propuesta tedrica de un rango de composiciones
quimicas y tratamiento térmico ideales, posterior al proceso de aleacién que
son capaces de evitar la falla por picadura, transformacion de fases no
deseadas y precipitacion masiva (carburos-cromo). Se utilizaron distintos
factores que tienen una relacién de comportamiento comun. A continuacién
se muestra la secuencia de restricciones, herramientas y planteamiento de la

estrategia para la propuesta de composicién quimica.

3.2.1. Restricciones impuestas por la norma ASTM F 139.

La norma ASTM F 139 especifica los estandares de calidad para un acero
inoxidable 316LMV para material de implante. En el capitulo 2 de este trabajo
se mencionan los puntos mas importantes que la norma establece para su
fabricacion. A continuacion, en la tabla 1 se muestran los rangos de
composicién quimica exigidos por la norma, asi mismo la condicién de PRE
requerida (ecuacién 8). Ambos pardmetros fueron considerados para la

propuesta de composicion quimica ideal.

PRE = %Cr + 3.3 *x %Mo = 26 (8)
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Tabla 2. Rangos de composicién quimica establecidos en la norma ASTM F 139 [21].

Elemento Composicion Tolerancia bajo el minimo o sobre el
%Peso maximo
Carbono 0.030 Max 0.005
Manganeso 2.00 Max 0.04
Fosforo 0.025 Max 0.005
Azufre 0.010 Max 0.005
Silicio 0.75 Max 0.05
Cromo 17.00 - 19.00 0.20
Niquel 13.00 — 15.00 0.15
Molibdeno 2.25-3.00 0.10
Nitrogeno 0.10 Max 0.01
Cobre 0.50 Max 0.03
Hiero Balanceado

3.2.2. Diagrama Schaeffler — Delong [4].

Originalmente el diagrama Schaeffler fue disefiado para la prediccion de
microestructuras de soldadura de aceros inoxidables. Generalmente lo
utilizan posicionando ambos materiales, el de aporte y el de base en el
diagrama. Asi, relacionando ambos pueden saber la microestructura
esperada. Por otro lado, debido a su uso en aleaciones de este tipo, es
posible también utilizarlo solo para un acero en particular, en funcién de sus
elementos aleantes. El diagrama utilizado en este trabajo corresponde al
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Delong, éste contiene correcciones del diagrama Schaeffler sobre
estimaciones del numero de ferrita (FN por sus siglas en inglés), ver en la
figura 16. Es importante mencionar que éste diagrama que a continuacion se
ilustra fue utilizado en todo momento como pardmetro para la propuesta de la
composicién quimica.

En funcion de los rangos de elementos aleantes especificados en la norma,
el diagrama de la figura 16 fue utilizado para posicionar como primer paso la
zona correspondiente a lo establecido en la norma, posteriormente del area
antes mencionada se propuso una nueva. Dicha estrategia se muestra en el
capitulo de resultados.
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Figura 16. Diagrama Schaeffler - Delong [4].

3.2.3. Tratamiento térmico.

El efecto del tratamiento térmico sobre el tamafio de grano, formacion de
fases y nivel de precipitacion ha sido estudiado en numerosas
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investigaciones [15,16]. En éste trabajo con el objetivo de realizar una
propuesta de composicion quimica ideal, el tratamiento térmico también fue
considerado un factor determinante. Para demostrar el efecto de éste
parametro y proponer uno en especifico, se sometieron muestras de acero
inoxidable 316 (tornillo comercial F593G316) a diferentes tratamientos
térmicos. Los aceros sometidos fueron adquiridos por compra comercial, es
decir, no forman parte de los tornillos de implante analizados. En la figura
17a se muestra el ejemplar del material tratado. Se realizaron tres
tratamientos diferentes, partiendo de un solubilizado a 1050 °C durante una
hora para disolver los precipitados, fases no deseadas y esfuerzos residuales
presentes. Las tres condiciones diferentes de enfriamiento fueron las
siguientes:

e Solubilizado: 1050 °C durante una hora y enfriamiento en agua (SA).

e Solubilizado: 1050 °C durante una hora y enfriamiento en horno (SH).

e Solubilizado: 1050 °C durante una hora, enfriamiento en agua y
posteriormente tratamiento de envejecido a 650 °C durante 2 horas
(SE).

El equipo utilizado para los tratamientos fue una mufla marca LINDBERG, se
muestra en la figura 17b. También el tablero de control de temperatura es
mostrado para el caso de solubilizaciéon y envejecido (figuras 17c y 17d).

Figura 17. a) Tornillos de acero 316 nuevos b) Interior de mufla con

material dentro para tratamiento c¢) Temperatura de solubilizado d)

Temperatura de envejecido.
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Posterior a los tratamientos térmicos, las muestras fueron caracterizadas por
metalografia. La caracterizacion se inicié al tomar imagenes de precipitados
visibles en campo claro. Utilizando el software ImageJ, se midieron para los
tres casos de tratamiento térmico los tamafos de precipitados visibles, para
determinar su promedio, esto en un &rea de 0.25 mm? por caso de
tratamiento. En la figura 18a se muestra un ejemplo del software en
operacion para el SA, el mismo método de medicién fue utilizado para demas
tratamientos térmicos SH y SE. En la figura 18b se muestra el conteo de
algunos precipitados visibles.

Figura 18. a) Software Image J b) Conteo y medicidén de precipitados

visibles.

Una vez medidos los precipitados visibles, se prepar6 una solucion de
“gliceregia”, (mezcla de glicerina, acido nitrico y acido clorhidrico, a una
proporcion de 3:2:1 respectivamente), para realizar el revelado de
microestructura y poder evaluar el nivel de sensitizacién (precipitacién en la
frontera de grano). En las figuras 19a y 19b se ilustran los reactivos antes
mencionados. El reactivo resultante es uno de los mas utilizados para éste
tipo de revelado. Para reforzar la propuesta de composicion quimica y
tratamiento térmico se muestran las distribuciones obtenidas de tamafio de
precipitados y microestructuras en el capitulo siguiente.

Adicionalmente para asegurar que el material obtenido comercial tratado fue
un acero inoxidable 316, se realizé un analisis cualitativo via espectroscopia
de energia dispersa de rayos X, confirmando los elementos correspondientes
a la aleacién antes mencionada. En la figura B de la seccion de apéndices se
muestra el andlisis, realizado en la USAII, F.Q.-UNAM.
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Figura 19. a) Reactivos: acido nitrico, acido clorhidrico y glicerina b)

Preparacion de reactivo gliceregia.

3.2.4. Ensayo de microdureza Vickers sobre muestras con tratamientos

térmicos.

Finalmente, dentro de la evaluacion del efecto de los distintos tratamientos
térmicos, se realizo el ensayo de microdureza Vickers, siguiendo la misma
metodologia del subtema 3.1.5. Asi mismo se muestra el ejemplo de huella
en una muestra tratada en la figura
20. Las curvas de calibraciéon
realizadas para el SA y SE se
muestran en las figuras C y D de la

seccion de apéndices.

- <ol

Figura 20. Ejemplo de huella
sobre SA.
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3.2.5. Disefio de red neuronal artificial (RNA).

El dltimo pardmetro considerado para la propuesta de composicion quimica,
es la energia de falla de apilamiento (SFE). En el capitulo 2 de este trabajo
se presentd la importancia de este parametro y las técnicas que se han
realizado para su caracterizacion experimental, prediccion en funcion de
base datos y simulacion por termodinamica computacional y primeros
principios de mecanica cuantica. Para la prediccion de la SFE se disefié una
red neuronal artificial por retropropagacion del error. Los datos para el
aprendizaje de la red fueron obtenidos del trabajo experimental de Yonezawa
et al 2013 [16]. Es muy importante mencionar que se utilizé solo una base de
datos para evitar célculos con distintas técnicas de caracterizacion,
ecuaciones lineales y aproximaciones tedricas por distintos métodos, ya que
si algan parametro de fabricacion, deformacion o técnica de caracterizacion
es alterado, el valor de SFE es afectado directamente. La investigacion de
Yonezawa report0 calculos por caracterizacion experimental via microscopia
electrénico de transmision, para aceros inoxidables austeniticos. Realiz6 los
tres tratamientos térmicos reportados en este trabajo para observar su efecto
sobre la SFE.

El entrenamiento del modelo fue supervisado, por lo que, 33 datos
seleccionados de composiciones quimicas se utilizaron como entradas y 99
calculos de SFE correspondieron a las salidas conocidas. La base de datos
necesaria para la reproduccién del trabajo se encuentra disponible en el
repositorio Mendeley con el siguiente DOI: 10.17632/t2kr5b4965.1. EIl primer
paso para construir la RNA fue tomar los datos seleccionados del trabajo de
Yonezawa et al. 2013 y normalizarlos desde 0-1. Posteriormente, se
realizaron diferentes arquitecturas de RNA para evaluar el desempefio de los
diferentes arreglos. La capa de entrada corresponde a las 33 composiciones
quimicas de las aleaciones en % en peso. Se evaluaron una y dos capas

ocultas y finalmente, la capa de salida corresponde a 99 célculos de SFE
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para los tres tratamientos térmicos diferentes (SA, SH y SE). Para crear la
RNA, los datos seleccionados se dividieron estocasticamente de la siguiente
manera: 63, 12 y 12 para entrenamiento, validacion y prueba,
respectivamente. Para completar el desarrollo de RNA, los 12 ultimos datos

fueron simulados para la validacion final.

Se evaluaron dos funciones de transferencia, sigmoidea e hiperbdlica,
variando el nUmero de neuronas y capas ocultas, en la figura 21 se muestran
las dos funciones utilizadas en las distintas configuraciones. . Las diferentes

configuraciones de RNA se muestran en la figuras 22, 23y 24.

Funcién hiperbolica
Funcién sigmoide

1.0

f(x)

-0.5 1+

-1.0 ¥ : } :
X

Figura 21. Funciones de activacion evaluadas.
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Sigmoides e hiperbdlicas:

e 10 neuronas 1 capa oculta (10N1CO) y 10 neuronas 2 capas ocultas
(10N2CO), (figuras 22a 'y 22b).

e 15 neuronas 1 capa oculta (15N1CO) y 15 neuronas 2 capas ocultas
(15N2CO), (figuras 23a 'y 23b).

e 20 neuronas 1 capa oculta (20N1CO) y 20 neuronas 2 capas ocultas
(20N2CO), (figuras 24ay 24b).

Capa de Capa oculta Capa de Capa de Capas ocultas Capa de
entrada salida entrada salida

SFE (SA) SFE (SA)
SFE (SH) SFE (SH)
SFE (SE) SFE (SE)

N\
N
AN QR
22 R

Figura 22. Arquitectura de la red neuronal artificial a) 10N1CO b) 10N2CO.

36



)))
T
R

Q oW

o [T

o 8 » 6 0

QB

S =

o3 00

9]
ol
=
3 £
S VIS K1)
1]
I
Q.
[
(@]
[0}
©
T ©
o = & a8
%m O z2 % = 0o v 2 O =2
—_~ =~
(€] < I W
S . NN
8 W w w
@.ﬁllu L L L
Cm n n n
Q0

\

7 AN
\\\\M\\\\\\@&)nilﬂfﬂﬁw////”

gy

78

77

Capa oculta

Capa de
entrada

b)

a)

Figura 23. Arquitectura de la red neuronal artificial a) 15N1CO b) 15N2CO.
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Figura 24. Arquitectura de la red neuronal artificial a) 20N1CO b) 20N2CO.
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Finalmente, para obtener una convergencia rapida del modelo, se utilizo el
método del gradiente-descendiente y el algoritmo implementado para este
proceso fue el Levenberg-Marquardt [57, 68, 69]. Los datos de entrada
(composiciones) y los de salida (SFE) fueron normalizados de 0-1.

Para realizar el entrenamiento supervisado correcto, los datos de entrada y
salida fueron divididos en porcentajes, del total de datos disponibles se
guardo el 15% para la simulacion final. Por lo tanto en el programa se
entreno, valido y probd con el resto, siendo para el programa un 100%. Esta
técnica se realiza para permitir a la red neuronal artificial aprender el
comportamiento de los datos de manera abierta, sin que se acople soélo a
paquetes de datos de entrenamiento. Los valores de simulaciébn son
evaluados directamente una vez que se tienen los pesos y bias configurados.
Los valores numéricos antes mencionados se encuentran disponibles en el
repositorio mendeley con el siguiente DOI: 10.17632/t2kr5b4965.1.

e Dentro del programa:
o Entrenamiento: 70%.
o Validacién: 15%.
o Prueba: 15%.
e Fuera del programa:
o Simulacién: 15%.
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Capitulo 4. Resultados.

4.1. Resultados de caracterizacion experimental de falla por picadura via

EDS.
4.1.1. Microscopia electronica de barrido y analisis elemental cualitativo.

En las figuras 25a y 25b se muestran ambos tornillos via SEM. Se tomaron
imagenes de ambos implantes para buscar diferencias en la superficie. Se
encontraron acabados similares para ambos. Adicionalmente en las
imagenes se especifica el tornillo que presentd susceptibilidad magnética
mayor, el cual presentd falla por picadura. En las figuras 26 a-d se ilustra la
zona inferior del tornillo con falla. Realizando un mayor aumento se observé
una pequeiia aparente picadura localizada en esa zona, la cual puede ser
precursora de picado masivo de material (sefialada en la figura 26e). En las
figuras 27 y 28 se presentan los analisis cualitativos elementales para ambos
casos, demostrando los mismos elementos presentes en la aleacion. De esta
manera se descartd la primer hipétesis planteada, la cual proponia
que los tornillos de implante habian sido fabricados con diferentes elementos

de aleacion. Ambos tornillos, por los elementos encontrados fueron

Figura 25. Tornillos analizados en el SEM a) Con falla (Magnético) b) Sin

falla (no magnético).
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clasificados dentro de la serie 300 de aceros inoxidables austeniticos,
especificamente acero inoxidable 316.

FR-USAII

7 SB8Nm FR-USAII

Figura 26. Tornillos analizados en el SEM a-b) Zona media c-d) Zona

inferior e) Sefalizacién de picadura.
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Figura 27. Espectro del tornillo con falla por picadura.

‘7

cps/ e\

——

Figura 28. Espectro del tornillo sin falla.

Los espectros demuestran que los elementos presentes en la aleaciéon son
similares, es decir, ambos tornillos (con falla y sin falla) estan compuestos

principalmente por Fe-Cr-Ni-Mo, elementos requeridos para clasificarlo como
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acero inoxidable austenitico 316. Por lo tanto fue necesario realizar mas

andlisis para determinar el motivo de picado.
4.1.2. Analisis metalogréfico.

Las muestras preparadas fueron analizadas en MO, en campo claro y
oscuro. Desde este analisis se encontr6 la presencia de aparente
precipitacion masiva para el tornillo que presento falla. En las figuras 29a y
29b se muestra la comparaciéon de ambos tornillos completos en campo

claro.

Figura 29. Tornillos vistos por MO en campo claro a) Con falla b) Sin falla.

Las figuras 30a y 30b presentan zonas con mayor aumento, logrando
observar con mas detalle las diferencias en su morfologia. Esto se presentd

a lo largo de toda la muestra con picadura.
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b)

Figura 30. Campo claro aumento 5X a) Con falla b) Sin falla.

Las imagenes de campo oscuro permitieron observar estos defectos con
mayor apreciacion (figuras 3la y 31b). En estas imagenes los “puntos
luminosos” representan las imperfecciones de ambos materiales, de igual

manera, el tornillo con falla presenta masiva cantidad de ellos a lo largo de

Figura 31. Campo oscuro 5X a) Con falla b) Sin falla.

toda la matriz. La causa de los defectos analizados con el MO confirmé la

gran diferencia entre las matrices de ambos materiales, dando pie a la
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principal falla en este tipo de aceros, la formacién de precipitados.
Adicionalmente en la figura 32 se presenta una toma de la matriz a un
aumento de 20X, se observan a mas detalle los defectos encontrados en los

tornillos con falla.

Figura 32. Campo oscuro, matriz con defectos.

4.1.3. Andlisis sobre matrices de muestras via analisis microscopia

electrénica de barrido y espectroscopia de energia dispersa de rayos X.

Las matrices de ambos materiales se sometieron a SEM y EDS para
observar los defectos con mayor precisién. A continuacién se presentan
resultados de mapeos y andlisis elementales cualitativos de zonas con

defectos para ambos tornillos, iniciando con el tornillo dafiado.
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Andlisis SEM y EDS para tornillos de implante.

e Tornillo con falla.

©)

o

Mapeo: En la figura 33 se muestra la zona analizada y los
mapeos elementales correspondientes. El Cr Ka, Mn Ka y C Ka
muestran ligeras concentraciones, indicadas en los circulos de
color. Debido a la masiva cantidad de defectos (aparentemente
precipitados) que se encontraron en el MO, se estima que las
concentraciones mostradas en estos mapeos representen una
pequefia parte de la distribucion de concentraciones existentes.
Andlisis EDS. En las figuras 34 a-d se presenta el andlisis
elemental cualitativo para los diferentes puntos de la zona
mostrada en la figura 33. Se observa calcio presente en el
espectro de energia (figuras 34b y 34d).

e Tornillo sin falla.

o

o

Mapeo: En el caso de las muestras sin falla, se observa que las
segregaciones mas altas que se encuentran son el Si Ka. EI Mn
Ka, Mo Ka y C Ka presentan concentraciones apenas
apreciables (figura 35).

Andlisis EDS. En las figuras 36 a-d se observan los espectros
de elementos en la aleacion. En este caso en particular, el
elemento titanio aparece dentro del analisis. La presencia del Ti
(figura 36b) podria suponerse como precipitacion de TiC.
Dentro del andlisis cuantitativo realizado posteriormente, el Ti
se presenta en ambos tornillos en concentraciones
relativamente despreciables (6-9 ppm) para considerarse como

elemento de aleacion.
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Figura 33. Zona analizada y mapeos

elementales (tornillo con falla).
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Figura 34. Espectros EDS de la zona analizada del tornillo
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Figura 35. Zona analizada y mapeos

elementales (tornillo sin falla).
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Siguiendo el andlisis del tornillo con falla, se confirmd la presencia de
defectos masivos en su morfologia. En las figuras 37a y 37b se presentan
dos tomas de la misma zona de tornillo, con electrones retrodispersados y

secundarios respectivamente.

USATI INT

Figura 37. Matriz analizada via SEM a) Electrones

retrodispersados b) Electrones secundarios.

Adicionalmente a los precipitados, picaduras y bandas de deformacién fueron
encontradas. El area de la “cabeza” del tornillo presentd severos dafios. En
la figura 38a se presenta la zona con mayor defecto. Generalmente, esa
parte del tornillo es fabricada por forja, de igual manera, si se producen
deformaciones excesivas y no se aplica un tratamiento térmico posterior para
eliminar fases creadas no deseadas, precipitados y esfuerzos residuales,
existe el riesgo de que se produzca el picado. Se remarcan los defectos
conforme a los aumentos (figuras 38 b-f). La razén de la generacion de

estos, se estima fue por el tipo fabricacion del tornillo.
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La deformacion plastica en estos aceros, como se estudio en el capitulo 2 de
este trabajo, provoca reordenamiento atémico que finalmente
induce cambios de fases microestructurales y la formacion de precipitados de

carburos de cromo.

USAII INT HESB 188xm UsSAII INT

UsSaI1l IMT XSEB | 58 mMm USAII IMT

USAII INT * HEE =P UsAall INT

Figura 38. Cabeza de tornillo con picaduras y precipitados (diferentes
aumentos) a) 200 b) 250 c¢) 500 d) 500 e) 1500 f) 2000.
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Las bandas de deformacion vistas en las figuras 39a, 39b y 39c sugieren que
en el posible trefilado se deformo en frio el material. La figura 39c muestra
una picadura severa, un gran numero de éstas fueron encontradas a
resoluciones altas. Con el anélisis SEM y EDS presentado en este capitulo
fue posible relacionar los defectos encontrados y determinar que el proceso
de fabricacion del tornillo excede la deformacion en frio, produciendo zonas

de precipitados y en consecuencia, picado.

b)

USAII INT Zekuy 3,588 = USATII INT

USAII IMNT

Figura 39. Picadura y lineas de deformacion (diferentes
aumentos) a) 3000 b) 3500 c) 6000.
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4.1.4. Analisis elemental cuantitativo (absorcién atbmica).

Como se ha comentado en apartados anteriores, los elementos aleantes en
ambos tornillos fueron los mismos para cada uno, ese fue el primer factor
gue se obtuvo para realizar mas caracterizacion y determinar la causa del
picado en uno de ellos. Asi, con el objetivo de obtener su porcentaje en peso
de cada elemento de aleacibn en ambos tornillos, fue inevitablemente
necesario realizar un analisis elemental cuantitativo via absorcién atémica.

En la tabla 3 se muestra lo antes mencionado.

Tabla 3. Composiciones quimicas de los tornillos con falla y sin falla.

Elemento Tornillo sin falla 10"l con
falla
Cr 14.808 25.779
Ni 9.144 15.496
Mo 1.765 3.154
Mn 0.979 1.922
Co 0.188 0.276
Cu 0.240 0.738
Ti 0.006 0.009
PRE= %Cr+ 3.3*%Mo 20.632 36.187
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Adicionalmente se calcularon los valores PRE para ambos tornillos
(presentados en la tabla 3). Se encontré que el tornillo que se dafio tiene un
valor PRE mucho mayor al no dafiado, lo cual significa mejores propiedades
de resistencia al picado. Sin embargo, si se tienen porcentajes altos de
elementos alfagenos, el valor PRE no garantiza que el material en cuestion
sea de alta calidad, es decir, con buena resistencia al picado, este resultado
confirma una menor resistencia al picado del tornillo fallado. Relacionando
todos los factores estudiados por caracterizacion experimental y la revision
bibliogréfica del capitulo 2 se obtuvo una hipétesis solida de la explicacion de
dicho comportamiento. Lo anterior se explica mas a detalle en la seccion final

del apartado completo de caracterizacion de la falla.

4.1.5. Resultados del ensayo de microdureza Vickers (caracterizacién de
falla).

Para el caso particular de los resultados del ensayo de microdureza
realizados y debido a la anterior caracterizacion, se esperaba que el tornillo
con exceso de defectos (aparentes precipitados) tuviera una dureza mayor.
Esto por la mejora de propiedades mecéanicas que resulta de la formacién de
precipitados de carburos de cromo. El ensayo fue hecho en ambos tornillos
en pulido longitudinal y transversal. En la figura 40, es evidente el aumento

de dureza del tornillo dafiado a comparacion del no dafado.

4.1.6. Hipotesis sobre la falla por picadura del tornillo de implante de uso

veterinario.

Los tornillos de implante con y sin falla presentan composiciones quimicas

similares, es decir, cuentan con mismos elementos de aleacién, sin embargo
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Figura 40. Gréfica de dureza Vickers.

su porcentaje en peso es diferente. En ambos casos se debe resaltar el
incumplimiento de la norma ASTM F 139. No es posible mencionar que el
tornillo que no presento falla se encuentre en buen estado, ya que tampoco
cumple con los requisitos rigurosos para el uso quirargico. En consecuencia,
la falla presentada puede ser explicada comenzando por el contenido de
elementos de aleacion, pues como se estudid, presenta defectos que se
asume son precipitados, generando concentraciones altas de cromo en
zonas especificas, imposibilitando la generacion de una capa pasiva
uniforme, capaces de generar pares galvanicos locales. Por otro lado, se
encontraron picaduras en las muestras caracterizadas por SEM, lo cual
demuestra que el tornillo se encontraba severamente precipitado, puesto que
la muestra fue preparada y durante el analisis por microscopio 6ptico no se
presentd ninguna picadura, posteriormente al someterlo a analisis por SEM
ya se encontraban las picaduras. Asi mismo, presentd el tornillo con falla
una susceptibilidad magnética mucho mayor a lo habitual en estos aceros, ya
que, su propiedad es paramagnética, sin embargo el tornillo con falla
demostré una propiedad muy alta en paramagnetismo. La hipotesis final

sobre la causa de esta falla ocurrida en un caso real de implante veterinario
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radica en el control del proceso de aleacién de los tornillos, el proceso de
manufactura, ya que se encontraron aparentes bandas de deformacion
direccional, posiblemente causadas por el tipico proceso de trefilado en la
elaboracion del cuerpo del tornillo. Asi, relacionando el contenido en exceso
de cromo en el tornillo con falla, la susceptibilidad magnética, las bandas de
deformacion encontradas y la alta dureza, puede concluirse que existen
fases ferriticas causadas por exceso en cromo y deformacion, lo que provoca
el comportamiento magnético, alta dureza y por lo tanto formacién de

precipitados.
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4.2. Optimizacion de composicion quimica. (Pardametros considerados,

experimentacion y modelaje).

4.2.1. Condiciones de norma ASTM F 139 sobre diagrama Schaeffler-Delong.

En la tabla 2 se muestran los rangos permitidos de la composicion quimica

para la fabricacién de un acero inoxidable de uso quirdrgico. Se considera
también el numero PRE=26 en la ecuacion (8). El primer paso para disefiar la

propuesta fue graficar los rangos de la norma dentro del diagrama

Schaeffler- Delong, con el objetivo de observar las predicciones de

microestructura obtenidas por esas restricciones y asi analizar el area sobre

la cual se haria la propuesta. En el recuadro azul m marcado en la figura 41

se observa la zona correspondiente a los rangos de la norma.

Cr equivalente = %Cr + %Mo + (1.5 * %Si) + (0.5 * %Nb)

Figura 41. Rango de norma graficados en el diagrama.
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Las ecuaciones 9-12 muestran los calculos de los valores minimos y
méaximos para el cromo equivalente y niquel equivalente, necesarios en el

diagrama Schaeffler-Delong.

Los puntos verdes e y rojos e posicionados a la izquierda de cada ecuacion
representan los minimos y maximos valores numéricos respectivamente
(mostrados también en la figura 41). Lo anterior en funcion de la composicion

quimica establecida en la norma antes mencionada.

e Tomando el minimo de cada elemento requerido en las ecuaciones (3) y

(4) (incluyendo tolerancia), se tiene que:

Cromo equivalente:

%Cr=16.80; %Mo0=2.15; %Si=0; Nb= No necesario
Niquel equivalente:

%Ni=12.85; C=0; N=0; Mn=0;

Resultando:
o Cr equivalente = 16.80 + 2.15 + (1.5 * 0) + (0.5 * %Nb) = 18.95 (9)
o Ni equivalente = 12.85 + (30 * 0) + (30 * 0) + (0.5 * 0) = 12.85 (10)

eEn el caso de los maximos se tiene:
%Cr=19.20; %M0=3.10; %Si=0.8; Nb= No necesario
Niquel equivalente:

%Ni=15.15; C=0.035; N=0.11; Mn=2.04;

Resultando:
o(Cr equivalente = 19.20 + 3.10 + (1.5 * 0.8) + (0.5 * %Nb) = 23.5 (11)
e Ni equivalente = 15.15 + (30 * 0.035) + (30 * 0.11) + (0.5 * 2.04) = 20.52 (12)
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Puntos graficados en el diagrama:

e (18.95, 12.85); o (23.5, 12.85); e (18.95, 20.52); e (23.5, 20.52).
Respecto al PRE se tiene la siguiente restriccion (ecuacion 8):
PRE = %Cr + 3.3 * %Mo > 26

Tomando los valores maximos y minimos requeridos en la ecuacion anterior

se obtienen los siguientes valores de PRE:
®PRE = %16.80 + 3.3 x 2.15 = 23.89 (13)
®PRE =19.20 + 3.3 x3.10 = 29.43 (14)

En la ecuacidon 13 se observa una discrepancia respecto a lo especificado en
la norma. Tomando los valores minimos permitidos, en este caso Cr=16.80 y
Mo=2.15 se obtiene PRE=23.89, el cual no cumple con la condicion de la
ecuacion 8. Por lo tanto, fue necesario encontrar el balance minimo para
cumplir lo antes mencionado. Esto se presenta en la ultima seccion de este
apartado, ya que se realizé considerando también los alcances logrados con
la red neuronal artificial disefiada. Es importante mencionar que el valor de
PRE dentro del diagrama soélo presenta variacion con respecto al eje
correspondiente del cromo equivalente, por lo que, no importa el porcentaje

de elementos de niquel equivalente que se tenga, éste no cambiara.

4.2.2. Efecto del tratamiento térmico.

Una vez que se obtuvo el area que comprende la norma dentro del diagrama
Schaeffler-Delong, fue necesario realizar la caracterizacion de los
tratamientos térmicos experimentales. Esto con el objetivo de observar el
tamafo de precipitados promedio y el comportamiento de la microestructura,

para asi, proponer un tratamiento térmico en especifico.
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4.2.2.1. Tamafo promedio de precipitados visibles y efecto de tratamiento

térmico sobre la microestructura.

Como se menciona en el capitulo 3, el &rea sobre la cual fueron medidos los

precipitados visibles fue de 0.25 mm?, por tratamiento térmico con 60

mediciones por area. En las figuras 42a, 42b y 42c se presentan las

distribuciones obtenidas. Puede apreciarse que el tamafio de precipitados

cambid, demostrando la relacién en fraccion precipitada como la siguiente:

SE<SA<SH, siendo el tamafo promedio de 4.6 pym, 5.8 pm y 7.8 pm,

respectivamente.

En el SA el tamafio de precipitados es regular comparado con los
otros dos tratamientos, no se observa un gran crecimiento de grano y
las fronteras no presentan precipitacion masiva como en el caso del
SE. Esto es en consecuencia del enfriamiento rapido en agua, ya que,
generalmente los precipitados de carburo de cromo se forman a los
600-800 °C [15,16], aproximadamente, por lo tanto, si se evita lo mas
posible esta temperatura en el enfriamiento, es posible no otorgar
tiempo suficiente para su formacion, dando como resultado una
microestructura bastante limpia de precipitados. En las figuras 43a y
43b se observa la microestructura correspondiente a este tratamiento
térmico.

Para SH se presenta un tamafo de grano mayor a los tratamientos SA
y SE. Esto se atribuye a que durante el enfriamiento lento en el horno,
la temperatura se mantiene alta, esto genera que los granos crezcan.
Respecto a los precipitados, se observan fronteras granos
considerablemente libres de sensitizado, sin embargo el tamafio de
precipitados es mayor. Lo anterior se genera por el mismo efecto del
enfriamiento lento, ya que, debido a que se mantiene mas tiempo a la

temperatura a la cual precipita el cromo-carbono, estos obtienen
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suficiente tiempo para adquirir una nucleacién mayor y asi, crecer en
tamafio. En las figuras 43c y 43d se observa lo antes mencionado.

Por dltimo en el SE el tamafio de precipitados visibles es menor, esto
se obtiene debido a que por efecto del envejecido se forma
precipitacion fina, es decir, su tamafio disminuye pero se presentan en
mayor cantidad en las fronteras de grano. Lo anterior sucede por el
tiempo que se expone a temperaturas altas de trabajo, generando
nueva formacion de precipitados. En las figuras 43e y 43f se marcan
las fronteras de grano sensitizadas.

SA SH
a) b)
T » T ¥ T ¥ T * T » T % T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 0 5 10 15 20 25 30
Tamanio de precipitado um Tamano de precipitado um
SE

c)

T % T b T b T L4 T ¥ T ¥ T

0 5 10 15 20 25 30

Tamafio de precipitado um

Figura 42. Distribucion normal de tamafo de precipitados a) SA b) SH
c) SE.
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Figura 43. Microestructuras de aceros con tratamiento térmico a-b) SA c-d)
SH e-f) SE.
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4.2.3. Resultados del ensayo de microdureza Vickers (optimizacion de

composicién quimica).

En la figura 44 se observan los resultados del ensayo de microdureza
Vickers correspondiente a los tres tratamientos térmicos. Puede apreciarse
que la dureza aumento ligeramente en el tratamiento SH. Esto podria estar
relacionado a que los precipitados presentes que son de mayor tamafo en
relacion con los tratamientos SA 'y SE.

170

1 B Agua
165

® Horno
A Envejecido

160 -

155—-
150—-
145—.
140—-

135—- I

130

Dureza Vickers HV0.5

125 4

120

Figura 44. Grafica de dureza Vickers.

Por otro lado y haciendo mencién a la norma ASTM F 139 [21], ésta
establece dentro de sus requerimientos un maximo de dureza de 95 HRB
(hardness Rockwell B). La muestra SA, la cual es la propuesta en este
trabajo, presenta una dureza de 134 HV, la cual equivale a 76 HRB. Como
resultado, el acero 316 tratado por SA cumple con esa condicién. Se espera
gue en conjunto con la composicidn propuesta se obtenga una dureza

similar, debido al tratamiento térmico.
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4.2.4. Evaluacion del desempefio de las distintas arquitecturas de redes

neuronales artificiales creadas.

Se realiz6 una evaluacion de distintas arquitecturas de modelos de redes

para observar el desempefio de cada una. Como se mencioné en el capitulo

3 en este trabajo se muestran algunos arreglos (36 redes neuronales)

disefiados, sin embargo se evaluaron mas modelos. Los resultados de

rendimiento se obtuvieron para cada red neuronal disefiada. Las figuras 45

a-c muestran el comportamiento de la prediccion utilizando la funcion

sigmoide. Asi mismo, en las figuras 46 d-f se presentan los resultados para

las redes con funcion hiperbodlica. La linea continua representa los valores
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Figura 45. Desempefio de la funcion sigmoide en las distintas
arquitecturas de RNA a) SA b) SH ¢) SE
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caracterizados experimentalmente. En estos arreglos, el rendimiento fue
mejor que el presentado en los arreglos con funcion sigmoide. Este ultimo
presenta una pérdida de capacidad predictiva a partir de 45 mJ/m?, debido al
tipo de funciébn de activacion que se utilizé. Esto ademas confirma lo

necesario que resulta realizar una prueba de rendimiento con distintas

funciones.
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Figura 46. Desempefio de la funcion hiperbolica en las distintas
arquitecturas de RNA a) SA b) SH c¢) SE.

En la tabla 4 se muestra el valor de la correlaciébn obtenida para cada
arquitectura de RNA antes mostradas. Se encontré que entre los arreglos de

10N1CO y 15N1CO la precision de prediccion aumenta (zona resaltada en
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rojo en la tabla 4). Finalmente se realiz6 una busqueda para encontrar el
arreglo mas optimo en funcion de la cantidad de neuronas, mayor
complejidad para su reproducibilidad y el coeficiente de correlacion. Por lo

tanto, la arquitectura de 12N1CO fue seleccionada.

Tabla 4. Coeficiente de correlacion para las funciones sigmoide e hiperbdlica.

_ Funcion Funcién Funcion Funcion Funcion Funcion
Arquitectura o o : : - : - . -
sigmoide sigmoide sigmoide Hiperbdlica Hiperbolica Hiperbdlica

RNA SA SH SE SA SH SE
10N1CO 0.83 0.83 0.83 0.97 0.97 0.96
10N2CO 0.12 0.01 0.05 0.92 0.93 0.95
15N1CO 0.83 0.83 0.83 0.99 0.99 0.99
15N2CO 0.83 0.83 0.83 0.94 0.96 0.89
20N1CO 0.78 0.78 0.78 0.97 0.97 0.98
20N2CO 0.78 0.78 0.78 0.99 0.98 0.99

4.2.5. Desempeiio de la red neuronal artificial seleccionada para la

predicciéon de la energia de falla de apilamiento.

Como se menciond en el subtema anterior, se realiz6 una busqueda para la
arquitectura de RNA mas 6ptima, siendo el arreglo 12N1CO el mejor. Por lo
tanto fue seleccionado como red neuronal final. En la figura 47a, la
arquitectura de la red neuronal seleccionada es mostrada. La capa de
entrada corresponde a los elementos de aleacion en % peso (9 entradas: C,
N, Si, Mn, P, S, Ni, Cr, Mo), una capa oculta con 12 neuronas y por ultimo, la

capa de salida correspondiente a la SFE calculada para los tres tipos de
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tratamiento térmico (3 salidas: SA, SH, SE). En cada neurona de la capa
oculta 'y de la capa de salida, la funcidn de activacion utilizada fue la tangente
hiperbdlica, comiunmente usada en casos con variaciones suaves de sefial
[54], mostrada en la figura 47b. La ecuacion (15) corresponde a esta funcion
mencionada, asi mismo la sefal de activacion se expresa en la ecuacion
(16).

Capa de Capa oculta Capa de
entrada salida

b) -1 : f + t t t f i

X

Figura 47. a) Arquitectura de la red neuronal artificial b) Funcién de

activacion tangente hiperbdlica.

eX—e™X

f&) == (15)
Dénde:
x=yr, X;W;+6 (16)

Xi: Valores de las entradas
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Wi: Pesos
@ Valores de bias.

El minimo error cuadratico (MSE por sus siglas en inglés) fue definido como:

1
MSE = %L, (Y; — $)? (17)

Donde N es el numero de entrenamiento, S; y Y; son salidas de la iy, salida de
neurona, asi mismo, S; and Y; son la salida los datos experimentales
conocidos y los predichos por la red neuronal respectivamente [63]. Para
comprobar su desempefio se realiz6 una comparacién entre los célculos por
caracterizacion experimental y los predichos con el modelo. En las figuras
48a, 48b y 48c se observa esta comparacion sobre el SA, SH y SE,
respectivamente y en la figura 48d se presentan los tres en conjunto. En los
tres casos la capacidad de prediccion fue excelente, alcanzando un
coeficiente de correlacion de 0.99, permitiendo obtener una red neuronal
artificial adecuadamente entrenada. Por otro lado, retomando lo estudiado en
el capitulo 2 de este trabajo, existen diversos modelos de ecuaciones
lineales multivariables para el célculo de energia de falla de apilamiento,
estas se disefian realizando un tratamiento de datos. Por lo tanto, fue
necesario comparar la red neuronal artificial con los modelos previamente
publicados, incluyendo el modelo propuesto dentro del mismo trabajo de
Yonezawa et al. [16]. Empleando las composiciones quimicas caracterizadas
respecto el SA los modelos reportados en las referencias 16, 35y 45-47 y la
red neuronal artificial disefiada. En este trabajo fueron evaluados con el
objetivo de analizar su precision de cada uno. La razén por la cual solo se
consider6 el caso SA, fue debido a que la propuesta estd basada en ese
tratamiento, ademas de ser el tratamiento mas comunmente empleado. En la
figura 48e se muestra la comparacion de los resultados de SFE realizados
por los modelos y la RNA antes mencionados. Y para una mejor percepcion

se hizo un ajuste de escala, presentado en la figura 48f.
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Figura 48. Comparacion de valores de SFE caracterizados y predichos a-d)

SA, SH, SE e-f) SA utilizando modelos reportados y RNA propuesta.
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Una vez evaluado el desempefio de la RNA, se utilizé para analizar el
cambio de SFE sobre el rango de composicion quimica propuesto en el
diagrama Schaeffler-Delong (mostrado en el siguiente apartado). Por lo
tanto, fue necesario verificar el rango de prediccién. Los rangos de cada

elemento quimico en peso se muestran en la tabla 5.

Tabla 5. Rango de prediccion de la RNA.

Elemento Maximo Minimo
Carbono 0.075 0.0006
Nitrogeno 0.107 0.001
Silicio 1.82 0.01
Manganeso 3.95 0.01
Fosforo 0.03 0.004
Azufre 0.0024 0.0002
Niquel 19.85 10.8
Cromo 24.11 13.09
Molibdeno 2.7 0.04

4.2.6. Propuesta de composicion quimica y tratamiento térmico.

Una vez consideradas las restricciones de la norma ASTM F 139, el
diagrama Schaeffler-Delong, resultados de experimentos sobre diferentes
tratamientos térmicos y la RNA, fue posible elaborar la propuesta final de

composicién quimica de aleacién y tratamiento térmico.
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4.2.6.1. Solucién a las ecuaciones correspondientes al area propuesta sobre
el diagrama Schaeffler-Delong (cromo equivalente).

Considerando la norma y la red neuronal artificial se verific6 que los
elementos que se necesitaban conforme a las ecuaciones y restricciones se
encontraran en el rango permitido de la norma y en el de prediccion de la
RNA. En la tabla 6 se muestran las restricciones de la norma para estos
elementos, también los rangos de prediccién de la red neuronal para los

mismos.

Tabla 6. Rangos de Cr, Mo y Si en la norma ASTM F 139 y RNA propuesta.

Elemento Norma ASTM F 139 RNA

Méaximo: 19.20 Méaximo: 24.11

Cromo
Minimo 17.20 Minimo: 13.09
Maximo: 3.10 Maximo: 2.70
Molibdeno
Minimo:2.15 Minimo: 0.04
Méximo: 1.82
Silicio Maximo 0.80
Minimo:0.01

Inicialmente se propone el area dentro del diagrama Schaeffler-Delong, el
primer paso fue encontrar valores minimos para el cromo y molibdeno,
ambos dentro de la ecuacion del cromo equivalente (ecuacion 3), que asi
mismo cumpliera la condicion de PRE=26 establecida en la norma. Se evalu6
la funcion del PRE con los valores minimos a maximos de los rangos
establecidos por la norma. En la figura 49 se muestra la funcién evaluada y

por consiguiente los diferentes valores de PRE obtenidos en funcion del
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cromo y molibdeno. Se encontraron diversas combinaciones que cumplen la
restriccion minima PRE=26. Se generd un rango de busqueda utilizando la
combinacion minima y maxima encontradas, posteriormente se realizo el
mismo proceso anterior, es decir, evaluar la funcion cromo equivalente. Con
respecto al silicio que se encuentra dentro de la ecuacion, se propuso fijo,
con un valor de Si=0.01. Lo anterior debido a que la RNA predice desde ese

valor minimo y en la norma no especifica un minimo de partida.

N
=

N
3

Molibdeno (% peso)
N
o

g
~

2.3

22

lr 17.5 18 18.5 19
Cromo (% peso)

Figura 49. Evaluacion de la funcion:

PRE = %Cr + (3.3 * %Mo)
{MinNorma < %Cr < MaxNorma}’ {MinNorma < %Mo < MaxNorma}

En la figura 50 se presenta el comportamiento de la funcién variando cromo y
molibdeno con silicio constante. Como se observa en la figura 50 existen
combinaciones para cromo equivalente con valor incluso de 19, lo cual
tendria una buena posicion en el diagrama Schaeffler-Delong, sin embargo
se encontré un problema utilizando este método, no todas las combinaciones
dentro de los rangos encontrados volvian a cumplir la condicion PRE=26. En

consecuencia se descartd esta opcion para hallar los minimos.
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Figura 50. Evaluacion de la funcion:

CTromogqyivaiente = %Cr + %Mo + (1.5 = 5i)
{Minppr < %Cr < Maxpgg}, { Minpgy < %Mo < Maxpgg },
{Sl = cte.= MinRNA = 001}

Por otro lado y tomando ventaja de que se conoce el valor minimo del silicio
en la ecuacion del cromo equivalente, se realiz6 un sistema de ecuaciones,
con el objetivo de calcular los porcentajes por medio de un método analitico.

A continuacion se muestra el sistema de ecuaciones y su solucién.
[1] PRE = %Cr + (3.3 * %Mo)

[2] Cromogguivatente = %CT + %Mo + (1.5 * Si)

{Si = cte.= Mingy, = 0.01}, {PRE = cte.= Miny,rma = 26}
{Cromogquivatente = cte.= Minpyopyesto = 20}

Por lo tanto, el sistema se puede escribir como:

[1] 26 = %Cr + (3.3 * %Mo)

[2] 20 = %Cr + %Mo + 0.015
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Despejando Cr, de [1].

%Cr = 26 — (3.3 * %Mo)

Sustituyendo en [2].

20 = (26 — (3.3 * %Mo)) + %Mo + 0.015
26 +0.015 - 2.3 * %Mo = 20

20— 26 —0.015
%Mo = 53 = 2.61

Sustituyendo %Mo en [2]
%Cr =26 —(3.3%2.61) =17.387

Como se observa, para un valor de cromo equivalente propuesto de 20 (el
cual tendria una posicion muy buena en el diagrama Schaeffler-Delong), la
solucion es benéfica para el cromo. Por el contrario, el molibdeno presenta
un resultado de 2.61, el cual es muy alto para ser el minimo propuesto, ya
gue se buscd obtener rangos de composicién quimica accesibles para los
disefiadores, es decir, no demasiado restringidos. El rango de prediccion de
la RNA tiene un méaximo respecto al molibdeno de 2.7 %peso, la norma
establece un maximo de 3.10 %peso con tolerancia. No fue posible entrenar
la RNA hasta ese porcentaje debido a la base de datos disponible, la cual n
contiene aceros con contenidos de Mo en este rango. Por lo tanto el 2.7
%peso fue tomado inmediato como maximo. Como resultado se encontro
gue la solucién analitica tampoco seria Optima, debido al rango estrecho que
se obtendria para el minimo del molibdeno (2.61-2.70 %peso). En
consecuencia, para encontrar la mejor solucion se eligieron solo las
combinaciones conocidas que cumplen con la condicion PRE. Sobre esos
resultados obtenidos se analizaron los cambios de cada variable (elementos
de aleacion dentro de la ecuacion). Particularmente el hallazgo del valor

cromo equivalente maximo y minimo fue sencillo utilizando este método.
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Respecto al minimo, las soluciones son mostradas en la parte izquierda de
la tabla 7 con su respectivo célculo de cromo equivalente, manteniendo de
igual manera el contenido de silicio minimo perteneciente a la RNA.

Teniendo como valor minimo obtenido:

Cromogquivatente = 17.75 + 2.50 + (1.5 * 0.01) = 20.265

Mientras que para el célculo del maximo fue mas sencillo (mostrados en la
parte derecha de la tabla 7), ya que el molibdeno desde el inicio se opt6 por
el valor de 2.7, por las razones antes mencionadas y el cromo equivalente se
propuso con un valor de 22, esto para realizar el calculo mas sencillo,
ademas que su posicidon no es critica en el diagrama. Con respecto a la
posicion del maximo valor de cromo equivalente en el diagrama Schaeffler-
Delong, el valor 22 podria ser parte de la primer linea de namero de ferrita,
sin embargo no seria critica la cantidad de fases ferriticas posibles, ya que
por los porcentajes en peso de elementos gammagenos que se propusieron
(siguiente apartado) la fase austenitica se encontraria muy estable.
Regresando a la tabla 7, se muestran en verde los mejores candidatos para
propuesta, considerando que todas las combinaciones cumplen con la
condiciobn PRE, la seleccion se hizo en funcion de la dificultad que
representarda controlar los porcentajes restringidos en el proceso de aleacion,
ademas de la posicion del minimo cromo equivalente dentro del diagrama
Schaeffler-Delong. Por otro lado, mostrado en rojo se seleccion6 el
porcentaje maximo de cromo y silicio. De esta manera los porcentajes
minimos y maximos con respecto al cromo equivalente finalmente fueron

encontrados. El valor maximo obtenido es:

Cromoggyivaiente = 18.70 + 2.70 + (1.5 x 0.40) = 22
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Tabla 7. Calculo de Cr equivalente minimo y maximo.
{CrEquivalente = 22};

{Si = cte.= Mingy, = 0.01} {Mo = cte.= Maxgy, = 2.70}
! #‘
| Cromo Molibdeno Cromo Il Silicio Cromo
%Peso %Peso equivalente %Peso %Peso
16.80 279 19.60 1.67 16.80
16.90 276 19.67 1.60 16.90
16.93 275 19.69 1.58 16.93
17.00 273 19.74 1.53 17.00
17.10 270 19.81 1.47 17.10
17.20 267 19.88 1.40 17.20
17.26 265 19.92 1.36 17.26
17.30 > 64 19.95 1.33 17.30
17.40 261 20.02 1.27 17.40
17.50 2.58 20.09 1.20 17.50
17.59 2.55 20.15 114 17.59
17.60 2.55 20.16 113 17.60
17.70 2.52 20.23 1.07 17.70
17.80 2.48 20.30 1.00 17.80
17.90 2.45 20.37 0.93 17.90
17.92 2.45 20.38 0.92 17.92
18.00 2.42 20.44 0.87 18.00
18.10 2.39 20.51 0.80 18.10
18.20 2.36 20.58 0.73 18.20
18.25 2.35 20.61 0.70 18.25
18.30 2.33 20.65 0.67 18.30
18.40 2.30 20.72 0.60 18.40
18.50 2.27 20.79 0.53 18.50
18.58 2.25 20.84 0.48 18.58
18.60 2.24 20.86 0.47 18.60
18.70 2.21 20.93 0.40 18.70
18.80 2.18 21.00 0.33 18.80
18.90 2.15 21.07 0.27 18.90

18.91 2.15 21.07 0.26 18.91



4.2.6.2. Solucién a las ecuaciones correspondientes al area propuesta sobre
el diagrama Schaeffler-Delong (niquel equivalente).

Lo siguiente fue encontrar la solucion adecuada para obtener el valor de
niquel equivalente, conforme a lo encontrado en el cromo equivalente, se
propuso un valor de niquel equivalente=18, el cual brinda una buena posicién
en conjunto con los valores maximo y minimo del cromo equivalente.
Respeto al méximo, simplemente se buscé maximizar la funcién, ya que, al
contrario del cromo equivalente, los porcentajes altos de elementos
gammagenos, en el diagrama Schaeffler-Delong no son prejudiciales. En la
tabla 8 se muestran las restricciones de la norma para estos elementos,

también los rangos de prediccién de la red neuronal para los mismos.

Tabla 8. Rangos de Ni, C, Ny Mn en la norma ASTM F 139 y RNA propuesta.

Elemento Norma ASTM F 139 RNA

Méaximo: 15.15 Maximo: 19.85
Niquel
Minimo 12.85 Minimo: 10.80

Maximo: 0.075
Carbono Maximo: 0.035
Minimo: 0.0006
Maximo: 0.107
Nitrogeno Maximo: 0.110
Minimo 0.001
Méaximo: 3.95
Manganeso Maximo: 2.04
Minimo: 0.01
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El niquel equivalente no se encuentra en funcion de los elementos
requeridos dentro del PRE, por lo tanto, la solucién de la ecuacion se realizé
respetando los rangos de norma y la RNA, cuidando que no se restringiera
demasiado cada elemento componente de la ecuaciéon (mismo objetivo en la

bldsqueda de las soluciones del cromo equivalente).

La ecuacion y restricciones se muestran a continuacion.

Niquelzquivatente = %Ni + (30 x %C) + (30 * %N) + (0.5 * %Mn) = 18
{MinNorma < %Ni < MaxNorma}: {MinRNA <%C< MaxNorma }'

{Mingya < %N < Maxgya}, { Mingya < %Mn < Maxyorma }

Para encontrar la solucion del valor minimo de la ecuacion anterior se
propuso un valor de niguel equivalente de 18. Posteriormente y debido a que
se tienen 4 elementos aleantes a variar, se probaron contenidos al 50% del
maximo requerido en la norma. En consecuencia, cada elemento obtuvo un
minimo inicial equilibrado. De igual manera se evaluaron distintas
combinaciones, en esta ocasion se realizaron a criterio propio, cuidando
siempre la flexibilidad de los rangos para su disefio real. A continuacion se
presenta la solucién a criterio mas 6ptima. Es importante resaltar que no es
la Unica solucion 6ptima posible, sin embargo la obtencion de estas
soluciones (soluciones no dominadas) se reserva para un trabajo posterior,
por algun método heuristico, por ejemplo, algoritmos genéticos. Las diversas
soluciones no son mostradas debido a que se considera innecesario repetir

el mostrar la busqueda similar al apartado anterior.
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Niquel equivalente minimo:
Niquelgquivatente = 14.70 + (30 = 0.025) + (30 = 0.06) + (0.5 * 1.5) = 18

En el caso del maximo fue sencillo encontrar la solucion, ya que a partir de
los minimos conocidos se plantearon los maximos porcentajes de elemento
en peso maximizando en funcion de la norma o de la RNA segun el alcance
del modelo predictivo. Lo anterior debido a que el incremento del niquel
equivalente no influye en la obtencion del namero de ferrita, ya que son

elementos gammagenos.
La ecuacion y restricciones se muestran a continuacion.
Niquelgquivatente = %Ni + (30 * %C) + (30 * %N) + (0.5 x %Mn) = MAX

{MinNiquelEquivalente < %Ni < MaxNorma}r {Mian’quelEquivalente < %C
< Maxyorma }'

{Mian’quelEquivalente < %N < MaxRNA}' {MinNiquelEquivalente < %Mn
<M axNorma}

Niquel equivalente maximo:

Niquelpquiatente = 15.15 + (30 * 0.035) + (30 * 0.107) + (0.5 * 2.04) = 20.43

Por lo tanto, finalmente se muestran los siguientes maximos y minimos

valores encontrados para las ecuaciones de cromo y niquel equivalente.
® Cromogyivatente = 17.75 + 2.50 + (1.5  0.01) = 20.265

e Niquelgquivatente = %Ni + (30 * %C) + (30 * %N) + (0.5 x %Mn) = 18

® CToMOgqyivgiente = 18.70 +2.70 + (1.5 * 0.40) = 22

o Niquelgguivatente = 15.15 + (30 * 0.035) + (30 * 0.107) + (0.5 * 2.04) = 20.43
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En la figura 51 se muestra el &rea final propuesta en verde, considerando las
restricciones anteriormente mencionadas. Sobre esta area usando la RNA se
realizaron las predicciones de la SFE para observar el comportamiento de los
rangos propuestos para los tres diferentes tratamientos térmicos. En

particular el tratamiento de SA.
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Cr equivalente = %Cr + %Mo + (1.5 * %Si) + (0.5 * %Nb)

Figura 51. Rango de norma graficados en diagrama.

4.2.7. El efecto del tratamiento térmico y la composicion quimica sobre la
energia de falla de apilamiento.

Con el objetivo de analizar y entender mejor la SFE, previo a realizar su
correspondiente mapeo sobre el area propuesta, se observaron los efectos
del tratamiento térmico y la composicion quimica en la SFE para los tres
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tratamientos térmicos. A continuacion se presenta el efecto de cada
elemento de aleacion, utilizando la RNA. El valor de prediccion minimo de la
RNA se tomo6 para cada elemento hasta el valor maximo, aumentando solo
un elemento (dejando los otros elementos constantes), obteniendo asi su

impacto en la SFE para los tres tratamientos térmicos.
e Efecto del carbono en la SFE

La figura 52a muestra el comportamiento de la SFE en funcion del aumento
del contenido de carbono. Para SA, el SFE disminuye a bajas
concentraciones y aumenta a altas concentraciones de carbono. Por otro
lado, en SH y SE se observa que a bajas concentraciones, la SFE disminuye,
pero por el contrario, permanece mas estable con concentraciones mas altas
de carbono. Petrov y Yakubtsov [70] obtuvieron resultados similares con
calculos tedricos, obtuvieron la disminucion de SFE con bajos contenidos de

carbono y altos con su aumento.
e Efecto del nitrégeno en la SFE

El efecto del nitrégeno en la SFE para los tres tratamientos térmicos se
muestra en la figura 52b. La RNA predice un comportamiento descendente
de SFE en los tres casos, dependiendo del aumento en el contenido de
nitrogeno. Estos resultados han sido obtenidos por varios autores
experimentalmente. El principal problema es que para este tipo de aceros, el
contenido de nitrégeno es limitado, lo que no permite analizar
concentraciones mas altas. Sin embargo, otros investigadores han

encontrado resultados contrarios para el efecto del nitrégeno en SFE [53].
e Efecto del silicio en SFE

Segun Schramm y Reed [23], el aumento en el contenido de silicio disminuye
el SFE. También conserva la secuencia de transformaciéon (CCC a HC)

durante el enfriamiento y la deformacién. Este comportamiento se muestra en
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la figura 52c. La RNA predijo el mismo comportamiento reportado
previamente [16, 44, 53].

e Efecto del manganeso en SFE

El aumento en el contenido de Mn genera incrementos en SFE. Se observa
en la figura 52d para los tres tratamientos térmicos que su impacto es
moderadamente alto. En varias investigaciones, se ha informado el mismo

comportamiento con respecto a este elemento de aleacion [16, 40, 44, 53].
e Efecto del fosforo y el azufre en SFE

En general, en los aceros, se agregan S y P para mejorar su maquinabilidad
(contenidos mayores al 0.1%). Como la resistencia a la corrosion disminuye,
en los aceros inoxidables austeniticos es conveniente mantener el contenido
lo mas bajo posible. Las figuras 52e y 52f muestran el efecto de ambos
elementos en el SFE. La medicién de su efecto es complicada, por lo que
existe una falta de informacion en la literatura que pueda mostrar los
resultados del efecto esperado en SFE. Por lo tanto, los comportamientos
observados en las cifras mencionadas anteriormente se generan mediante la
prediccién de la RNA, que para demostrar su validacion de desempefio es

necesaria una caracterizacién experimental.
e Efecto del niquel en SFE

La figura 53a muestra el efecto de Ni en la SFE. Hay un gran aumento en
SFE con respecto al aumento en el contenido de Ni. El aumento se debe al
hecho de que el Ni influye en la dislocacion de deslizamiento cruzado,
generando mas defectos en la red cristalina [44]. En los tratamientos de SA 'y
SE se presentan comportamientos similares, excepto por los defectos
generados por el SE (aumento de energia). Sin embargo, el SH muestra
aumentos drasticos de energia en funcion del contenido de niquel. La razén

puede atribuirse al exceso de contenido en Ni y la falta de otros elementos
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de aleacion. Las dislocaciones son mayores, como resultado del enfriamiento
lento que obtienen el tiempo suficiente para modificar su concentracién de
equilibrio a alta temperatura. Esto no ocurre en los otros dos tratamientos,

debido al enfriamiento rapido con agua [53].
e Efecto del cromo en SFE

La figura 53b muestra el impacto de Cr en SFE. Se ha informado de que el
Cr no afecta significativamente a la SFE [16, 53, 72, 73]. Por lo tanto, en
altos contenidos de cromo pero bajos contenidos de carbono, no se esperan
muchos defectos (precipitacion), por lo que la energia no dependera de la
formacion de estos carburos de cromo. La diferencia encontrada en los tres
tratamientos de calor puede explicarse por el tiempo de relajacion de la fase.
Por lo tanto, la SH contiene menos energia por su tiempo de enfriamiento
prolongado, mientras que la SA conserva las tensiones residuales que
pueden formarse por enfriamiento con agua. El SE presenta menos energia
por el tratamiento a 650 °C durante dos horas; esto podria disipar una
pequefia cantidad de estrés residual presente, obteniendo una baja

disminucioén en la SFE.
e Efecto del molibdeno en SFE

El Mo en los aceros inoxidables austeniticos se agrega para mejorar la
resistencia a la corrosion del material. La principal caracteristica de la adicion
del Mo que se ha encontrado es la reduccion de la movilidad de las
dislocaciones [53, 74]. El SFE se incrementa en funcion del aumento del
contenido de Mo. La figura 53¢ muestra este comportamiento para los tres
tratamientos térmicos. Y como se mencion0, el aumento de energia entre los
tratamientos dependera del tipo de elemento que se esté estudiando y su

efecto generado por el tratamiento térmico.
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En las figuras 54a, 54b y 54c se muestra el comportamiento de todos los
elementos que se explicaron anteriormente. Se observa que para el SH el
efecto de los elementos es menos impactante, esto podria generarse debido
a la estabilidad de la fase austenitica, ya que al enfriarse lentamente no hay
tensiones residuales, obteniendo un orden atdbmico con mas tiempo para
alcanzar su estabilidad. Por otro lado, su aumento de energia en el cromo y

molibdeno puede generarse por dislocaciones y deslizamiento cruzado,
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generando mas defectos en la red cristalina que podrian crearse durante el
enfriamiento lento en el horno. En cuanto a SA y SE son comportamientos
similares, pero la principal diferencia es la generacion de precipitados en el
SE, evidente en los limites de grano [1]. Estos generan mas energia porque
son defectos presentes en la red cristalina. Todos los efectos de los
elementos de aleacion en la SFE fueron similares a los reportados por
diversos autores [16, 40, 44, 53, 70, 71-74].
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Figura 54. Efecto de los elementos de aleacion y tratamientos
térmicos sobre la SFE a) SA b) SH c) SE.
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4.2.8. Mapeo de energia de falla de apilamiento sobre propuesta de

composicién quimica y tratamientos térmicos.

Finalmente, en este trabajo se realiz6 el mapeo de la energia de falla de
apilamiento sobre el rango de composicibn quimica propuesto, que
comprende un area especifica dentro del diagrama Schaeffler-Delong (figura
51). En relacién a los tres tratamientos térmicos se encontré que la SFE
disminuye en funcidon del aumento del porcentaje en peso de elementos
(gamagenos y alfdgenos). Por el contrario en el caso de alguna diferencia
entre ambos se presentan energias mayores. Es importante mencionar que
particularmente sobre el area mapeada no son aumentos considerablemente
grandes, sin embargo usando el modelo predictivo se pudo apreciar el
comportamiento en toda el area, es decir, con diferentes combinaciones de
elementos de aleacion. El objetivo de usar el modelo predictivo fue observar
en que parte del area se encontraria mas estable la red cristalina. Los
resultados son congruentes con la caracteristica de la zona dentro del area,
ya que especificamente la energia disminuye en las zonas lejos del nUmero
de ferrita, es decir, aproximadamente fase austenitica pura. Los
comportamientos para el SA, SH y SE se muestran a continuacion en las

figuras 55, 56 Y 57 respectivamente.
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4.2.9. Composicion quimica y tratamiento térmico propuestos.

Finalmente, con el proceso descrito en los apartados anteriores se propone
la composicion quimica mostrada en la tabla 9 y el tratamiento térmico de
solubilizado por una hora a 1050 °C y enfriado rapido en agua (SA). La razén
radica en el cumplimiento de las restricciones de composicion quimica y
namero PRE de la norma ASTM F 139, la buena posicion dentro del
diagrama Schaeffler-Delong, la microestructura, la cual presenta una buena
forma de fase austenitica, tamafio de precipitados promedio y poca cantidad
de ellos, y finalmente, la SFE sobre la propuesta muestra energia predicha
relativamente menor a los tratamientos de SH y SE. Por dltimo, respecto a
los elementos de aleacion fésforo y azufre, fueron propuestos solo por la
RNA, en consecuencia de la falta de estudio sobre estos aceros, ademas

gue son considerados en algunos casos como contaminantes o elementos
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en muy baja concentracion para mejorar la maquinabilidad de los aceros

inoxidables.

Tabla 9. Rangos de composiciéon quimica propuesta.

Elemento Maximo Minimo
Carbono 0.035 0.025
Nitrogeno 0.107 0.060
Silicio 0.400 0.010
Manganeso 2.04 1.50
Fosforo 0.025 0.004
Azufre 0.002 0.000
Niquel 15.15 14.70
Cromo 18.70 17.75
Molibdeno 2.70 2.50
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4.3. Observaciones respecto de la falla por picadura y de la optimizacién de

la composicion quimica.

Falla por picadura. El principal problema que presentan ambos tornillos es el
incumplimiento de la norma ASTM F 139, especificamente sobre las
restricciones de composicidn quimica. Se mencionan ambos, a pesar de que
en unos casos no se presento falla, debido a que en éste Ultimo se esperaria
que también presentara picadura por la carencia de cromo en la aleacion.
Por otro lado, con la caracterizacion de ambos implantes se puede observar
gue también existe la posibilidad de un problema en el proceso metallrgico
mecanico, lo que provoca deformacion plastica, obteniendo formacion de
precipitados y reordenamientos atémicos, en consecuencia, picado. Es muy
importante considerar también que ambos materiales respecto a la
caracterizacion de dureza presentan altas propiedades mecanicas, lo cual, a
pesar de ser buena propiedades, para el caso especifico del uso de los
implantes, resulta en la clara presencia de defectos en ellos, generados por
lo antes mencionado. Por lo tanto, respecto a los resultados encontrados, el
proceso de elaboracion de los tornillos de implante debe ser inmediatamente
corregido y ajustado a la norma, considerando el efecto de la deformacién

provocado en el proceso de manufactura.

Optimizacion de composicion quimica. La elaboracion de la propuesta de
composicion quimica se realizé considerando los parametros dentro de los
alcances del trabajo. Las restricciones de la norma, tratamiento térmico, el
diagrama Schaeffler-Delong y la energia de falla de apilamiento, permiten
englobar muchas de las propiedades contra la falla por picadura de estos
materiales. La limitacion de la presente propuesta radica en la falta de
experimentacion, la cual complementaria los resultados obtenidos. Sin
embargo, con los resultados de la propuesta y los tratamientos térmicos
realizados experimentalmente, puede considerarse como una optimizacion o

propuesta sélida, ya que, lo encontrado en la caracterizacion experimental y
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relacionando los diferentes parametros como fue realizado, la falla real por
picadura también puede explicarse. Finalmente es importante mencionar que
el modelo predictivo puede proveer soporte para el disefio de este tipo de
aceros inoxidables austeniticos, los cuales tienen aplicaciones especiales, de
alto control de calidad. Utilizando la RNA se puede aproximar a la SFE real,
proporcionando una idea del estado en el que se encontraria la red cristalina
en funcion de los elementos de aleacién y su tratamiento térmico. Por
supuesto para ser completamente viable su uso, es necesario realizar

validaciones experimentales.
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Capitulo 5. Conclusiones finales y recomendaciones-trabajos

posteriores.

Conclusiones.

La falla por picadura fue confirmada por la presencia de defectos en el
tornillo, asociada a la presencia de precipitados de cromo. El andlisis
elemental cuantitativo via absorcion atomica confirmé que ambos implantes
contienen los mismos elementos de aleacion, con diferentes
concentraciones. En base a la norma ASTM F 139 ambos tornillos no
cumplen las restricciones de composicion quimica, lo cual justifica que la falla
por picadura se pudiera generar. El ensayo de microdureza Vickers demostro
gue ambos tornillos tienen mayores propiedades mecanicas que los aceros
inoxidables comunes de la misma serie, esto es posible relacionarlo con las
bandas de deformacién plastica encontradas por el microscopio electrénico
de barrido. Confirmando que en el proceso de conformado mecénico estan
deformando los tornillos, endureciéndose por deformacion plastica,
mejorando las propiedades mecéanicas pero disminuyendo su resistencia al
picado, debido a la formacion de precipitados y a la probable formacién de
ferrita.

Considerando las restricciones de composicién quimica (% de elementos en
peso) y el numero PRE, ambos en la norma ASTM F 139, y el diagrama
Schaeffler-Delong, se propusieron los rangos de composicién quimica sobre
un area especifica del diagrama antes mencionado, donde es posible
obtener una microestructura austenitica en su totalidad. ElI mejor tratamiento
térmico fue el solubilizado por una hora a 1050 °C y posterior enfriamiento
rapido en agua. Fue posible realizar el mapeo de energia de falla de
apilamiento sobre los rangos propuestos sobre el diagrama antes
mencionado, empleando una red neuronal artificial disefiada, encontrandose

que el desempefio predictivo fue excelente. . Considerando las restricciones
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de la norma, el tratamiento térmico, el area propuesta sobre el diagrama
Schaeffler-Delong (rangos de composicién quimica) y el mapeo de SFE fue
posible proponer un rango de composicion quimica permitida y el tratamiento
térmico deseable. Este ultimo debe evitar que: se formen nuevas fases,
reducir la susceptibilidad magnética alta, inhibir la precipitacion y en general
una reactividad alta en la red cristalina, y en consecuencia, asegurar la
obtencion de un material con excelentes propiedades contra la corrosion por

picadura y biocompatible.
Recomendaciones-trabajos posteriores.

El presente trabajo puede y debe complementarse mediante la obtencién de
mas casos similares y observar si la falla se esta produciendo por el mismo
mecanismo. Con el objetivo de analizar el tipo de precipitado que se tiene,
estos deben caracterizarse. Por otro lado, un analisis cuantitativo de carbono
determinaria si el problema es en su mayoria la concentracion de este
elemento. Con respecto a la deformacion, es necesario supervisar el proceso
de manufactura para observar la deformacion plastica que se esta generando
y corregir de inmediato.

Para obtener una mejor propuesta, el efecto de la deformacién plastica debe
ser estudiado. Partiendo por su efecto sobre la microestructura y
precipitacion, hasta la evaluacion de la energia de falla de apilamiento en
funcién del porcentaje de deformacion. Por otro lado, realizar validaciones
experimentales de la actual propuesta ajustaria el factor de error que se tiene
y no es posible probarlo en el alcance actual. Finalmente, serian muy
complementarias realizar simulaciones por métodos de primeros principios
de mecéanica cuantica, comparar con la caracterizacion de la SFE via
microscopia electronica de transmision, el modelo predictivo realizado en
este trabajo y el que se propone modificarlo adicionando el factor de

deformacion.
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Apéndices.

Figura A. Curva de calibracién de ensayo de microdureza sobre muestra sin

falla.
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Figura B. Andlisis cualitativo via espectroscopia de energia dispersa de rayos

X, realizado en la USAIl, UNAM.
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Figura C. Curva de calibracion de ensayo de microdureza sobre SA.
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Figura D. Curva de calibracion de ensayo de microdureza sobre SE.
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