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RESUMEN 

Se ha estudiado el comportamiento cinético del crecimiento de grano 
auetenítico en un acero microaleado, caracterizando Ja anormalidad en 
el crecimiento a la luz de algunoo modeloo te6ricoo relevantes. El acero 
microaleado con Nb y V grado 60 (kgf/mm2) fué fabricado en un con­
vertidor báoico al oxigeno, seguido por tratamiento en un horno-olla. El 
acero se solidific6 por colada continua de palanquill88, que se laminaron 
a barra de 19 mm de diámetro. LBB barrB.B fueron caracterizadas en sus 
propiedadea med.nicas y en su microestructura empleando microscopia 
óptica, electr6nica de barrido y clectr6nica de tranemisi6n. Se realizaron 
tratamientoo de recocido isotérmico a 000, 1000 y 1100 ±10 ºC a tiem­
p08 entre 2 y 480 min. El comportamiento del crecimiento de grano se 
ajuat6 a: D = D0 + ktn. Se cncontr6 que n varía con la temperatura de 
tratamiento. La presencia de granos con un tamaño comparativamente 
mayor al promedio (D > 3D) indica que se presenta un crecimiento de 
grano anormal o recristalizaci6n secundaria. Para cuantificar la anor­
malidad en el crecimiento de gra.no se presenta un porciento de anor-­
malidad en base a loo criterios de Hillert y Srolavitz para el crecimiento 
de gr&no normal. Durante el crecimiento de grano, existe un periodo 
en el cual Be presenta el crecimiento de grano anormal. Eete período 
es diferente para cada temperatura. A la temperatura de 1100 ºC se 
encontró que el periodo de anormalidad es menor que a las otras deo 
temperaturBS. Se calcularon las velocidades de crecimiento de grano 
como función del tamaño de grano y se presenta la comparación de loo 
resultados experimentales con loo modeloo téoricoo exiiitentes para el 
crecimiento del tamaño de grano junto con resultados experimentales 
de otroe: autores. 



INTRODUCCION 

La microestructura de los materiales determina muchBS de sus propiedades, en las que se in­

cluyen la resistencia mecánica, tenacidad, ductilidad, conductividad térmica y propiedades 

magnéticas¡ siendo un factor tecnológico importante. Los p?ocesos de deíormaci6n y reco­

cido son utilizados en los metales y aleaciones para lograr cambios estructurales, influyendo 

en sus propiedades finales. 1•2 

El recocido de un metal involucra una variedad de procesos a través de los cuales, el 

estado deformado de un material evoluciona a un estado de menor energía (esto también 

puede ocurrir durante el enfriamiento posterior a un proceso termomecánico). El creci­

miento de grano es el término empleado para describir el incremento del tamaño de grano 

durante el recocido a un agregado policristalino una vez completa la recristalizaci6n prima­

ria. Dos tipos de crecimiento de grano han sido distinguidoe, crecimiento de grano normal 

y crecimiento de grano anormal o discontinuo {conocido también como recrista1izaci6n 

secunda.ria). Durante el crec:iuúento de grB.Ilo normal el tamaño de los granos individuales 

es relativamente uniforme. Por el contrario, durante el crecimiento de grano anormal 

la düerencia entre los tamañoe individuales aumenta rápidamente debido a.l crecimiento 

acelerado de algunos de los granos.3- 7 

La creciente demanda de un mayor control del tamaño de grano en piezas recocidas, piezas 

forjad .. con enfriamiento controlado y en zonas afectad .. por el calor durante soldadura 

han estimulado el interés por el desarrollo de la tecnologla de refinamiento de grano.•-•• 

Esta tecnologla involucra la adición de microaleantes (V, Nb y Ti) para formar pequeños 

precipitados que inhiben la rec:rista1izaci6n y el crecimiento de grano¡ combinándose con 

un mejor control de los procesos termomecánicos. Cuando la inhibición del crecimiento de 

grano falla, el proceso de crecimiento de grano puede ser anormal produciendose granos 

extremadamente grandea. 15- 22 
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La necesidad de aceros con una resistencia al crecimiento de grano austen(tico cada vez 

más alta ha sido resaltada.23 Existen numerosos ejemploe de la necesidad de un mejor 

control del tamaño de grano. El comportamiento del crecimiento de grano de los aceros es 

un factor importante durante el diseño de los procesos termomecá.nicos para proporcionar 

un tamaño de grano fino.0 El tamaño de gr&no fino incrementa la resistencia y tenacidad 

de loo metales. 21•" Ea deseable un tamaño de grano inferior a IOµm para lograr auperplas­

ticidad en algunos materia) ca. 22 La respuesta del crecimiento de grano frente a procesos de 

Roldadura también son de interés tecnológico. 8 Sin embargo, existen casos donde un tamaño 

de grano gr&nde es deseable, por ejemplo: en .11uperaleaciones base níquel empleadu a alta 

temperatura para reducir las velocidades de termofluencia. El entendimiento del crecí· 

miento de grano es de importancia fundamental, no sólo por su intéres intrínseco, sino que 

también por sus implicaciones tecnológicas. 24 

La recristalización secundaria es un proceso de importancia comercial para lograr tamaños 

de grano grandes. Por ejemplo, loa filamentoo de tungsteno requieren de un tratamiento de 

rccristallzaci6n secundaria para crecer los granos y mejorar la vida útil de estos, también 

ea importante en la fabricaci6n de loe núcleos de los transformadores de Fe-Si.1•' Para 

lograr esto se requiere de adicionar dopa.ntes a la aleación. 

Este trab!Jo esta dedicado a analizar el crecimiento de grano austen{tico en un acero 

microaleado con Nb y V de grado 60 kgf/mm2 y a caracterizar las observaciones a la luz 

de algunos modelos teóricos relevantes. Este acero en particular posee una composki6n 

química cercana a Jos aceros para forja que no requieren tratamiento térmico posterior y 

sólo se requiere de un enfriamiento controlado. Es importante conocer su comportamiento 

durante los procesos de recocido, pues la distribución de tamaños de grano tiene inftuencia 

sobre la microestructura resultante y por lo tanto en las propiedades mecánicas finales. 

Desarrollar este tipo de trab!Jo experimental es fundamental pues ea escaso en la literatura 

y necesario para confrontar con loa modelos te6ric0& existentes de crecimiento de grano. 



1.1 Deformadón y Recocido. 

CAPITULO 1 

REVISION BIBLIOGRAFICA 

Laa propiedades de un metal dependen de su micro<structura. La deformación y el recocido 

(o la combinación de amboo en forma de tratamient-06 termomod.nicoa) ""º doe procesoe 

que han oído aplicadoo en conjunto para modificar la estructura de loe materiales metálicoe 

y alterar lao propiedades finaleo de loo múimoo. 

Un material deformado presenta un estado de alta energla que eo termodinámicamente 

inestable. Debe tenerse siempre presente que la energ{a almacenada por el material defor­

mado eo finita en magnitud y determinada por lao condicione• del procellO (i.e. tempera­

tura, modo de deformación). 

El recocido de un metal deformado involucra una variedad de fenómenoe a trav& de loo 

cuales el metal ae tranaforma de forma continua a un atado de menor energla. Be ha 

acoetumbr&do dividir el pr~cso de tt<:oddo en tres etapas: recuperación, recristalisacidn 

y creclmiento de grano.3•4 Los cambi0& en la microestructura se muestran en la figura. 1.1. 

Recuperaci6n.1- 3 Es uno de loe primeroe cambioe que ocurren durante el recocido de un 

material deformado. Conoiate principalmente en la aniquilación y rearreglo de lao di.aloca­

ciones, la poligonización o formación de oubgranoe. En algunoo CM08 incluye la formación 

de loa núcleoe recri.atalisadoe. Durante esta etapa del recocido no exiate migradón de loo 

llmiteo de grano y tampoco ningún cambio oignificativo en la textura del metal deformado. 

Recriatallzación.1- 3 Cuando este término ae emplea sin ninguna especüicaci6n1 se con­

sidera normalmente sinónimo de la recristalizaci6n primaria y procede por nuclea.ci6n y 

crecimiento de nuevoe granoe en el material. El inicio de esta etapa oe man:a con la for· 

maci6n de núcleoe metaestables recri.atalizadoe. Estoe núcleos estÁn esencialmente libreo 



de def'onnaeión y son capaceo de crecer a expenB&S del material recuperado por migración 

de loe límites de grano. El final de esta etapa •e encuentra cuando toda la estructura del 

material ncuperado ha sido •ustitu!do por granos recriatalizadoo. Como consecuencia de 

la recristali¡~í~n; 1! cual es proporcionada principalmente por la migración de los limites 
''-~-·'·~.::~·.: 

de grano, existe una reorientaci6n localiza.da o cambio en la textura. Burke y Tumball en 

1052 establecieron l .. leyes de la recriztalizadón, que reúnen las variables que afectan el 

proceso de recriatalización y al crecimiento de g.ano:• 

l. Es necesaria una cantidad mínima de deformación para provocar la recriztalización. 

2. Para el grado de deformación más pequeño, •e requiere la temperatura más alta para 

producir la recristalizaci6n. 

3. El incremento en el tiempo de recocido disminuye la temperatura necesaria. para la 

recristaliución. 

4. El tatnaiio de gra.no al fina.lizar la recristalización depende BObre todo del grado de 

defonnaclón 1 en menor grado de la tempero.tura. de recocido. 

5. Para el tamaño de grano inicial más grande, se requiere una cantidad mayor de defor­

mación en frío para producir un tiempo y temperatura de recriatalización equivalentes. 

6. La cantidad de deformación en frío requerida para producir un endurecimiento por 

deformación equivalente incrementa con el aumenta en la temperatura de trabajo. 

7. El calentamiento continuo una vez completa la recristalización produce el crecimiento 

de grano. 

8. Loo nuevoo g.anoe no crecen dentro de loe granos deformad"' o con orientaciones 

idénticas o con deeviacionea ligeras. 

Loo proceooo de recuperación y recriotalizaci6n no est&n separados perfectamente, son 

procesoe competitivos en el recocido y aiempre exiate un traslape entre amboe procesos, 

haciendo muy dificil una distinción clara, como puede verse en la figura 1.2. 
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La energía almacenada por la deformaci6n de lDB materiales met'1icos suminiatra la energ{a 

requerida por loe procesos de recuperaci6n y recristalizaci6n. La cinética de estos procesos 

ea activada térmicamente. Una vez completa la recristalisaci6n primaria, la eatructur& o.ún 

no es estable y debe presentarse el crecimiento de loe granoe recristalisadoo. 

Crecimiento de Gr&no.1-• El término se aplica al incremento del tamaño de grano prome­

dio de 108 gro.nao recristalindoo después de completarse la recristalisaci6n primari&. El 

crecimiento de grano es proporcionado por la migración de loe límites de gro.no de la ma­

triz. Debido a que el volumen total de loo ¡ranos es coruitante, el incremento en el t1.1J1año 

de grano promedio es acompañado por una disminución en el número de gro.nos. Como 

comecuenci& existe una reducción en el á.rea de los Umitts de grano en la muestra. Eeta 

etapa normalmente se divide en: 

1) Crecimíenla de Grano Normal (continuo o gradual), tiene la caracter!stica de que 

la velocidad de crecimiento es relativamente uniforme y que durante este tipo de 

crecimiento el tamaño y la form& de la distribuci6n oon aproximadamente invariante.. 

La invariancia de laa distribucion"' de tamaño y forma de loo granoo oon muestra de 

un crecimiento de grano normal y en una primera aproximación, es equivalente a una 

&mplificación fotogrUica. Otra caracterlstíca de este tipo de crecimiento de grano, es 

que IOB tamañoe de grano presentes no oon mucho mayores que el tamaño promedio, es 

decir, el tl.lllaiio de grano oscila entre !ti < D < 21>, donde[> es el t&maño de grano 

promedio. Esto ea en "'alidad, la distinción principal entre el crer.imiento de grano 

primario'/ el crecimiento de grano anormal, el cual tl.lllbifu ea llamado recrialal;.aci6n 

secundaria. 

ii) Creeimiento de Gmno Anormal (discontinuo o exagerado), el cual es frecuentemente 

llamado reerialalizací6n ><<unclaria, tiene la característica distintiva que sólo unoo 

pocoe gr&n08 crecen deaproporcionalmente a tamañoe variu .,.,..., mayores a cual­

quiera de sWJ y.,.inos, esto cambio. la distribuei6n de tl.lllaños de grano desplazándola 
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haeia un tamaño de grano promedio mayor. Ademú, es sabido que el crecimiento de 

grano normal es acompañado por un cambio gradual en la textura1
25 mientras que 

el crecimiento de grano anormal o recristalizaci6n secundaria normalmente presenta 

grand .. cambiOI! en la textura del material." 

Se sugiere que el crecimiento de grano anormal se presenta b~o una o mú de las siguientes 

condiciones:3 

1. Existe una segunda fnsc finamente dispenia. 

2. Existe una fuerte orientación de la textura. 

3. Loe granos primariOI! han alcanzado el tamaño limite impu .. to por el espesor del 

material. 

Si cualquiera de estaa condiciones es Jo suficientemente fuerte, el crecimiento de grano 

anormal debe presentane cuando la temperatura eo lo auf'icientemente alta para permitir 

que unos pocos granos venzan la fuerza inhibidora y crezcan mucho mú r'pido que sus 

vecinos proximoe. Un prerequisito para el crecimiento de grano anormal es, por lo tanto, 

Ja eatabilidad de Je. matriz. 

Del mismo modo que Ja recristalizaci6n primaria, el proceao de crecimiento anormal o re­

cristalización secundaria consiste de nucJeación y crecimiento. Se observa normalmente un 

perfodo de incubaci6n. La cinética de la recristalizaci6n primaria y secundaria son comple­

tamente similares. Sin embargo la fuerza matriz para la recristalizaci6n secundaria, es la 

energ!a de superficie de loa lúniteo de grano en la matriz primaria, que comparativamente 

es mucho menor que en el caso de la recriatalizaci6n primaria. 

LO<! hechoa experimentalea conoeidOI! aobre el crecimiento de grano normal desde 1952 

(Burke y Turnbull) aon: 
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1. El crecimiento de grano ocurre por la migración de loo limites de grano y no por la 

coaleecencia de 106 gran06 proximoe como en el cuo de gotu de agua. 

2. La migración de loo limites de grano es discontinua o desigual, y su dirección puede 

cambiar. 

3. Un grano cualquiera debe crecer en su cercan(a hacia un lado, mientras que el grano 

vecino debe comumine por el otro lado. 

4. La rapidez de di.solucón de un grano llega a ser mú rápida jUBto en el momento en 

que el grano esta por desaparecer. 

5. Un l!mite de grano curvo normalmente migra hacia su centro de curvatura (esta es la 

dirección opuesta a la observada normalmente durante la recristalización). 

6. Cuando loo limites de grano en una fue simple se reunen a ánguloo düerenteo a 120°, 

el grano incluido por el ángulo más agudo debe ser consumido, de tal forma que todos 

loo ánguloo se aprmdmen a 120°. 

La fuerza motriz para el crecimiento de grano es la energía de superficie (tensión BU· 

perficlal) de loo l~tes de grano. La magnitud de esta fuerza es muy pequeña. El proceso 

de crecimiento de grano implica la disminución de la energía de superficie disminuyendo 

la supeñicie total de loo granos. Con un recocido prolongado loo limites de grano tienden 

a endereza.ne, los mú pequeñ06 encogen y loe mM grandes crecen. 

Un grano tiene una tensión superficial, r (energía libre de superficie por unidad de área) 

debido a que sUB átomos tienen una energ{a libre más alta que los átomos del interior 

del grano. Como consecuencia para reducir esta energía un policristal tiende a reducir el 

área de sus limites de grano y cuando esto sucede tiende a tomar la configuración de la 

microestructura mootrada en la figura 1.3, gobernada por la condición: 

(1.1) 



En el equlllbrio termodinámico eatoe Úlguloo •on iguales a 120°. En la figura 1.4a, 80 

muestra una eatructura en doe dime111Jionea idealizada, en la que puede observarse que la 

forma del grano en el equilibrio loma la form& de un polígono de seU. ladoo. Si ouponemoe 
1 

que loe lín¡ltes de grano tienen.la mÍll!?la energía, es paoible tener un arreglo como el 

moetrado en la figura 1.4a. Eate arreglo de hexa¡¡onoo regularea es metaestable y no 

crece. En J.. caso mi!s real, el arreglo de granoo irregulatts mootradoe en la figura 1.4b es 

' ioeslable y debe preoentMJe el crecimiento de grano normal. En la figura 1.4c se muestra 

un eaquem.Á. del crecimiento de grano a.normal, se observa un grano anorme.lmente grande 

respecto de1oe granoo que lo rodean. 

1.2 Deducción de la Ley de Crecimiento de Grano. 1- 3 

Burke and 'l\!rnball a principioe de loo 50' dedajeron una relaci6n parab61ica para la cioo!lica 

del crecimiento de grano. Si •e considera que la r~n de cambio del tamaño de grano, D, 

es proporcional al cambio de energ(a libre total del oiotema, .. 10 es: 

dD 
lit= kAF (1.Z) 

donde k es una constante. AF se sabe que es proporcional a i/r, donde res el radio de la 

curvatura y 'Y es la energía espec!fica de ouperficie eu el !Imite de grano. Por lo tanto es 

poe!ble escribir: 

depuél de integrar: 

y para t=O, k" = D~ 

se obtiene: 

dD =k'J_ 
dt D 

~(D2 
- D!) = k'"ft 

g 

(1.3) 

(1.4) 

(1.6) 



ó 

(1.6) 

Si D~ es despreciable comparada con D' (lo cual ocurre deepués de un tiempo prolongado 

de crecimiento), obtenemotr: 

{1.7) 

o 

D=Kt112 (1.8) 

Medicionee experimentales suguieren que la ecua<:ión (1.8) debe ser expresada como:• 

D=Kt" (1.9) 

Donde D es el tamaño de grano promedio, K y n son conatantes dependientes del materi"1 

y 1 es el tiempo. Esta relación requiere que D 0 = O a t = O lo cual no es correcto. Esta 

relación aplica mejor cuando el tamaño de grano inicial es mucho menor a loe tamañOll de 

grano medidos durante el crecimiento. Si este no es el c...., entonces la relación: 

D-D0 =et" (1.10) 

apJica mejor, donde Do es el tamaño de grano inicial y e ea un& constante, en la mayor{a 

de los caaos n ~ t· 

El valor de n = t es re"1mente el caso límite en los metales puros, el cu"1 es posible de 

obtener en el caso de met"1es puros a temperaturas cerca del punto de fusión.'" 

1.3 Teor[aa de Crecimiento de Grano. 

El interés tecnológico sobre el crecimiento de grano se deriva de la bien establecida relación 

entre el tamaño de grano y las propiedades mecánicaa,21- 32 tales como la resistencia, la 

10 



du_ctilidad y la tenacidad, E~ algunas aplicaclon .. de loa materiales a bajas temperaturas, 

es importante inhibir el Cr~imiento" de grano, esto ~e logra reduciendo el tiempo y la 

temperatura de recocido o i~corporando en el material solutoa y(o partfoulas de segunda 

fue. 

tas partículas de .. segunda, fase tienen un efecto de inhibición sobre el movimiento de las 

fronteras de grano y son partícularmente efectivas en el control del tamaño de grano. 

Se acostumbra Q,ividir el proceso de crecimiento de grano en dos tipos¡ crecimiento de 

grano normal y anormal (recristaliza.ción secundaria). Durante los últimos años, la tran­

sición del crecimiento de grano normal a crecimiento de grano anormal ha recibido mucha 

atenci6n.5081g117123133•
34 El proceso de crecimiento anormal se caracteriza por pOBeer ini-

cialmcnte una distribución de tamañoe: de grano unimodal1 la cual llega a ser bimodal 

durante una etapa del proceso y debe ser unimodal h!!-cia el final del proceso. Microestruc­

turalmente esto se aprecia cuando un número limitado de granos alcanza ta.maños desprcr 

porcionadamente mayores al promedio. Cualitativamente esto es f&cil de identificar en las 

microcstructuras, pero es muy dificil cuantificar el fen6meno. 

Las causas de la transición del crecimiento de grano normal a anormal 11on aún materia 

de discusión. De las posibles causas del crecimiento de grano anormal se encuentra la 

presencio de part!culas de estabilidad lfmitada (partículas solubl .. parcial o totalmente en 

alguna etapa del proceso de fabricación) deben causar el proceso de crecimiento de grano 

anormal. Entre otras causas sugeridas para que ocurra el crecimiento de grano anormal se 

encuentran: una distribución de tamaños de grano inicial demBBiado amplia, Ja. influencia 

de aolutos y su distribución espacial no uniforme y la presencia de componentes de textura 

(orientación cristalográfica preferente, producida por procesos de defermación y en algunos 

casos por recocido). 

La respuesta al origen del crecimiento de grano anormal requiere de mayor atención teórica 
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y experimental. Desde el punto de vista te6rico •e ha avanzado con el deB&rrollo de mejores 

equipos de cómputo, los que han permitido un mayor número de simulaciones del proceso 

de crecimiento de grano, estas simulaciones en dos y en tres dimenaioncs han permitido 

apuntar algunos de Jos mecanismos que controlan el crecimiento de grano. La simulación 

en dos dimensiones tiene la ventaja de requerir menos tiempo de cálculo y son de partfcula.r 

interés en peltculas delgadas. La simulación en tree dimensiones es más necesaria que la 

anterior, requiere de mayor tiempo de cálculo, pero da mayor aportación a la comprensión 

de las causae del inicio del crecimiento de grano anormal. 

En loe modelos mÁB simples de crecimiento de grano se desprecia la influencia de loe cam­

bios de textura, los cuales acompañan al crecimiento de grano.25 Esto ha sido sustentado 

mediante aimulaciones matemáticas. 7 

El mecanismo fundamental del crecimiento de grano es la migración de loe lfmites de grano 

bl\lo la influencia de fuerzas motrices muy pequeñas, que ae activan térmicamente. Sin 

embargo loo mec&IÚlliloll de mlgrac16n de loe límites de grano ..Slo aon parcialmente com­

prendldoa.15 Loo .. tudioe de cinética de crecimiento de grano contienen información global 

aobre la movilidad de los limites de grano. 

Desde loe 40'• •e ha empleado una ley de crecimiento de grano. Aún, cuando laa aproxima­

ciones de loe diferentes autores han sido algo diferentes, han llegado a resultados similares. 

Las ecuaci6nes resultantes pueden ser escritas como; D = Ktn y D-D0 = Kt" {ecuaciones 

1.9 y 1.10) 

Donde: D es el tamaño de grano en un instante dado. 

D 0 es el tamaño de grano cuando t =O. 

K y n son conate.ntes. 

y t es el tiempo. 

Una coneideraci6n blleica común a estas derivaciones es que la enerla libre de límlte de 
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grano provee la fuerza motriz para el crecimiento y que las distribuciones de tamaño de 

grano y forma de grano permanecen inVRriantes 1 excepto por un factor de escala durante 

el proceso de crecimiento.•,&1lB135,36 

La cinética del crecimiento de grano normal bajo condiciones de recocido isotérmico ea 

expresada por la ecuación (1.12). La constante K exhibe una dependencia de tipo Arrhe­

nius con la tempera.tura. Los resultados de las simulaciones por computadora sugieren 

que loe valores de n < 0.5 son inherentes al proceso de crecimiento de grano.37 Uno. 

amplia gama de valores de n han sido reportadoo en la literatura; por ejemplo: 0.34 para 

Coa Ti, independiente de la temperatura de recocido;38 0.35 para Ti-{J en el rango de 630-

830 ºC y 0.40-0.44 a 930 ºC;21 0.06-0.27 para Bronce-{J;21 y 0.15-0.17 para polvo de una 

superaleación base níquel en el rango de 1170-1270 ºC.21 Para hierro refinado por zonBB 

se ha reportado variaciones en el valor de n con la temperatura, aumenta de un valor de 

0.2 a 550 ºCa casi 0.5 a 850 ºC.' Mientras que el valor límite den= 0.5 es resultado de la 

dedw:ci6n matemática de la ley de crccimlento de grano y copero.do sólo bojo condiciones 

especiales, loe diferentes valorea de n •• han tratado de relacionar con algunos mecaniamoo 

espec(ficoe de control del crecimiento de grano (límite de grano, difusión superficial, etc)." 

En condiciones normales es una combina.c.i6n de mecanism011 los que se presentan, no solo 

uno. 

La energía de activa.ci6n para el crecimiento de grano, Q9 , debe determinarse con la raz6n 

de crecimiento de grano Ga ya sea del ta.maño de grano promedio o el tamaño máximo 

a diferentes temperaturas y con la coIU1trucci6n de una gráfica de Arrhenius, la cual está 

dada por la ecuación: 

lnG=lnG.-( ~~) (1.11) 

donde G0 y R son constantes y Tes la temperatu:a absoluta. 

Recientemente, nuevos conocimientos han sido aplicadoe a los estudios de la cinética del 

crecimiento de grano normal. 36•39 Estos estudios han separado el proceao de crecimiento 
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de grano en etapas que involucran el aglomeramiento de granos (a.nálogo al crecimiento 

de partículas) y difusi6n de granos. Aún cuando existe incertidumbre en estos tratamien­

tos te6ricos y eu relaci6n con observaciones experimentales, ellos ofrecen una deecripci6n 

teórica más exacta.30 

Hillert desarrolló una teoría completa del crecimiento de grano•. Aplicó el tratamiento 

matemático de Lifshitz y Slyozov para la coalescencia de partículoa de segunda fase al 

crecimiento de grano normal y obtuvo una ecuaci6n de raz6n de crecimiento que una vez 

mila resultó de tipo parabólico. Poateriormente Hillert trató el efecto de la presencia de 

partículas de segunda fase sobre el crecimiento de grano y obtuvo una ecuaci6n de raz6n 

de crecimiento cúbica, con n = ~· 

La ecuación bilaica utilizada por Hillert para este cálculo es: 

{1.12) 

donde R ea el tamaño de grano promedio, a es un parámetro adimeneional, a es la energía 

libre específica del lfmite de grano y R" es el tamaño crítico para el crecimiento. Por lo 

tanto, los granoa con R > Rcr deben crecer y loa granOll con R < Rcr deben encoger. 

Hillert mostró que el valor de o puede determinarse para el caso de doo dimensiones em­

pleando la ecua.ci6n de von Neumann y Mullins, la cual indica que la rapidez de crecimiento 

se relaciona simplemente al número promedio de lados por grano, l, por: 

{1.13) 

Combinando las ecuaciones {1.12) y {1.13) se obtiene el número de lados por grano y el 

tamaño de grano, rela.cionandosc por: 

{1.14) 
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El número de ladoe promedio de los granos en la muestra debe ser: 

(1.15) 

Hillert obtiene para n el valor de h cuando R = O y n = 3. También, de acuerdo a reglas 

topológica.e, el número promedio de lados por grano en un sistema de dos dimensiones es 

aei!. Hillert concluye que fi = R,,, cuando f = 6. 

Siguiendo el procedimiento establecido por Lifshltz y Slyozov, Hillert deduce la función de 

distribución teórica para el crecimiento de grano normal, representada por: 

p {Ju -2/J 
P(u) = (2•J (2 - u)'+P exp 2 - u (1.16) 

donde fJ = 2 y R.= Re, en dos dimensiones, /1 = 3 y R.= ~Rcr en tres dimeDBiones. 

Para Hillert el tamaño de grano máximo presente es R,.4, = 1.7 R,,., valor menor al 

conaiderado por Feltham28 de R..b = 2.5R,,. Loo tamañoe de grano mayores a este Rm4• 

deben ser inestables con respecto al crecimiento de grano y deben provocar la aparici6n del 

crecimiento de grano anormal en la microestructura. Esta sugerencia no esta de acuerdo 

con tos resulto.dos de simulaciones matemáticas, los cuales indican que la presencia de 

granoe anormalmente grandes son insuficientes para el inicio del crecimiento de grano 

anormal (recri!ta.lizaci6n aecundaria).4º 

Louat35 consider6 que el movimiento necesario de los ICmites en el crecimiento de grano 

es necesariamente un proceso aleatorio y que la relación lineal entre el tamaño de grano 

y el número de ladoe por grano es válida solamente en términos estadísticos. Es impar .. 

tante remarcar que en un agreg&do policristalino loa granos representan solamente una 

configuración de caras de granos. Es entonces que las caras más que los granos son las 

que tienen importancia fisica en el crecimiento de loa gran05. De acuerdo con esto, el 

crecimiento de grano puede verse en t~rminoa del crecimiento de las caras, el cual es un 
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proceso estadístico. Para que este tratamiento sea v'1ido, las funciones de distribución del 

tamaño y forma de loe granos (número de lados por grano en doe dimensiones o el número 

de caras por grano en tres dimensiones) deben ser necesariamente la misma. Esto ha sido 

corroborado experimentalmente.28 

La ecuación básica empleada por Louat en su &nálisis es: 

(1.17) 

donde f es el número de granot1 (o caras), :i: es la dimenoión lineal de las caraa de grano, 

t es el tiempo y A es un factor independiente de /, :i: y t. La oolución requerida por la 

ecuación anterior 1 la cual satisface la condición Hmite de que loe granee son eliminadoe 

pero no creados, esto es, /(0) =O, es: 

(1.18) 

donde e .. una constante para la distribución • t = !o. De esto Louat obtiene una 

ecuación de razón de crecimiento de tipo parabólico. Louat comprobó que eeta función de 

distribución puede oer. aplicada a los casoe de doe y tres dimensionee.35 

O. Hunderi y N. Ryum30 analizan la función de distribución qu .. iestacionaria (invariante 

en el tiempo) y su corrcspondit~nte velocid&d de crecimiento de grano normal. Elloe con. 

tinúan loe análisis iniciados por Feltham, Louat y Hillert. Determinan una expresión para 

la velocidad reducida u(p) como función de un radio reducido p, donde p = w1!iJ y R' ee 

el valor de R cuando u(p) = JJ:/fj, =O. Las expresiones determinadas BOn:36 

u(p) = 2e~ inp 
p 

3k' 2 1 
u(p) = p - -2-p 

donde: k' = ..!. 
R.:r 
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y 

(Hil/erl) 

En la figura 1.5 se muestran las curvas resulta.ntes de estas ecuaciones. 

M. P. Andenon y otroe37 definen el crecimiento de grano normal como el incremento 

unüorme del tamaño de grano durante el recocido de un material policristalino una vez se 

ha completado la recristalizaci6n primaria. Este tipo de crecimiento de grano, lo distinguen 

de otros tipoe de crecimiento mediante dos ca.racterúiticas: 

l. Debe presentar una homogeneidad microestructural en el sentido de que el tamaño 

múimo de loo grll.lloo debe ser sólo de 2.S..3.0 mayor al tamaño de grll.llo promedio fl. 

2. Presenta invariancia en el tiempo de la distribución de tamaño de grll.llO gr&ficada 

como función de un tamaño de grano normaliza.do ~, donde R es el radio obtenido 

de mediciones en un microscopio de muestra.a: preparada.a para tal fin. 

Eatoo autores realizll.ll una simulación medill.llte el método Monte Cario para el caso del 

crecimiento de grano en dos dimenaiones, considerando laa características topol6gicaa y 

morfológicas. Su modelo reproduce el resultado clásico de n = t. Loo resultadoe de las 

simulaciones realizada!! indican que Jos valores de n < ~ son valores que pueden esperarse 

aún en materiaJes puros, puesto que no fueron consideradaa en las simulaciones. 

1.4 Influencia de la Presencia de Partículas de Segunda Fase en el Crecimiento de Grano. 

Quizá la principal variable microestructural que afecta el crecimiento de grano en mayor 

grado oea la presencia de partkulas y precipitadoe en la matriz. Las partículas y loe 

precipitados de todoo loo tipos tienden a reducir o inhibir la migración de JOB límites de 

grano. Loe efectoo de eetaa partfculaa dependen en mayor grado del tipo de partícula y de 

•ua parllmetroo (fracción precipitada y distribución de tamaños de part!cula). 
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El cMo mú eimple fué analizado por C. Zener.3 En BU eatudio, como en la mayoría de loa 

cOBoa, lM partfculaa deben estar rodeadaa por loa llmitea de grano en movimiento y donde 

las parUculas alcanzan una fracci6n en volumen y un tamaño de grano critico, la migración 

de los llmitea de grano debe aer detenida. Existe también la poaibilidad (considerada por 

Ashby21 ) de que laa part!culae Bean arrOBtradaa por el limite de grano en migración. 

El efecto de part!culM de Begunda ÍMe eobre el crecimiento de grano fue analizado por 

Hillert,' tomando como punto de partida el término de eafuerzo de ancleje preaentado por 

Zcner: 
3h 

a=-
4r 

(1.19) 

donde r es el radio para partlculM de tamaño uniforme y f ea la fracción en volumen de 

laa partlculaa hes la energ(a especifica del Umite de grano). En bMe a BU modelo, Hillert 

predice que el crecimiento anormal deberá presentarse cuando se cumplan 11imultaneamente 

laa siguientes condiciones: 

l. El crecimiento de grano normal Bea inhibido por partlculM de Begunda ÍMe. 

2. El tamaño de grano promedio sea menor a ~z, donde z = *· 
3. Exista al menoa un grano mucho más grande que el promedio. 

Gladman41 trató el problema conaiderando loa cambioa aaociadoa con el crecimiento de 

grano y la liberación de loe limites de grano ancladoa por loe precipitadoa. Para que la 

rccristalización secundaria ocurra, no s6lo debe disminuir la energ(a del sistema con el 

crecimiento de grano, te.mhién es necesario que la energ(a liberada sea suficiente para 

producir la liberación de loa limites 'de grano. El crecimiento de grano anormal ocurre 

cuando la coalescencia de las partlculaa provoca que el tamaño de partlcula. exceda un 

valor critico. 

18 



1.5 Precipitados en un Acero Microaleado con Nb y V. 

El papel de 106 elementos microalentes en el mejoramiento de la propiedades flsicas y 

mecánicas de los aceros de alla resistencia y baja aleación, ha sido motivo de estudio 

durante las últimas dos dccadas.27 - 3º• 42 •43 Los elementos de mayor interés han sido el 

Nb 1 V y el Ti, ya sea individualmente o en combinación.30 Estos elementOB precipitan en 

la austenita y ferrita como carburos, nitruros o carbonitruroe contribuyendo al endureci­

miento por precipitación y al refinamiento de grano.42 

Si loe precipitados son estables a alta temperatura, pueden contribuir en la resistencia 

al crecimiento de grano del acero durante tratamientos de recocido a temperaturas ele.o 

vadas, inhibiendo el movimiento de los límites de grano. Pa.ra que la precipitación dé los 

resultad0& esperadoe, no sólo es necesario que la precipitación inicial sea (ina, sino que 

también se requiere que loa precipitados no crezcan rápidamente a temperaturas elevadas. 

Un crecimiento considerable de loe precipitados puede ocurrir durante los tratamientos 

termomecMicoe con la consecuente pérdida de reeilltcncia. La estabilidad a. alta tempera­

tura de la dispersión de precipitados es por lo tanto de primordial importanci&. Durante 

la fabricación de los aceros HSLA se debe b11>car el balance entre el crecimiento/disolución 

de los carbonitruros y el crecimiento del grano austen(tico. 44 

La solubilidad de loa precipitados de niobio y vanadio es mucho menor en Ja ferrita que 

en la austenita,411 por lo que la transformaci6n 'l --+ a debe estar acompañada por la 

precipitaci6n. Además, la precipitaci6n en austenita durante loe procesos de laminación 

controlada, se emplea para retardar la recristalizaci6n, lo cual resulta en granos sustan­

cialmente elongadoe de austenita en loe procesoe de laminaci6n comercial. El resultado 

final ea una relación elevada de área/volumen en los granoe deíormadoe de austenita, que 

produce un tamaño de (errita íino al aumenta.r la cinética de nucleaci6n de la ferrita. 

La solubilidad de los precipitadoe es bastante bien comprendida en aceros con un solo mi-
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croalente, no 08{ Ja de los precipitados en aceros con adiciones de mAa de un microaleante. 

La solubilidad de los precipitados depende de la estabilidad termodinámica y de la cinética 

de cfuolución para la distribución de tamaños de grano presente. •>.•3 La estabilidad ter­

modinámica de las fases precipitadas se expresan normalmente en t~rminos del producto 

de solubilidad del elemento metálico (M) y del elemento intersticial (X) y BU eotequiometrla 

(m,n) en función de la temperatura abaoluta de acuerdo con la relación: 

log(M)"'(X)" =A - !!_ 
T 

(1.20) 

donde M es el porciento en peso del elemento microaleante, X es el porciento en peso de N 

o C presente, m = 1, n debe Ber ~ 1, A y B Bon constantes y Tes la temperatura absoluta. 

Loo valores de A y B varian ampliamente para loo carburos y nitruros. Aunque existen 

dieerepanciB.B en Jos valores determinados por diferentes inveatigadoree para compuestos 

específicos y los valores Re modifican cuando se encuentran present.ee mú de un elemento 

microaleante y cuando la relación de carbono y nitr6geno se modifica. 42 •4'·'ª 

Mientru que los nitruroo son mAa estables que BUS correspondientes carburos, todos ellos 

son completamente interaolubles." Una selección de loe productoe de solubilidad de loo 

compuestos bin&rios ee d:i en la Tabla I. 

Se ha encontrado que loo carbonitruros de niobio y vanadio (Nb(CN) y V(CN)) son com­

pletamente interBOlubles y que es teóricamente posible encontrar un espectro completo de 

propiedades de un compuesto a otro. Sobre esta b ... , no es sorprendente que se formen 

compuestoo mezclados fikilmente. Crooh et. al. fué uno de loo primeros investig&dorea 

en mostrar que los ca.rbonitruroe: formados en aceros microaleados con Nb y V 1 contienen 

a ambos microalea.ntee.'3 ·151 

El vanadio es mucho m'8 soluble que el niobio en la ferrita de loo aceros tlpicoe de baja 

aleación y alta resistencia (HSLA)." La soli1bilidad del Nb en la austenita se ve afectada 

por el contenido de carbono '/ por la temperatura de recalentamiento, al aumentar el %C 
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la aolubllidad disminuye apreciablemente. Mientras que las ecuaciones del producto de 

solubilidad desarrolladas para compuestoe simples son de utilidad en algunoe casos, muchos 

aceros HSLA contienen más de una adición de microaleante e involucran al carbono y al 

nitrógeno. LM téoriaa clásicas de cinética de crecimiento de partículas muestran que la 

concentración de la matriz de las especies en difusión es un factor importante en este 

aapecto.•8 

TABLA I. 

Productos de Solubilidad de loe Precipitados en Aceroe Microaleadoo. 

Defmido por: log(M)"'(X)" =A- ~ 
Precipi lado A B Referencia 

l Nhe 2.26 6770 43 
2 Nhe -0.63 2500 47 
3 Nbe 4.37 9200 47 
4 Nbe 3.7 9100 47 
5 Nbe 3.04 7200 47 
6 Nbe 3.30 7000 47 
7 Nbeo.B1 3.11 7520 47 
8 Nbeo.BT, K=(Nb)(C)º·s7 3.18 7700 47 
9 Nb(e,N), K=(Nb)(C+N) 1.54 5860 47 

10 Nb(C,N), K=(Nb)(e+!!N) 2.26 6770 48 
11 Nb(e,N), K=(Nh)(e)º·\~(NJº·" 4.46 9800 47 
12 Nb(C,N), K=(Nb)(e) 0

•24 (N)0·•• 4.00 10400 47 
13 NbN 4.04 10230 47 
14 NbN 3.70 10800 49 
15 ve 6.72 9500 43 
16 Veo.10, K=(V)(ejº.7' 5.66 8000 47 
17 VN 3.02 7840 43 
18 VN 2.27 7070 47 
19 VN 3.46 8330 50 
20 VN 3.46+.12(Mnl 8330 50 

En la tabla se puede observar que se presentan casos de compuestos no estequiométricos. 

Para la mayorla de loe aceroe comerciales, se espera que el ve se disuelva completamente 

a las temperaturaa de recocido, mientraa que el VN lo hará a temperaturaa más altaa, 
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mientras que los precipitados de Nb y Ti requieren de temperaturas auperiores a los 1150 

ºC para su disolución.42 A estas temperaturaa el vanadio muestra una mayor solubilidad en 

la austenita que el niobio, lo cual permite que el precipitado sea mú rico en niobio que en 

vanadio. Durante el calentamiento comercial, laa velocidades de calentamiento y tiempos 

de permanencia son normalmente suficientes para alcanzar el equilibrio de solubilidad. 

La cinética de disolución es importante, esto en relación con la estabilidad de los pre­

cipitados y con la condición inicial de andamiento de loo lúnites de grano que previene el 

crecimiento de grano austen{tico. Conforme avanza el crecimiento/di.soluci6n de loe precipi­

tados, se alcanza la condición crítica para que se presente el crecimiento de grano anormal 

(recristalizaci6n secundaria)23 lo cual produce un crecimiento acelerado del tamaño de 

grano. El resultado de esto es una estructura de granoo grandes (200-400 µm), lo cual 

debe prevenirse con un exceso de microaleante en el caso del Nb o mediante la adición 

de Ti en presencia de nitr6greno durante el proceso de íabricaci6n, de tal manera que 

un número auflciente de precipitadoo permanezcan insolubles p&ra poder evitar alcanzar 

la condición critica de crecimiento de grano anormal. Entonces debe aer p08ible retener 

tamañoo de grano entre 30 y ~O µm despuéa del recalentamiento. 

Para probar los model08 existentes de anclaje de loo llmitea de grano por partfculaa de 

segunda faae, se requiere que laa caracterlsticaa geométricaa de las part!cula diapersaa aean 

bien conocidas. Sin embargo, mucho del trabajo ha sido realizado en ace1'08 que contienen 

carburoo y/o nitruros los cuales crecen y/o diauelven, lo cual hace que la determinación 

confiable del tamaño de partícula sea un problema. 18 

Los carbonitruros de niobio presentes a alta temperatura pueden majorar la resistencia al 

crecimiento de grano del acero durante los tratanúentoe de auatenizaci6n, mientras los pre­

cipitados formados durante la última etapa también pueden impartir reaiatencia mecánica 

por endurecimiento por precipitación. Búicamente, laa adiciones de niobio retardan la 

recriatalización, causando una estructura aubstancialmente alargada en laa últimas etapaa 
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del Jami.1ado comercial. Se sugiere que el mecanismo de retardo de la recrista.lización 

re&ulta del anclaje de loo limites de grano y subgrano por los carbonitrur08 precipita.dos y 

por loa átomos en solución sólida en la austcnita. g 

La mayoría de los autores coincide en que el efecto tan dramático en la recriataJización 

se debe a la precipitación inducida por la deform.a.ción.48 Hanaen et. al.48 auguieren que 

existe una saturación crltica de los elementos microaleantea (Nb, V, Ti o Al) para que 11e 

Inhiba la cinética de recristalización. 

Loa efectos de loa elementos microaleantes no es aditivo, como lo han demostrado var­

ioa trabajos experimentales. 3" 47 Estudios realizadoe con STEM (Scanning transmition 

electron microscopy) y microanálisis de rayos x han mootrado que las partículas que pre­

cipitan en aceroe aleados con Nb y V contienen a ambos elcmentoe.32143•51 Crooks et. 

aJ.11 y White et. al. 52 mostraron que las adiciones de V a aceros con Nb incrementaba la 

ru6n de endurecimiento durante pruebaa de compresión en cflliente, eato suguiere que el 

V conlribnye también a Inhibir la recristalización de la austenita. 

La compooición qufmica de los precipitados depende de la cantidad, tipo y número de 

elemenloo aleantes presentes asf como de la historia térmica del acero. En aleacione& donde 

dos o más compuestos son mutua.mente solubles, el precipitado resultante debe tener con 

certeza una composición intermedia a la de estos compuestos. De hecho, la formación de 

carbur08 y/o nitrur08 puros no es p08ible considerando solamente efectos entrópicos.•1 

Si el acero contiene más de un elemento microaleante (Nb/V), debe precipitar un carboni­

truro complejo de la forma (Mi,1.fj)(C,N), por lo que la interacción entre estoo elementoo 

seguramente debe influir sobre el crecimiento de grano y el endurecimiento por precip­

itación de la aleación. Estos carbonitruroe complejos han sido encontrados en varl08 aceroe 

HSLA que contienen más de un elemento microaleante. 
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Laa determinaciones experimentales de la compoeici6n de loe carbonitruroe complajoe 

(relaci6n C/N en los precipitados) son generalmente eacaaaa debido a laa dificultades ex­

perimentales inherentes. Sin embargo, se han deaarrollado modeloe tOOricoe para describir 

estoo aistemaa.43 Como reaultado de eato, ae han deaarrollado y ampliado en loe ultimoo 

añoe modeloo termodinilmicoe para aistemaa complajoe. Loe reaultadoe permiten realizar 

predicciones de compoeici6n química de loe precipitadoe y de la auatenita resultante como 

funci6n de la compoeici6n química del acero y de la temperatura de recocido. 

El modeleo termodinilmico ha sido realizado para aiatemaa con doe o más elementoo 

microaleantea.43 Eatoe modeloe estan limitadoe por la calidad de loe datoo alimentadoe 

al modelo, datos que han sido evaluad08 por düerentes autores. 

1.6 Tamaño de grano at15tenltico. 

En la l!Valuaci6n del tamaño de grano auotenltico en aceroo de medio y bojo carbono el 

principal problema a enfrentar ea revelar loe límites de grano de una fue que ya no se 

encuentra presente a temperatura ambiente. Para lograr esta meta se han utilizado varias 

t&:nicu buadu en: mlcroecopla de platina caliente, tratamlentoo isotérmicos y axidaci6n 

auperl!cial, eatu han aido reportad.. con diversoe grados de éxito. Una reviai6n de la 

literatura realizada por Nojma Shama,13 moetr6 que durante loe últimoe 40 años se han 

utilizado una gran variedad de reactivoe para revelar los límites de grano auatenltico en 

aceros de bojo a medio carbono. Loe reactivoe bB5adoe en el Acido plcrico han moetrado 

ser el mejor medio para delinear loe limites de grano auatenltico en aceroe templadoe y 

revenidoe.11•"·61 - 85 El éxito de este método depende principalmente del ataque prefer­

encial del reactivo aobre loe limites de grano, donde loe elementoe intersticiales y algunoe 

elementoe de aleaci6n segregan durante loe proceBOB de auatenisaci6n y/o revenido. Donde 

185 condiciones de segregaci6n de estoe elementoe no oon favorables se presentan problemas 

para lograr resolver los limites de grano. 
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CAPITULO II 

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

2.1 El Acero Microaleado. 

2.1.1 Fabricación. 

El acero estudiado fue fabricado en las instalaciones de la Siderurgica del Bahaa (Sicartaa 

fue II). En el proceso de fabri~ación se empleó arrabio y menoo del 20% de chatarra en 

un convertidor báaico al oxígeno, seguido por el ejuate de la compoe:ici6n química en un 

horno-olla mientraa se agitaba con una lanza de nitrógeno y /o &rgón. El anl.liaia qu!mico 

se practicó una vez terminado el l\iuate de la aleación. La aolidillcación del acero fw! 

realizada por colada continua de palanquilla de 125 mm de sección y enfriamiento en aire 

hasta temperatura ambiente. Poeteriormente fueron recalentada& a 1150 ºC para laminar 

a barra de 10 mm de diámetro. La temperatura de aalida de las barras fue 1uperior a loe 

1000 ºC (ver figura 2.1). 

2.1.2 Corte y Caracterización. 

De las barras obtenidas se cortaron muestras para ensayos de tensión realizadoa en una ID!. 

quina de teDBión Imtron 1125 conectada con una microcomputadora HP216 para procesar 

las curva• de tensión-deformación. Las pruebas mecánicas se realizaron por duplicado a 

diferentes velocidades de avance del cabezal. Además, ee cortaron IM muestras requeridas 

para loo estudioo de microocop(a óptica, microocop!a electrónica de barrido y microacop(a 

electrónica de transmisión y para IDB tratamlentoo térmicoo de recocido. La observaciones 

fueron realizadas en un microocopio óptico Olympua PMG3, en un microscopio electrónico 

de barrido (SEM) Jeol JSM-T200 auxiliado con un equipo de an'1i.oU. de energ!a dU.persiva 

de rayOB x (EDAX) y en un microocopio electrónico de transmisión (TEM) Jeol CX de 
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100 y 200 kV. El an•lizador EDAX no es capaz de detectar elementos ligeros te.les como 

el carbono y el nitrógeno. 

Las muestrM para microscopia óptica y electrónica de barrido fueron prepare.das median­

te desbaste en lijas de númeroa 80 e. 600 y posteriormente pulid.u con alúmina de 1 y 

0.3 µm. El ataque quhnico se realizó con une. M>!uci6n de 2% HN03 en alcohol etílico 

(aoluci6n conocida como nite.1). Se cortaron muestras de 3 mm de diámetro y 50-60 µm 

de eopesor para las observaciones en el microscopio electrónico de tr11.runniai6n (TEM), 

las cu.tes fueron atacadas en una máquina de electropulido de doble chorro Tenupol 2, 

empleando como electr61ito una eoluci6n de 10% de Acido perclórico en alcohol etílico a 

una temperatura de -15 ºC y un voltaje de 20-30 V. 

2.2 Eatudio del Crecimiento de Grano. 

2.2.1 Tratamiento T~rmico. 

Los tratamientos tbmicos del material de llegada oe realizaron en muestras cilíndricas 

de 9x9 mm. cortadas en la dirección de laminación. LM temperaturM de trate.miento 

térmico fueron 900 .• 1000 y 1100 ºC a tiempoo de 0.12, 0.18, 0.3, 0.6, 1.8, 3.6, 7.2 y 28.8 ks. 

Laa muestre.a fueron templadas en agua agitada para detener el proceM> de crecimiento de 

grano y observar loa limites de grano austen(ticoo. Una vez templadaa, IM muestra& fueron 

revenidaa a 450 ºC durante 30 min. El período de revenido es necesario para obtener una 

matris de martenaita revenida y bainita, ademú de lograr la segregación en los limites 

de grano para facilitar el ataque químico del mismo. El ciclo térmico se muestra en la 

figura 2.2. 

2.2.2 Preparación y Ataque de laa Muestras. 

Deopués del tratamiento térmico, las muestre.a se cortaron por el centro y se prepararon 

para su observación metalográfica mediante deebMte con lijM desde el número 80 al 600, 
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poeterionnente fueron pulidas con alúmina de 1 y 0.3 µm. Una vez pulidas, las muestras 

fueron atacadas para revelar las fronteras de grano. 

El ataque de lu muestras templad&11 es un paso muy importante en el desarrollo experi­

mental. Un ataque adecuado permite la observaci6n 6ptima de las fronteras de grano en 

la matriz martena{tica obtenida durante el temple. Eoto permite evaluar IM distribuciones 

de tamaño de gre.no a cada una de las temperaturas y distintos tiempos de tratamiento. 

Varios ataques han sido reportadoe en la literatura para lograr este objetivo. 53 Se probaron 

diversoa ataques hasta lograr uno que cumpliera con lu condiciones requeridas: 

i) Revelar de manera unifonne y clara loe U mi tes de grano en un ma auficiente para 

realizar el conteo y medición. 

iiJ Lograr reproduclbilldad en todas las muestraa. 

Para revelar laa fronteras de grano ae probaron varice ataques, de 108 cualea la aoluci6n 

acuoea oaturada en ácido p{crico dio 108 resultad011 buocadoa. Eate reactivo es el máa 

reportado en la literatura con algunas variantes en la técnica de ataque."•'8•81 _ .. 

2.2.3 Evaluaci6n de las Distribucionco de Tamaño de Grano Auotenltico. 

El método empleado para medir el tamaño de grano y evaluar laa distribucionee de tamaño 

de grano fue el de intercepci6n aobre papel fotográfico empleando un comparador 6ptico 

de lOx. En total ae trabajaron 23 muestras, de laa cu,leo, algunaa requirieron de variaa 

secuencias de pulido y ataque. En cada muestra ee realiz&ron un promedio de quinientu 

mediciones para evaluar las distribuciones de tamaño de grano, esto nos permite tener un 

rango de error en laa mediciones menor a 5%. 15 Loe datoe obtenidOB de 1aa mediciones de 

tamaños de grano fueron proceeadoe en una microcomputadora HP216. 
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CAPITULO III 

RESULTADOS 

3.1 Caracterización General del Acero Microaleado. 

3.1.1 Análisis Qu!mico. 

El reoultado del análisis qu!mico se reporta en la tabla II. 

TABLA 11 

%0 %Mn %Si %P %5 %Nb %V %N %Ni %Mo %Cr %Sb %Al 

o.s 1.111 0.32 o.ose 0.011 0.03G O.IS o.oou 0.012 0.042 0.0IS 0.008 0.00( 

De acuerdo con el análisis qu!mico la soldabilidad del acero estudiado se ubica en la zona 

de soldabilidad intermedia del diagrama carbono-carbono equivalente, donde el proceso 

de soldadura requiere de precalentamiento para minimiur el rleogo de formar rases frágiles 

o microgrietas. El carbono equivalente se calculó de acuerdo a la relación:" 

CE-O ~ (Or+Mo+V) (Ni+Ou) 
- +6+ 5 + Ui 

Conviene explorar la posibilidad de reducir el contenido de carbono en el acero para acer­

carse lo más pooible a la zona c de la figura 3.1, donde la soldabilidad .. óptim •. "-07 

La reducción de la resistencia del acero asociada con la reducción del carbono puede com­

pensa.ne favoreciendo las condiCiones para optimiz&r el papel del vanadio en el acero, en 

especial controlando la temperatura de salida de las barras de ref'ueno del tren de lami­

nación a un valor no mayor a loo 950 ºC para inhibir la tecrlstalización y el crecimiento 

de grano. 
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3.1.2 Microestructura. 

3.1.2.1 Microecop{a Optica y Electrónica de Barrido. 

La microestructura del acero es fina y está esencialmente limpia de inclusiones, como se 

apr<cia en !& figura 3. 2. De manera muy aislada pudieron detectanie 1ulfuroo de manganeao 

como ae mueatra en la figura 3.3. El tamaño de grano promedio ea de 15 µm y laa coloniaa 

de perlita aon más grandes que loa gtMOI de ferrita. Loo grMOI de ferrita enmarcan a 

tas colonias de perlita que aparentemente predomina en la microeatructura, como puede 

verse en la figura 3.4. En el eatudio de la rnicrOBCop{a electrónica de barrido apoyada con 

an&liais EDAX en una toma global de la rnicroestructura indica la preaencia de Fe, Mn, Si 

y V según el diagrama EDAX de la figura 3.5. Las part{culaa detectablea en eate aparato 

son del tamaño superior a 1 µm. En este caso se detectaron algunoe sulfuros de manganeso 

que aparecen en la figura 3.6 y que tienen el diagrama EDAX de la figura 3.7 y part{culaa 

de alúmina que se indican también en la figura 3.6 con el diagrama EDAX de la figura 

3.8. 

3.1.2.2 Microscopia Electrónica de Trll.llBmisión. 

En el rnicrOBCopio electrónico de transmisión se r<alizó la caracterización de laa part{culaa 

de tamaño inferior a lµm. La perlita del acero ea muy fma como ae aprecia en la figura 3.0. 

El groaor promedio de cada banda de cementita ea de 8 nm. Se identificaron partlculas 

facetadas con tamañOB entre 20 y 00 nm (figura 3.10). El diagrama EDAX correspondiente 

a estaa partfculaa indica la presencia de loe elementoa Nb y V, además dB hierro como se 

aprecia en la figura 3.11. La intensidad del pico de niobio ea aproximadamente 5 vecea 

1uperior al del vanadio, y algww part!culas no lo presentan. El espectro fué tomado junto 

con una sana de la matriz, lo cual reaulta en el pico elevado de Fe. 

En el interior de la fenita se encontr6 abundante precipitaci6n fma 1 con tamaños menores 

a los precipitadoe mencionados anteriormente. El par de fotornicrograflas de la figura 3.12 
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son un campo claro (3.12a) y un campo obscuro (3.12b) de un contorno de doblez donde se 

apreci&n los precipitados. El campo obscuro fu6 tomado empleando un punto del patr6n 

de difracción correspondiente a los precipitados. 

En la figura 3.13 se muestra el patrón de difracción del gr&no de ferrita de la figura 3.12, 

en donde los puntos del patrón de difracción m6.s gruesoe son los que corresponden a la 

matriz ferrltica y los más clúcos a los precipitados. Se determinó una red cristalina cúbica 

y una distancia interplanar d200 = 0.2076nm. En la figura 3.14 se muestra un detalle 

de la precipitación fina en un grano de ferrita. Otro gr&n0 de ferrita que se ilustra en 

la figura 3.15, tiene una orientación diferente a la de la figura 3.12 y muestra el patr6n 

de difracción de la figura 3.16, determinándose una red cristalina cúbica y una distancia 

interpl&nar d220 = 0.149nm. 

El análisis de la información cristalogri!.fica existente permite aseverar que los patroneo 

de difracción de las figuras 3.13 y 3.16 correoponden al mismo tipo de precipitado con 

una red cristalina cúbica pero en doo orientaciones distintas, La dist&ncias interplanares 

determinadas &nteriormente dan como resultado un valor promedio del parámetro de red 

a = 0.4157nm. Los compuestoo de configuración cúbica identificados con parámetros de 

red promedio de a = 0.4157nm no incluyen nitruroe, carburos o carbonitruroa de niobio. 

El carburo de V1'Jladio con una red cúbica y parámetro de red de a = O.H6nm, •• es el 

único compuesto reportado en la literatura congruente con eete valor de par'1nctro de red. 

La precipitación fina en el acero es entonces atribuible a loa carbU?OB de v&nadio. 

Se encontró que la precipitaci6n fina tiene una red cristalina cúbica con una orientaci6n 

dormida con respecto a la matriz ferrltica, la red cristalina cllbica del precipitado se almea 

de m&nera que la dirección (i 11) es paralela a la dirección (1 1 O) de la matriz ferrltica." 
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3.1.2.3 Propiedadea Mecánicas. 

El límite elástico del material de llegada tiene un valor promedio de 66 kgf/=' y el valor 

promedio de la resistencia a la tensión de 92 kgf/mm', considerando el amplio intervalo 

de valores de la velocidad de cabezal de la m!quina de tensión (0.5 a 20 mm/min). El 

valor obtenido del l(mite elástico ea coruervadoramente superior a la especificación de 

80 kgf/=' que ee propone cumplir. La reaiatencia a la terui6n que ee ha propuesto 

en normas nacionalea para barree de refuerzo de grado 60 kgf/mm' (B294)80 , es de 70 

kgf/mm'. En este caso ee determinó una resiat•.ncia a la tensión promedio de 91 kgf/mm', 

que ea considerablemente superior. El alargamiento hasta la fractura supera el 12% y es 

baa:tante razonable para cubrir el 8% que se impone como mínimo en el tipo de normaa 

mencionadas anteriormente, este valor también es función de la velocidad de cabezal de la 

mM¡uina de tensión. 

La figura 3.17 muestra las curvas de esfuerzo-deformación obtenidas empleando velocidades 

da cab .. al de 0.5, 5 y 20 mm/mhl. Las tres curvas son muy similarea conf"ll'Dl&Ddo la 

eotabllidad de lee propiedadea mecúiicaa ante diferentes velocidades de deformación. El 

limite elilatico eot' claramente dermido en las tres curvas. En el caso donde se empleó la 

velocidad de deformación de 5 mm/mi.n, ec aprecia una reducida planicie de cedencia. Eatce 

doe últimoo aspecloe favorecen la aceptación de este tipo de aceros por loe constructores 

aobre otras baroas de refuerzo del mismo grado que no presentan un limite elástico dermido. 

3.2 Estudio del Crecimiento de Grano. 

3.2.1 Microecopla de Baroido. 

En general la eetructura sigue viéndooe bastante limpia como lo mueelra la figura 3.19. 

En esta figura se aprecian granoo de forma heterogénea y en la figura 3.lQb se aprecian 

bandas de granoe máa finoo. Estas bandas se asocian con la textura de deformación del 
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material.'•" En la figura 3.20 se muestra la presencia de sulf'uros de manganeso y que 

aparentemente no preeentan Interacción con loe llmltee de grano, es de hacene notar que 

loe 1ulf'uros de mangan .. o aon atacadoe oeveramente por el reactiw de ataque y la mayorfa 

sólo dejan el hueco donde alguna vez se encontraban. 

3.2.2 Mlcroocop!a de 'IYanami!ión. 

El anf.llala por microecop(a de tranamlalón a61o mootro la peeencia de precipitación fina en 

las fronteras de grano de la austenlta, como se muestra en la figura 3.21. 

Empleando el modelo termodln'1nico de J. G. Speer et.al.43 ae calculó la composición 

qu!mlca y la temperatura de dlaoluci6n de los precipladoo formados en el equilibrio a 

1000 ºC. La composición qu!mica de loe precipitt.dos debe ser Nbo.11 V,04 C,003 N0•11 y 

la temperatura de dlaoluci6n 1156 °0. Adicionalmente, ae oabe que en loo carbonltruroe 

preaentee en el acero debe aumentar el contenido de Nb en los carbonltruroe conforme ae 

aumenta la temperatura de recocido. 

3.2.3 MlcftllC'?p(a Optica, 

Se encontraron diferencias en la respuesta al ataque de los limites de grano austenltico como 

función de la temperatura de tratamiento, la definición de los l!mltee de grano Cd mú 

dificil conforme aumentaba la temperatura de tratamiento. Como la respuesta al ataque 

de los l!mltee de grano austen(ticos es función de la aegregaci6n en loe limites de grano. ae,11 

Algunas muestras fueron revenidas por mú tiempo para Comentar la aegregación y lograr 

una mejor deimlción de loe llmitee de grano austenltico. En algunos C&BOB también fd 

necesario realisar varlu secuenclu de pulido y ataque para lograr reeolver loe l!mltee de 

grano, 

Un ejemplo de las diferentes microestructuras logradas con dlatlntos reactivoe ae muestra 
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en la iigura 3.18. Una vez lograda la técnica de ataque, todea las muestrea ya pulid .. 

fueron atacadea para poder evaluar W. diatrlbucionea de tamaño de grano. 

3.2.4 Distribuciones de Tamaño de Grano. 

Para comparar lea diatribucionea de tamaño de grano y para la preaentaci6n de loe resul· 

tadoe ea deseable conocer la función matemática de la distribución de tamañoe de grano. 

Lea diatribucionea empleadea para describir distribuciones de tamaño de grano aon la 

de Raleigh y la _lognormal. LM diferenciu entre amhu aon mlnimaa y oe ha preferido 

en general emplear la distribución lognormal para describir distribuciones de tamaño de 

grano.21 •3º·88 - 70 La diatribuci6n lognormal se representa por: 

Donde: 

y 

1 ( (lag r - lag rou)') 
n(r) = (2.-j•/•ar e.ip - 2•' 

0 
=lag"•= ( r: (log r - lag r00J') 

N 

. . r: (logr) 
rav =media geométrica= --N--

La distribución lognormal acumulada se define por: .. 
I(r) = / n(r)dr 

(3.1) 

(3.2) 

(3.3) 

(3.4) 

donde n(r)dr eo el número de granoo por unidad de volumen con tamañoe entre r y r+dr. 

La microeetructura y la distribución inicial acumulada de loe tamañoe de grano auotenltico 

jnnto con ou l\iuote lognormal oe muestran en la figura 3.22. Mientru que lea microeetruc· 

turu reoultanteo de loe tratamientoe térmicoo oe muestran en lea figurea 3.23, 3.24 y 3.25 

para 000, 1000 y 1100 ºC respectivamente. Laa diatribucioneo de tamaños de grano oe 
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presentan de esta ío.tmA normalizada para poder comparar entre loe divenoe tiempos de 

tratamiento a una temperatura dada. Se observa. que no existe variación aprecia.ble entre 

las diferentes distribuciones de tamaño de grano para. cada temperatura de tra.h.miento, 

ni es poeible observar a.lgún indicio de una doble moda en la.s diversa.s curva.s. Esto in· 

dicarla que no se presenta el crecimiento de grano anorm&l. Sin embargo, es evidente en 

las íotomicrograflas que el proceso de crecimiento de grano &normal si se presenta. 

3.2.5 Crecimiento de Grano Austen(tico. 

En algunaa de las microeatructurM moetradas en 1 .. figuraa 3.23, 3.24 y 3.25 se puede 

observar un crecimiento de grano anormal o recristaliza.d6n secundaria bien definida, el 

cual se ejemplifica mejor en la figura 3.26. Aqu( debe notarse que el juicio de crecimiento 

de grano anormal ea relativamente fácil sobre 1 .. imágenes moatradaa, pero en IM cliatri· 

bucionea de tamaño de grano no ea evidente. En la figura 3.27 se esquematiza el tipo de 

crecimiento de grr.no evaluado de las fotograf!as. En las tres temperaturas se observa un 

periodo de crecimiento de grr.no anormal, la duración del mismo ea diferente para cada 

temperatura. Eate ae deaplaza a tiempos menores conforme aumenta la temperatura. A 

loa 000 ºC el inte~lo de crecimiento de grano anormal se ubica en el máximo del tiempo 

eatudW!o (480 mln.). Mientras que a loe 1100 ºC el Intervalo de crecimiento de grano 

r.normal se aprecia en loe primeros minutos. A la temperatura de 1000 ºC, al Inicio se 

prdenla el crecimiento de grano normal. Después de loe primeroe 5 mlnutoe se presenta 

la lranoición a crecimiento de grano anormal. 

En la figura 3.28 se muestran las gr&ficas de % de anormalidad calculadas en base a loe 

criterioe de D.,¡. = 2D (Hillert•) y D.,¡. = 3D (Srolovitz y otros'°) como tamaño milximo 

que puede estar presente durr.nte el crecimiento de grr.no normal para cada autor. Este 

porcienlo de anormalidad está dado por la relación: 

%anormalidad = Lanormal • 100 
Liot 
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donde Lanormal es la suma de los radios de los granos con tamaños superiores a Drn4z. 

A la temperatura de 1100 ºC se encuentra que el porciento de anormalidad es más bajo 

que a las temperaturas de 1000 y 000 ºC. De acuerdo con loo resultados experimentales, el 

porciento de granos con r > 2R no se ajuata con IM observaciones hechM en la íotografiBB. 

Mientras que el porciento de gra.noe con R > 3Ji se ajusta mejor & las observaciones. 

En la gráfica mostrada en la figura 3.29 se muestr11 el ajuate de loa datos de tamaño de 

grano a IBB ecuaciones 1.11 y 1.12, donde se aprecia que cuando el tamaño de grano es 

muy grande comparado con el inicial (tal es el caso del experimento a 1100 ºC), es pooible 

despreciar este último. El valor de n sin embargo cambia notoriamente, como se muestra 

en la tabla m. 

TABLAill 

ReluUadot del ajUJLe de loe da&OI de t&m&ño de grano & T=de. 

Modelo D= D, +kt" 
Temperatura D, k n r 

900 ºC 6.15 0.7284 0.407 0.96 
1000 ºC 6.15 7.4477 0.330 0.92 
1100 ºC 6.15 39.375 0.174 0.81 

Mientras que en el CABO l!mile el valor de n -+ ~, se c:Jpcrabn. que el v!!.lor de n aumentar& 

con la temperatura. Sin embargo loo resultadoe experimentales indican una diaminución 

de n con el incremento de la temperatura. Para el hierro refinado zonalmente se han 

reportado variaciones en el valor de n con la temperatura.• El valor de n aumenta de 0.2 

a 550 ºC a cMi 0.5 a 850 ºC. 

La evolución del tamaño de grano a tiempo constante se muestra en la figura 3.30. La 

inhibición del crecimiento de grano es mayor a 000 ºC que a 1100 ºC. En IBB figuras 

3.31-3.33 se comparan loo resultadoo experimentales de crecimiento de grano iaott!rmico 
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encontrados en la literatura para el crecimiento de grano de un acero a.l carbono y un 

acero microaleado con V-Ti. "•1' En donde se puede apreciar que el erecto de inhibición 

del tamaño de grano es mayor en el acero microaleado con V-Ti, el acero estudiado queda 

ubicado en segundo lugar y en último se encuentra el acero al carbono. 

3.2.6 Velocidades de crecimiento de grano austen!tico. 

Las velocidades de crecimiento de loo granoo en íunción del t&maño de grano se calcu­

laron utilizando la evolución de 1 ... di•tribuciones de tamaño de grano para lao diferentes 

temperaturas y tiempoe.118 ·71 

El método empleado se ilustra en las figura 3.34. Una diatribución de tamaños de grano 

evoluciona del tiempo t=t1 (íigura 3.34a) a t=t2 (figura 3.:Ub). El 6rea bojo la curva 

de la figura 3.34a puede •er dividida en varios grupos de tamaños de gr&no, cinco en el 

ajemplo. Botos grupoe evolucionan a los mostrados en la íigura 3.34b. Loo lúniteo de cada 

6rea de la figura 3.34b pueden ser calculados de derecha a bquierda de tal forma que el 

6rea de cada grupo sea la miama que tiene en la figura 3.34a. El desplazamiento de un 

Umite de un grupo es aoociado con el aumento del tam4ño de grano promedio. El cálculo 

ae oimplifica al utilizar las diatribucione! de tamaño de grano acumuladas, deíinidu por 

la ecuación (3.4) y debe cumplir: 

00 

I(r) = J n(r,1 1)dz 
r,(t 1) 

00 

J n{r,t2)dr 

•¡(h) 

(3.5) 

El desplazamiento correspondiente a los Umiteo de un grupo e• un oegmento horizontal 

que va de una diatribuci6n a otra, como se muestra en la figura 3.34.c. 

Para encontrar la raz6n de crecimiento de un par de distribuciones de ta.maño se realizan 

las siguientes aproximaciones: 

t= 1,+1, 
2 
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f(t) = r;(l1) + r;(t,) 
2 

(3.7) 

y 

v(f) = r;(t2) - r¡(t1) 

1,-1, 
(3.8) 

Loe resultados de loe cálculoe de velocid&d • partir de IM distribuciones de tamaño de 

grano se norm&füaron para. poder comparar con loe modeloe de Hillert y Lou&t para el 

crecimiento de grano normal." Se c&lculó la velocidad 1educida v(p) y el radio reducido 

p, donde p = ~ y R' es el valor de R cuando v(p) = JC/fJ, = O. Loe resultadoe ee 

muestran en las figuras 3.3&-3.37. 

La comparación con los modelos indica que el crecimiento a 900 ºC el crecimiento es normal 

durante caai todo el tiempo. A los 480 minutos la velocidad es mucho ma.yor que en los 

demás tiempos, esto se aprecia. en la curva con mayor pendiente en la figura 3.35. Esta 

últim& observación coincide perfecta.mente con 1 .. fotograf!BB. 

A I• temper&tur• de 1000 ºC el comportamiento se dispersa más del rango de normolidad 

marcado por loe modeloe. A la temperatura de 1100 ºC, el crecimiento vuelve a agrupa.rsc 

•!rededor del rango de norm&lidad aunque todav(a ae encuentran algo dispersos. 

El c&lculo de la velocidad de crecimiento del ta.rn&ño de grano a partir de los valores 

promedio utilizando 1 .. ecuaciones (3.7)-(3.8) ee muestran en figura 3.38, estoe valores 

corresponden a la velocidad media. en el intervalo de tiempo considerado. A 000 ºC la 

disminución de la velocidad es máa o menoa gradu&I ain ca.mbioe de pendiente. A 1000 ºC 

se presenta un cambio en la velocidad de crecimiento y corresponde al inicio del crecimiento 

de grano anormal. A 1100 ºC el cambio de velocid•d es gradual aunque presenta un cambio 

de pendiente que puede ser uociado con el crecimiento de grano anormal aún cuando no 

es tan marcado como a loe 1000 ºC. 
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En la figure. 3.39 se muestra evidencie. del anclamlento de 108 Umites de gro.no por loo 

precipite.doo de Nb y V. Le.s fotomicrografias muestran precipitados sobre la frontera de 

gro.no en las muestras tre.tadas a 1100 'C dure.nte 3 y 5 minutoo respectivamente. En la 

figura 3.39a se observe. un ejemplo claro del anclamlento del limite de grano, se observa 

el curve.miento del Umite de grano tll08trado por la flecha. En la figura 3.39b, la flecha 

inferior muestra un precipitado que no curva el limite de ¡¡rano y la flecha superior muestra 

un precipite.do que si curva el Umite de grano. 
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CAPITULO IV 

DISQUSION 

En el a.cero de llego.do. se identificaron dos tip06 de precipi\&doo. Loe primeros fueron iden­

tillc&doe como precipi\&doe ricoe en niobio con lo. preoencio. de V&ll&dio. Ee\08 precipi\&doe 

han sido design&d0& en la li\ero.\ura con el término general de carboni\ruroe de niobi<>­

V&ll&dio o bien (Nb,V}(C,N).47•"•'1 El mayor contenido de niobio es aaoci&do con uno. 

temperatura. de formación superior a Joe 1000 ºC,0 condiciones de temperatura previas a. 

la salida del tren de laminación. E.ta oboervación también es apoyada con loa resultados 

del modelo termodinámico de J. G. Speer43 aplia<:&do e. nuestro e.cero. La composición 

predicha p11.ra }08 precipita.dos es Nbo.Ge V,04C,053No.11 y una tempera.tura de diaoluci6n 

de 1156 ºC. Ea\& compoeición se espera en condiciones da equilibrio, pero loo tiempos de 

recocido previo a la lamina.ci6n !On wficientes para alcanzar el equilibrio. Los segundos 

fuuon identillcadoe como ce.rburoa de VILll&dio. De a.cuerdo a la composición qulmic& del 

acero es posible formar una gnn can\id&d de este tipo de precipitados por recliuo de 

aolu\o {Nb y V) durante el enfriamiento posterior a !& salido. de lamina.ción y durante la 

transforme.ción de 1 - a, donde se pr ... nta una disminución abrupto. de la aolubilid&d 

del niobio y vanadio en le. matriz.•• Eatoe precipito.doo aon coherentes con la mat:is y 

muestran uno. oriente.ción definida de su red cristalográfica respecto de la mo.triz ferrítlca, 

la dirección (1 1 1) es paralelo. a la dirección (1 1 O} de la matriz ferr{\ica," ver flguru 

3.13 y 3.16. 

De !& compara.ción de loo reoult&doo experimentales con loa de otroe o.utores realizados en 

aceros mlcroeleados y sin microaJear,14•11 es posible decir que IOl!I elementos microaleantes 

si estan actuando como inhibidores del crecimiento de grano, ver flguru 3.31-3.33. 

Uno de loo pun\08 importantes en el estudio es lograr resolver adecuadamente loe lúnit .. 

de grano auotenltico para lo cual se empleó una solución acuoee. saturada en ácido p!crico, 
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encontrándose dificultad para lograr eata meta.•3, .. ,07 El hito de eate reactivo no ea 

directo, pues muestra dificultades en lograr su objetivo. Ea posible ouperar esta dificultad 

aumentando el tiempo de revenido de laa mueatru templadu y realilando variu secuencias 

de pulido-ataque. 

Se encontró que el valor de n disminuye con la temperatura, loe valores se muestran en la 

tabla m. El valor llmite de n = 0.5 se espera sólo bajo condicioneo especiales.•-• Dado 

que Ju temperaturas de tratamiento 11e encuentran en el rango donde ae presentan loa 

íen6menoe de crecimiento/di!oluci6n de los precipitadoe, oe asocia el cambio en el valor de 

n con un cambio del mecanilmo o combinaci6n de mecaniamoe que controlan el crecimiento 

de grano. Esta asociación de loe valorea: de n con los mecaniemoe de control del crecimiento 

de grano esta reportada en un trabajo de Atkinaon. 24 

Lu gráficas reeultanteo de la normallsaci6n de laa diotribuclones de tamaño de grano 

no permiten decidir en que momento se inicia la etapa de crecimiento de grano anormal 

obeervado en algunaa de Ju íotomicrosral!u, ver figuru 3.22-3.25. Aparentemente el 

proceso muestra un estado cuuieotacionario indicado por la similitud de todaa laa grállcaa 

de Ju diltribuciones normalizadaa. No eo evidente la presencia de granoe anormalmente 

grandes en laa di!tribuciones ni en loe tamañoe de grano promedioe, resultando en un 

mtodo inapropiado para moetrar el inicio y /o presencia del crecimiento de grano anormal. 

Existe un desacuerdo en el valor máximo del tamaño de grano como íunci6n del tamaño de 

grano promedio permitido durante el crecimiento de grano normal entre loo diferentes au­

tores. Loe valores mía encontrados oecilan entre 1.7 y 3 para Dm4&· 1·9118123135 Se presenta 

como alternativa para cuantificar la anormalidad en el crecimiento de grano un porciento 

de anormalidad considerando el valor máximo del tamaño de grano permitido durante el 

crecimiento de grano normal. Loo valoreo menoreo a doo aon muy eotrictoo en la conoide­

racl6n de crecimiento de grano normal, por lo que ae consideran doe limites más o menoe 

aceptadoe que oon 2 y 3 vece• el tamaño de grano promedio. El valor de tres es considerado 
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bastante grande pero, aimulacion,. matemtlc .. del crecimiento de grano normal demuea­

tranque eatoe valorea •i pueden pr,.ent&r11e.31 Al evaluar eote porciento de llllormalldad se 

encontr6 que el valor de DmAr = 3D coincide mejor con l .. oboervacionea realizadaa sobre 

l .. fotografi .. , ver ligur• 3.28. Eate método noo mu,.tra como cambia l• normalidad del 

crecimiento de grano durante el tiempo de prueba. 

Se determinaron loe per!odoe de crecimiento de grano anormal en cada temperatura de 

tratamiento, ver figura 3.27. El inicio del crecimiento de grano anormal se deaplaza hacia 

tiempoo menores conforme aumenta la temperatura y también diaminuye el tiempo de 

duración del miamo. Es poeible aaociar el inicio y lln del periodo de crecimiento de grano 

anormal con loe fenómenoo de crecimiento/disolución de loo precipit•doo. A 900 ºC el 

inicio del crecimiento de grano anormal se preaent• a tiempoo auperiores • loe 120 min. 

Durante loo primeroe 180 min. los precipit•doo deben inhibir el crecimiento de grano y 

mantener eat•ble I• matriz impidiendo se presente el crecimiento de grano anormal. A 

tlempoo prolongadoo de permanencia (480 mln.) es poelble .. perar un crecimiento de loe 

precipitadoo y perder por lo tanto I• capacidad de anclamiento de lo• llmitea de grano. 

A la temperatura de 1000 ºC se observa que el inicio del crecimiento de grano se encuentra 

a menor tiempo que a 000 ºC. Ea de esperMJc qu> •esta temperatura loe precipitadoo de 

vanadio se diauelvan c .. i completamente y m'8 rápido que a 900 ºC, y los precipitadoo ricoo 

en niobio crezcan y se alcance más ripido la. condición de crecimiento de grano &normal. 

A loo 1100 ºC se eapera que loo precipitadoe se diauelve.n c08i en su totalidad excepto 

loo de niobio mM eatablea, loe cuales deben crecer muy rápido para lograr p .. ar la etapa 

de crecimiento de gr&no a.normal en un período muy corto y ae alcance nuevamente la. 

etapa de crecimiento de grano normal. A ..ta temperatura se eopera menor cantidad de 

precipitadoo y deben encontrarse en solución sólida la mayor parte de loe elementoo de 

aleación. La evidencia fotográfica mootrada en la figura 3.39 ea una mueatra de que loe 

precipit•doo a loo tres minutos eatan anclando los limltes de grano y a loe cinco minutoe 
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ae pierde este andamiento. 

Al evaluar los cambios de velocidad del crecimiento de grano promedio en baae a los 

resultados experimentales nos dan otra idea del momento en que se presenta el cambio 

de tipo de crecimiento de grano. Este se asocia directamente con la estabilidad de los 

precipitados. Es de esperarse que en la primera etapa dal crecimiento de grano la velocidad 

diaminuya gradualmente, pero cuando se presenta el crecimiento de grano anormal debe 

verse un aumento en la. velocidad de crecimiento de grano. ~to se aprecia perfectnmente 

en la flg 3.38b, donde se oboerva un cambio de pendiente bien definido y que coincide muy 

bien con el punto correspondiente en la gráfica 3.27. 

De la comparación de los resultados ~peri.mentales con los modelos de crecimiento de 

grano normal (ver flguraa 3.35-3.37) se aprecia que estoo no oon capacee da indicarnoo con 

una aeguridad absoluta el momento de transición del tipo de crecimiento de grano, pero oi 

muestran baatante bien IBB desviaciones del crecimiento da grano normal. Eetoo modelos 

noo Indican una franja de normalidad, pero debe existir una zona de transición, ee decir 

una zona donde se presenten amboo tipoo de crecimiento pero preferentemente ..Slo uno de 

elloo, ya oea normal o anormal. Eotu zonu de crecimiento de crecimiento de grano han 

sido diocutidu por P. R. Rios. 11 El tipo de grano predicho por el mapa de mecanismo de 

crecimiento de grano de este autor difiere en algunoo puntos pero en otros coincide butante 

bien con nuestroe resultadoo experimentales, la comparación oe muestra en la tabla IV. 
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TABLA IV 

Compuad6n de Upo de creclmienlo: teórico, T y uperimenb.11 E. 

T, ºC => 000 1000 1100 
t, min. ll T E T E T E 

2 N N N-A A 
3 N N N A 
5 N N N-A N N N 

10 N-A N A-N N N N 
30 N-A N A-N A N N 
60 N N N-A A N-A N 
120 N N N-A A N-A N 
480 A-N A N-A A N N 

donde: N=Creclmlenlo normal. 

A=CredmienLo &normal. 

La mejor coincidencia de loo resultadoe experimentales con el comportamiento predicho 

por el modelo ee preeenta a laa ternperaturaa de 000 y 1100 °0. La mayor discrepancia se 

da a loo 1000 •, Esta diferencia entre la teoría y los reaultadoo experimentales pueden sez 

atrlbuldoe a la estabilidad de loo precipitadoo. 
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CONCLUSIONES 

l. Se logró fabricar un acero microaleado de grano flno de grado 60 kgf/mm2• En el cual 

el niobio y el vanadio precipit11.11 jugando •U papel de inhibidores de la recriatalisación 

y del crecimiento de grano austenftico. Presentando un crecimiento de grano menor 

al de un acero al carbono bajo condiciontti similares de recocido. 

2. El valor de n no es constante con Ja temperatura y muestra una Yariaci6n invena a 

la temperatura de tratamiento. Eate cambio de valor de n puede estar asociado con 

el mecanismo que controla el crecimiento de grano a cada temperatura. 

3. Evaluar cuantit&tivamente el tipo de crecimiento de grano presenta dificultades. La 

evaluación cualitativa es más sencilla de realizar sobre las fotomicrografiaa y se requiere 

!LD&lizar por diferentes medioe para. tener una mejor viai6o de este fenómeno. 

•· El acero microaleado estudiado presenta periodoe de crecimiento de grano normal. 

A 900 ºC ea máa amplio que & temperaturu superiores. A 1000 ºC el periodo de 

crecimiento de grano anormal .. mayor que a laa otru doe temperaturu. La diferencia 

en la duración de loe periodos de crecimiento de grano anormal ee relacionan con loe 

fenómenos de.disoluci6n/creclmlento de loe precipitadoe. 

5. Loa modeloe para el crecimiento de grano normal no permiten definir en que momemtu 

se presenta el crecimiento de gr&no anormal, aunque si pueden detectar desviaciones 

de comportamiento normal. Además, el criterio de invariancia de las distribuciones 

de tamaño de grano tampoco logra definir cuando ae pl'e9enta el crecimiento de grano 

anormal. 

7 .. El mapa de mecanismo de crecimiento de grano desarrollado por P. Rioo coincide 

butante bien con nueBtroe resultadoo experimental ... 
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Figura 3.3 Sulfuro de manganeeo alargado. 

Figura 3.4 Loe granoo de la ferrita marcan el contorno de loo granoo de la perlita que 

cubre la mayor parte de la micro..tructura. 

Figura 3.5 Diagrana. EDAX tomado globalmente sobre la mlcroeotructura. Aparecen 
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Figura 3.16 Patr6n de difracción oobre el campo claro de la figura 3.15. En este c .. o tanto 

la ferrita (puntoe gruesoe) como loe precipitadoe (puntoe pequeñoe) aparecen 

con un arreglo geométrico diferente. Sin embo.rgo pudo verificarse que se 

trata del mismo o.rreglo cristalino que el de las figuras 3.12 y 3.14.• 
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min. 3.23.4) t=OO min. 3.23.5) t=120 min. y 3.23.6) t=480 min. 
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o.cumulado y ajuste lognormal. 3.2U) t=2 min. 3.24.2) t=3 min. 3.24.3) 

t=5 min. 3.24.4) t=lO min. 3.24.5) t=30 min. 3.24.6) t=OO min. 3.24.7) 

t=l21 min. y 3.24.8) t=480 min. 
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Srolovitz, e.) 900 ºC, b) 1000 ºC y c) 1100 ºC. 

Figura 3.29 Ajuste de la cul'VlL del tamaño de grano vs tiempo a 900 ºC, 1000 ºC y 

1100 ºC. 

Figura 3.30 Gr&fice. del te.maño de grano vs temperatura. a tiempo constante. 

Figure. 3.31 Compara.ci6n del c,...,imiento de grano entre el acero eotudi&do y otroo estu­

dioo reporte.doo en la litera.tura.. u, 15 

Figure. 3.32 Comparación del °"""imiento de grano entre el acero eotudi&do y otroo estu­

dioo reportadoo en la literatura.."·" 

Figura 3.33 Compe.ración del crecimiento de grano entre el acero eotudie.do y otroo estu­

dioe reportados en la literatura..14•15 

Figura 3.34 Procedimiento para calcular las velocidades de crecimiento de grano como 

función del te.maño de grano. 

Figure. 3.35 Velocidad de crecimiento de grano como función del tamaño de grano, 

T=900 ºC. 

Figura 3.36 Velocidad de crecimiento de grano como función del tamaño de grano, 

T=lOOO ºC. 
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Figur• 3.37 Velocíd&d de crecimiento de grano como función del te.maño de grano, 

T=llOO ºC. 

Figura 3.38 Velocíd&des de crecimiento de grano ce.lculadaa de los datos experimentales. 

a) 000 ºC. b) 100'.l ºC y e) 1100 ºC. 

Figura 3.39 Precipitados sobre el Umite de grano en las mu .. \r!IB tratadas a 1100 ºC 

durante 3 y 5 minutoo respectivamente. 
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Figura 1.1 Ilwtraci6n esquemática de los procesos de recuperación y 
recristalización. a) Microestructura deformada. b) Estructura recuper· 
ada. c) Estructura parcialmente recristalizada y d) Estructura total-

mente recristalizada. 

EVOLUCION DE LA 
ENERGIA ALMACENADA 

• REtUPERACION 

TIEMPO DE RECOCIDO, u.a. 

Figura 1.2 Ilustrnci6n esquemática del traslape de las etapas de 
recuperación y recristalizaci6n. 
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al b) 

Figura 1.3 a) Relación entre loa 'ngulos y lu tensiones •u~erficial._. en 
un punto triple, b) Estructura idealizada de granos poligonales. 

Figura 1.4 Crecimiento de grano de una estructura en dos dimensiOnes. 
a) El arreglo de granos hexagonales •• estable. b) En un arreglo de 
granos irregulares los límites se curvan y e) Recristalización secundaria. 
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Figura 1.5 Velocidad reducida como función de p = RR para \"arias 
distribuciones. •• 
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Figura 2.1 Diagrama esquem&tico del proceso de fabricación del acero. 
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Figura 2.2 Tratamiento térmico de laa muestras. 
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Figura 3.1 Diagrama de carbono-carbono equivalente indicando las zonas 
de soldabilidad A (riefigoea), B (con precalentamiento) y C (óptima). 

·El acero que aquf se reporta se ubica en la. zona B. 





.IS' ·"'-- IU 

Figura 3.4 Los granos de la ferrita marcan el contorno de los granos 
de la perlita que cubre la mayor parte de la microestructura. 
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Figura 3.5 Diagrama EDAX tomado globalmente sobre la microestruc­
tura. A parecen intensidades correspondientes a Fe, Mn, Si y V. 



Figura 3.6 Sulfuro de manganeso y alúmina donde se practicaron los 
análisis EDAX. 
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Figura 3.7 Diagrama EDAX del sulfuro de manganeso marcado en la 
figura 3.6. 
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Figura 3.8 Diagrama EDAX de la partícula de alúmina marcada en la 
figura 3.6. 



Figura 3.0 Campo claro de microscopía electrónica de transmisión sobre 
un grano de perlita. 

Figura 3.10 Partículas facetadae en un grano de ferrita (Campo claro en 
microscopía electrónica de transmisión). 
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Figura 3.11 Diagrama EDAX de una de las partfculas facetadas de la 
figura 3.10. 
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Figura 3.12 Campo claro(a) y campo obscuro(b) de un contorno de 
doblez en un grano de ferrita. con abundante prccipita.ci6n fina.. El 
campo obscuro fué tomado empleando un punto del patr6n de difra.cci6n 

de 108 precipita.dos. 
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Figura 3.13 Patrón de difracción tomado sobre el campo de la figura 
3.12. Los puntos gruesos del diagrama son de la matriz ferrita y los más 
chicos son de los precipitados que tienen una orientación muy definida. 

Figura 3.14 Detalle de la precipitación en un grano de ferrita. 

• 



;< 

;n....,'--'c___;-IL..--..C~ -0.4µm-

Figura 3.15 Campo claro de un grano de ferrita con precipitaci6n abun· 
dante que fué tomado con diferente orientación cristalográfica al de las 

figuras 3.12 y 3.14. 
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Figura 3.16 Patr6n de difracción sobre el campo claro de la figura 3.15. 
En este caso tanto Ja ferrita (puntos gruesos) como los precipitados 
(puntos pequeños) aparecen con un arreglo geométrico diferente. Sin 
embargo pudo verificarse que se trata del mismo arreglo cristalino que 

el de las figuras 3.12 y 3.14.g 
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Figura 3.17 Curvas de .. ruerzo contra deformación medida con veloci­
dades de deformación de: a) 0.5 mm/min., b) 5 mm/mm. y 

c) 20 mm/min. 



a) 
b) 

c) 

Figura 3.18 Estructuras obtenidas con diferentes reactivos de ataque. 
a) Nital , b) Ataque electroHtico, ácido perclórico- ácido fluorhídrico 

y c) Solución acuosa saturada de ácido p{crico. 



n) 

b) 

Figura 3.19 Estructuras escencialmente limpias, donde se muestra que 
loo granos son de forma y tamaños variadoo a) y b) se observan bandas 

e de granoo finos asociadas con la textura de deformaci6n. 



Figura 3.20 Estructura donde se muestra un sulfuro de manganeso y que 
aparentemente no muestra asociación con los límites de grano. 

Figura 3.21 Imagen obtenida en el TEM, donde se muestra la precipi­
tación a lo largo del límite de grano y en la matriz. 
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Figure. 3.22 Estructure. y distribución de te.maños de grano inicie.!. 
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Figura 3.23.1 Estructura obtenida con T=OOO ºC y t=5 min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.23.2 Estructura obtenida con T=OOO ºC y t=lO min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.23.3 Estructura obtenida con T=900 ºC y t=30 min. con eu 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.23.4 Estructura obtenida con T=900 ºC y t=60 min. con su 
correspondiente hiatograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.23.5 Estructura obtenida con T=OOO ºC y t=l20 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.23.6 Estructura obtenida con T=OOO ºC y t=480 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.24.1 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=2 min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognonnal. 
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Figura 3.24.3 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=S min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.24.5 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=30 min. con 
su correspondiente histograma iu:umulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.24.6 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=60 min. con 
su correspondiente histol(rama acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.24.7 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=l20 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognorme.1. 
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Figura 3.24.8 Estructura obtenida con T=lOOO ºC y t=480 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste Jognormal. 
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Figura 3.25.1 Estructura obtenida con T=1100 ºO y t=2 min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.25.2 Estructura obtenida con T=llOO ºC y t=3 min. con su 
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.25.4 Estructura obtenida con T=llOO ºC y t=lO min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.25.5 Estructura obtenida con T=llOO ºC y t=30 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.25.6 Estructura obtenida con T=llOO ºC y t=60 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y e.juste lognonne.l. 
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Figura 3.25. 7 Estructura obtenida con T=llOO ºC y t=120 min. con 
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal. 
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Figura 3.26 Fotografía mostrando granos con un tamaño comparativa­
mente mayor al promedio, indicio de crecimiento de grano anormal. 

a) M. 6ptico, b) MEB. 
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Figura 3.27 Diagrama mootrando loo periodoo de crecimiento de grano anormal. 
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Figura 3.28 Porciento de anormalidad Cllculado en b..., & los criterios 
de Hillert y de Srolovitz. •l 000 ºC, b) 1000 ºC y e) 1100 •c. 
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Figura 3.30 Gráfica del tamaño de grano vs temperatura a tiempo constante. 
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Figura 3.31 Comparación del crecimiento de grano entre el acero estu­
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Figura 3.32 Comparación del crecimiento de grano entre el acero estu­
dia.do y otros estudioe reportados en la literatura.61152 
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Figura 3.34 Procedimiento para calcular las velocidades de crecimiento 
de grano como funci6n del tamaño de grano. 
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Figura 3.36 Velocidad de crecimiento de grano como función del tamaño 
de grano, T=lOOO ºC. 
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Figura 3.37 Velocidad de crecimiento de grano como función del tamaño 
de grano, T=l!OO ºC. 
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Figura 3.38 Velocidaes de crecimiento de grano calculadas de los datoo 
experimentales. 



Figura 3.30 Precipitados sobre rl límite de grano rn las muestras tratadas 
a 1100 ºC durante 3 y 5 minutos respectivamente. 
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