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RESUMEN

Se he estudiado ¢l comportamiento cinético del crecimiento de grano
austenitico en un acero microaleado, caracterizando la anormalidad en
el crecimiento a la luz de algunos modelos tedricos relevantes. El acero
microaleado con Nb y V grado 80 (kgf/mm?) fué fabricado en un con-
wvertidor bésico al axfgeno, seguido por tratamiento en un horno-olla. El
acero se solidificé por colada continua de palanquillas, que se laminaron
a barra de 19 mm de didmetro. Las barras fueron caracterizadas en sus
propiedades mecénicas y en su microestructura empleando microscopla
&ptica, electrénica de barrido y electrénica de transmisién. Se realizaron
tratamientos de recocido isotérmico a 900, 1000 y 1100 +10 °C a tiem-
pos entre 2 y 480 min. El comportamiento del imiento de grano se
ajusté a: D = D, +kt™, Se encontré que n var{a con |a temperatura de
tratamiento. La presencia de granos con un tamafio comparativamente
mayor al promedio (I > 3D) indica que se presenta un crecimiento de
grano anormal o recristalizacién secundaria. Para cuantificar la anor-
malidad en el crecimiento de grano se presenta un porciento de anor-
malidad en base a los criterios de Hillert y Srolovitz para el crecimiento
de grano normal. Durante el crecimiento de grano, existe un periodo
en el cual se presenta el crecimiento de grano anormal. Este perfodo
es diferente para cada temperatura. A la temperatura de 1100 °C se
encontré que el periodo de anormalidad es menor que a las otras dos

p as. Se calcularon las velocidades de imi de grano
como funcién del tamaiio de grano y se presenta la comparacién de los
resultados experimentales con los modelos téoricos existentes para el
crecimiento del tamafio de grano junto con resultados experimentales
de otros autores.




INTRODUCCION

La microestructura de los materiales determina muchas de sus propiedades, en las que se in-
cluyen la resistencia mecénica, tenacidad, ductilidad, conductividad térmica y propiedades
magnéticas; siendo un factor tecnolégico importante. Los procesos de deformacién y reco-
cido son utilizados en los metales y aleaciones para lograr cambios estructurales, influyendo

en sus propiedades finales.!s?

El recocido de un metal involucra una variedad de procesos a través de los cuales, el
estado deformado de un material evoluciona & un estado de menor energfa (esto también
puede ocurrir durante el enfriamiento posterior a un proceso termomecénico). El creci-
miento de grano es e} término empleado para describir el incremento del tamaiio de grano
durante el recocido a un agregado policristalino una vez completa la recristalizacién prima-
ria. Dos tipos de crecimiento de grano han sido distinguidos, crecimiento de grano normal
y crecimiento de grano anormal o discontinuo {conocido también como recristalizacién
secundaria). Durante el crecimiento de grano normal e} tamaiio de los granos individuales
es relativamente uniforme. Por el contrario, durante e! ¢crecimiento de grano anormal

1

la diferencia entre los tamaiios individ ta répid te debido al crecimiento

acelerado de algunos de los granos.3~7

La creciente demanda de un mayor control del tamafio de grano en piezas recocidas, piezas
forjadas con enfriamiento controlado y en zonas afectadas por el calor durante soldadura
han estimulado el interés por ¢l desarrollo de la tecnologfa de refinamiento de grano.’—1%
Esta tecnologfa involucra la adicién de microaleantes (V, Nb y Ti) para formar pequeiios

hindnd,

precipitados que inhiben I recristalizacién y el crecimiento de grano; con

un mejor control de los procesos t dnicos. Cuando la inhibicién del crecimiento de
grano falla, el proceso de crecimiento de grano puede ser anormal produciendose granos

extremadamente grandes.!5-2?



La necesidad de aceros con una resistencia al crecimiento de grano austenftico cada vez
més alta ha sido resaltada.?® Existen numerosos ejemplos de la necesidad de un mejor

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

un factor importante durante el disefio de los procesos termomecénicos para proporcionar
un tamaiio de grano fino.’ E! tamafio de grano fino incremente lz resistencia y tenacidad
de los metales.?!'3? Eg deseable un tamaiio de grano inferior a 10um para lograr superplas-
ticidad en algunos materiales.? La respuesta del crecimiento de grano frente a procesos de
soldadura también son de interés tecnolégico.® Sin embargo, existen casos donde un tamafio
de grano grande es deseable, por ejemplo: en superaleaciones base niquel empleadas a alta

temperatura para reducir las velocidades de termofl ia. El entendimiento del creci-

miento de grano es de importancia fundamental, no 8élo por su intéres intrfnseco, sino que

tamhid 4 14

icag,

por sus impl

La recristalizacién secundaria es un proceso de importancia comercial para lograr tamaiios
de grano grandes. Por ejemplo, los filamentos de tungsteno requieren de un tratamiento de
recristalizaci6n secundaria para crecer los granos y mejorar la vida itil de estos, también
es importante en la fabricacién de los niiclecs de los transformadores de Fe-Si** Para

lograr esto se requiere de adicionar dopantes a la aleacién.

Este trabajo esta dedicado & lizar e] crecimiento de grano austenftico en un aceto

microaleado con Nb y V de grado 80 kgf/mm? y a caracterizar las observaciones a la luz

de al delos tedricos rel tes. Este acero en particular posee una composicién

5

qufmica cercana a los aceros para forja que no requieren tratamiento térmico posterior y

s6lo se requiere de un enfriamiento controlade. Es importante su p iento

durante los procesos de recocido, pues la distribucién de tamaiios de grano tiene influencia
sobre la microestructura resultante y por lo tanto en las propiedades mecénicas finales.
Desarrollar este tipo de trabajo experimental es fundamental pues es escaso en la literatura

¥ necesario para confrontar con los modelos teéricos existentes de crecimiento de grano.



CAPITULO 1

REVISION BIBLIOGRAFICA

1.1 Deformacién y Recocido.

Las propiedades de un metal dependen de su microestructura, La deformacién y el recocido
(o 1a combinacién de ambos en forma de tratamientos termomecdnicos) son dos procesos
que han sido aplicados en conjunto para modificar 1a estructura de los materiales metélicos

y alterar las propiedades finales de los mismce,

Un material deformado presenta un estado de alta energla que es termodindmicamente

inestable. Debe tenerse siempre presente que la energfa almacenada por el material defor-

mado es finita en magnitud y determinada por las condici del p {i.e. temp
tura, modo de deformacién).

El recocido de un metal deformado involucra una variedad de fendmenos a través de los
cuales el metal se transforma de forma continua a un estado de menor energfs. Se ha
acostumbrado dividir el proccao de recocido en tres etapas: recuperacién, recristalisacién

y crecimiento de grano.* Los cambios en la microestructura se muestran en la figura 1.1.

Recuperacién.!~® Es uno de los primeros cambios que ocurren durante el recocido de un

material deformado. Consiste principalmente en 1a aniquilacién y rearreglo de las disloca-

ciones, la poligonizacién o formacién de subgranos. En algunos casos incluye la formacién

de los nicleos recristalisados. Durante esta etapa del recocido no existe migracién de los

{imites de grano y tampoco ningiin cambio significativo en 1a textura del metal deformado.

ristalizacién.!~3 Cuando este término se emplea sin ni especificacién, se con-
sidera normalmente sinénimo de la recristalizacién primaria y procede por nucleacién y
crecimiento de nuevos granos en el material, El inicio de esta etapa se marca con la for-

macién de nicleos metaestables recristalizados. Estos nicleos estdn ialmente libres

4



de defi ién y son cap de crecer & expensas del material recuperado por migracién

de los limites de grano. E! final de esta etaps se encuentra cuando toda la estructura del

1A,

material perado ha sido por granos recristalisados. Como consecuencia de

PR

Ia récristaligggién; 1a cusl es proporcionada prineip te por Ia migracién de los Hmites
TN

de grano, existe una reorientacién localizada o cambio en la texturs. Burke y Turnball en

1052 eatablecieron las feyes de la rectistalizacién, que rednen las variables que afectan el

de recriatalizacién y al crecimiento de grano:!

1. Es necesaria una cantidad mfnima de def i6n para p ar la recristalizacién.

18

2. Para el grado de defor més pequeiio, se requiere fa temperatura méa alta pars

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

recristaligacion.

Kl

4. Bl tamafio de grano a! finalizar la recristalizacién depende sobre todo del grado de

deformecién y en menor grado de la temperatura de recocido.

5. Para el tamaiio de grano inicial més grande, se requiere una cantidad mayor de defor-

a de recristalizacién equivalentes

macién en frio para producir un tiempo y t

6. La cantidad de deformacién en frfo requerida para producir un endurecimiento por

deformacién equivalente con el

en la temperatura de trabajo.

7. El calentamiento continuo una vez completa la recristalizacié, duce el crecimiento

P

de grano.

8. Los nuevos granos no crecen dentro de loa granos deformados o con orientaciones

FE y e

o con desviaci ligeras,

Los procesos de recuperacién y recristalizacién no estin separados perfectamente, son
procesos competitivos en el recocido y siempre existe un traslape entre ambos procesos,

haciendo muy diffeil una distineién clara, como puede verse en la figurs 1.2,

5



La energfe almacenada por la deformacién de Jos materiales metAlicos suminiatra la energia

23 193

por los p de recup y recristal én. La cinética de estos procesos

73

es activada térmicamente. Una vez pleta !a recristali primaria, Ia estructurs adn

no es estable y debe presentarse el crecimiento de los granos recristalieados.

Crecimiente de Grano.!~? El término se aplica al incremento de! tamaiio de grano prome-

doa d

dio de loa granos recristali puésy de compl Ia recristalizacién primaria. El

crecimiento de grano es proporcionado por Ia migracién de Jos limites de grano de la ma-

N =

triz. Debido & que el volumen total de los granos es el i

4

en el ¢

de grano promedio es acompafiado por una disminucién en el nimero de granos. Gomo
consecuencie existe una reduccién en el drea de los ltmites de grano en la muestra. Eeta

etapa normalmente se divide en:

1) Crecimiente de Grano Normal (continuo o gradual), tiene Ia caracterfstica de que

la velocidad de crecimiento es relativ te uniforme y que durante este tipo de

Thueld &

crecimiento el tamaiio y la forma de la di son aproxi invariantes.
La invariancia de 1as distribuciones de tamafio y forma de los granos son muestra de
un crecimiento de grano normal y en una primera apraximacién, es equivalente a una
ewmplificacién ’fotogriﬁu. Otra caracterfstica de este tipo de crecimiento de grano, es

P

que los tamaiios de grano presentes no son mucho may que el tamatio pr ) €6

decir, el tamafio de grano oscils entre §D < D < 2D, donde D es €l tamaiio de grano

promedio. Esto es en reslidad, Ja distincién principal entre el imi de grano
primario y el crecimiento de grano I, el cual tarnbién es ltamado recristalizacié
secundaria.

ii) Creesmiento de Grano Anormal (discontinuo o exagerado), ¢l cual es frecuentemente

Namado recristalizacis daria, tiene la caracterfstica distintiva que sélo unos

2 1 "

pocos granos crecen desprop a

¢

variss veces mayores a cual-

Taz{ndol

quiera de sus vecinos, esto cambin Ia distribucién de tamafios de grano desp

[}



hacia un tamaiio de grano promedio mayor. Ademés, es sabido que el crecimiento de
grano normal es scompafiado por un cambio gradual en la textura,?® mientras que
el crecimiento de grano anormal o recristalizacién secundaria normalmente presenta

grandes cambios en la textura del material,?s
Se sugiere que el crecimiento de grano anormal s¢ presenta bajo una o més de Jas siguientes
condiciones:
1. Existe una segunda fase finamente dispersa.
2. Existe una fuerte orientacién de la textura,

3. Los granos primarios han alcanzado el tamafio lfmite impuesto por el espesor del

material.
Si cualquiera de estas condiciones es lo suficient te fuerte, cl imiento de grano
1 debe p do la temp a s lo suficient te alta para permitir

que unos pocos granos venzan la fuerza inhibidora y crezcan mucho més répido que sus
vecinos proximos. Un prerequisito para el crecimiento de grano anormal es, por lo tanto,

Ia estabilidad de la matriz.

Del mismo modo que la recristalizacién primaria, ¢! proceso de crecimiento anormal o re-

cristalizacion secundaria consiste de nucleacién y crecimiento. Se observa normaimente un

Boneld d 1

P

ia son

perfodo de incubacién. La cinética de la recrist primaria y
tamente similares. Sin embargo la fuerza motriz para la recristalizacién secundaria, es la
energin de superficie de los limites de grano en la matriz primaria, que comparativamente

es mucho menor que en el caso de la recristalizacién primaria,

Los hechos experimentales conocidos sobre el crecimiento de grano normal desde 1952

(Burke y Turnbull} son:



1. El crecimiento de grano ocurre por la migracién de los limites de grano y no por la
coaleacencia de los granos proximos como en el caso de gotas de agua.

2, La migracién de los lfmites de grano es di inua o desigual, y su direccién puede

cambiar.

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

vecino debe consumirse por el otro lado.

4. La rapidez de disolucén de un grano llega a ser més répida justo en el momento en

que el grano esta por desaparecer.

6. Un lfmite de grano curvo normalmente migra hacia su centro de curvatura (esta es ln

direccién opuesta a 1a observada normalmente durante la recristalizacién).

6. Cuando los limites de grano en una fase simple 8¢ reunen a dngulos diferentes a 120°,
el grano incluido por el 4ngulo més agudo debe ser consumido, de tal forma que todos

loe éngulos se apraximen a 120°.

La fuerza motriz para el crecimiento de grano es Ia energfa de superficie (tensién su-

perficial) de los limites de grano. La magnitud de esta fuersa es muy pequeiia. El proceso

»
P

de imiento de grano i Ia disminucién de la {a de superficie disminuyendo
la superficie total de los granos. Con un recocido prolongado los limites de grano tienden

a enderezarse, los més pequeiios encogen y los més grandes crecen.

Un grano tiene una tensién superficial, r (energfa libre de superficie por unidad de &rea)
debido a que sus &tomos ticnen una energfa libre mis alta que los ftomos del interior
del grano. Como consecuencia para reducir esta energfa un policristal tiende a reducir el

érea de sus limites de grano y cuando esto sucede tiende a tomar la configuracién de la

microestructura mosatrada en Ia figura 1.3, gob dr por la condicién:

Ja_ 5 _ To (11)




En e! equilibrio termodinémico estos kngulos son iguales a 120°. En la figura 1.4a, se
muestra ana eatructura en dos dimensiones idealizada, en la que puede observarse que la
forma del grano en el equilibrio toma la forma de un polfgono de seis lados. Si suponemos
que los Mfoites de grano tienen Js misma energla, es posible tener un arreglo como el

1 tnpatahl

mostrado cn la figura 1.4a. Este arreglo de hexay g es

y no
erece, En \in caso mAs real, el arreglo de granos irregulares mostrados en la figura 1.4b es

i
table y debe p el imiento de grano normal. En Ia figura 1.4c se muestra

un eaquem& del crecimiento de grano anormal, se observa un grano anormalmente grande

respecto delos granos que lo rodean.

1.2 Deducci6n de la Ley de Crecimiento de Grano.!~?

Burke and Turnball a principios de los 50’ dedujeron una relacién parabélica para la cinética
del crecimiento de grano, Si se considera que la razén de cambijo del tamafio de grano, D,

es proporcional al cambio de energfa libre total del sisterna, esto es:

dD
o ShkAF (1.2)

donde k es una constante. AF se sahe que es proporcional a 4/r, donde r es el radio de la

curvatura y 7y es 1a energfa especifica de superficie en el limite de grano. Por lo tanto es

poaible escribir:
a0 _
T = k yol {1.3)
depués de integrar:
D)
5= Kt + k" {1.4)
y para ¢=0, k" = D3
se obtiene:
%(D’ =Dy =K'y (1.8)



(D* - D) = k"ot (19)
Si D3 es desprecinble comparada con D? (lo cual ocurre después de un tiempo prolongado
de crecimiento), obtenemos:
D’ = k'""’t (1.7)
°
D= Kt'/? {L.8)

Mediciones experimentales suguieren que la ecuacién (1.8) debe ser expresada como:*
D = Kt (1.9)

Donde D es el tamaifio de grano promedio, K y n son constantes dependientes del material
¥ t e8 el tiempo. Esta relacién requiere que D, = 0 a t = 0 lo cual no es correcto. Esta
relacién aplica mejor cuando el tamaiio de grano inicial es mucho menor a los tamafios de

grano medidos durante el crecimiento. Si este no es el caso entonces Ia relacién:
D-D,=cet" (1.10)

aplica mejor, donde D, es el tamafio de grano inicial y ¢ es una constante, en la mayorfa

de los casos n < 1.

El valor de n = % es realmente el caso lfmite en los metales puros, el cual es posible de

obtener en el caso de metales puros a temperaturas cerca del punto de fusién.”®

1.3 Teorias de Crecimiento de Grano.

El interés tecnoldgico sobre el imiento de grano se deriva de Ia bien establecida relacién

entre el tamaiio de grano y las propiedades mecAnicas,37~3? tales como Ia resistencia, la

10



ductilidad y la tenacidad. En algunas aplicaciones de los materiales o bajas temperaturas,
es importante inhibir el érecimiento de grano, esto se logra reduciendo el tiempo y la
’ temperatura de recocido o incorporando en el material solutos y/o particulas de segunda

fage.

Las pu;t(culu de segunda fasc tienen un efecto de inhibicién sobre el movimiento de las

fronteras de grano y son particularmente efectivas en el control del tamafio de grano.

Se acostumbra dividir el proceso de crecimiento de grano en dos tipos; crecimiento de
grano normal y anormal (recristalizacién secundaris). Durante loa dltimos afics, la tran-
sicién del crecimiento de grano normal & crecimiento de grano anormal ha recibido mucha

atencién,5:%%+1733,33,34 EJ proceso de crecimiento anormal se caracteriza por poseer ini-

cialmente una distribucién de t nos de grano dal, la cual llega a ser bimodal
durante una etapa del proceso y debe ser unimodal hacia el final del proceso. Microestruc-
turalmente esto se aprecia cuando un nimero limitado de granos alcanza tamafios despro-

porcionadamente mayores al p dio. Cualitati te esto es fécil de identificar en las

microestructuras, pero es muy dificil cuantificar el fenémeno.

Los causas de la transicién del crecimiento de grano normal & anormal son adn materia

de discusién. De las ibles causas del crecimiento de grano anormal se encuentra la
p

presenicia de partfculas de estabilidad lmitada (particulas solubles parcial o totalmente en
alguna etapa del proceso de fabricacién) deben causar el proceso de crecimiento de grano

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

tran: una distribucién de tamafios de grano inicial demasiado ampliz, Ja influencia

de solutos y su distribucién espacial no uniforme y la presencia de componentes de textura

(orientu:ién cristalogréfica preferente, p ida por p de defl i6n y en algunos
casos por recocido).
La respuesta al origen del to de grano 1 requiere de mayor atencién tedri
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y experimental. Desde el punto de vista teérico se ha nva.nzadt{ con el desarrollo de mejores
equipos de cémputo, los que han permitido un mayor nimero de simulaciones del proceso
de crecimiento de grano, estas simulaciones en dos y en tres dimensiones han permitido
apuntar algunos de Jos mecanismos que controlan el crecimiento de grano. La simulacién
en dos dimensiones tiene la ventaja de requerir menos tiempo de clculo y son de partfcular

interés en pelfculas delgadas. La simulacién en tres di i es mis ia que la

anterior, requiere de mayor tiempo de célculo, pero da mayor aportacién a la comprensién

de las causas del inicio det imiento de grano

En los modelos m#s simples de crecimiento de grano se desprecia la influencia de los cam-

bios de textura, los cuales acompaiian al crecimiento de grano.3® Esto ha sido sustentado

TP 1o PR Y 7

El mecanismo fundamental del crecimiento de grano es Ia migracién de los limites de grano
bajo Ia influencia de fuerzas motrices muy pequeiias, que sz activan térmicamente. Sin
embargo los mecanismos de migracién de los l{mites de grano sélo son parcialmente com-
prendidos.!® Los estudios de cinética de crecimiento de grano contienen informacién global
sobze la mcvilidud'de los lmites de grano.

Desde los 40’ se ha leado una ley de to de grano. Aidn, cuando las aproxima-

ciones de los diferentes autores han sido algo diferentes, han llegado a resultados similares.
Las ecuacibnes resultantes pueden ser escritas como: D = Kt" y D—~D, = Kt" {ecuaciones

1.8y 1.10)

Donde: D es el tamaiio de grano en un instante dado.
D, es el tamaiio de grano cusndo t =0,
K y n son constantes.

y ¢ es el tiempo,

Una consideracién bésica comin a estas derivaci es que Ja enerfa libre de Ifmite de
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grano provee la fuerza motriz para el crecimiento y que las distribuciones de tamefio de
grano y forma de grano permanecen invariantes, excepto por un factor de escale durante

el proceso de crecimiento.45:8:35:38

La cinética del crecimiento de grano normal bajo condiciones de recocido isotérmico es
expresada por la ecuacién (1.12). La constante K exhibe una dependencia de tipo Arrhe-
niug con la temperatura. Los resultados de las simulaciones por computadora sugieren
que los valores de n < 0.5 son inherentes al proceso de crecimiento de grano.?? Una
amplie gama de valores de n han sido reportados en la literatura; por ejemplo: 0.34 para
Co,Ti, independiente de la temperatura de recocido;®® 0.35 para Ti-g en el rango de 630-
830 °C y 0.40-0.44 a 930 °C;?" 0.06-0.27 para Bronce—f;*! y 0.15-0.17 para polvo de una
superaleacién base nfquel en el rango de 1170-1270 °C.?! Para hierro refinado por zonas
se ha reportado varisciones en el valor de n con la temperatura, aumenta de un valor de
0.2 2 550 °C a casi 0.5 a 850 °C.* Mientras que el valor limite de n = 0.5 es resultado de I
deduccién matemética de 1a ley de crecimiento de grano y esperado =élo bajo condiciones
especiales, los diferentes valores de n se han tratado de relacionar con algunos mecanismos
especificos de control del crecimiento de grano (lfmite de grano, difusi6n superficial, etc).?*
En condiciones normales es una combinacién de mecanismos loe que se presentan, no solo

uno.

La energfa de activacién para el crecimiento de grano, @y, debe determinarse con la razén
de crecimiento de grano Go ya sea del tamafio de grano promedio o el tamafio méximo
& diferentes temperaturas y con la construccién de una gréfica de Arrhenius, la cual estd
dada por la ecuacién:

Qo

G =G, ﬁ) (1.13)

donde G, y R son constantes y T es la temperatusa absoluta.

Recient te, nuevos imientos han sido aplicados a los estudios de la cinética del

1 36,

o de grano 3% Estos estudios han separado el proceso de crecimiento
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de grano en etapas que involucran el aglomeramiento de granos (anélogo al crecimiento
de partfculas) y difusién de granos. Adn cuando existe incertidumbre en estos tratamien-
tos tedricos y su relacién con observaciones experimentales, ellos ofrecen una descripcién

tedrica més exacta.3®

Hillert desarrollé una teorfa completa de! crecimiento de grano®. Aplicé el tratamiento
matemético de Lifshitz y Slyozov para la coalescencia de partfculns de segunda fase al
crecimiento de grano normal y obtuvo una ecuacién de razén de crecimiento que una vez
mis resulté de tipo parabdlico. Posteriormente Hillert traté el efecto de la presencia de
particulas de segunda fase sobre ¢l crecimiento de grano y obtuvo una ecuacién de razén

de crecimiento ciibica, con n = §.
La ecuacién bésica utilizada por Hillert para este céleulo ea:

-j—: = aMo ( —l—ztl—; - %) (1.12)

donde R ea el tamafio de grano promedio, a es un pardmetro adimensional, o es Ia energia
libre especifica del limite de grano y R,, es el tamafio eritico para el crecimiento. Por lo

tanto, los granos con R > R,, deben crecer y los granos con R < R., deben encoger.

Hillert mosiré que el valor de & puede determinarse para el caso de dos dimensiones em-
pleando Ia ecuacién de von Neumann y Mullins, Ia cual indica que Ia rapidez de crecimiento
se relaciona simplemente al némero promedio de lados por grano, I, por:

aR _Mo(l_)

el I (113)

Combinande las ecuaciones (1.12) y (1.13) sc obtiene el nimero de lados por grano y el
tamafio de grano, relacionandose por:
l=6+6a(£—1) (1.14)
Rﬂl‘
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El nttmero de lados promedio de los granos en la muestra debe ser:
_ 1 R R
=15 toreal 2 —1)1=6+6a( S -1) 1.15
N . a( 7, ) ( y (1.15)

Hillert obtiene para a el valor de %, cuando R =0 y n = 3, También, de acuerdo a reglas

topolégicas, el nimero promedio de ladoe por grano en un sist de dos di i es

seis. Hillert concluye que & = Re cuandol = 6.

Siguiendo el procedimiento establecido por Lifshitz y Slyozov, Hillert deduce la funcién de
distribucién tedrica para el crecimiento de grano normal, representada por:

—28

T (L.16)

(208 P4
P(u) = (2¢) PR exp
donde =2y R == R,, en dos dimensiones, = 3 y R = JR., en tres dimensiones.

Para Hillert el tamafio de grano maximo presente 8 Rmsr = 1LTR.., valor menor al
considerado por Feltham?® de Rys; = 2.5R,,. Los tamafios de grano mayores a este R4z
deben ser inestables con respecto al erecimiento de grano y deben provocar la aparicién del
crecimiento de grano anormal en la microestructura. Esta sugerencia no esta de acuerdo
con los resultados de simulaciones matemétices, los cusales indican que la presencia de
granos anormalmente grandes son insuficientes para el inicio del crecimiento de grano

anormal (recristalizacién secundaria).4®

Louat?® consideré que el movimiento necesario de los fmites en ¢l crecimiento de grano
ea necesariamente un proceso aleatorio y que la relacién lineal entre el tamafio de grano
y el niimero de lados por grano es vAlida solamente en términos estadfsticos. Es impor-
tante remarcar que en un agregado policristalino los granos representan solamente una
configuracién de caras de granos. Es entonces que las caras més que los granos son las
que tienen importancia flsica en el crecimiento de los granos. De acuerdo con esto, el

crecimiento de grano puede verse en términos del crecimiento de las caras, €l cual es un
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proceso estadistico, Para que este tratamiento sea vilido, las funciones de distribucién del
tamafio y forma de los granos (mimero de Jados por grano en dos dimensjones o el nimero

de caras por grano en tres dimensiones) deben ser i te 18 mi Esto ha sido

corroborado experimentalmente.?®

La ecuacién bésjea empleada por Louat en su andlisis es:

F:] ¥
5’ - ';—I{- (1.17)

donde f es el mimero de granos (o caras), x es 1a dimensién lineal de Ias caras de grano,
t es el tiempo y A es un factor independiente de f, z y t. La solucién requerida por la
ecuacién anterior, la cual satisface la condicién limite de que los granoa son eliminados

pero no creados, esto es, f(0) =0, es:

F(z, 1) = At™3/ 30z exp— ( 5:—‘) (1.18)

donde C es una constante para la distribucién a t = 2. De esto Louat obtiene una
ecunacién de razén de crecimiento de tipo parabélico. Louat comprobd que esta funcién de

distribuci6n puede ser aplicada a los casos de dos y tres dimensiones.*®

O. Hunderi y N. Ryum®® analizan 1a funcién de distribucién quasiestacionaria (invariante

en el tiempo) y su correspondiente velocidad de crecimiento de grano normal. Ellos con-
tinGan los andlisis iniciados por Feltham, Louat y Hillert. Determinan una expresién para
la velocidad reducida v(p) como funcién de un radio reducido p, donde p = F%T)‘ YR es
el valor de R cuando v{p) = ;‘TR.% = 0. Las expresiones determinadas eon:®

olp) = z«% tnp (Feltharm)
3k*% 1
vy =p—m 2
(h=p-— p
K

donde: k*=_-— Louat

onde R, (Louat)
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y
1 .
v(p) = 4(1 - '-‘) (Hillert)
En la figura 1.5 se muestran las curvas resultantes de estas ecuaciones,

M. P. Anderson y otros? definen el crecimiento de grano normal como el incremento
uniforme del tamaiio de grano durante el recocido de un material policristalino una vez se
ha completado Ia recristalizacién primaria. Este tipo de crecimiento de grano, lo distinguen

de otros tipoe de crecimiento mediante dos caracterfaticas:

1. Debe presentar una homogeneidad microestructural en el sentido de que el tamafio

miéximo de los granos debe ser s8lo de 2.5-3.0 mayor al tamafio de grano promedio R.

2. Presenta invariancia en el tiempo de la distribucién de tamafio de grano graficada
como funcién de un tamaiio de grano normalizado g', donde R es el radio obtenido

de mediciones en un microscopio de muestras preparadas para tal fin.

Estos autores realizan una

imulacié diante el método Monte Carlo para el caso del
crecimiento de grano en dos dimensiones, considerando las caracterfaticas topolégicas y
morfolégicas. Su modelo reproduce el resultado clésico de n = % Los resultados de las

laci realizadas indi

que los valores de n < % son valores que pueden esperarse

atn en materiales puros, puesto que no fueron consideradas en las simulaciones.

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

Quiz{ la principal variable microestructural que afecta el crecimiento de grano en mayor
grado sea Ia presencia de particulas y precipitados en la matriz. Las partfeulas y los
precipitados de todos los tipos tienden a reducir o inhibir la migracién de los lfmites de
grano. Los efectos de estas partfculas dependen en mayor grado del tipo de particula y de

sus parhmetros (fraccién precipitada y distribucién de tamafios de partfcula).
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El caso més simple fué analizado por C. Zener.? En su estudio, como en Ia mayori{s de los
casos, las particulas deben estar rodeadas por los limites de grano en movimiento y donde
las partfculas alcanzan una fraccién en volumen y un tamasio de grano critico, I migracién
de los ifmites de grano debe ser detenida. Existe también la posibilidad (considerada por

Ashby?') de que las particulas sean arrastradas por el lfmite de grano en migracién.

El efecto de partfculas de segunda fase sobre el crecimiento de grano fue analizado por
Hillert,® tomando como punto de partida el término de esfuerzo de anclaje presentado por

Zener:

_3

o= (119)

donde r es el radio para partfculas de tamafio uniforme y f es la fraccién en volumen de

las particulas (v es la energfn espectfica del iimite de grano). En base a su modelo, Hillert

1
P

simult

predice que el crecimiento anormal deberd presentarse cuando se

1o siguientes condiciones:
1. El crecimiento de grano normal sea inhibido por partfculas de segunda fase.
2. El tamaifio de grano promedio sea menor a %z, donde z = %‘}

3. Exista al menos un grano mucho méa grande que el promedio.

Gladman*! {rat6 el problema considerando los cambios asociados con el crecimiento de
grano y la liberacién de los limites de grano anclados por los precipitados. Para que la
recristalizacién secundaria ocurra, no sélo debe disminuir la energfa del sistema con el
crecimiento de grano, también es necesario que la energin liberadn sea suficiente para
producir la liberacién de los l{mites 'de grano. El crecimiento de grano anormal ocurre
cuando la coalescencia de las part{culas provoce que el tamafio de particula exceda un

valor eritico.
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L5 Precipitados en un Acero Microaleado con Nb y V.

El papel de los elementos microalentes en el mejor, to de la propiedades flsicas y

mecénicas de los aceros de alta resistencia y baja sleacién, ha sido motivo de estudio

durante las Gltimas dos decadas.37—30434% 145 elementos de mayor interés han sido el
Nb, V y el Ti, ya sea individualmente o en combinacién.’® Estos elementos precipitan en
I austenita y ferrita como carburos, nitruros ¢ carbonitruros contribuyendo al endureci-

miento por precipitacién y al refinamiento de grano.?

Si los precipitados son estables a alta temperatura, pueden contribuir en la resistencia
al crecimiento de grano de! acero durante tratamientos de recocido a temperaturas ele-
vadas, inhibiendo el movimiento de los Hmites de grano. Para que la precipitacién dé los

resultados esperados, no s6lo es necesario que la precipitacién inicial sea fins, sino que

también se requiere que los precipitados no crezcan répidamente a temperaturas elevadas,
Un crecimiento considerable de los precipitados puede ocurrir durante los tratamientos
termomecéAnicos con la consecuente pérdida de resistencia. La estabilidad a alta tempera-
tura de la dispersién de precipitados es por lo tanto de primordial importancin, Durante
fa fabricacién de los aceros HSLA se debe buscar el balance entre e] crecimiento/disolucién

de los carbonitruros y el crecimiento del grano austenitico. ¥4

La solubilidad de loa precipitados de niobio y vanadio es mucho menor en la ferrita que
en la austenita,’® por lo que la transformacién 4 —+ a debe estar acompaiiada por la
precipitacién. Ademds, la precipitaci6n en austenita durante los procesos de laminacién
controlada, se cmplea para retardar la recristalizacion, lo cual resulta en granos sustan-
cialmente elongados de austenita en los procesos de laminacién comercial. El resultado
final es una relacién elevada de drea/volumen en los grancs deformados de austenita, que

produce un tamaiio de ferrita fino al aumentar la cinética de nucleacién de la ferrita.

La solubilidad de los precipitados es bastante bien comprendida en aceros con un solo mi-
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croalente, no asf la de los precipitados en aceros con adiciones de més de un microaleante,
La solubilidad de los precipitados depende de la estabilidad termodindmica y de la cinética
de disolucién para la distribucién de tamafios de grano presente.4?43 La estabilidad ter-
modinémica de las fases precipitadas se expresan normalmente en términos del producto

de solubilidad del elemento metélico (M) y del el to intersticial (X) y su estequiometria

q

(m,n) en funcién de la temperatura absoluta de acuerdo con la relacidn:
B
log(M)™(X)" = A~ 2 (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 ser < 1, A y B son constantes y T es |a temperatura absoluta.
Los valores de A y B varian ampliamente para los carburos y nitruros. Aunque existen
discrepancias en los valores determinados por diferentes investigadores para compuestos
especificos y los valores se modifican cuando se encuentran presentes més de un elemento

microaleante y cuando la relacién de carbono y nitrégeno se modifica.t244:48

Mientras que los nitruros son méis estables que sus correspondientes carburos, todoa ellos

son p te intersolubles.®® Una seleccién de loa productos de solubilidad de los

compuestos binarios se da en la Tabla I,

Se ha encontrado que los carbonitruros de niobio y vanadio (Nb(CN} y V{CN)) son com-
pletamente intersolubles y que es tedricamente posible encontrar un espectro completo de
propiedades de un compuesto a otro. Sabre esta base, no es sorprendente que se formen
compuestos mezclados fAcilmente. Crocks et. al. fué uno de los primeros investigadores
en mostrar que los carbonitruros formados en aceros microaleados con Nb y V, contienen

a ambos microaleantes, 351

El vanadio es mucho més soluble que el niobio en Ia ferrita de los aceros tipicos de baja
aleacién y alta resistencia (HSLA).* La solubilidad del Nb en la austenita se ve afectada

tamiento, al tar el %C

por el contenido de carbono y por 1a temperatura de r
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la solubilidad disminuye apreciablemente. Mientras que las ecuaciones del producto de

solubilidad desarrolladas para compuestoa simples son de utilidad en algunos casos, muchos

aceros HSLA contienen més de una adicién de microaleante e involucran al carbono y al

nitrégeno. Las téorias clisicas de cinética de crecimiento de partfculas muestran que la

concentracién de la matriz de las especies en difusién es un factor importante en este

aspecto.*t

TABLA L

Productos de Solubilidad de los Precipitados en Aceros Microzaleados.

Definido por: log(M)™(X)" = A~ §

Precipitado A B Referencia
1 NbC 2,28 8770 43
2 NbC -0.63 2500 47
3 NbC 4.37 9200 47
4 NbC 3.7 9100 47
5 NbC 304 7200 47
6 NbC 3.30 7900 47
7 NbCo.sr . 7520 47
8 NbCq.er, K=(Nb){C)*¥ 308 TI00 47
9 Nb(C,N), K=(Nb){G+N) 1.54 5860 47
10 Nb(C,N), K=(Nb)(C+1iN) 2.26 6770 48
11 Nb(C,N), K=(Nb)(C)PM(N)e1¢ 448 ps00 47
12 Nb(C,N}, K=(Nb)(C)°H4(N)®* 400 10400 47
13 NbN 4.04 10230 47
14 NbN 3.70 10800 49
15 VC 8.72 9500 43
18 VCo.rs, K=(V){C)>™ 588 8OO0 47
17 VN 3.02 7840 43
18 VN 2.27 7070 47
19 VN 3.46 8330 50
20 VN 3.46+.12(Mn) 8330 50
En Ia tabla se puede obeervar que se p tan casos de puestos no est

Para la mayorfa de los aceros comerciales, se espera que el VC se disuelva completamente

a las temperaturas de recocido, mientras que el VN lo hard & temperaturas més altas,
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mientras que los precipitados de Nb y Ti requieren de temperaturas superiores a los 1150
°C para su disolucion.** A estas temperaturas el vanadio muestra una mayor solubilidad en
la austenita que el niobio, lo cual permite que el precipitado sea més rico en niobio que en

vanedio. Durante el calentamiento comercial, las velocidades de calentamiento y tiemp

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

La cinética de disolucién es importante, esto en relacién con la estabilidad de los pre-

cipitadoa y con la condicién inicial de anclamiento de los limites de grano que previene el

P (1

to de grano . Conforme avanza el crecimiento/disolucién de los precipi-
tados, se alcanza la condicién critica para que se presente el crecimiento de grano anormal
(recristalizacién secundaria)®® lo cual produce un crecimiento acelerado del tamafio de
grano, El resultado de esto es una estructurs de granos grandes (200-400 um), lo cual
debe prevenirse con un exceso de microaleante en el caso del Nb o mediante la adicién

de Ti en presencia de nitrégreno durante el proceso de fabricacién, de tal manera que

un nimero suflci de precipitados per insolubles para poder evitar alcanzar
Ia condicién critica de crecimiento de grano anormal, Entonces debe ser posible retener

tamaiios de grano entre 30 y 40 pm después del recalentamiento.

Para probar los modelos existentes de anclaje de los limites de grano por particulas de
segunda fase, sc requiere que las caracterfsticas geométricas de las partfcula dispersas sean
bien conocidas. Sin embarge, mucho del trabajo ha sido realizado en aceros que contienen
carburos y/o nitruros los cuales crecen y/o disuelven, lo cual hace que la determinacién

confiable del tamafio de partfcula sea un problema.!®

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

crecimiento de grano del acero durante los tratamientos de austenizacién, mientras los pre-
cipitados formados durante la 1iltima etapa también pueden impartir resistencia mecénica
por endurecitniento por precipitacién, Bésicamente, las adiciones de niobio retardan la

recristalizacién, causando una estructura substancialmente alargada en las dltimas etapas
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del Jaminado comercial. Se sugiere que el mecanismo de retardo de la recristalizacién
resulta del anclaje de los limitea de grano y subgrano por los carbonitruros precipitados y

por los 4tomos en solucién aélida en la austenita.’

La mayoria de los autores coincide en que el efecto tan dramético en In recristalizacién
se debe a la precipitacién inducida por la deformacién.® Hansen et. al.*® suguieren que
existe una saturacién critica de los elementos microaleantes (Nb, V, Ti o Al) para que se

inhiba la cinética de recristalizacién.

Loa efectos de los el tos microaleantes no es aditivo, como lo han demostrado var-

ioa trabajos experimentales. 347 Estudios realizados con STEM (Scanning transmition

electron microscopy) ¥ microandlisis de rayos x han mostrado que las particules que pre-
cipitan en aceros aleados con Nb y V contienen a ambos elementos,®* 435! Crooks et.
a1 y White et. al.5? mostraron que las adiciones de V a aceros con Nb inctementaba la
rasén de endurecimiento durante pruebas de compresién en caliente, esto suguiere que el

V contribuye también a inhibir la recristalizacién de la austenita.

La composicién quimics de los precipitados depende de la cantidad, tipo y nimero de

a as{ como de Ia historia térmica del acero. En aleaciones donde

dos 0 mAs compuestos son mutuamente solubles, el precipitado resultante debe tener con

certeza una composicién intermedia a la de estos compuestos. De hecho, la formatién de

ible considerando sol te efect

carburoe y/o nitruros puros no es p entrépicos,4”

Si el acero contiene més de un elemento microaleante (Nb/V), debe precipitar un carboni-
truro complejo de la forma (Mi,Mj}(C,N), por lo que la interaccién entre estos elementos
seguramente debe influir sobre e! crecimiento de grano y el endurecimiento por precip-
itacién de la aleacién. Estos carbonitruros complejos han sido encontrados en varios aceros

HSLA que conticnen mds de un elemento microaleante.
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F . .

Las experimentales de la posicién de los carbonitruros complejos

{relacién C/N en los precipitados) son generalmente escasas debido a las dificultades ex-

1

perimentales inherentes. Sin o8¢ han d |lado modelos téoricos para describir
estos sistemns.® Como resultado de esto, se han desarrollado y ampliado en los ultimos

aiioe modelos termodiniémicos para sistemas lejos. Los Itados permiten realizar

» sz ¢,

qufmica de los precipitados y de la austenita resultante como

predicciones de comp

funcién de la composicién quimica del acero y de 1a temperatura de recocido.

E! modeleo termodinémico bha sido realizado para sistemnas con dos o més elementos

microaleantes.*> Estos modelos estan limitados por la calidad de los datos alimentados

al modelo, datos que han sido evaluados por diferentes autores.

1.6 Tamaiio de grano austenftico.

En Ia evaluacién del tamafio de grano austenftico en aceroa de medio y bajo carbono el
principal problema a enfrentar es revelar los l{mites de grano de una fase que ya no se
encuentra presente a temperatura ambiente. Para lograr esta meta se han utilizado varias

Py + d : Py

en: ypfa de platina caliente, tratamientos iac

y oxidacién
superficial, estas han sido reportadas con diversos grados de éxito. Una revisién de Ia
literatura realizada por Najma Shams,®® mostré que durante los 1iltimos 40 afios se han
utilizado una gran variedad de reactivos para revelar los I(mites de grano austenitico en
aceroe de bajo a medio carbono. Loa reactivos basados en el Acido pierico han mostrado
ser el mejor medio para delinear los l{mites de grano austenftico en aceros templados y

revenidoe.1148:81-85 E| &yito de este método depende principalmente del ataque prefer-

¥ P

encial del reactivo sobre los limites de grano, donde los elementos intersticiales y algunos
elementos de aleacién segregan durante los procesos de austenizacién y/o revenido. Donde
1as condiciones de segregacién de estos elementos no son favorables se presentan problemas

para lograr resolver los l{mites de grano.
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CAPITULO I
PROCEDIMIENTQ EXPERIMENTAL

2.1 El Acero Microaleado.
2.1.1 Fabricacién.

El acero estudiado fue fabricado en las instalaciones de la Siderurgica del Balsas (Sicartsa
fase II). En el proceso de fabricacién se emple$ arrabio y menos del 20% de chatarra en
un convertidor bisico al oxfgeno, seguido por el ajuste de la composiciébn quimica en un
horno-olla mientras se agitaba con una lanza de nitrégeno y/o argén. El andlisis quimico
se practicé una ver terminado el ajuste de l1a aleacidn. La solidificacién del acero fué
realizada por colada continua de palanquilla de 126 mm de seccién y enfriamiento en aire
hasta temperatura ambiente. Posteriormente fueron recalentadas a 1150 °C para laminar
a barra de 10 mm de difémetro. La temperatura de salida de las barras fue superior a los
1000 °C (ver figura 2.1).

2.1.2 Corte y Caracterizacién.

De las barras obtenidas se cortaron tras para yos de tensién realizados en una mé-
quina de tensién Instron 1125 conectada con una microcomputadora HP216 para procesar
las curvas de tensién-deformacién. Las pruebas mecdnicas se realizaron por duplicado a
diferentes velocidades de avance del cabezal. Ademés, se cortaron las muestras requeridas
para los estudios de microscopfa 6ptica, microscopfa electrénica de barrido y microscopfa

electrénica de transmisién y para los tratamientos térmicos de recocido. La observaciones

fueron realizadas en un microscopio 6ptico Olympus PMG3, en un microscopio electrénico
de barrido (SEM) Jeol JSM-T200 auxiliado con un equipo de anflisis de energfa dispersiva
de rayos x (EDAX) y en un microscopio electrénico de transmisién (TEM) Jeol CX de
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100 y 200 kV. E] analizador EDAX no es capaz de detectar elementos ligeros tales como

el carbono y el nitrégeno.

Las muestras para microscopia éptica y electrénica de barrido fueron preparadas median-
te desbaste en lijas de nimeroa 80 & 600 y posteriormente pulidas con alimina de 1 y
0.3 pm. El ataque quimico se realizé con una solucién de 2% HNO; en aleohol etilico
(solucibn conocida como nital). Se cortaron muestras de 3 mm de diémetro y 50-80 pm
de espesor para las observaciones en el microscopio electrénico de transmisién (TEM),
1as cuales fueron atacadas en una méquina de electropulido de doble chorro Tenupol 2,
empleando como electrélito una solucién de 10% de 4cido perclérico en aleohol etflico a

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

2.2 Estudio del Crecimiento de Grano.
2.2.1 Tratamiento Térmico.

Log tratamientos térmicos del material de llegada se realizaron en muestras cilindricas
de 9x0 mm. cortadas en la direccién de laminacién. Las t

turas de tratamiento

P

térmico fueron 900, 1000 y 1100 °C a tiempos de 0.12, 0.18, 0.3, 0.8, 1.8, 3.8, 7.2 y 28.8 ks.

Las muestras fueron templadas en agua agitads para det el de imjento de

P

grano y observar los limites de grano austeniti Una ves templadas, las muestras fueron

revenidas a 450 °C durante 30 min. El perfodo de revenido es necesario para obtener una

matrix de martensita revenids y bainita, ademés de lograr la ién en los l{mit

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

figura 2,2.

2.2.2 Preparacién y Ataque de las Muestras,

Después del tratamiento térmico, las muestras se cortaron por el centro y se prepararon

para su observacién met éfica mediante desbaste con lijas desde el mimero 80 al 600,
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posteriormente fueron pulidas con alimina de 1 y 0.3 gm. Una ves pulidas, las muestras

fueron atacadas para revelar las fronteras de grano.

El ataque de las muestras templadas es un paso muy importante en el desarrollo experi-
mental. Un ataque adecuado permite la observacién éptima de las fronteras de grano en
1a matriz martensitica obtenida durante el temple. Esto permite evaluar las distribuciones

de tamafio de grano a cada una de las temperaturas y distintos tiempos de tratamiento,

Varios ataques han sido reportados en la literatura para lograr este objetivo.5? Se probaron

diversos ataques hasta lograr uno que cumpliera con las condiciones requeridas:

i) Revelar de manera uniforme y clara los lfmites de grano en un Area suficiente para

realizar el conteo y medicién.,

11) Lograr reproducibilided en todas las muestras.

Para revelar las fronteras de grano se probaron varics ataques, de los cuales la solucién
acuosa saturada en dcido plerico dio los resultados buscados. Este reactivo es el més

en Ia téenica de ataque,1146,81-65

reportado en la literatura con al

2.2.3 Evaluacion de las Distribucioncs de Tamafio de Grano Austenftico.

El método empleado para medir el tamaiio de grano y evaluar las distrit de tamafio

de grano fue el de intercepcién sobre papel fotogréfico empleando un comparador 6ptico
de 10x. En total se trabajaron 23 muestras, de 1as cuéles, algunas requirieron de varias
secuencias de pulido y ataque. En cada muestra se realizaron un promedio de quinientas
mediciones para evaluar las distribuciones de tamafio de grano, esto nos permite tener un
rango de error en las mediciones menor a 5%.1% Los datos obtenidos de las mediciones de

tamafioa de grano fueron p dos en una mi putadora HP216,
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CAPITUI.;O m
RESULTADOS
3.1 Caracterizacién General del Acero Microaleado.
3.1.1 Anélisis Quimico.
El reaultado del andlisis quimico se reporta en la tabla II.

TABLATI

HC  %Mn %Si HP %S %Nb %V  ®N HNi %Mo %Cr %Sb %Al

03 136 032 0038 0011 003 015 00053 0012 0042 0013 0.008 0.004

De acuerdo con el andlisis quimico Ia soldabilidad del acero estudiado se ubica en la zona

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

de soldadura jere de lentamiento para ¢

q P

el riesgo de formar fascs frégiles

o microgrietas. El carbono equivalente e calculé de acuerdo a la relacién:®¢

Mn (cr+1»5fo+V)+(m+cu)

CE=C+ =4 13

Conviene explorar la posibilidad de reducir el contenido de carbono en el acero para acer-
carse lo més posible a la zona C de Ia figura 3.1, donde Ia soldabilidad es 6ptima.®5—57

La reduecién de Ia resistencia del acero asociada con la reduccién del carbono puede com-

pensarse favoreciendo Ias condici pare optimisar el papel del vanadio en el acero, en
P

especial controlando Ia temperatura de salida de lag barras de refuerso del tren de Jami-
nacién a un valor no mayor a los 950 °C para inhibir Ia recristalizacién y el crecimiento

de grano.
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3.1.2 Microestructura.
3.1.2.1 Microscopfa Optica y Electrénica de Barrido.

La microestructura del acero es fina y estd ialmente limpia de inclusi , como se

aprecia en In figura 3.2, De manera muy aislada pudieron detectarse sulfuros de manganeso
como se muestra en la figura 3.3. El tamaiio de grano promedio es de 15 pm y las colonias
de perlita son més grandes que los granos de ferrita. Los granos de ferrita enmarcan a
{as colonias de perlita que aparentemente predomina en la microestructura, como puede

€ aloctrbnd

verse en lIa figura 3.4. En el estudio de la mi P de barrido spoysda con

anélisis EDAX en una toma global de la microestructura indica la presencia de Fe, Mn, §i
y V segiin ¢l diagrama EDAX de la figura 3,5. Las particulas detectables en este aparato
son del tamafio superior a 1 pm. En este caso se detectaron algunoa sulfuros de manganeso
que aparecen en la figura 3.8 y que tienen el diagrama EDAX de 1a figura 3.7 y part{culas
de alimina que se indican también en la figura 3.8 con el dingrama EDAX de la figura
38.

3.1.2.2 Mi pla Electrénica de Transmisié

En el mi pio electrénico de tr isién se realizé la caracterizacién de las particulas

de tamaiio inferior a 1uym. La perlita del acero es muy fina como se aprecia en 1a figura 3.9.
El grosor promedio de cada banda de cementita es de 8 nm. Se identificaron partfculas
facetadas con tamaiios entre 20 y 90 nm (figura 3.10). El diagrama EDAX correspondiente
a estas partfculas indica la presencia de los elementos Nb y V, ademés de hierro como se

aprecia en la figura 3.11. La intensided del pico de niobio es sproximadamente b veces

perior al del dio, y al, particulasnolo p tan. El espectro fué tomado junto

con una zona de la matriz, lo cual resulta en el pico elevado de Fe.

En el interior de Ia ferrita se encontré abundante precipitacién fina, con tamafios menores

a los precipitados mencionados anteriormente. El par de fotomicrografias 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
aprecian los precipitados. El campo obscuro fué tomado empleando un punto del patrén

de difraccién correspondiente a los precipitadon.

En la figura 3.13 se muestra el patrén de difraccién del grano de ferrita de la figura 3.12,
en donde los puntos del patrén de difraccién més gruesos son los que corresponden a la
matriz ferrftica y los més chicos a los precipitados. Se determiné una red cristalina cibica
y una distancia interplanar digs = 0.2076nm. En Ia figura 3.14 se muestra un detalle
de la precipitacién fina en un grano de ferrita. Otro grano de ferrita que se ilustra en
Ia figura 3.15, tiene una orientacién diferente & la de la figura 3.12 y muestra el patrén
de difraccién de Ja figura 3.18, determindndose una red cristalina cibica y una distancia

interplanar djsq = 0.148nm.

El andlisis de la inf ién cristalogrdfica existente permite aseverar que loe patrones

de difraccién de las figuras 3.13 y 3.16 corresponden al mismo tipo de precipitado con
una red cristalina cibica pero en dos orientaciones distintas, La distanciss interplanares
determinadas anteriormente dan como resultado un valor promedio del parémetro de red
¢ = 0.415Tnm. Los compuestos de configuracién cibica identificados con par&metros de
red promedio de a = 0.4157nm no incluyen nitruros, carburos o carbonitruros de niobio.
El carburo de vanadio con una red ciibica y pardmetro de red de ¢ = 0.416nm,*® es el
dnico compuesto reportado en la literatura congruente con eate valor de parémetro de red.

La precipitacién fina en el acero es entonces atribuible a los carburos de vanadio.

Se encontrd que la precipitacién fina tiene una red cristalina cibica con una orientacién
definida con respecto a Ia matris ferritica, la red cristalina ciibica del precipitado se alinea

de manera que Ia direccién (I 1 1) es paraiela a Ia direccién: (1 10) de la matriz ferritica.®




3.1.2.3 Propiedades Mecénicas,

El limite eléatico del material de llegada tiene un valor promedio de 88 kgf/mm? y el valor
P dio de la resistencia a la tensién de 92 kgf/mm?, considerando el amplio intervalo
de valores de la velocidad de cabezal de la mAquina de tensién (0.5 a 20 mm/min). El
valor obtenido del Ifmite elfstico es conservadoramente superior a la especificacién de

60 kgf/mm? que se propone plir. La resistencia a Is tensién que se ha propuesto
en normas nacionales pars barras de refuerzo de grado 80 kgf/mm? (B204)%°, es de 70
kgf/mm’. En este caso se determiné una resistencia a la tensién promedio de 91 kgf/mm?,
que es considerablemente superior. El alargamiento hasta la fractura supera el 12% y es
bastante razonable para cubrir el 8% que se impone como mfnimo en el tipo de normas
meneionadas anteriormente, este valor también es funcién de 1a velocidad de eabezal de la

méquina de tensién.

La figura 3.17 muestra las curvas de esfuergo-deft ién obtenid leando velocidades

de caberal de 0.5, 5 y 20 mm/min. Las tres curvas son muy similares confirmando Ia
estabilidad de las propiedades énices ante diferent locidades de deformacién. El

Itmite eléstico estd claramente definido en las tres curvas, En el <aso donde se empled Ia

velocidad de deformacién de 5 mmn/min, ze aprecia una reducida planicie de cedencia. Estos

dos iiltimoa sapectoa fi Ia aceptacién de este tipo de aceros por los constructores

sobre otras barras de refuerzo del mismo grado que no p tan un limite eléstico definido.

3.2 Estudio de] Crecimiento de Grano,

3.2.1 Microscopla de Barrido.

En general! la eatructura sigue viéndose bastante limpia como lo muestra Ia figura 3.19.
En eata figura se aprecian granos de forma heterogénea y en la figura 3.19b se aprecian

bandas de granos més finos. Eatas bandas se asocian con la textura de deformacién del
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material, %3 En la figura 3.20 se muestra la presencia de sulfuros de manganeso y que

4. 4

. nor

4

interaceisn con los limites de grano, es de hacerse notar que

. los sulfuros de 1080 son atacad te por el tivo de at

que ¥ la mayoris
sé6lo dejan el hueco donde alguna vez se encontraban,

3.2.2 Microscopia de Transmisitn,

El andlisia por microscopia de erl.ns;nisién aélo lap in de precipitacién fina en

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

Empleando el modelo termodinémico de J. G. Speer et.al.43 se caleulé la composicién

fmica y Ia t ture de disolucién de loa precipiados formados en el equilibrio a
1000 °C. La posicié {mica de los precipitados debe ser Nbo.oe V.04C.oesNo.ar ¥
Ia temperat de disolucién 1156 °C. Adicionalmente, se sabe que en los carbonitruros

presentes en el acero debe aumentar el contenido de Nb en los carbonitruros conforme se

aumenta la temperatura de recocido.

3.2.8 Microscopia Optica.

Se aron dife {as en Ia respuesta al ataque de los l{mites de grano sustenftico como
funcién de la temperatura de tratamiento, |a definicién de los limites de grano fué més

dificil conforme aumentaba la temperatura de tratamiento. Como Ia respuesta al ataque
de los Ifmites de grano austeniticos es funcién de la segregacion en los limites de grano. 67
Algunas muestras fueron revenidas por més tiempo para fomentar la segregacién y lograr
una mejor definicién de los limites de grano austenftico. En algunos casos también fué
necesario realisar variaa secuencias de pulide y atsque para lograr resolver los limites de
grano,

Uz ejemplo de las diferentes microestructuras logradas con distintos reactivos se muestra
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en la figura 3.18. Una vez lograde In técnica de ataque, todas las muestras ya pulidas
fueron atacadas para poder evaluar las distribuciones de tamaiio de grano.

3.2.4 Distribuciones de Tamaiio de Grano.

Para comparar las distribuciones de tamafio de grano y para la presentacién de los resul-

tados es deseable conocer la funcién matemética de la distribucién de t fios de grano.
Las distribuciones empleadas para describir distribuciones de tamaiio de grano son la

de Raleigh y la log l. Laa diferencias entre ambas son minimas y se ha preferido

en general emplear la distribucién lognormal para describir distribuciones de tamafio de

grano.21:9988~70 L5 distribucién lognormal se representa por:

a(r) = mczp ( —(mg—'—z:—:ﬂ) (3.1)
Donde:
a=logo, = (Eltog r —log ray)? ;,"” fav)") (32)
Y
fay = media geométrica = }:_(lx:g_r) (3.3)

La distribucién lognormal acumulada se define por:

o0

Ir) = / n(r)dr (3.4)

r

donde n(r)dr es el nimero de granoa por unidad de volumen con tamaiios entre r y r-dr.

3

La microestructura y la distrib

inicial lada de los tamaiios de grano austeniti
junto con su ajuste lognormal se muestran en la figura 3.22. Mientras que las microestruc-

brmtmrn’

turas resultantes de los

térmicos se tran en las figuras 3.23, 3.24 y 3.25

para 900, 1000 y 1100 °C respectivamente. Las distribuciones de tamafios de grano se
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presentan de esta forma normalizada para poder comparar entre los diversoa tiempos de
tratamiento a una temperatura dade. Se observa que no existe variacién apreciable entre
las diferentes distribuciones de tamaiio de grano para cada tersperatura de tratamiento,
ni es posible observar algin indicio de una doble moda en les diversas curves. Esto in-
dicarfa que no se presenta el crecimiento de grano anormal. Sin embargo, es evidente en

las fotomicrograflas que el proceso de crecimiento de grano anormal si se presenta.

3.2.5 Crecimiento de Grano Austenftico.

En algunas de las microestructuras mostradas en las figuras 3.23, 3.24 y 3.25 se puede
observar un crecimiento de grano anormal o recristalizacién secundaria bien definida, el
cual se ejemplifica mejor en la figura 3.26. Aquf debe notarse que el juicio de crecimiento
de grano anormal es relativamente fAcil sobre las imdgenes mostradas, pero en las distri-
buciones de tamaiio de grano no es evidente. En la figura 3.27 se esquematizz el tipo de
crecimiento de grano evaluado de las fotografias. En las tres temperaturas se observa un

perfodo de crecimiento de grano anormal, la duracién del mismo es diferente para cada

£,

temperatura. Este se desplaza a ti aumenta la temperatura. A

L3

menores cc
los 900 °C el intervalo de crecimiento de g.nno anormal se ubica en el méximo del tiempo
estudiado (480 min.). Mientras que a los 1100 °C el intervalo de crecimiento de grano
anormal sc aprecia en los primerce minutos, A la temperatura de 1000 °C, al inicio se
presenta el crecimiento de grano normal. Después de los primeros 5 minutos se presenta

1a transicién a crecimiento de grano anormal.

En la figura 3.28 se muestran las gréfices de % de anormalidad calculadas en base a los
criterios de Dpsx = 2D (Hillert®) y Dpgy = 3D (Srolovitz y otros*®) como tamaiio méximo
que puede estar presente durante el crecimiento de grano norma! para cade autor. Este

porciento de snormalidad estd dado por la relatién:

%anormalidad = Lanormat | 100
Llnl
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donde Lanormat €8 12 suma de los radios de los granos con tamaiios superiores & Dpnss.

A la temperatura de 1100 °C se encuentra que el porciento de anormalidad es més bajo
que a las temperaturas de 1000 y 900 °C. De acuerdo con los resultados experimentales, el
porciento de granos con r > 2R no se ajusta con las observaciones hechas en la fotografias.

Mientras que el porciento de granca con B > 3R se ajusta major a las observaciones.

En e gréfica mostrada en la figura 3.20 se muestro el ajuste de los datos de tamaiio de
grano a las ecuaciones 1.11 y 1.12, donde se aprecia que cuando el tamafio de grano es
muy grande comparado con el inicial (tal es el caso del experimento a 1100 °C), es posible
despreciar este iiltimo. El valor de n sin embargo cambia notoriamente, como se muestra

en la tabla [11.

TABLA I

Resultados del ajuste de Ios datos de tamafio de grano a T=cte.

Modelo D=D,+ki"
Temperatura D, k n r
900 °C 6.15 | 0.7284 | 0.407 | 0986

1000 °C 6.15 | 74477 | 0.330 | 092
1100 °C 6.15 | 39375 | 0.174 | 081

Mientras que en el caso limite el valor de n — ;—, sc esperaba que el velor de n aumentara
con la temperatura. Sin embargo los resultados experimentales indican uns disminucién
de n con el incremento de |a 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 °C a casi 0.5 a 850 °C.

La evolucién del tamaifio de grano a tiempo constante se muestra en Ia figura 3.30. La
inhibicién del crecimiento de grano es mayor a 900 °C que a 1100 °C. En las figuras

3.31-3,33 se comparan los resultados experimentales de crecimiento de grano isotérmico
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encontrados en la literatura para el crecimiento de grano de un acero al carbono y un
acero microaleado con V-Ti.!*!® En donde se puede apreciar que el efecto de inhibicién
del tamadio de grano es mayor en el acero microaleado con V-Ti, el acero estudiado queds

ubicado en segundo lugar y en dltimo se encuentra el acero al carbono,

3.2.8 Velocidades de crecimiento de grano austen{tico,

Las velocidades de crecimiento de los granos en funcién del tamnafio de grano se calcu-
laron utilizando la evolucién de las distribuciones de tamafio de grano parn las diferentes

temperaturas y tiempos,%6:7%

E! método empleado se ilustra en las figura 3.34. Una distribucién de tamaiios de grano
evoluciona del tiempo t=t; (figura 3.34a) a t=t; (figura 3.34b). El &rea bajo la curva
de la figura 3.34a puede ser dividida en varios grupos de tamadios de grano, cinco en el
ejemplo. Estos grupos evolucionan a los mostrados en la figura 3.34b. Loa limites de cada
Area de 1a figura 3.34b pueden ser calculados de derecha n izquierda de tal forma que el
&ten de cadn grupo eea la mitma que tiene en la figura 3.34n. El desplazamiento de un

2ol

Yimite de un grupo es con el to del t fio de grano promedio. El célculo

ee simplifica al utilizar las distribuciones de tamafio de grano acumuladas, definidas por

la ecuacién (3.4) y debe cumplir:

I(r):f a(r,ty)dz = / n{r,ta)dr (3.5)
ri{ts) rilta)

El desplazamiento correspondiente a 106 I{mites de un grupo es un segmento horizontal

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

Para encontrar la razén de crecimiento de un par de distribuei det fio se reali
las siguientes aproximaci
t= El%'ﬂ (3.6)
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rly) = i)t rslta) (37)

o) = n‘(tiz = :‘5(11) (3.8)

Loa resultados de los cdlculos de velocidad a partir de las distribuciones de tamafio de
grano s normalizaron para poder comparar con los modeloe de Hillert y Louat para el
erecimiento de grano normal.'® Se caleuls la velocidad reducida v(p) y el radio reducido
p, donde p = R_'R(IT y R* es el valor de R cuando v(p) = ;—_%% = 0. Los resultados se

muestran en las figuras 3.35-3.37.

La ién con los modelos indica que ¢l crecimiento a 900 °C el crecimiento es normal

P

durante casi todo ¢l tiempo. A los 480 minutos la velocidad es mucho mayor que en los
demés tiempos, esto se aprecia en la curva con mayor pendiente en la figura 3.35. Esta

Gltima observacidn coincide perfectamente con las fotografias,

A la temperatura de 1000 °C el comportamiento se dispersa mfs del rango de normalidad
marcado por los modelos. A la temperatura de 1100 °C, el crecimiento vuelve a agruparse

alrededor del rango de normalidad aunque todavia se encuentran algo dispersos,

El céleulo de la velocidad de imiento del tamafic de grano a partir de los valores
promedio utilizando 1as ecuaciones (3.7)-(3.8) se muestran en figura 3.38, estos valores
corresponden a la velocidad media en el intervalo de tiempo considerado. A 900 °C la
disminuci6n de la velocidad es més o menos gradual sin cambios de pendiente, A 1000 °C
e presenta un cambio en la velocidad de crecimiento y corresponde al inicio del crecimiento
de grano anormal. A 1100 °G el cambio de velocided es gradual aunque presenta un cambio
de pendiente que puede ser asociado con el crecimiento de granc anormal avn cuando no

es tan marcado como a los 1000 °C.
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En la figura 3.30 se muestra evidencia del anclamiento de los limites de grano por los
precipitados de Nb y V. Las fotomicrograffas muestran precipitados sobre la fronters de
grano en las muestras tratadas a 1100 °C durante 3 y 5 minutos respectivamente. En la
figura 3.39a se observa un ejemplo claro del anclamiento del limite de grano, se observa
el curvamiento del {mite de grano mostrado por la flechs. En Ia figura 3.30b, la flecha
infetior muestra un precipitado que o curva el limite de grano y la flechia superior muestra

un precipitado que si curva el lfmite de grano.
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CAPITULO IV

DISCUSION

En el acero de llegads se identificaron dos tipos de precipitados. Loe primeros fueron iden-
tificados como precipitados ricoa en niobio con la presencia de vanndio. Estoe precipitados
han sido designados en la literatura con el término general de carbonitruroe de niobio-

vanadio o bien (Nb,V)}{C,N}.47%5! E{ mayor contenida de niobio es asociado con una

temperatura de formacién superior a loa 1000 °C,* condici de temperatura previas a
Ia salida del tren de laminacién, Esta obeervacién también es apoyada con los resultados
del modelo termodinimico de J. G. Speer®? apliacado a nuestro acero. La composicién

predicha para los precipitados es Nbg.gs V.04C 083 No.17 y una temperatura de disolucié

de 1158 °C. Esta composicién se espera en condiciones de equilibrio, pero los tiempos de
recocido previo a Ja laminaci6én son suficientes para alcanzar el equilibrio. Los segundos
fueron identificados como carburos de vanadio. De acuerdo & 12 composicién quimicn del
acero es posible formar una gran cantidad de este tipo de precipitados por rechaso de
soluto (Nb y V) durante el enfriamiento posterior a Ia salida de laminacién y durante Ia
transformacién de 4 — a, donde se presenta una disminucién abrupta de la solubilided
del nicbio y vanadio en 12 matriz.*® Estos precipitados son coherentes con la matrix y
muestran una orientacién definida de su red cristalogréfica respecto de 1a matrix ferritica,
Ia direccién (1 1 1) es paralela a Ia direccién (1 1 0) de la matriz ferritica,®® ver figuras

313y S.16.

De la comparacién de Joa resultados experimentales con Jos de otros autores realizados en

aceros microaleados y sin microalear,'*® es posible decir que los elementos microaleantes

si estan actuando como inhibid del imiento de grano, ver figuras 3.31-3.33.

Uno de los puntos importantes en el estudio es lograr resolver adecuadamente los l{mites

de grano austenitico para lo cual se empled una solucién acuosa saturada en 4cido pierico,
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encontrindose dificultad para lograr esta meta538%¢7 E| xito de este reactivo no es
directo, pues muestra dificultades en lograr su objetivo. Es posible superar esta dificultad
aumentando el tiempo de revenido de las muestras templadas y realizando varias secuencias

de pulido-ataque.

Se encontrd que el valor de n disminuye con la temperatura, los valores se muestran en la
tabla IIL El valor lmite de n = 0.5 se espera sélo bajo condiciones eapeciales.!~2 Dado

que las temperaturas de tratamiento se encuentran en el rango donde se presentan loa

fené s de imiento/disolucién de los precipitados, se asocia el cambio en el valor de
n con un cambio del me¢anismo o combinacidn de mecanismos que controlan el crecimiento
de grano. Esta asociacién de loa valores de n con los mecanismos de control del crecimiento

de grano esta reportada en un trabajo de Atkinson.?*

Las grificas resultantes de la normalisacién de las distribuciones de tamaifio de grano
no permiten decidir en que momento se inicia la etapa de erecimiento de grano anormal
observado en algunas de las fotomicrograffas, ver figuras 3.22-3.25. Apsrentemente el
proceso muestra un estado cuasiestacionario indicado por la similitud de todas las gréficas
de las distribuciones normalizadas, No es evidente la presencia de granos anormalmente
grandes en las dinlhibuciones ni en los tamaiice de grano promedios, resultando en un

método inapropindo para mostrar el inicio y/o presencia del crecimiento de grano anormal.

Existe un desacuerdo en el valor méximo del tamaiio de grano como funcién del tamafio de
grano promedio permitido durante el crecimiento de grano normal entre los diferentes au-
tores. Los valores mAs encontrados oscilan entre 1.7 y 3 para Dy5..5%1%73%5 S presenta

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

de lidad iderando el valor méximo del tamaiio de grano permitido durante el
crecimiento de grano normal. Los valores menores a dos son muy eatrictos en la conside-
racién de crecimiento de grano normal, por lo que se consideran dos limites més o menos

aceptados que son 2 y 3 veces el tamaiio de grano promedio. El valor de tres es considerado
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bastante grande pero, simulaci temA&ticas del imleato de granc normal demues-
tran que estos valores si pueden presentarse.’” Al evaluar este porciento de anormalidad se
enconttd que el valor de Dpar = 3D coincide mejor con 1as observaciones realizadas sobre
las fotografias, ver figura 3.28. Este método nos muestra como cambia la normalidad del

crecimiento de grano durante el tiempo de prueba.

Se determinaron los perfodos de crecimiento de grano anmormal en cada temperatura de
tratamiento, ver figura 3.27. El inicio del crecimiento de grano anormal se desplaza hacia
tiempos menores conforme aumenta la temperatura y también disminuye el tiempo de

duracién del mismo., Es posible asociar el inicio y fin del perfodo de crecimiento de grano

! con los fené de crecimiento/disolucién de los precipitados. A 900 °C el
inicio del crecimiento de grano anormal se presenta a tiempos superiores a los 120 min,
Durante los primeros 180 min. los precipitados deben inhibir el crecimiento de grano y
mantener estable la matriz impidiendo se presente el crecimicnto de grano anormal. A
tiempos prolongados de permanencia (480 min.} es posible esperar un erecimiento de los
precipitados y perder por lo tanto la capacidad de anclamiento de los lfmites de grano.

A la temperatura de 1000 °C se observa que el inicio del crecimiento de grano se encuentra
a menor tiempo que s 900 °C. Es de esperarse que a esta temperatura los precipitados de
vanadio se disuelvan casi completamente y més répido que a 900 °C, y loa precipitados ricos
en niobio crezean y se alcance més rapido la condicién de crecimiento de grano anormal.
A los 1100 °C se espera que los precipitados se disuelvan casi en su totalidad excepto
los de niobio mds estables, 108 cunles deben crecer muy rdpido para lograr pasar la etapa
de crecimiento de grano anormal en un perfodo muy corto y se alcance nuevamente la

etapa de crecimiento de grano normal. A esta temperatura se espera menor cantidad de

precipitados y deben t en solucién sélida Ia mayor parte de los elementos de
aleacién, La evidencia fotogréfl trada en la figura 3.39 es una mueatra de que los
precipitados a los tres tos estan anclando los limftes de grano y a los cinco minutos
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se pierde este anclamiento.

Al evaluar los cambios de velocidad del crecimiento de grano promedio en base a los
resultadoe experimentales nos dan otra idea del momento en que se presenta el cambio
de tipo de crecimiento de grano. Eate se asocia directamente con [a estabilidad de los
precipitados. Es de esperarse que en la primera etapa del crecimiento de grano Ia velocidad
disminuya gradualmente, pero cuando se presenta el crecimiento de grano anormal debe
verse un aumento en la velocidad de crecimiento de grano. Esto se aprecia perfectamente
en ]a fig 3.38b, donde se observa un cambio de pendiente bien definido y que coincide muy

bien con el punto correspondiente en la grifica 3.27.

De la comparacién de los resultados gxperimentnles con los modelos de crecimiento de
grano normal (ver figuras 3.35-3.37) se aprecia que estos no son capaces de indicarnos con
una seguridad absoluta el momento de transicién del tipo de crecimiento de grano, pero si
muestran bastante bien las desviaciones del crecimiento de grano normal, Estos modelos
nos indican una franja de normalidad, pero debe existir una sona de transicién, es decir
una zona donde se presenten ambos tipos de crecimiento pero preferentemente sélo uno de
ellos, ya sea normal o anormal, Estas zonas de crecimiento de crecimiento de grano han
sido discutidas por P. R. Rica.!* El tipo de grano predicho por el mapa de mecanismo de
crecimiento de grano de eate autor difiere en algunos puntoe pero en otros coincide bastante

bien con nuestros resultados experimentales, 1a comparacién se muestra en la tabla IV.



TABLA IV

Compatacién de tipo de crecimiento: tedrico, T y experimental, E,

T, °C = 900 1000 1100
t,min § T B T E T E
2 13 N NA A

3 N N N A

5 N N N-A N N N

10 N-A N AN N N N

30 N-A N AN 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=Crecimiento normal,

A=Crecimiento anormal.

La mejor coincidencia de los resuitados experimentales con el comportamiento predicho
por el modelo se presenta a las texaperaturas de 900 y 1100 °C., La mayor discrepancia se

da a los 1000 °. Eatn diferencia entre la teorfs y los resultados experimentales pueden ser

atribuidos a 1a eatabilidad de los precipitadoa.
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CONCLUSIONES

Se Jogré fabricar un acero microaleado de grano fino de grado 60 kgf/mm?. En el cual

el niobio y el dio precip j do su papel de inhibidores de la recristalizacién

y del imiento de grano austenitico. Pr do un crecimiento de grano menor

al de un acero al carbono bajo condiciones similares de recocido,

. El valor de n no es constante con la temperatura y muestra una variacién inversa a

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

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

. Evaluar cuantitativamente el tipo de crecimiento de grano presenta dificultades, La

evaluacién cualitativa es més sencilla de realizar sobre las fotomicrografias y se requiere

analizar por diferentes medios para tener una mejor visién de este fenémeno.

El acero microaleado estudiado presenta periodos de crecimiento de grano normal.
A 900 °C es més amplio que a temperaturas superiores. A 1000 °C el periodo de
crecimiento de grano anormal es mayor que a las otras dos temperaturas, La diferencia
en la duracién de los periodos de crecimiento de grano anormal se relacionan con los

fenémenos de disolucién/crecimiento de los precipitados.

. Los modeloa para el crecimiento de grano normal no permiten definir en que momemto

se presenta el crecimiento de grano anormal, aunque si pueden detectar desviaciones
de comportamiento normsal. Ademés, el criterio de invariancia de las distribuciones
de tamaiio de grano tampoco logra definir cuando ee presenta el crecimiento de grano

anormal.

. El mapa de mecanismo de crecimiento de grano desarrollado por P. Rios coincide

bastante bien con nuestros resultados experimentales.
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Figura 1.1 Ilustracién esquemdtica de los de ién y

recristalizacién. a) Microestructura deformads, b) Estructura recuper-

ada. ¢} Estructura parcialmente recristalizada y d) Estructura total-
mente recristalizada,

EVOLUCION DE LA
ENERGIA ALMACENADA

» RECUPERACION

’ RECRISTALIZACION

TIEMPO DE RECOCIDO, u.a.

Figura 1.2 Ilustracién esquemética del traslape de las etapas de
recuperacion y recristalizacién.



a) b)

Figura 1.3 a) Relacidn entre los dngulos y las tensiones su;‘aerﬁciu]ea en
un punto triple, b) Estructura idealizada de granos poligonales.

Figura 1.4 Crecimiento de grano de una estructura en dos dimensiones.
2) E!l arreglo de granos hexagonales es estable. b) En un arreglo de
granos irregulares los lfmites se curvan y ¢) Recristalizacién secundaria.
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Figura 2.2 Tratamiento térmico de las muestras.
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microestructura del acero. En general es una

microestructura limpia.

Figura 3.2 Vista de la

Figura 3.3 Sulfuro de manganeso alargado.



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.

INTENSIDAD, (u. a.)

ENERGIA, (keV)

Figura 3.5 Diagrama EDAX tomado globalmente sobre la microestruc-
tura. Aparecen intensidades correspondientes a Fe, Mn, Siy V.



Figura 3.6 Sulfuro de manganeso y alimina donde se practicaron los
anélisis 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 Diagraxna EDAX de la partfcula de alimina marcada en la
figura 3.6.




Figura 3.9 Campo claro de microscopfa electrénica de transmisién sobre
un grano de perlita.

Figura 3.10 Partfculas facetadas en un grano de ferrita (Campo claro en
microscopfa electrénica de transmisién).
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Figura 3.11 Diagrama EDAX de una de las particulas facetadas de la
figura 38.10.




Figura 3.12 Campo claro{a) y campo obscuro(b) de un contorno de

doblez en un grano de ferrita con abundante precipitacién fina, EI

campo obscuro fué tomado empleando un punto del patrén de difraccién
de los precipitados,



omado sobre o] ¢

05 puntos gruesos de) diagrama son de la matriz ferrita y os més
05 precipitados que 1

3mpo de la figura

ienen una orientacién muy definida,

Figura 3.14 Detalle de Ja Precipitacién en un grano de ferrita,



Figura 3.15 Campo claro de un grano de ferrita con precipitacién abun-
dante que fué tomado con diferente orientacidn cristalogréfica al de las
figuras 3.12 y 3.14.

P [ ]
. 0?2 .
2020 g 30
2. 202
) 022 ®
[ ]

Figura 3.18 Patrén de difracci6n sobre el campo claro de la figura 3.15.

En este caso tanto la ferrita (puntos gruesos) como los precipitados

{puntos pequefios) aparecen con un arreglo geométricc diferente. Sin

embargo pudo verificarse que se trata del mismo arreglo cristalino que
el de las figuras 3.12 y 3.14.°
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on diferentes reactivos de ataque.
ido perclérico- cido fluorhfdrico

¥ c) Solucién acuosa saturada de dcido picrico.

Figura 3.18 Estructuras obtenidas ¢
a) Nital , b) Ataque electrolitico, dc
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Figura 3.10 Estructuras escencialmente limpias, donde se muestra que
los granos son de forma y tamafios variados a) y b) se observan bandas
de granos finos asociadas con la textura de deformacién.



Figura 3.20 Estructura donde se muestra un sulfuro de manganeso y que
aparentemente no muestra asociacién con los i{mites de grano.

Figura 3.21 Imagen obtenida en el TEM, donde se muestra la precipi-
tacién a lo largo del [imite de grano y en la matriz.



FRECUENCIA RCUMULADR,

1 1 i 1 1 . ]

DISTRIBUCION INICIAL

188 -—j -
ga | w -
60 - -
43 \ e
c#Dprom. 3nlprom.

20 .
[} L LJ 1 }

2] 1 2 3 4

D/Dgrom.

Figura 3.22 Estructura y distribucién de tamarios de grano inicial.



[N

."V-. " >( ‘;—‘ L -
TR L

ife y

N

g 11 ol
o v ~£-¢\
Oh v QA

e oy

] T LI i 1 ] 1

988-5 min.

N 108 | J

IRILN

G | *; i

2

pad

g \

T &8 | “1

T

-

3]

Z 42 | -]

15' 2uDprom. 3%Dpron.

b

g 2o | N

) = R f } —
] 1 2 3 4

D/Dgrom.

Figura 3.23.1 Estructura obtenida con T=900 °C y t=5 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



SN
EaN

e

T T T T T 1 T
90@-1@- min.
* 100 | J
< \
€
8e |- o
3 B
3 i
« 68 r— .
c =
"
g 40 - o
g 2uDprom. S#Dprom.
9
(7]
x 2a o
L.
-] } )
-] 1 2 3 4

D/Dprom.

Figura 3.23.2 Estructura obtenida con T=000 °C y t=10 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal,



Yy orl
N R
M

3 5 ea
v e e / FAYEYS '-‘1... 15e
s s e R

) i LI 1 4 ) 1) ¥
s 928 C-38 min.
-l“ l—: -
T
¢
J 68 k1 b -
2
=
8 L
o &0 .
19
g
Z 48 | o
g 2ulpros. 3aDprom.
(5}
W
@ 20 o
t
) t 51 . + ' +
2 1 2 3 4
D/Dprom.

Figura 3.23.3 Estructura obtenida con T=800 °C y t=30 min. con su
cotrespondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



3
€
£ .
s ;
¢ :
=
-]
o
L\
e d

|

/1

vh--

g g & & =

‘BOUINHNOY HIONAND3NS

te lognormal.

°C y t=60 min. con su
ajus

a 3.23.4 Bstructura cbtenida con T=9500
correspondiente histograma acumulado y

Figur



L . D N e )
g
[ -
&
-
"
m L
u -
2 8 .
0 & |
(&) o
=
s L
m
|
ol | 3
s N
4
—nlnr—
g8 8 & ¢ 3 =
% 'HOWINWNOHY BIJIN3NDINA

=120 min. con
te lognormal

°Cyt
ajus

lado y

=000

istograma acumul

Figura 3.23.5 Estructura obtenida con T
su correspondiente h



L] L L) L1 1 i L]
s 900 C-480 min.
= 188 .
< BN
: A
s a8 | N -}
5 \
3
&t . J
1o
0
Z 48 '.1
g 2uDprom. 2uDprom.
[u}
TR
¥ 29 J
2 L { . +
%] 1 2 3 4
D/Dprom.
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Lo Ui c%"“:-f'('* w" a0
\L f-é;‘:‘ :4)2 ]"}\&', J‘ : r?}\ ,
i‘ 'r'x":'f'

[

T T T T T T T
. 1008 C -2 min.
T .
5K
- 88 | -
g -
-
g 60 -
z \
fory
e ]
Z 40 b i
g 28Dprom. 3uBprom.
Q
W
¥ 28 .
L
] 4 4 ‘ . ¥ ' +
%] 1 2 3 4

D/ Dorom.

Figura 3.24.1 Estructura obtenida con T=1000 °C y t=2 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



<t e s
[ .

EAVAR ‘.'5.‘ 'Jv'.'r'
TGO
':A':Y)\*"I"\/%‘ Y)
- 1088 C-3 min. e
ptd ™ :
€ N
g . L 4
S [ 1] . K.—
E H. \ .
Q ol N .
[+ 4 o
v L
2 4@
§ = 280grom. INDprom. h
u -
ges |1}
!‘- - -d
2
-] 1 3 +

2
D/Dprom.

Figura 3.24.2 Estructura obtenida con T=1000 °C y t=3 min. con su
correspondiente histograme acumulado y ajuste lognormal,



MO e

3ubprom.

Loty

2#Dprom.

1808 C-5 min.
D/Dprom,

‘HOHTINWNOY HIDON3INO3NY

5 min. con su

correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.

Figura 3.24.3 Estructura obtenida con T=1000 °C y ¢



'} v

‘ . v

a
P08

%42.»\0»,.5,{#1«»‘;"-* PR =T Ak "' i

~—p s, e
e _,.,..,.l}-.-avw

1808 C~18 min.

128 1
g | N
€
3%r K 1
x
3
o« 68 (- p
T
g
Z 49 ]
l__u_-’l 2nDprom, InDprom.
[¥]
L)
X 20 p -
(™)

e )}

a 4

D/Dgrom.

Figura 3.24.4 Estructura obtenida con T=1000 °C y t=10 min. con
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



.o 5

-+ -
L -~ R
g 5 LA
3 .u . 4 .%A
. Yy
oo 2oy g

m
Nt
g !

N

e

s

rd

.8

-8

y
— l I 1 1
g

e ] ] -] -
- ta < ~N -

1000 °C y t=30 min. con

su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.

Figura 3.24.56 Estructura obtenida con T



3
2 S A

B

SR

i
4
&
-
-
<
m -
] :
..“u [
& g
B o~
®
s
1 o~
__\
=
r
- ] i 1 1
5]
s 3z @ 9 =8
% "HOYTNWNDOY YIDNIND3INY

.

min. con

60

°Cyt=

1000

24.6 Estructura obtenida con T
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal

Figura 3



i
o
[
&
-
. L
n -
€
] P
T i
0 2
o} |
(<] =3
s
-
L
Y
L -
| P
) ad
s
| B VAT S TR
n
8 2 8 ¥ B o®

%

'HOETINWNOY HIONINI3YS

con

120 min.

=1000 °C y ¢
istograma acumulado y ajuate Iognom;al.

3.24.7 Estructura obtenida con T

su correspondiente hi

Figura



¥ 1 ¥ T L L} ]
x 1888 C—-4808 min.
188 p=y o
£ | N
g el Y: ]
] (]
€ ga | \_‘ -
1o
L=
]
Lt E
g uBperom. Indprom.
]
8 o
£
L] 4 i } 4 .
2 1 2 3 4

D/Dprom.

Figura 3.24.8 Estructura obtenida con T=1000 °C y t=480 min. con
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



DR

s
i

L ) T T ) ¥ T

1188 C~2 min.

&
J
)

H
¥
) Pl
1

Y
-
T

2uDprom. JaDprom.

FRECUENCIA ACUMULRADA, %
e o
(] [
L) )

a 4 + 4 } ¥ ! 3
2
D/Dprom,

Figura 3.25.1 Estructura obtenida con T=1100 °C y t=2 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



L L] L 1 1] L4 T
1199 C-3 min.
188 o, .
& N
&
J 8 K .
= K
p 4
3N ‘
T 68 } -
« .
g
Z 4@ =
l.':ll 28Dprom. 3Jubprom.
o
W
x 28 | -
i
-] L
] 1 3 4

2
D/Dprom.

Figura 3.25.2 Estructura obtenida con T=1100 °C y t=3 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



I g \ V
‘—ZOOpm—o » nu, }‘.r”“"ﬁh""" J *

T Y T ¥ T T T

1188 C-5 min.

R d

68 |

2uDprom. InDprom.

26

FRECUENCIA RCUMULADA, %

<+

2
D/ Dprom.

Figura 3.25.3 Estructura obtenida con T=1100 °C y t=5 min. con su
correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



D/ Dprom.

10 min. con

o
‘
H
3 B
=
™
¢ I
m 3
] :
I r e
b ¢
© ~
= L
NN \
L b el N
prepler (s FRES L =
AT e el
T o . { 1 1 | SN |
g 2 8 2 8 =
«,\ = L% 'HOEINWNDY YIDN3ND3¥4

su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal

Figura 3.25.4 Estructura obtenida con T=1100 °C y t



110@ C-38 min.

-
[}
]

4
ZuDprems. 3ndproms.

28

FRECUENCIA ACUMULADA,

e 1 2 3
D/Dprom.

Figura 3.25.5 PEstructura obtenida con T=1100 °C y t=30 min. con
gu correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



1198 C~68 min.

- 1
T

o
o
T

>
2
T

Inliprom, 3nfipram.

FRECUENCTIA ACUMULADA,
2
1

[P —
>

2
D/ Dyram.

Figura 3.25.8 Estructura obtenida con T=1100 °C y t=60 min. con
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal.



1120 C~120 min.

]
j
;.

H
T
P 2

a
L
R

2nbprom. 3ubpeom.

FRECUENCIA RCUMULADA, X
n -
® a
) Ly

"] 1 2 3 4
D/Dprom.

Figura 3.25.7 Estructura obtenida con T=1100 °C y t=120 min. con
su correspondiente histograma acumulado y ajuste lognormal,



Figura 3.26 Fotografia mostra
mente mayor al promedio, indicio de crecimient
a) M. éptico, b) MEB.

ndo granos con un tamafio comparativa-
o de grano anormal.
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Figura 3.27 Diagrama mostrando los periodos de imi de grano
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TAMANO DE GRANO, ym
100

A ~

LYY o

00 n;o 1000 1080 1100
TEMPERATURA, ‘C

Crelo & mln.
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Figura 3.32 Comparacién del crecimiento de grano entre el acero estu-
diado y otros estudios reportados en lIa literatura.5!52
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aacuRmeis, teat

rescurneia, fu.s.}

o
d

h

AR

L

;
i
L]

TAMANG OF SRANO, (r.a.)

. AOewuiaes, fa:0.)

TAMAND DO ENAND, {n,8-]

[

UMAND 58 ENANC. (9,3.)
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