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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE PLACAS DE ACERO
GRADO API 5L X-70 PARA TUBERIA RESISTENTE AL GAS AMARGO

OBJETIVOS

* Este trabajo tiene como finalidad presentar los datos obtenidos durante el proceso
de fabricacién experimental de las placas de acero grado API 5L X-70, de la forma mads clara
y completa posible dando a conocer los procesos de fabricacién seguidos en Imexsa y en

Bethlehem Steel.

» Analizar el efecto de los elementos microaleantes (Ti, Nb, y V) principalmente y
aleantes (Mn, Cu, Cr y N1) en segundo término, durante el proceso de fabricacién de las

placas.

» Caracterizar microestructuralmente al acero, en la condicién de colada continua y
en placas con las diferentes pricticas de laminacién controlada, empleando equipos con
tecnologia de punta, bajo las técnicas modernas de experimentacion existentes en México.
Estas son la microscopia electrénica de barrido (MEB), que nos permite hacer observaciones
micrométricas, la Microscopia electrénica de transmision (MET), con el que se pueden hacer
obscrvaciones nanométricas, ademas se complementard con observaciones en microscopia
optica, y datos de pruebas mecdnicas de las placas obtenidos después de las diferentes

practicas de laminacion controlada.
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CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL DE PLACAS DE ACERO
GRADO API 5L X-70 PARA TUBERIA RESISTENTE AL GAS AMARGO

INTRODUCCION

Hoy en dia se ha llevade a cabo un gran avance tecnoldgico en la fabricacién de
accros microaleados con bajos contenidos de elementos mtersticiales carbono (C) v nitrégeno
(N,)'', con bajos contenidos de azufre (S) y de fosforo (P). El resultado es la obtencién de
aceros con estructuras ferriticas, con muy bajos contenidos de inclusiones no metalicas y
control en la morfologia de sulfures, (via tratamiento con calcio {Ca)), mejorando la tenacidad
y resistencia a la degradacion por el ataque del gas amargo de tuberfas, lo més importante en
estos aceros es la microestructura  ya que ésta determina las propiedades mecénicas

requeridas, dichas propiedades dependen de la composicidn quinica y del procesamiento,

La metalurgia involucrada para la fabricacién de tuberia, ha evolucionado desde
1959,"* cuando los aceros microaleados, también llamados Aceros de Baja Aleacién con Alta
Resistencia o aceros HSLA, fueron infroducidos por primera vez en aplicaciones para tuberia.
Uno de los incentivos por los cuales se adopté el uso de aceros microaleados, fue por su
soldabihdad, comparado con otros aceros tradicionales con alto contenido de C y de

manganeso (Mn).

Los primeros aceros microaleados utilizados para tuberia presentaban un limite de
fluencia de 52 Ksi (360 MPa; X-52). Actualmente los niveles de resistencia requeridos son los
quc dan los aceros X-52 a X-100 (360 a 690 MI*a).

La fabncacion de aceros del tipo API SL X-70, objeto de este estudio, deben
presentar una buena resistencia a la tension, tenacided, soldabilidad, y resistencia al ataque de
gas amargo. Esto se ha logrado mediante Ja optimizacién de su composicién quimica y ef
procesamiento termomecanico que se fe de a los mismos. Esto es, se han obtenido aceros con

bajos contenidos de S, C, P, N, y oxigeno (O}, con una adecuada combinacién de elementos
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tales conio el Mn, cromo (Cr), cobre (Cu), niobio (Nb), titanio (Ti), y vanadio (V), ademas

natados con Ca.

A continuacion se darn los rangos de las composiciones quimicas utilizadas a

puncipios de Jos 90° S, para la manufactura de los aceros grado API X-52 a X-100 para

tuberia' .
Tabla 1.1 Composicién quimica (% en peso) de los aceros grado APL
~Tipe C Mn | S | P |'Nb T | v [ Mo |'B N,
X360 [ 0.06a | 0902 | <0.010] 0.018 | 0.03 - - - - <50
- 0.14 1.30 ppm
i .65 1 005al Et0a [ <0005 | 0015 ] 0.03 | 0015 | 0.04 - - <50
| 011 1.50 ppm
X-70 | 004a| 1.30a | <0.004 | 0.015| 0.03 | 0.015 4 0.08 * * <50
- 009 | 160 ppim
X-80 [002a] 1.50a | <0002 0.010 | 0.05 | 0.015 | 0.08 * * <50
_ 0.05 | 1.70 ppm
X-100 [ 002a| 160a | <0001 00107 0.05 - 0.08 | 0.15a * <50
} 0.04 | 180 030 ppra
* mUpcmnal

Cabe mencionar que actualmente los contenidos de C han ido disminuyendo (en et
rango de 0.02 a 0.05 % en peso), el Mn ha permanecido entre los rangos que se muestran en fa
tabla anterior, al igual que ¢l N. También se pueden agregar ofros elementos de aleacion

como: cromo, cobre y niquel.

Como ya se dijo, en este tipo de aceros, los elementos nmucroaleantes vy el
procesamiento termomecanico son determinantes y van de la mano, por lo que se lleva a cabo
una laminacién controlada, que inicia desde el recalentamiento del planchén a 1250° C para
dlar inicio a la larmmacion gruesa, de tal forma que al témmino de este proceso se mantenga una
estructura austenitica deformada, asegurando la disolucién de nitruros, carbomitruros,
carburos, y carbosulfuros, los cuales se precipitarén en la austenita y ferrita en etapas

posteriores de su procesamiento’ *.



Cuando el acero se deforma a altas temperaturas (regién v), la recristalizacion se
terminard antes de que se lleven a cabo los subsecuentes pasos de deformacion, €l crecimuento
de grano puede ocurrir dependiendo del tiempo, temperatura y presencia de precipitados. A
temperaturas més bajas, la recristalizacion puede ser parcial o totalmente suprimida, lo que

nos dard un grano elongado y ocurrira la acumulacion de deformacidn.

A temperaturas muy bajas (regidn y+ot) la deformacién se extendera a dicha regién
y ambas fases se deformarén. La presencia de compuestos precipitados aparecerd a medida
que la temperatura del acero disminuya, supersaturando la austenita de tal forma que la

nucleacién de precipitados ocurrira seguido por su crecimiento' %,

La laminacién a temperaturas cercanas a los 1150° C en la region y asegurard un
grano recristalizado fino', antes de que la laminacién final en la regién de no recristalizacion
de v se lleve a cabo. La cantidad total de reduccién gruesa en el régimen de temperatura de
austenita no recristalizada aunado con la precipitacién de carburos ayudaré a la obtencion de
los niveles deseados de tenacidad, el objetivo es multiplicar los sitios de nucleacion de la

ferrita,

La practica de enfriamiento acelerado después de llevar a cabo la laminacion

controlada asegurara en parte los niveles de resistencia requeridos'’.

En este trabajo se caracterizaron microestructuralmente fas muestras obtenidas de un
planchén en la condicién de colada y de las placas de acero experimentales con diferentes
condiciones de laminacién, poniendo mayor atencién a las muestras de las placas que

cumplieron con el grado API 5L X-70.

La caracterizacion se llevé a cabo mediante el uso de técnicas de microscopia
clectrénica de barrido, que nos permite analizar caracteristicas de tamafio micrométrico y los
precipitados presentes en nuestra aleacién por medio de un microandlisis, la microscopia

electronica de transmisién con la que se pueden hacer observaciones nanométricas, por



patrones de difraccidn de las zonas donde se encontraron precipitados con el propdsito de

identificarlos. Ademas se complementé con observaciones de microscopia optica.

Las pruebas de las propiedades mecénicas del planchén laminado, se hicieron segin
la norma ASTM A-370, estas se llevaron a cabo con el proposito de evaluar las placas que
cumplieron con Jas especificaciones API SL X-70, en cuanto a su caracterizacién
microestructural, sus propiedades mecénicas, su composicién quimica, su procesamiento

termomecanico y de enfriamiento acelerado.

Se encontré que los aceros fabricados dentro del rango que presentamos &n la
siguicnte tabla, mas un proceso de laminacién controlada y de enfriamiento ecelerado

cumplieron con las propiedades mecanicas de un acero API 5L X-70.

‘Tabla 1.2 Rangos de composicién quimica (% en peso) de los aceros para tuberia API

fabricada en Imexsa.

Elemento - | Rango. | Elemento ' ~|Rango -
C 0 035 max. Ni 0.15-0.20
Mn 1.25-1.55 Nb 0.085-0.10
S1 0.10-0.25 Mo 0.05 max.

P 0.015 max. Cr 0.25-0.30

S 0.002 max. Ti 0.0038-0.015
Al 0.020-0.050 |V 0.050 max.
N, 0.0060 max {B 0.0003 max.
Cu 0.25-0.35 Ca 0.0020 max.

Entre los rangos y la mayoria de los elementos de la tabla 1.2, se obtvieron las
composiciones quimicas del acero experimental grado API 5L X-70 de Imexsa, empleado en
la fabricacién de placas para tuberia de 36 pulgadas de didmetro exterior utihizadas en el
proyecto PEMEX-Cantarell, para ¢l transporte de gas amargo, dicho gas es una mezcla de
hidrocarburos que contiene sulfuro de hidrogeno (H,S), agua y bioxido de carbono (CO,);
para que el gas se considere amargo los contenidos de H,S deben ser mayores a 0.001 % mol

y presiones parciales de H,S mayores a 0.0035 atm.



CAPITULO X

2.1 Antecedentes.

Actualmente las industrias siderirgicas han ido mejorando la calidad del acero, lo
mismo ha pasado con sus costos de produccion, con el tnico fin de ser mas competitivas a
nivel internacional, y asi mantener o mejorar su posicion dentro de dicho mercado. Por ello la
mayoria de las sidertirgicas estin desarrollando ¢ introduciendo al mercado nuevos productos
y a su vez mejorando los que tienen en produccion con el propésito de cumplir con las cada

dia mas rigurosas normas oficiales establecidas para los productos vendidos a sus

consumidores.

Este desarrollo y mejoras en sus productos se ha debido principalmente a la
aplicacién de métodos modemos de produccién, por lo que la industria siderdrgica nacional
ha sido objeto de transformaciones tecnolégicas para poder tener participacion en los
mercados internacionales del acero y cubrir las demandas de los consumidores del mercado
nacional, sin que estos tengan que importar aceros tecnologicamente mas desarrollados de los

que actualmente se fabrican en el pafs,

Un ejemplo son los aceros microaleados que se fabrican para PEMEX (Proyecto
Cantarell) y para las petroquimicas, esfos aceros deben cumplir con estrictas normas de
resistencia a condiciones extremas de presién y corrosién principalmente, de acuerdo a

normas impuestas por El American Petroleumn Institute (API).

El acero API 5L X-70 con resistencia al ataque de gas amargo, ¢s un acero
microaleado que ha sido desarrollado en México y en el extranjero. Esto se ha logrado debido
a los desarrollos tecnoldgicos logrados en las plantas siderirgicas mediante la implantacion
del uso de 100% de hiemmo esponja, el cual es alimentado al horno de arco eléctrico, el
desgasado al vacio del acero liquido para acelerar la descarburizacién hasta llegar a obtener el
contenido deseable de C, la adicién de los ferroaleantes y su colada continua, para

posteriormente someterlos al proceso de laminacién controlada y enfriamiento acelerado para

5



alcanzar las propiedades mecanicas deseadas.

2.2 Aceros grado API para tuberia.

Los aceros grado API para tuberfa, son aceros que deben cubrir las especificaciones
dictadas por €l American Petroleum Institute, APL Estas especificaciones van de acuerdo al
grado de la tuberia y éste nos determina el uso que se le puede dar. Para poder fabricar y
designar ¢l tipo de grado de una tuberia de acero API, se deben cumplir las especificaciones
requeridas para cada grado de tuberia y se debe contar con una licencia otorgada por el

Anmerican Petroleurn Institute.

Los aceros APT resistentes al gas amargo para tuberia, tienen bajos contenidos de
carbono, su alta dureza se debe a las combinaciones de refinamiento de grano y de
precipitacién causada por pequefias cantidades de elementos de aleacion (microaleado). Su

caracteristica principal es [a alta resistencia.

En las dltimas tres décadas los aceros HSLA se han establecido como materiales
ideales para una gran variedad de aplicaciones, entre las que destacan: tuberias de
hidrocarburos, aplicaciones esfructurales o de concreto reforzado, en la fabricacién de
recipientes a presion, en plataformas petroleras, barcos para la navegacion; donde se suelda a

pran escala y las estructuras terminadas se someten a muchos ciclos de fatiga y a la corrosion.

Los aceros microaleados han sustituido paulatinamente a los aceros aleados, que
tienen mayores costos de fabricacidn a causa del elevado consumo de ferroaleaciones. Los
procesos de temple y revenido también han sido climinados, ya que estos aceros tnicamente
requieren de un adecuado control termomecanico durante los procesos de laminacion y de

cnfriamiento.

Todos los aceros para tuberia Fe-Mn-Ti-Nb del tipo API 5L X-70 tienen un minimo
contenido de elementos intersticiales de C con valores que van de (0.1 - 0.14 % en peso)

como miximo y (0.02 - 0.05 % en peso) como minimo y N con valores menores a las 50 ppm.



El control de las inclusiones es ampliamente usado para que los aceros cuenten con una
buena resistencia a la fractura y resistencia a la degradacion por H,S. Desde que los aceros
HSLA fueron introducidos por primera vez en tuberias han evolucionado convirtiéndose en
sofisticados materiales de ingenierfa siendo utilizados para el transporte de aceite, gas ¢

hidrocarburos y otras infraestruciuras refacionadas con la recuperacién de otros derivados del

petroleo.

Las demandas requeridas por el usuario de este tipo de tuberias son resumidas a

continuacién? '

-Ala resistencia X-52 a X-100

-Mejor tenacidad a bajas temperaturas (- 60° C)

-Contar con una mejor soldabilidad

-Resistencia a los hidrocarburos amargos

-Resistencia a la escarcha o hielo en condiciones de congelamiento permanente
-Mcjor resistencia a fracturas diictiles

-Un disedio de aleacién y rutas de manufactura que tiendan a abaratar los costos de fabricacién

del acero microaleado.

Estas demandas produjeron la necesidad de aplicar los conceptos de microaleacion y

una respuesta de los productores del acero y tuberia, ha sido el desarrollo de nuevas

tecnologias listadas a continuacidn:

-Mejoras en el control de la composicidn del acero y de los elementos intersticiales

-Practicas avanzadas de colada continua con enfriamiento uniforme y reduccidn suave

-En la condicion de colada menores contenidos de gas e umpurezas y tratamientos con calcio
para cl control de las inclusiones

-Procesamuiento termomecanico

-Enfriamiento acelerado después de la laminacion

-Mcjoras en la tecnologia de la unidn de la soldadura



Siendo una respuesta al estimulo de Ja fuerte demanda de paises de! medio oriente y
Luropa oriental. Actualmente, paises como Japén, Alemania, Francia, e Italia cuentan con la
wenologia para la fabricacién de es tipo de aceros para tuberia. Actualmente los niveles de
resistencia a la tension requeridos son de 52 a 70 ksi con una tendencia inminente a los 80 ksi

y con la tecnologia actual se pueden llegar a obtener tuberias con una resistencia de 100 ksi.

La Tabta 1.1 mostré algunas de las composiciones quimicas ( % en peso) utilizadas

para la manufactura de aceros AP1 X-52a X-100 para tuberia.

2.3 Proceso de fabricacion del acero API 5L X-70

La ruta para la fabricacion de un acero API 5L X-70 es la misma que se utiliza para
cualquier acero microaleado; el proceso de fabricacion en la mayoria de las industrias
sidenirgicas a grandes rasgos involucra la obtencién de arrabic en Alto Horpo, una
refinacion Primaria en un convertidor de oxigeno, seguida por un Desgasade al Vacio

(descarburizacién, adicién de ferroaleantes), y al final la Colada Continua®? del acero.

Waunetad de hezrro l E /\m Desgasado o vacio
Ao homo it
&
e\
)

Preparacisn def muneral "

UJ i’“
Caﬂza
—\!r —

Co-nvemﬂur
da oxigena

Fig. 2.1 Esquema del proceso de fabricacion de aceros HSLA en otros paises.

Los primeros equipos utilizados para el refinamiento de los aceros HSLA son: el

BOF, en el cual durante todo el proceso se inyecta oxigeno desde la parte superior, a traves de



una lanza enfriada por agua (Fig.2.2a); el proceso Q-BOP, donde el oxigeno es alimentado
por la parte inferior, a través de toberas (Fig.2.2b); y el proceso intermedio (hibrido de los dos
antertores), Hamado K-BOP,™* donde ¢l oxigeno es inyectado por la parte supernior y por la

parte inferior s¢ inyecta un gas refrigerante (Fig.2.2c).

|

Taraue oprlons] {1 40 Ton}
Tunque Intermedia

----------- / Tanioe de peta Iryecton superie de oxigens

Gus relitgarante

Eires de bombeo de fonds

<)

Fig. 2.2 Esquema de los convertidores: BOF(a); Q-BOP(b); y K-BOP(c}.

Actualmente, una parte de la produccién total de aceros se realiza por el siguiente
proceso: Homo Eléctrico - Homo olla - Desgasado al Vacio - Colada Continua, en el cual se
tiene una reduecion en el costo de fabricacion. La mayoria de los aceros de disefio especial
son fundidos en un homo de arco eléctrico. El desgasado al vacio es particularmente adecuado
para la produccion de aceros inoxidables, aceros de disefio especial como los HSLA que

requicren bajos contenidos de carbono y nitrogeno.



2.3.1 Fundicion.

Los aceros que conticnen un porcentaje elevado de diversos metales de aleacion se
claboran principatmente en hornos de arco eléctrico (HAE). Algunos aceros al carbono y de
baya aleacién también se fabrican de 1a misma manera. En el HAE el acero se funde por el
calor de un arco eléctrico, es decir, una chispa continua que provee una temperatura de unos
1800 °C. Una ventaja de este tipo de homos es que no necesitan ni combustible ni
comburente, lo que trae consigo el control de oxigeno que entra en el horno, por lo que el
contenido de oxigeno en el acero se mantiene al minimo. Gracias a esto pueden agregarse

coslosos clementos de aleacion sin perdidas significativas por oxidacion.

Los hornos de arco eléctrico comunes son recipientes totalmente revestidos con
Jadrillos refractarios. Su capacidad va de 5 a 300 toneladas. La parte superior en forma de
cipula consta de tres electrodos de carbén, estos electrodos descargan la corriente a la carga
de acero en el hormo. Los electrodos cuentan con mecanismos que los alzan o los bajan de
manera mdependiente con respecto a los otros. Cuanto mas cerca se encuentren los electrodos
de la carga el calor transmtido a ésta serd mayor. En los costados se encuentran las puertas de

carga. El horno puede inclinarse para verter ¢l acero fundido y la escoria.

Las instalaciones de los hornos de arco eléctrico son mis sencillas y menos costosas
que las de cualquier otro homo utilizado para fabricar acero. Generalmente s cargado con
chatarra seleccionada, prerreducidos, y cal, cuando se requiere adicionar carbono s¢ agrega
antracita y electrodos rotos como fuente de este; se puede afiadir hierro esponja al 100%. Las
otras aleaciones si son requeridas se agregan con la chatarra. En este tipo de hornos se elimina
la primera escona oxidante y después de esto es posible conseguir un ambiente reductor con
cscorm basica que prevenga la sobreoxidacion del bafio; esto permite la obtencién de aceros
muy Iimpios y con pocas inclusiones. La inyeccion de oxigeno en el bafio fundido, acelera la
oxidacién de las impurezas, principalmente la eliminacion del carbono y reduce el periodo

oxidante. La figura 2.3 muestra el esquema de un homo de arco eléctrico.
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Fig. 2.3 Horno de arco eléctrico.

23.2 Desgasado al vacio.

El desgasado al vacio fue el primer proceso que se integré como continuacion det
proceso de refinacion primaria, en la fabricacidén del acero. Los desgasadores fueron
introducidos en principio para controlar el nivel de hidrégeno y se observd que también era

posible darle otras aplicaciones, como por gjemplo, I2 fabricacion de aceros mds limpios.
Existen tres tipos de desgasadores:

a) Desgasador de chorro.

El desgasador de chorro se ha empleado en una gran variedad de configuraciones. El
desgasado con sangrade, por ejemplo, €s un método en el cual el homo es sangrado en una
vasija pequeiia, la cual permanece en un tanque de vacio dentro de una segunda olla. El chorro

de gas es inyectado, mediante una lanza colocada en la parte superior de la camara de vacio

11



sobre la olla que contiene el acero, provocando una fina dispersion de gotas, lo que
proporciona un desgasado muy efectivo. En la punta de 1a boquilla de inyeccion se coloca un
dispositivo limitador hecho de refractario, el cual es usado para asegurar que el chorro de gas

entre impiamente en la olla. Aunque los desgasadores de chorro son muy eficientes para el

desgasado, su aplicacion es muy limitada.

b) Desgasador de tanque.

En este equipo la olla con el acero liquido permanece en el interior del tanque de
vacio, v es agitado con un chorro de gas inerte, mientras que los gases generados por la
\eaccién son evacuados mediante vacio (Fig.2.4). Una de sus caracteristicas particulares se da
cuando al agitar vigorosamente €l bafio, se promueve Ja mezcla de fa escoria con el metal
liquido, reduciendo las pérdidas de hierro. Asi para una velocidad dada del flujo de gas, la
cnerpia de agitacién aumenta tanto como la presion dentro del desgasador se reduce. El
cocficiente de transferencia de masa para la desulfurizacion es una funcién de la energia de
aguacion, es decir, que para un flujo de gas, la velocidad de desulfurizacién se incrementa
cuando la agitacién también lo hace. En este equipo no se presentan problemas de oxidacién

por la exposicion de la supesficie del metal en el interior del desgasador.

’ Visor

Tapa ~ # ]
4 "

Conducte
de vacio

n_
]

CO gas

Acero - =[
liquido
q -y >
Suministro de

Fig. 2.4 Desgasador de tanque.
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c) Pesgasadores de recirculacion,

Fn los desgasadores de recirculacion, la cdmara de vacio ¢s pricticamente una tapa
ajustada y sellada al borde de la vasija. Dicha camara puede tener uno o varios "snorkels”, los
cuales son sumergidos en el metal liquido, contando, ademas, con un conducto de escape

empleado para la evacuacién de los gases producidos por la reaccion.

Existen dos tipos principales.

a) El desgasador Dortmund-Hérder (DH), el cual posee un solo "snorkel", y que opera por

succion repetida del metal liquido dentro de la cimara de vacio, reintroduciéndolo

posteriormente a través del mismo conducto (Fig.2.5).

Sistema de adicldn
& de aleantes =N

‘ k )

Camara

@
€ de vaclo \

Acero o 4
ligulde

Fig. 2.5 Desgasadores de recirculacion (DH).

b) El desgasador Ruhrstahal-Heraeus (RH), consta de dos boquillas que se introducen en el

hierro fundido, las cuales son cubiertas por una placa metélica con forma cénica, fas boquillas
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son cmpleadas como rompedores de escoria al inicio de la operacién, evitando que ésta
penetre a la camara de vacio. El metal liquido se hace circular dentro de la cAmara mediante
un chorro de gas argén suministrado por la parte mas baja del conducto de entrada, lo que
mduce un flujo ascendente en esta seccion, y una expulsion en el otro conducto de salida. En
este equipo, la cubierta de escoria permanece virtualmente sin cambio, de tal forma que Ia
desulfuracién no es posible. Sin embargo se ha desarrollado un métode en el cual, mediante

la refinacién de la escoria infiltrada en la cdmara, se obtiene una desulfurizacién mayor del

80% (Fig.2.6).

Sistema de
adicion de la
aleacién

Camara
de vacio

Cenducto
alimentador ——% —— —
de gas R

Fig. 2.6 Desgasador de recirculacion (RH).

E! tipo més comin de desgasador utilizado en Japon y América del Norte es el RH.
Ejemptlos de este tipo de desgasador son el RH en Armco's Middletown Works y el VCP en
{TV's Indiana Harbor Works 2%, Una reciente modificacién hecha a los desgasadares de
recirculacién, es la inyeccién de oxigeno durante la descarburizacién . Este cambio tiene la
finalidad de promover una descarburizacién mas rapida. Ei oxigeno se inyecta al acero liquido
a través de las boguillas anulares del gas de proteccion {argén o nitrégeno). Este tipo de

desgasador es conocido como un RH-0B o VCP-0, uno de los cuales ha sido instalado en
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fuland Steel 2°. El gas utilizado para proteger las boquillas de oxigeno, proporciona una
agitacion adicional y ayuda a alcanzar velocidades de descarburizacién maés altas. Cuando [a
capacidad de nyeccion de oxigeno no se utiliza, en su Jugar se inyecta argén. El proceso RH-

OB*®, demostro que el iempo de descarburizacion 30% menor que el desgasador RI.

2.3.2.1 Remocion de carbono.

La descarburizacion de acero lquido es uno de los factores mis importantes que se
toman en cuenta durante la fabricacién de aceros con muy bajos contenidos de carbono, pues
el contemdo de esté determina las propiedades del producto final y el costo de produccidn

relacionado con las adiciones de las ferroaleaciones.

Sin importar el tipo de desgasador empleado, la remocién de carbono ocune
mediante la reaccién del oxigeno insuflado con el carbono disuelto en el acero liquido

{produciendo mondxido de carbono y didxido de carbono), lo que se expresa CoIno:

C+ 40 =C0 gas (1)
C+0,=C0, 2)

donde la velocidad de descarburizacion esta determinada por la velocidad y concentracion del

oxigeno alimentado.

.2 duracion del ciclo de desgasado depende del nivel de carbono que se tiene en el

acero liquido al inicio del proceso, asi como de la velocidad de desgasado del equipo.

Se sabe que la velocidad de descarburizacién aumenta al elevarse la velocidad de

circulacion y la velocidad de fiyjo de argén.

La capacidad de incrementar el flujo de argon, se limita por la cantidad de
salpicaduras que se presenten dentro del desgasador, ya que cuanto mayor sea la cantidad de

salpicaduras, mas serd el acero acumulado dentro del desgasador, lo que acarrearia grandes
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problemas. La velocidad de circulacion del metal esta limitada por el didmetro intemo de la
buza. Un diametro mayor de la boquilla permitira una mayor velocidad de circulacién del
metal y, por lo tanto, un aumento en la velocidad de descarburizacion. Para aumentar el
diametro nterno de las boguitlas se disminuye el espesor del refractario que las protege, sin
cmbargo s debe establecer un limite para que el desgase de las boquiltas no sea un problema.
Fste limite se establece al hacer un balance entre la velocidad de recirculacién del metal y el
desgaste del refractario. Para velocidades normales de alimentacién de oxigeno, una vez que
el silicio ha sido removido la velocidad de descarburizacién disminuye linealmente con el
tiempo de insuflado hasta alcanzar aproximadamente 0.03 % en peso de carbono, la velocidad
de descarburizacién estd controlada por la transferencia de masa del carbono desde el acero
liquido a la interfase de reaccion. Fruehan®’, mostré que la velocidad de descarburizacion

cuando sc controla la transferencia de masa es:

C=C, e (3)

donde:

C = cont. de carbono al inicio del proceso (=0).
C, = cont. de carbono en ¢l tiempo t (£>0).

k = coeficiente aparente de descarburizacion.

t = tiempo que dura el proceso,

El proceso de descarburizacién continua hasta que se obtiene el nivel deseado de
carbono, atiadiendo posteriormente los elementos aleantes al acero. En ese momento se fija el
contenido de carbono. En la practica el contenido de carbono puede calcularse a través de los
modelos matematicos del desgasador, o en algunos casos, por medio de mediciones de la
actividad del carbono en el metal liquido. La contaminacién posterior con carbono se mide

por la reaccion del acero con los refractarios y las ferroaleaciones que lo contienen.

Independientemente de tipo de proceso utilizado, todos ellos tienen igual propdsito:
remover ¢l carbono hasta un nivel 6ptimo deseado y proveer la temperatura adecuada para los

Procesos posteriores.
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2.3.2.2 Control de los 6xidos de hierro.

Junto con la descarburizacién durante todo este proceso se producen 6xidos de hierro
cn mayor o menor grado, dependiendo del tiempo de la agitacién con argén del bafio liquido.
Al micio del insuflado con oxigeno, la oxidacién del hierro es posible desde el punto de vista
termodinamico. S embargo debido a que la reaccién estd basada en el consumo de oxigeno,
¢l monéxido de carbono (éxido mas estable) predomina, a medida que el transporte de
carbono no es a la velocidad limitante. Poco después de que se inicia la inyeccidn de oxigeno,
la velocidad de transporte de carbono a la interfase de reaccién se convierte en la velocidad

limitante, y bajo estas condiciones, la reaccién que se lleva a cabo es:
Fe + 140 =FeO 4)
formandose cantidades significativas de FeO dentro de la escoria.

En general, en los procesos donde se utiliza una agitacion vigorosa, se tiende a
producir menos éxido de hierro, a medida que la velocidad de transporte de carbono a la
interfase de reaccion aumenta debido a la agitacion se reduce la cantidad de oxigeno

disponible para la formacién de FeO.

2.3.2.3 Contenido de nitrégeno.

Los niveles de nitrégeno estan controlados por la evolucidn del mondxido de
carbono (producto primario de la descarburizacion), durante casi todo el tiempo de insuflado
con oxigeno. La agitacién vigorosa debida a dicha evolucién sirve para remover la mayor
cantidad de nitrégeno en solucién, del acero lquido. Cuando el proceso de descarburizacion
osta por finalizar, la presién de vacio disminuye, en ese momento puede entrar un poco de aire
a la cdmara, provocando una renitrogenacion 2%, El desgasado al vacio no es un método
efectivo para remover el nitrégeno que contiene el acero liquido, pues la velocidad de
remocioén de este elemento esta normalmente controlada por una reaccién quimica lenta sobre

la superficie liquida del acero *°. Por [o general, se espera una remocion de nitrégeno del 30%
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pero s1 ¢l nivel de este elemento en el acero €s muy bajo al entrar en el desgasador, no ocurrira
hinguna remocién de nitrégeno, presentandose en algunas ocasiones un aumento en el

contenido de este elemento debido a la filtracion de aire.

233 Colada continua.
Es un proceso de colada del material, en el cual a medida que el metal liquido se va
vertiendo en una lingotera sin fondo, el metal s¢ va solidificando por una alimentacién

ndefimda hasta que se da por terminada Ia operacién de fabricacion de los planchones.
Dentro de las ventajas de este tipo de colada de los planchones tenemos:

) No se producen rechupes, pues el hueco que se produce se llena de metal inmediatamente

debido a la contraceion de la barra.

1Y) Como las secciones de la barra son relativamente pequefias, se reduce también la

importancia de las segregaciones transversales y desaparecen totalmente las longitudinales.

11) La colada continua es mas rapida y més sencilla que la colada en lingoteras; Su costo es
més bajo pucs se suprimen los hornos de fosa para ¢l precalentamiento de las lingoteras, y los

ticnes desbastadores.

La figura 2.7, muestra los componentes y las secciones principales de una instalacién

de colada continua.
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Olla de colada

Alsmentador Deposito
Atk disinbudor
automético
—
de polvos .
lubricantes

Lingotera oscilante .
sin fonda Mecanismos

de corte \
Reduccion suave

Etapa de refrigeracion ——— u
brusca con "spray” de agua : =

Soporte de rodillos deslizantes

Fig. 2.7 Diagrama de los componentes de una maquina de colada continua,

Deposito distribuidor. Separa 1a escoria y cuenta con una calefaccién que lo calienta
antes de niciar Ja operacion.

Lingotera sin fondo. Estd abierta por ambos extremos y se refrigera con agua y
cuenla con un movirriento aliernativo.

Seccion de refrigeracion brusca. Se emplea una corriente de agua en forma de
"spray" para enfriar la seccion deseada de la placa.

Mecanismos de corte. Cuenta generalmente con uno o varios sopletes de oxicorte,

para seccionar en trozos la placa o planchon de acero obtenida.

E! método de colada continua es muy eficiente y la contaminacion que sufre el acero
durante este proceso no es significativa para el acero bajo estudio, pues la contaminacion con
carbono es muy baja (25 ppm aprox.), lo mismo que la contaminacién con nitrégeno (20 ppm
aprox ) y por polvos lubricantes; recomendindose en estos utilizar los que tengan un

contenido bajo de carbono.
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CAPITULO I

3.1 Fases involucradas, efecto de los elementos de aleacién y
procesamiento termomecanico en la fabricacién de las placas de acero API 5L
X-70.

Se sabe que una placa de acero API estd inclhndo en los aceros microaleados HSLA,
¢n estos aceros también se sabe que va implicito un procesamiento termoniecanico; pues la
miccoestructura final y Jas propiedades del acero, dependen de los elementos aleantes,
microalcantes y del procesamiento termomecanico que se le de al mismo, por lo que se deben
conocer las temperaturas criticas y fases que van interviniendo durante el proceso de
fabricacién de nuestro acero. Una herramienta (til es ¢l diagrama de fases Fe-C pues es una
representacion grifica de un sistema de aleacién, que muestra la relacién entre las fases bajo
condiciones en las cuales no habra cambio con respecto al fiempo, es decir, permanecen en

equilibrio

En la practica estas condiciones de equilibrio pueden aproximarse por medio de
calentamientos y enfriamientos muy lentos con el objeto de permitir los cambios de fase
préximos a ocurrir. Hay condiciones bajo las cuales es posible gue se impida un cambio de
fase ¢l cual ocurriria normalmente en condiciones de equilibrio. Uno de estos casos €3 la

variacion subita de la temperatura.

3.1.1 Fases involucradas.

Los diagramas de fase se grafican utilizando como ejes la temperatura y Ia
composicion de fa mezcla, % en peso. El diagrama de fases hierro-carbono "nos define Ia
relacion entre la composicién, la temperatura y la estructura de una serie de aleaciones, cuya
composicion estd basada principalmente en una combinacién de hierro y carbono”. La figura
3.1 muestra la porcién del diagrama Fe-C relacionado con aceros y hierros colados. Este es

llamado diagrama hierro carburo de hierro.
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Para nuestro acero AP nos enfocaremos iinicamente en la region hipoeutectoide del
diagrama de fases Fe-Fe, C mostrada cn la figura 3.2. En esta regién se encuentia nuestro
acero, al 1gual que las fases y temperaturas que wervienen en nuestro sistema de aleacidn.
Pomendo atencion especialmente a las lineas criticas, la linea de transformacion A,, que
muestra la temperatura a la cual empieza a formarse la ferrita, a medida que la austenita se va
enfriando, a la linea isoterma cutectoide A, que es la linea de temperatura eutectoide y la

frontera entre la austenita y la austenita - cementita estd dada por la linea A

Cuando al acero se le afiaden elementos de aleacién como el Ni, Mn, Cr, Cu, entre
otros, s¢ modifica el diagrama de fases binario Fe-Fe,C. Los elementos aleantes cambian las
temperaturas A;, ALY Ag, entre ofras, modificando el campo de accién en la region
austenitica, en consecuencia una temperatura de austenitizacién que puede ser satisfactoria

para un acero de bajo catbono, no funciona para un acero de aleacién.

El contenido de carbono en los aceros se encuentra entre un valor menor al 0.005 %
en peso de C, obtenido mediante un desgasado al vacio en la produccion de acero ultrabajo
carbono, hasta cantidades tan altas como el 2.0 % en peso de C, para aceros de herramienta de
alto carbono. Los hierros colados cominmente contienen entre un 2.0 y 4.0 % en peso de C.
Cuando este elemento excede los limites de solubilidad en fa ferrita o austenita, puede causar

una elevada precipitacion de particulas en austenita, o puede formar grafito.

La forma en la cual el carbono afecta ligeramente las fases de equilibrio y el rango
de terperaturas de la estabilidad de las fases se muestra en la figura 3.1, También nos muestra
el campo de accién de las fases con sus respectivas fronteras y las temperaturas mostradas
tepresentan los limites de equilibrio de las fases, pudiendo ser diferenciadas de acuerdo a las
condiciones que representan empleando los subindices "C" y "R" del francés Chauffant y

Refroidissant, para el calentamiento y enfriamiento respectivamente.
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Fig. 3.1 Diagrama de fase hierro-carburo de hierro Fe-Fe, C’ L.
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Fig. 3.2 Region hipoeutectoide del diagrama de fase Fe-Fe, C*.

3.1.2 Efecto de los elementos de aleacion.

En el disefio de aleacién de estos aceros se han considerado dos factores: la
optimizacién del contemdo de los elementos aleantes (C, Mn, Cu, Ni, Cr), principalmente, y
la cficiente utilizacidn de los elementos microaleantes (Nb, Ti, V, Al). Los elementos aleantes
de mayor contenido determinan la temperatura de transformacion austenita-ferrita, Ar;,
proporciondndonos un valor bajo de ésta. A medida que esta temperatura se reduce, el rango
de temperaturas de trabajo para el régimen de austenita no recristalizada se amplia; por lo que
es posible la formacién de una gran cantidad de austenita no recristalizada, suprimiendo

también el crecimiento de grano de la ferrita trasformada, produciendo una ferrita refinada.
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Los elementos microaleantes controlan tres pardmetros importantes:

B ¢l tamafio de grano de la austenita recalentada,
11y retardan la recristalizacidn de la austenita y
1) modifican el comportamiento de transformacion de fases.

El tamafio de grano recalentado se debe al efecto de los precipitados, y depende de la

temperatusa y tiempo de recalentamiento del planchén.

El tamaiio de grano durante el recalentado del planchon es refinado por un efecto de
anclaje de los precipitados de Nb(C,N) y TiN. EI Nb y el Ti se disuelven en la austenita 2 la
temperatura de recalentamiento suprimiendo fuertemente la recristalizacién austenitica
durante y después de la deformacién en caliente, como fo podemos ver en la figura 3.3, por lo
tanto la temperatura de recristalizacién aumenta mas de 100° C, permitiendo temperaturas
sipnificativamente altas en la etapa final de la laminacién controlada (etapa de laminacién
fina) El Nb que se encuentra inicialmente disuelto en la austenita, produce un refinamiento
adicional del grano ferritico, durante la transformacién austenita-ferrita, si antes de dicha
transformacion el tamafio de grano austenitico es adecuadamente refinado. EI Nb, Ti y V
disueltos en la austenita, endurecen a la ferrita por precipitacién durante y después de la
transformacion. Todos estos efectos hacen de los elementos microaleantes constituyentes

indispensables en la laminacién controlada de los aceros HSLA.

24



1200 | (a) ACCro  somes Gt voy
—m 1

Temperatura de laminsclén [*C}

Reduccion crilica pars [a recristalizacion %]

Fig. 3.3 Efecto de los elementos microaleantes por la reduccién critica en la recristalizacion
austenitica * 2. a) Temperatura de recalentamiento 1250 °C. b) Comparacion con el mismo

tamaiio de grano inicial.

En un acero HSLA para fuberias existen otros aleantes, adicionados en mayor

proporcion, tales como: C, Mn, Cu, Cr, y Ni entre otros.

El Mn es utilizado para que nuestra aleacién tenga mayor resistencia, se encuentia en
solucién sélida, los contenidos de este pueden llegar e ser del 2.0 % en peso, pero sin embargo
como este ¢lemento forma en la microestructura bandas de segregacion en el centro del
planchén, se recomienda tener un contenido menor al 1.5 % en peso, siempre y cuando
nucstros contenidos de C estén por debajo del 0.03 % en peso, pues se ha comprobado que por

este maotivo puede acentuar fracturas inducidas por hidrégeno.

Bajo condiciones amargas de H,S el cobre es un elemento muy efectivo para
prevenir la formacién de hidrégeno formando una barrera protectora y ademas es un
endurecedor efectivo en solucién solida, también forma precipitados que contribuyen a la
resistencia por el efecto endurecedor de los mismos. E1 Ni y el Cr, tienen un efecto positivo en

los rangos de corrosion y de este modo absorben hidrégeno. La influencia del cobre, cromo y
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niquel generalmente es considerada positiva y evidentemente no es negativa, por eso estos

clementos se incluyen en el disefio de la aleacion.

En estos aceros pueden existir inclusiones duras tal como 2Ca0-6AL0;. Este tipo de
mclusiones junto con las no metalicas no son deseables por lo que tenemos que reducirlas al
miximo para obtener microestructuras ferriticas uniformes, donde el proceso de laminacién y

calentamiento previo son muy importantes, para poder obtener homogeneidad en estructuras y

en precipitados.

CARBONO Nos sirve para proporcionar cambios en las propiedades del acero. En presencia

de otros clementos aleantes de los aceros laminados del tipo HSLA, se utiliza un maxiumo de

0.2 % en peso.

El C tiene una moderada tendencia a la segregacion si la comparamos con oiros
clementos, este es e} elemento que causa mayores efectos en las propiedades del acero, es el
puncipal clemento endurecedor de todos los aceros, pero si se incrementan las cantidades de
C ia ductilidad, tenacidad y soldabilidad decrecen. Altos niveles de C tenden a formar
jartensita o bainuta dentro de la microestructura de los aceros lamnados, sin embargo
algunos HSLA tienen contenidos de C de aproximadamente el 0.3 % en peso. Muchas de las
propiedades de los aceros microaleados HSLA que tienen contenidos de C de 0.06 % en peso
o menores llegan a desarrollar una resistencia a la cedencia de 345 a 620 MPa (50 a 90 ksi).

Niveles de € tan bajos como el 0.03 % en peso, son utilizados con frecuencia ¢n algunos

diserios de aleacidn.

MANGANESQ Tiene una baja tendencia a la segregacion, es benéfico para la calidad de la

superficie en todos los rangos y &s particurarmente benéfico en los aceros resulfurizados.
El Mn contribuye en la resistencia y la dureza del acero pero en menor grado que
como lo haria el C. Si se incrementa el contenido de Mn decrece la ductilidad, tenacidad y ta

soldabilidad pero en menor grado que si lo hiciéramos con C. Tiene un efecto muy fuerte en el
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incremento de la dureza en los aceros, especialmente si se adiciona en cantidades mayores del
0.8 % en peso. Dentro de los aceros HSLA, es el principal elemento endurecedor cuando esta
presente en cantidades por encima de 1.0 % en peso y prnncipalmente achla como un suave
fortalecedor en soluciéon solida en la ferrita y provee un marcado decremento en la

temperatura de transformacion de austenita-ferrita.

COBRE Tiene una moderada tendencia a la segregacion, en cantidades considerables (0.6 %
on peso aproximadamente), nos puede causar problemas durante Jas operaciones de trabzjo en
caliente, y también causa efectos negativos en la calidad superficial del acero. El cobre es
benéfico para tener un aumento en la resistencia a la corrosion atmostérica siempre y cuando
las cantidades excedan el 0.2 % en peso, también confribuye al endurecimiento por
precipitacion y sus temperaturas de precipitacion durante un recalentamiente en el acero
oscilan entre los 510 a los 605° C. El Cu puede ser retenide en solucién solida, siempre y

cuando los rangos de enfriamiento sean lentos.

El Cu en niveles mayores a 0.5 % en peso, increnienta la resistencia de los aceros de
bajo y medio carbono por un virtual reforzamiento de la ferrita, lo cual tnicamente es
acompafiado por un ligere decremento de la ductilidad. En cantidades por arriba de 0.6 2
0.75 % en peso el Cu precipita en e-Cu lo que proporciona resistencia a la ferrita, esto puede
dar como resultado una pequefia reduccién en la tenacidad y soldabilidad. Con este rango de
cantidades también pueden ocurrir agrietamientos y generacion de superficies rugosas durante

el trabajo en caliente.

El Cu se adiciona en los aceros HSLA, en cantidades de alrededor de 0.25 2 0.35 %
en peso, para proveer resistencia a la corrosion atmosférica y a los aceros API para dar mayor

resistencia a las fracturas inducidas por hidrogeno (HIC) en ambientes acuosos y ambientes

i, S.

CROMO Generalmente se adiciona al acero para aumentar la resistencia a la corrosion y a la

oxidacion, para incrementar la templabilidad, para mejorar la resistencia a altas temperaturas y
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para increnientar fa resistencia al desgaste.

Fl Cr es un fuerte formador de carburos, éstos se encuentran en solucién en la
austenita y se forman lentamente. Por esa razon, el tiempo de calentamiento debe ser
Juficiente antes de un enfriamiento. El Cr es usado por que ademds de incrementar la
templabilidad proporciona tenacidad, el Cr, Cu, ¥ Ni, se utilizan juntos para producir

propiedades mecéanicas superiores y proveer al acero resistencia a la corrosion atmosférica.

NIQUEL Es un endurecedor en la ferrita y no forma ningln compuesto en solucion en el
acero, permanece en solucion sélida en la ferrita, proporcionando tenacidad y resistencia a
esta fase. En solucién sélida, los aceros al Ni en combinacion con el Cr producen aleaciones
con gran templabilidad, alta resistencia al impacto y una mejor resistencia a la fatiga que la
lograda con los aceros al carbono. Al actuar junto con ¢l Mn puede causar disminuciones en la

temperatura de austenitizado.

ALUMINIO Es ampliamente usado como desoxidante y cuando es agregado al acero en
cantidades especificas controla el crecimiento y tamafio de grano de la austenita en aceros

recalentados. De todos fos elementos aleantes, el Al es el mds efectivo para controlar el

crecimiento de grano previo al enfriamiento.

El niobio, titanio, y vanadio también son inhibidores efectivos del crecimiento de
grano austenitico durante el recalentamiento. Smn embargo, para aceros con tratamientos
térmicos, cstos tres ultimos elementos pueden tener efectos adversos en el endurecimiento,
debido a que los carburos que forman son muy estables y es dificil disolverlos en la austenita

antes del enfriamiento.

NIOBIO Es soluble en la austenita, es un fuerte formador de nitruros, carbonitruros y
carburos. Pequeiias adiciones de Nb incrementan la resistencia a la cedencia y en menor grado
a resistencia a la tension, debido a un endurecimiento por precipitacion y a un refinamiento

de prano, aunque este incremento en la resistencia pucde ir acompaiiado por una pérdida en Ia
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tenacidad a menos que se tomen medidas especiales usadas para refinar el tamafio de grano
durantc la laminacién en caliente, por lo que se emplea un proceso termomecanicamente

controlado.

1 Nb es mas efectivo en el refinamiento de grano que el V, pues el carburo de Nb es
mas cstable que el carburo de V; la baja solubilidad del Nb en la austenuta provee particulas
precipitadas mas estables por lo cual actia como un ancla en las fronteras de grano de Ia
austenita y esto retarda el crecimiento de grano de la austenita a las temperaturas usuales de

lamunacion,

‘FITANIO Entre los elementos aleantes comunes es el tinico que proporciona endurecimiento
por precipitacién y control de sulfuros. Pequefias cantidades adicionadas de Ti <0.025 % en
peso, son también usadas para limitar el crecimiento de grano austenitico. Sin embargo el uso
que se Ic da en los aceros HSLA se limita a los aceros calmados (desoxidados con Al), debido
a que tiene fuertes efectos desoxidantes. La versatilidad del Ti es limitada por que las

variactones de oxigeno, nitrogeno y azufre afectan la contribucién del titanio como carburo

cndurecedor,

VANADIO Es un elemento que da resistencia a los aceros por un endurecimiento por
precipitacién en la ferrita y refina el tamafio de grano en la ferrita. La formacion de
precipitados de V en la ferrita puede desarrollar un significativo incremento en el

cendurecimiento.

Precipita por arriba de la temperatura A,. Con contenidos de C de alrededor de 0.13
a 0.15 % en peso y contenidos de Mn de 1.0 % en peso o mids, incrementa el endurecimiento

por precipitacién particularmente cuando los contenidos de N estan por abajo del 0.01 % en

peso.

3.1.3 Reacciones de precipitacion

El tipo de precipitados en un acero depende de los elementos, de su porcentaje y de
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fos procesos de deformacion y/o conformado.

La precipitacién se presenta durante la transformacién de la fase austenita, austenita-
ferrita y fermrita, en especial durante el procesamiento. En estas fases se dan reacciones de
precipitacion las que resultan en una distribucién de nitruros, carbonitruros, carburos,
carbosulfuros y sulfuros. Cabe mencionar que la distribucion y cantidad de precipitados debe
wer adecuada para poder tener resultados benéficos, en propiedades tales como la resistencia a
la traccion, tenacidad, ductilidad y soldabilidad, entre otras, lo que asegura las propiedades
mecanicas deseadas en nuestro acero; si no se consigue tener un control de los precipitados,

¢stos pueden ser nocivos generando problemas de baja ductilidad, baja tenacidad, y bajas

propiedades de soldabilidad.

Un acero para aplicaciones de tuberia de bajo carbono tiene pequefias cantidades de
azufre (0.002-0.005 % en peso) y fosforo (<0.015 % en peso), estos elementos atn en
pequeiias cantidades nos pueden causar problemas como formacién de MnS y el P estaria

presente en los limites de grano, causando un decremento la en calidad del acero.

En los aceros HSLA, se agregan microaleantes, tales como, Ti, para estabilizar al
nitrégeno que precipita como nitruros (TiN), carburos (TiC) y carbosulfiros (Ti,C,S,); el
niobio que forma nitruros (NbN), carbonitruros Nb (C,N) y carburos (NbC); el vanadio que
forma nitruros (VN), y carburos (VC);el cromo que forma carburos (Cry;C,). Estos cuatro
clementos principalmente se utilizan para causar un efecto endurecedor por precipitacion, El
titanio se afiade para formar nitruros a altas temperaturas para reducir ¢l efecto negativo del
nitrégeno libre (dafiino a la tenacidad), el niobio es muy efectivo para retardar  la
recristalizacion de la austenita deformada a temperaturas de laminacion, el vanadio tiene la
funci6n de incrementar los niveles de resistencia del acero mediante su efecto endurecedor por
precipitacion; este clemento se emplea muy poco debido a que el Ti puede causar el mismo
efecto con costos menores. El azufre se estabiliza mediante un tratamiento con calcio para
reducir al maximo la formacién de MnS, los contenidos de azufre deben ser muy bajos

<0.005 % en peso.
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La solucién y precipitacién del titanio en los aceros grado API 5L X-70 es muy
importante, la mayer parte de la precipitacién en forma de nitruro TiN, se Heva a cabo a
temperaturas altas donde ef acero estd en fase liquida, alrededor de los 1550° C. Las
1eacciones de precipitacion de Ti nos dan nitruros, carburos, sulfuros y carbosulfuros. Los
sulfiros tales como el sulfuro de manganeso MnS, el sulfuro de titanio TiS, y el carbosulfuro

de ttanio T1,C,S,, precipitan junto con el carburo de titanio TiC.

El carbosulfuro de titanio fue por primera vez estudiado por Kudielka, Col's,*® y
L.ui** que identificaron en los aceros microaleados, un sulfuro precipitado con titanio como
11,C,S,, y no en forma de Ti,S. En base a estos estudios se sabe que en los aceros de bajo

carbono con Ti existen este tipo de precipitados los cuales afectan significativamente las

propicdades mecénicas’*.

Para el contenido de Ti (0.008-0.015 % en peso) y de N (50 ppnn) de acuerdo con la

constante de solubilidad de Narita®®:
log (TH(N) = 3.9 - (15200/T) ()

La temperatura de inicio de la precipitacion del TiN es de 1554° C aprox., por lo que

¢l T1 precipita a temperatura del acero liquido.

Para los mismos contenidos de Ti y contenidos de C (0.02 - 0.03 % en peso) la
temperatura de precipitacion de los carburos TiC es de 796° C aprox. dandose ¢sta en los
iltimos pasos de laminacién o durante el enfriamiento de la placa. Segin la constante de

solubilidad de Turkdogan®":
log (Ti)(C)=2.75 - (7000/T) {6)
ElIT;, Ny C (% enpeso) yla T siempre serd en K.
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La solucion y precipitacion del niobio en los aceros (Fe-Mn-Nb), también es muy
smportante, ya que las reacciones de precipitacion del Nb, como carburos, nitruros, y/o
carbonitruros modifican las propiedades mecanicas de la pieza ingenieril (tubo). Es importante
nencionar que la resistencia mecénica de estos aceros depende bisicamente del Mn en
solucion sélida, del tamafio de grano y del Nb como precipitados. Para el contenido de Nb en
¢l acero bajo estudio esta en el rango de (0.085-0.1 % en peso). y los contenidos de C y N

mencionados para el Ti, de acuerdoe con la constante de solubilidad de Nordberg and

Aronsson:*®
log (Nb)(C)=2.96 -(7510/T) (7
La constante de solubilidad de Irving:*®
log (NDYC+12/14 N)Y=2.26 - (6770/T) (8)
EINb, N y C (% en peso) y la T siempre sera en K.
La temperatura de inicio de precipitacion es de 1150° C aprox. lo que nos dice que a
temperaturas mayores, el Nb se encuentra en solucion sélida. En el rango de 1150 a 890° C

aprox. se tiene una precipitacion controlada de NbC, Nb (C, N), NbN durante la laminacion.

Es necesario conocer las curvas de solubilidad en la austenita de niobio-

carbonitruros dadas por Irving et al. mostradas en la figura 3.4.
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Fig. 3.4 Solubilidad de carburos y nitruros de Nb en aceros de bajo carbono®®.

Al 1gual que el Ti y el Nb, el vanadio también se encuenira en solucién sélida y
después precipita, pero éste precipita a temperaturas menores, durante el proceso de
cnfnamiento de la placa. Se sabe que el cromo precipita en el mismo rango de temperaturas

del vanadio y que fambién permanece en solucion sélida,

Para un contenido de V de (0.050 max. del % en peso) y los contenidos de Cy N

mencionados anteriormente y segiin las constantes de solubilidad de Turkdogan®”:
log (VY(N) = 2.86 - (7700/T) (9)
log (V)(C)*™ =4 45 - {6560/T) (10)
EIV, Ny C (% en peso) y la T siempre serd en K.

La temperatura de nicio de precipitacion del VN y VC es de 785° C y 565° C aprox.

respectivamente,
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3.2 Procesamiento termomecanico de un acero APL

Por varios siglos, a laminacién en caliente se ha utilizado para dar diferentes formas
a los metales dependiendo de su utilizacién. Actualmente este proceso (que es un tipo de
(ratamiento termomecanico) se ha tornado cada vez més complejo y no solamente s utiliza
para dar forma a los metales, sino también se usa para mejorar sus propiedades por medio de

un buen disefie del praceso.

El tratamiento termomecanico, aprovecha los efectos térmicos y mecanicos que se le
dan a la placa en proceso, con la finalidad de mejorar sus propiedades y asi obtener el

producto deseado con las propiedades deseadas.

[ a Jammnacién controlada forma parte de los procesos termomecénicos, se ha llevado
4 cabo por mds de 4 décadas en la produccion de placas de aceros estructurales, para la
claboracién de placas para tuberfa, etc. En las lineas de laminacién controlada se ha nnovado
otra forma de enfriar las placas, es decir, se agregd un enfriamiento acelerado por medio de
agua en "spray” enfriando las placas después de la laminacion en caliente con el proposito de
tener un mayor control de la laminacién en frio y mejorar las propiedades mecanicas,
produciendo un refinamiento microestructural. Con esta tecnologia podemos fabricar tuberia

con limites de fluencia de hasta (690 MPa), y/o mayores para un acero APT 5L X-100.

Estos procesos son todo un disefio tecnolégico infegrado de todos los factores de
fabricacién (composicién quimica de la aleacién, recalentamiento, temperaturas, tipos de

lanunacion gruesa, fina, en caliente y en frio, enfriamiento al aire, y enfriamiento acelerado).

En la laminacién controlada convencional, la deformacion se realiza con
recalentamientos a temperaturas menores que las de calentamiento y laminacion usuales como
lo podemos ver en la figura 3.5. Las propiedades mecanicas obtenidas mediante la laminacién
controlada son muy superiores a las obtenidas en aceros normalizados o templados, con igual
composicién quimica, debido al refinamiento de grano. El enfriamiento acelerado posterior a

Ja laminacién controlada se realiza a velocidades de enfriamiento de aproximadamente
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10° Cfs, dentro del rango de temperaturas de transformaciéon comprendido entre tos 900 a
500° C, comenzando arriba de la temperatura Ar, Este proceso refina ain més la

microestructura modificando algunas veces la microestructura de feirita a bainita.

b Laminacion convencional

CR+ AcC

Enfriantiento

G 1 laniinacién gruesa

T : laniinacién fina
CR : laminacién controlada
AcC : enfriamiciilo acelerado

Tiempo

Fig. 3.5 Esquema de los pasos de laminacion.

Antes de los afios sesenta, los procesos termomecénicos controfados se enfocaban
principalmente, al conocimiento de relaciones de deformacién en caliente y las posteriores

condiciones de enfriamiento y como éstas repercutian en la microestructura resultante.

De los aiios sesentas a los setentas, se descubrié que una pequefia cantidad de niobio
lograba incrementar la resistencia a la tensién, por lo que éste elemento fue utilizado
ampiamente en la produccién de aceros con alta resistencia a la tensién. Los aceros al niobio
ublizados para la fabricacién de tuberias de grandes didmetros producidos por laminacién en
caliente convencional tenian una tenacidad muy pobre a bajas temperaturas, se hicieron
grandes csfuerzos para mejorar esta propiedad mediante la aplicaciéon del proceso de
Jammacién controlada, La laminacién controlada mostrd la formacion de granos austeniticos
finos por recristalizacién, justo arriba de la temperatura Ar,, posterior a la laminacién en
cahente. Dentro de los avances en esa época Se tienen los aceros microaleados con Nb y/o V,
con bajos contenidos de C y laminacién controlada, con lo que se obtenia una alta resistencia

a la tensién y buena tenacidad a temperaturas bajas.
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[n los afios setentas y ochentas, se desarrollaron los aceros HSLA. Se estudiaron los
mecanismos que provocaban el refinamiento microestructural durante la laminacién
controlada. Se vio que el refinamiento de la austenita por recristalizacidn no era el tnico
mecanismo para refinar a la ferrita, y que la austenita deformada por debajo de su temperatura
de recristalizacién (regién de no recristalizacion)fue capaz de producir una ferrita fina, debido

al minicro de niicleos de ferrita que operan durante la transformacion.

Esta reduccién acurnulativa durante la laminacién, a una temperatura menor que la
temperatura de laminacién austenitica, es un parametro importante en Ia aplicacion de la

lanmacion controlada.

De los afios ochentas a los noventas se introdujo el primer sistema de enfriamiento
acelerada en linea, en los molinos de laminacién japoneses. Este sistema fue capaz de
incrementar la resistencia sin modificar la tenacidad, obteniéndose una alta tenacidad con un
mvel bajo de carbono equivalente. Tales equipos de enfriamiento se fueron instalando en
muchos molnos de laminacién en todo el mundo, y se utilizan en combinacién con la
Janumacion conirolada, En México, en el estado de Michoacén se tiene planeado montar un

nolino de laminacién con este sistema de enfriamiento,

En todos los aceros microaleados se debe tener un control riguroso en la parte de
fanunacion. Como ya se dijo, los elementos microaleantes y la laminacién controlada van de
la mano, también el enfriamiento controlado es muy importante, por lo que la terminologia de
Proceso Termomecinicamente controlado, fue introducido para denotar laminacién y

enfrianuenio controlados.

Una caracteristica potencialmente indeseable en el decremento de la temperatura de
deformacion en un acero, es que la resistencia de deformacién de los aceros se incrementa
sustancialmente, y debido a que los molinos de laminacion existentes no son tan resistentes
como para soportar las grandes deformaciones a temperaturas bajas requeridas por la

taminacién convencional controlada, se ha desarrollado una laminacion de recristalizacion
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controlada (RCR), en la cwal la laminacién finaliza por arriba de la temperatura de
recristalizacién austenitica. Con este tipo de laminacién se pretende obtener un refinamiento

de grano moderado.

Se observé que durante la laminacion controlada, con el uso de pequefias cantidades
de titanio curdadosamente controladas <0.025 % en peso, se puede dar lugar a la precipitacion
de peguefias cantidades como TiN, que proporcionan una disminucién en el crecimiento de
los granos de austenita recristalizada, dando como resultado un refinamiento de grano en la

ferrita producida por la transformacion de la austenita.

3.2 Relacién microestructura procesamiento, deseripcién de los
mecanismos que operan en el proceso termomecénicamente controlado.

La microestructura final de un producto de acero depende de la composicion del
acero y del procesamiento. Brevemente describiremos la interaccidn entre composicion y
procesamiento en el control de la microestructura austenitica durante el calentamiento previo
al trabajo en caliente, durante los pasos de deformacién en caliente, y en el control de la
transformacion de la austenita a ferrita y donde aplicaremos el control de la microestructura

para pasos subsecuentes del procesamiento

En los aceros microaleados, ¢l tamafio de grano ferritico es siempre refinado por
medio de la transformacién de austenita-ferrita, durante el enfriamiento de la austenita.
Debido a que los granos de ferrita nuclean en los limites de grano de la austenita, también por
que el tamafio de grano, estd limitado por el crecimiento de los granos ferriticos, se obtiene un
mayor nimero de granos que el original de granos austeniticos, a menos que la velocidad de

enfriamiento sea muy lenta como lo mostraremos en la figura 3.6.
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Fig. 3.6 Esquema de los cambios microestructurales en la y durante la laminacion en caliente

y en la microestructura parcialmente transformada. Se muestra donde se forman los nucleos

de ferrita durante la transformacion.

El proceso termomecanicamente controlado prepara a la austenita durante la
laninacién controlada con el propésito de producir un incremento en el nimero de micleos de
ferrita, empleando un enfriamiento acelerado controlado para disminuir la temperatura de
transformacion de Ia austenita, de tal manera que exista un posterior incremento en el niimero

de nicleos de ferrita en la austenita previamente preparada.

Por arriba del intervalo de 900 a 950° C aprox., la austenita recristaliza después de la
deformacion en caliente, a una velocidad que depende de la temperatura y de la cantidad de
deformacién. Cuando la temperatura de laminacién es disminuida en el rango de temperatura

de recristalizacidn de austenita, el tamafio de grano de la ferrita se refina a medida que la

austenita es refinada.

Cuando la deformacién se realiza en el rango de temperatura de no-recristalizacién
de la austenita, los granos de austenita son elongados y el area de superficie por unidad de

volumen del limite de grano {Sv), se incrementa para dar lugar a un mayor mimero de sitios
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potenciales de formacién de ferrita. En este mismo tango de temperatura la deformacion
también produce bandas de deformacién, que son caracteisticas lincales dentro de los granos
de austenita deformados. Estas bandas de deformacién son capaces de actuar como niicleos de
ferrta Los granos finos de austenita deformados pueden entonces ser transformados en
granos ferriticos muy finos debido al incremento de sitios de nucleacion. Este efecto se
acentia al aumentar la deformacion de Jaminacién acumulada por debajo de la temperatura de
1ecristalizacién, dicha deformacién esta relacionada muy de cerca con el mejoramiento de las

propiedades mecanicas

Por otta parte el enfriamiento acelerado de la austenita no-recristalizada puede
activar numerosos nicleos de ferrita en el interior de los granos de austenita junto con
aquellos activados por las bandas de deformacion. Todos estos factores contribuyen en la

refinacidn del grano ferritico.

Todos estos efectos del proceso termomecanicamente controlado se intensifican
mediante la adicién de elementos microaleantes, El Nb mcrementa la femperatura de
recristalizacidn austenitica, lo que produce incremento en el nimero de granos austeniticos no
recristabizados. Este elemento también modifica el comportamiento de transformacion, por su
efecto on la templabilidad, para producir ferrita fina, y un incremento en la fraccién de bainita.
Il V tiene un efecto similar en la templabilidad; sin embargo el V no incrementa la
temperatura de recristalizacion de la austenita tanto como lo hace el Nb por lo que es menos
efectivo en Ja produccién de granos austeniticos no recristalizados durante la laminacion

controlada convencional.

33 Laminacién controlada.

La funcion de la laminacidn controlada es introducir deliberadamente
heterogeneidades microestructurales en la austenita, las cuales achian como sitios de
nucleacién para la ferrita durante la transformacién austenita-ferrita. Para modificar la

estructura y producir ferrita fina durante la transformacién debemos tomar en cuenta:
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I} La disminucién de la temperatura de recalentamiento tanto como sea posible para obtener

un tamaiio de grano de austenita fino previo a la laminacion.

1) Optimizar los pasos intermedios de laminacién para que por medio de la recristalizacion

obtengamos un grano de austenita ain mas {ino.

I11) Deformar la austenita por abajo de su temperatura de recristalizacion, para elevar la Sv,

mediante la clongacién del grano, y favorecer el aumento de bandas de deformacion.

I.a relacién entre el tamafio de grano de la ferrita y las propiedades mecanicas en los
accros ha sido establecida ampliamente de una manera empirica, y en menor grado en forma
tedrica. El limite de fluencia es usualmente expresado mediante la ecuacion del tipo Hall-

Petch:
a,=0,+K,*d" (11)

donde: o,= limite de fluencia
a,= tension de friccion
K= una constante

d= didmetro del grano ferritico.

Las operaciones de laminacion se dividen en tres efapas: recalentamiento, laminacion

de desbaste o gruesa y laminacién de terminado o fina.

331 Recalentamiento del acero.

El calentamiento de los planchones de acero previo al trabajo en caliente va
acompafiado de diversos propdsitos incluyendo el ablandamiento del acero para el trabajo en
caliente, los planchones deben tener una temperatura inicial de laminacién alta, para que al
finalizar los pasos de laminacién se encuentre en la regién austenitica y se disuelvan los

carburos y nitruros que deben precipitarse durante este proceso. En compaiifa de estos efectos
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positivos, los granos de austenita estan significativamente gruesos, y dichos granos s¢ deben
refnar suficienternente en todo el tiempo de duracion del proceso de deformacion en caliente

para producir el tamafio de grano fino de ferrita durante la transformacion.

La temperatura de calentamiento del planchén determina el tamafio inicial de Ia
austentta al igual que los diferentes elementos microaleantes, st la temperatura de

recatentamiento es mas baja, el tamafio de grano austenitico serd mds pequefio como se

muiestra en la figura 3.7.
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Fig. 3.7 Caracteristicas del engrosamiento de los granos de austenita para aceros con

diferentes elementos microaleantes a diferentes temperaturas®.

Usualmente la temperatura de recalenfamiento para el inicio de la laminacion
convencional es alta, es decir, alrededor de los 1250° C, lo que permite minimizar la carga de
laminacién y la potencia requerida. En el caso de temperaturas bajas de calentamiento, €s
decr, alrededor de los 950° C, la etapa gruesa y fina son casi continuas. Se sabe que un
tiempo largo de espera, como resultado de una laminacion gruesa a temperaturas altas,
combmmado con una laminacién final a una temperatura inicial baja, da lugar a una

microestructura con tamaiio de grano mixto, después de la transformacion austenita-ferrita en

los aceros al Nb.
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En la figura 3.8 podemos ver las relaciones de solubilidad de varios carburos y

nitruros en austenita, donde podemos ver la estabilidad o alta insolubilidad del TiN, hasta el

carburo de vanadio altamente soluble.
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Figura 3.8 Diagrama de solubilidad- temperatura de carburos y nitruros en y* .

Durante ¢l recalentamiento del acero ocurre una dispersion fina de carbonitruros,
precipitados que actian como un ancla en los limites de los granos de austenita suprimiendo el
crecumiento de grano. Sin embargo, con temperaturas suficientemente altas y/o tiempos
suficicntemente amplios las particulas se disuelven y/o engruesan de este modo los efectos de

los anclajes disminuyen y el engrosamiento ocuzrre.
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Los aceros HSLA emplean muiltiples adiciones de microaleantes para lograr un
balance de control microestructural. Por ejemplo el Ti a temperaturas de acero liquido forma
nitures y éstos pueden ser usados para el control de grano de la austenita durante el
calentamiento del planchén, el niobio puede ser usado para el control de la recristalizacion de
la austenua durante la laminacion, y/o el vanadio puede ser usado para lograr esfuerzos por

precipiacion en la fermita.

332, Laminacion gruesa o de desbaste,

La finahdad de los pasos de laminacién gruesa es reducir el tamafio de grano
austenitico de manera progresiva por medio de una recristalizacién repetida dentro de cada
paso. Como se muestra en la figura 3.9, cuanto mas finos son los granos austeniticos previos a
la deformacion, mas finos seran los granos de la austenita, después de la recristalizacion.
Micntras mas baja sea Ia temperatura de laminacién, mas fino serd el grano de la austenita
tecristalizada debido al crecimiento limitado después de la recristalizacion. El refinamiento
del grano austenitico es mayor a medida que Ia temperatura de laminacién va disminuyendo
durante el proceso de lammacién siendo mayor el porcentaje de reduccién en esta etapa del

proceso termomecanico.
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Fig. 3.9 Variacién del tamafio de grano de la austenita recristalizada con pasos sucesivos de

laminacion®"'.
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333 Deformacion de la austenita.

La deformacion de la austenita generalmente se divide en varios rangos ilustrados

¢squematicamente en la figura 3.10.

Con temperaturas altas en la fase de austenita, la recristalizacion generalmente es

rapida y se completa antes de los subsecuentes pasos de deformacion.

Acompaiiando a la recristalizacién, el crecimiento de grano puede ocurrir

dependiendo del tiempo, temperatura, y la presencia o ausencia de particulas precipitadas.

A bajas temnperaturas la deformacién puede extenderse en la fase austenita-ferrita

debido a que ambas austenita y ferrita son deformadas.

Para los comnpuestos precipitados que fueron disueltos durante el calentamiento del
planchén, la baja continua de temperatura de la pieza de trabajo causa eventualmente que Ia
austentta se sature con respecto al compuesto que se precipitd, y esto hace que existan puntos
de nucleacién en austenita, ésto ocurre durante el proceso de deformacion de la pieza de

trabajo.

Colada ¥

1) Recalentanilento

a) Recalentada
Laminacion
gruesa
2)Laminaclan
en caliente
b} Recristalizada
Tiempo de espera
=
'.51 Laminacién fina
£ =—=c
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Fig. 3.10 Representacién esquematica de los rangos de deformacién de la austenita® .
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33.4 Deformacion / Recristalizacion.

El objetivo general de una temperatura inicial alta en los pasos de deformacion
después del recalentamiento de aceros microaleados es el continuar con el refinamiento de Ia
estructura del grano de la austenita. La recristalizacién y el crecimiento del grano estan
asociados con cada paso de deformacién, los modelos microestructurales que tendrdn
desarrollo serdn aquellos que nos permitan el calculo de la austenita recnstalizada que va en
funcion del tamafio de grano micial, de los esfuerzos de deformacién, de la temperatura de
deformacién, de la secuencia de tiempo en los pasos de deformacién y la presencia de finas
chspersiones de precipitados en los limites de grano que sirven de anclaje para impedir y/o

retardar el crecimiento de grano.

Para balancear los efectos generalmente indescables de una temperatura final de
deformacién muy alta en los tamafios de grano de la austenita, reducir las temperaturas de
tecalentamiento, agregar tiempos de espera para realizar enfriamientos adicionales, ylo
ntroducir uno o més pasos de enfriamiento acelerado entre fos pasos de deformacion, fa
scleccion de técnicas a usar dependerd de nuestro sistema en uso de microaleado, de la forma

particular del producto y de las posibilidades de manufactura.

335 Tiempos de espera para las temperaturas de reduccion.
La recristalizacion y €l crecimiento de grano son afectados en gran medida por las
condiciones de temperatura de recristalizacién durante la laminacién. Para condiciones de

laminacion de recristalizacién controlada (recristalization controlled rolting(RCR)).

La deformacién dada al acero durante las condiciones de laminacion controlando la
1ecnistalizacién, se da por medio de temperaturas bajas de recristalizacion, o a niveles por
abajo de la temperatura de recristalizacién durante los procesos de laminacion, dicha
temperatura puede ser ventajosa, ésto es deseable cuando tenemos un acero parcialmente
laminado, pues simplemente nos permite ir enfriando al acero por medio de aire, hasta que

ltleguemos a una temperatura predeterminada antes de continuar la laminacién, tambicn por

45



medio de sprays de agua podemos dar un enfriamiento acelerado antes y/o durante los pasos
inciales de lammnacién, hasta llegar a una temperatura de laminacion predeterminada con el
objetivo de maximizar el refinamiento de grano de la austenita especialmente en las porciones

centrales del espesor de las secciones gruesas de nuestra pieza de trabajo.

3.3.6 Laminacion fina.

La temperatura de inicio de la laminacién final generalmente oscila entre los 1150 a
1050° C. Por debajo del intervalo de 950 a 850° C puede ocurrir una recristalizacion fina de
los granos de austenita, pero la mayorfa de los granos de austenita se elongan y no
recristalizan. Aunque estos cambios microestructurales contribuyen al refinamiento de la
ferrita, fa contribucitn a partir de los granos de austenita no recristalizados ¢s la de mayor
importancia. El efecto producido por la austenita no recristalizada en el refinamiento de grano
ferritico csta relacionado muy de cerca con la deformacion acumulativa en los pasos de
deformacion por debajo de la temperatura de recristalizacion de la austenita. La temperatura
de laminacién fina proporciona una indicacién de la reduccién total por debajo de la
temperatura de recristalizacion de la austenita asi mismo esta temperatura es importante en la
determinacién del momento adecuado para dar fin a la lanunacion en la regidn austenitica,

austenitica-ferritica, ¢ ferritica.

La deformacion fina de los diferentes productos de acero ocurre sobre un amplio
intervalo de temperaturas, dependiendo de la composicién del acero, de las dimensiones del
producto, calentamiento, y la practica de laminacién, y puede hacerse arriba o abajo de la
temperatura de recristalizacién. Sin embargo asi como decrece la temperatura, y los tiempos
entre paso y paso de laminado son més cortos, y asi como los efectos de la composicién del
acero son encontrados, la recristalizacién de la austenita es o incompleta o inexistente de un

paso en particular 2l siguiente paso.

Lo podemos ver en la figura 3.11. Para los diferentes aceros deformados bajo
condiciones especificas, la recuperacién y recristalizacién de la austenita, es determinada por
mediciones relativas a la suavidad, por tiempos grandes , por la temperatura, y por la

composicién de la aleacion.
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Para una composicién dada de acero, cuando es laminada bajo €stas condiciones, en
un motino de laminacidn reversible para planchones, con ticmpos entre paso y paso menores
de 5 segundos, 12 recristalizacién es esencialmente completa antes del siguiente paso, mientras
que para un laminador de tiras o perfiles con tiempos entre paso y paso menores de 1 segundo,
con una recuperacion parcial, pueden darse suficientes esfuerzos acumulativos para producir

una minima recristalizacidn parcial,
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Fig. 3.11 Efecto del tiempo entre paso y paso de deformacion y de la composicién del acero

con fres temperaturas diferentes de deformacion’ ®,

Estas diferencias en el comportamiento de diversos aceros, diferencias en los equipos
especificos de praceso, dan a la metalurgia una oportunidad para disefiar aceros aleados y
mucroaleados con una microestuctura ausfenitica homogénea deseable al final de la
deformacion, para una forma particular de producto y para los requerimientos de las

propiedades mecdnicas finales del producto.

Un concepto util en la discusién de la condicién relativa de la austenita al final de la
deformacién total es el 4rea de superficies de fronteras de grano por unidad de volumen Sv, la
cual cs considerada como una medida de los sitios potenciales de nucleacién para la ferrita

durante el proceso de transformacion de austenita a ferrita.
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El valor de Sv se incrementa con el incremento de la reduccién por debajo de la

tempesatura de recristalizacion y también se incrementa con un didmetro de grano mas fino

chRionces.

Sv = 2000/Dy (12)

donde. Sves en mm™ y Dy es en um.

Kl valor de Sv se incrementa adicionalmente por la introduccién de bandas de

deformacion dentro de los granos de austenita como se indica en la figura 3.12.
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Fig. 3.12 Efecto de la clongacisn de los granos y de las bandas de deformacién en SviH,

3.3.7 Transformacién de la austenita.
El paso final en el control de la microestructura de muchos productos es durante el

enfriamiento, es decir, del dltimo paso de deformacion hasta alcanzar la temperatura
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awbiente. Esta transformacién es basicamente controlada por el camino de enfriamiento
tomado, también por las adiciones de microaleantes que incrementan la dureza y suprimen la
fransformacion a menores temperaturas, promoviendo por tanto, la nucleacién ferritica sobre
ol crecinuento ferritico, derivando en didgmetros de grano mds finos de ferrita. En oposicion a
este efecto delos mucroaleantes, el refinamiento del tamafio de grano de austenita y la
dleformacion de Ja austenita por debajo de la temperatura de recristalizacidn, tienden a acelerar
la transformacién de modo que para un rango fijado de enfriamiento la transformacién

empieza a temperaturas elevadas.

3.4 Enfriamiento acelerado.
El efecto del Enfriamuento Acelerado (EA), en este tipo de aceros ha sido estudiado
para alcanzar dos objetivos: resistencia al gas amargo y propiedades X-70 mostradas en la

fioura 3.13.

Gracias a los adelantos dentro de la metalurgia y los procesos que en ella se llevan,
se ha logrado obtener estas propiedades de resistencia antes no obtenidas, pues si se obtenian
las propiedades mecénicas X-70 requeridas no se obtenfan otro tipo de propiedades
(tenacidad, soldabilidad, resistencia al ataque del gas amargo), entre otras, debido al elevado
porcentaje de carbono y a las impurezas del acero. En la actualidad, con un porcentaje de
carbono equivalente, proporcionado por las adiciones de aleantes, microaleantes y un Proceso
‘Termomecanicamente Controlado se logran superar las propiedades X-70 y tambicn se

obticnen las propiedades anteriormente mencionadas.

Los aceros resistentes a Ja fractura inducida por hidrégeno, requieren de un nivel
muy bajo de impurezas, y una microestructura homogénea. La tecnologia actual en la
fabricacion del acero nos permite producirlo con contenidos muy bajos de azufre <10 ppm por

medio de un tratamiento con calcio.
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Provisiones especiales en la operacion de colada continua para eviar la segregacion
central estan ahora bien establecidas. Las tuberias resistentes a la HIC, comtinmente tienen un
bajo contenido de carbono. Temendo en mente que el acero con un contenido de C inferior al
0.09 wt. % evita la reaccion peritéctica y se va a transformar totalmente en una ferrita delta, se
puede usar el hecho de que con un nivel aiin més bajo de C, el rango de temperatura en la
region de ferrita delta después de la solidificacion serd méas amplio. Esto permute una
istibucion razonablemente homogénea de los elementos tales como manganeso o fosforo

gracias al alto coeficiente de difusién, siendo aproximadamente dos érdenes de magnitud

mayor que en la ausienita.

La reduccién resultante en la segregacion de Mn, se nunimiza especialmente en
combinacién con un rango de enfriamiento més rapido es decir un enfriamiento acelerado® .

Un contemdo tipico de C en tuberias resistentes a la HIC se encuentra por debajo del 0.05 %

€n peso.

La comparacién de las propiedades mecanicas de una tuberia resistente al ataque del
gas amargo se muestran en la figura 3.13. Después del proceso termomecénico se les dieron
dos procesos de enfriamiento; enfriamiento con aire y enfriamiento acelerado con “spray” de

agua, cn este liimo se logra un incremenio de la resistencia.
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Fig. 3.13 Influencia del contenido de aleaciones y de las condiciones de enfriamiento con
contenidos de 0.03 - 0.05 % en peso de C y de 0.07 - 0.10 % en peso de Nb con Ti

(temperatura final de laminacién = 720 °C)* %,

Un mayor contenido de aleacién especialmente de Mn de(1.25 2 1.75 % en peso) es
oportuno. Debido a los bajos contenidos de C de (0.02 a 0.05 % en peso), el contenido de
Nb de (0.07 a 0.10 % en peso), es comparablemente alto, este tipo de grados de acero
muestran una excelente tenacidad y ductilidad, independientemente del nivel de resistencia. A
pesar del bajo contenido de C, el cual fue escogido para garantizar la resistencia HIC, las

propiedades X-70 o superiores, pueden ser garantizadas después del enfriamiento acelerado.

La figura 3.14, muesira que la resistencia de este tipo de aceros es obtenida en un
amplio rango de temperaturas finales de enfriamiento. En Ja figura se ven propiedades de un
X-80 con una temperatura final de enfriamiento de alrededor de 530° C; para este caso la

alcacién cumple con los requerimientos para una tuberia X-80, esto ¢s excelente tenacidad,
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soldabilidad y resistencia contra la propagacién de grietas ductiles. Todas las adiciones de
nneroaleantes no son més altas que las adiciones a un acero X-70 tadicionalmente
microaleado con Nb+V. Un factor de costo negativo aparece debido a la combinacién de un
bajo contenido de C con altos contenidos de Mn y/o otros elementos aleantes.
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Fig. 3.14 Influencia de las condiciones de enftiamiento acelerado después del tratanuento

termomecanico’ %

Por cjemplo, en una aleacién con aproximadamente 1.50 % en peso de Mn y enfriamiento al
are, las propiedades X-60 y X-65 son escasamente cumplidas, y con enfriamiento acelerado
sc eleva la resistencia a X-70. Altos contenidos de Mn son necesarios para altas resistencias y
por ejemplo las propiedades X-80 requieren aproximadamente 1.90 % en peso de Mn, Una
cosa segura es que con esos contenidos de Mn existe una caida en la tenacidad y ductilidad,
pero esto no significa una traba en la aplicacién de esta aleacién para tuberia, sin embargo
para tubcrias resistentes al gas amargo no la podemos gararitizar debido al alto contenido de
Mn. Estas composiciones de aceros han tenide aplicaciones para tuberias X-80 desde
mediados de los 1980°s, para tuberias con didmetros grandes y con espesores de alrededor de

15 mm? ", Para espesores mayores o iguales y/o dismetros mayores*” y propiedades X-90, se
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substituyen los altos contemidos de Mn por cromo, cobre, niquel, molibdeno y/o vanadio,

representando ésto la solucion® '8,

Fste es el campo de las investigaciones que se estdn haciendo en fa actualidad, donde
ademas de una optimizacién con enfriamiento acelerado de los planchones y el efecto del Nb
en los aceros templados esta siendo investigado. Una idea detras de estos estudios es producir
una aleacién con una microestructura muy homogénea a través de todo el espesor del
planchén El contenido de Nb y las condiciones de procesamiento seran balanceadas en tal
modo que las superficies mas frias del planchdn o placa tendrdn su deformacidén final en la
region de no-recristalizacion, causando martensita fina formada de los granos elongados de
austenita. En la region central del planchén la temperatura es usualmente mayor durante el
trabajo en caliente y frecuentemente se encuentra sobre la temperatura de paro de
recnistalizacién, Ya que un grano grueso de austenita con Nb en solucion sélida, promueve la
templabiiidad y la formacién de martensita/bainita inferior, que es de esperarse en niicleos de

placas grucsas.
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CAPITULO IV

4.1 Fabricacién experimental de las placas de acero grado API 5L
X-70.

Una seric de aceros cxpenmentales fueron fabricados en Imexsa con el proposito
de producir vn acero grado API 5L X-70 para tuberia resistente al gas amargo. La nta
expernimental de fabricacién seguida en Imexsa consistié en alimentar un horno de arco

eléctrico (HAE), con 100% de hierro esponja de alto grado de metalizacion.

Durante la operacion de fusién se afiadieron al HAE, Ca(OH),, carbdn y oxigeno.
Después de la fusién y la desescoriacion, llevaron a cabo el vaciado del acero del HAE a
un horno olla (HO), afiadiendo Ni, Cu, Ca(OH), y FeMnM. Posteriormente, el acero fue
desgasado al vacio (DV), y durante la operacion se afiadid escoria sintética, Al y Cal',. Al
terminar ¢l DV se afiadié al HO, CaF,, FeCr, Ca(OH),, FeNb, CaSi, FeMn, FeTi y Al el
acero fue tratado con calcio para el control de la morfologia de las inclusiones. Después se

realizo la colada continua del acero liquido, obteniendo planchones con una dimensién de

025X 120X 6.0m.

I.a composicién quimica a obtener se presenta a continuacion:

Tablz 4.1 Composicion quimica (% en peso) del acero API SL X-70

Elemento | Rango [ Deseada [ Elemento:] Rango . - [ Deseada -
C 0.035 max. 0.030 Ni 0.15-0.20 0.17

Mn 1.25-1.45 1.35 Nb 0.085-0.10 0.09

Si 0.10-0.25 0.20 Mo (.05 max. ---

P 0 015 max. 0.010 Cr 0.25-0.30 0.26

S 0.002 max. --- Ti 0.008-0.015 [0.012

Al 0.020-0.050 ]0.025 v 0.050 max. ---

N, 0.0060 max. [0 00350 B 0.0003 max. |---

Cu 0.25-0.35 0.26 Ca 0.0020 max. |---

54



4.1.1 Ruta de fabricaciéon

Fundicién
Se introdujo en un homo de arco eléctrico un total de 242 ton’s de hierro esponja

con alto grado de metalizacién cuya composicion Ja tenemos en la tabla 4.2,

‘fabla 4.2 Composicién quimica del hietro esponja alimentado en el HAE.

Compuesto | % en peso

Fel 89.100

Met 90.200

FeM 80.400

C 1.890

5 0.012

510, 2.460

(a0 1.970

Mg0 0.650
1ALO, 0.850

teT= Iherro total
Mei= grado de metalizacién
FeM= hierre metélico

Durante la fusion se afiadieron 8.060 ton’s de cal (tabla 4.3).

Tabla 4.3 Composicién quimica de la cal afiadida.

Compuesto -| % en peso -
510, 2.44

CaQ 79.80

MeO 0.80

5 0.10

R, X, 2.50

PXC 11.40

C 0.65

R,X;= alimina, principalmente

PXC= pérdidas por calcinacion
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La tabla 4.4 muestra ¢l resumen de la cantidad de adiciones de hierro, Cal, coque,
oxigeno, afiadidas al HAE durante el proceso experimental de fabricacién del acero, de

una de las coladas que dieron mejores resultados para la fabricacién del acero API 5L X-

70.

‘Fabla 4.4 Adiciones en el HAE.

Adiciones Cantidad
Toncladas de hierro | 242

kg de cal 8060

kg de cogue 180

{m’* de oxigeno 2238

El tiempo de la operacién fue de 150 minutos, empledndose 2238 m’ de oxigeno, al final se

obtuvieron 210 toneladas de acero liquido.

Vaciado
Se vacia el acero liquido del HAE a un horno olla, éste posteriormente se
mtroduce en un desgasador al vacio, La temperatura durante el vaciado fue de 1700° C . La

tabla 4.5 muestra las adiciones durante el vaciado.

Tabla 4.5 Adiciones durante el vaciado.

Material | kgsiton ] 200 ton’s™™ " [.Momento de.,
5 oo s UL Cadieibn - -

Ni 1.65 330 Al inicio

Cu 2.75 550 Al inicio

Cal 10 2000 A 1/3 del nivel

FeMnM/ C I6 3200 A 1/3 del nivel

El analisis del fin de fusién presento los siguientes datos:
C = 0.04 % en peso

P =0.006 % en peso

0, = 1000 ppm

Temperatura = 1700° C.
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Desgasado al vacio

Posterior al vaciado el horno olla se introduce a un desgasador al vacio, al inicio
de este proceso la temperatura registrada fue de 1689 °C. El tiempo total de operacion fue
de 65 minutos y el tiempo ocupado para el desgasado fue de 48 minutos. Durante esta etapa
s¢ alcanzé una presion de vacio de 0.5 Torr, en 5 minutos, alimentindose 10 m’* de O, ¥
argén, durante 60 minutos. En el desgasado también se agregaron al acero liqudo los

siguientes materiales segln la tabla 4.6.

‘Fabla 4.6 Materiales adicionados durante el DV.

Adiciones I kg
Escoria sintética | 824
Aluminio 9l
Ca¥, 395

Ajuste en olla
Después de la operacion de DV, se hicieron adiciones de CaF,, Cal, FeCr, FeNb,

CaS1, FeMnM, FeTt y Al, al acero liquido como se muestra en la tabla 4.7.

Tabla 4.7 Adiciones de ajuste en olla.

P Adiciones |-k
Cal, 132
FeCr 707
Cal 509
Fe Nb a0
CuS1 230
FealnM 144
Fe'hh 46
Al 160

De las aleaciones sabemos que su pureza % en peso para el:

aluminio =97 %
cobre =99 %
niquel =99 %
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Las ferroaleaciones tienen un % en peso del elemento ferroaleante como se muestra en la
P

tabla 4.8.

‘Tabla 4.8 Tabla de ferroaleaciones con su wt. % correspondiente.

Ferroaleacion | Aleante en Fe procipalmente, y otros.
% en peso elementos % en peso
FeCr 68.4 316
['eiNb 66 34
Ca$ 28 Ca72
et 70 30
| FeMnM 743 25.7

La temperatura registrada fue de 1579°C. Se insuflaron 27 m® de argdn por 70

minutos y. el tiempo total de esta operacion fue de 75 minutos.

Colada continua

Una vez finalizado el ajuste en el homo olla se procede a la colada continua. La
temperatura de inicio de la colada recomendada para este acero ¢s de 1545 £ 5 °C, este
dato es muy importante tenerlo en cuenta, pues si excedemos la temperatura de colada, la
estructura de solidificacion de nuestro planchén nos podrian dar zonas columnares fo que

ent pasos posteriores nos causarian zonas de alta segregacion, causando fracturas en nuestro

producto final.

El anlisis quimico de los polvos térmicos afiadidos al distribuidor se muestran en

ta tabla 4.9.

‘Fabla 4.9 Composicién quimica de los polvos térmicos afiadidos al distribuider

Compuesto "} % en-peso
| Ca0 59.61

MgO 7-9

S0, 5.0 max.
AlLOy 16-18

C 2 0 max.
Mat, organica ] 4.0 max.
Ca0/510, 10.4
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El analisis quimico de los polvos lubricantes afiadidos al molde de colada se

muestran en fa tabla 4,10,

Tabla 4.10 Composicion quimica de los polvos lubricantes afiadidos al molde de colada

continua.
 Compuesto | %en peso
1C 3-4
OO, 4.0
| Na0, 5.0
KO 0.8
EMaO 4.5

Cal 35.0

$10, 350
L ALO, 4.0
i 5.0

La tabla 4.11 nos muestra la composicién quimica de nuestra aleacién en las

thferentes ctapas del proceso.

Tabla 4.11 Composiciones quimicas % en peso durante la fabricacién del acero API 5L X-

70
Elemento Enel | Vaciado { Enel .| Ajusteen HO | Alcolar . Enel
HAE en HO ¢ DV - | TInicio - Final .. | en molde-] planchon
C 0.063 0.037 0.011 0.013 - 0.020 0.020 0.020
Mn 0.02 0.031 1.05 1.21 - 1.31 1.31 1.31
St 0.00 000 0.094 0.16 0.16 0.16
p 0.007 0012 0.013 0.017-0G.015 0.015 0.015
S 0.010 0.012 0.010 0.008 - 0.002 0.002 0.002
Al 0.31¢ 0.00 0.016 0.031 - 0.026 0.028 0.0027
b 0.00 0.00 0.002 0.066 - 0.092 0.092 0.093
i Cu 0.001 0.001 0.25 0.253 - 0.280 0.28 0.28
| Cr 0.00 0.00 0.001 0.245 - 0.265 0.264 0.264
N 0.010 0.188 0.180 0.185 - 0.184 0.183 0.180
Mo 6.00 0.00 0.60 0.001 0.000 0.001
Sn 0.00 0.004 0.004 $.004 0.003 0.003
N4 - -— - (.003 - 0.008 0.008 0.008
T --- 0.003 - 0.008 0.008 0.008
B --- - 0.0001 0.000
Ca 0.0014 - 0.0019 |0.0020 ] 0.0016
‘N, 0.0020  ]0.0025 10.0025-0.0030 10.0030 {0.0048
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Este fite el procedimiento llevado a cabo de acuerdo con la practica metalirgica de
Imexsa con el proposito de obtener tres grados de acero API 5L X-70, los cuales fueron
destgnados como grado G954 (C 0,035 max., Mn 1.25 - 1.45), G964 (C 0.035 max., Mn
[.45 -1.60) y G974 (C 0.050 max,, Mn 1.50.-1.70). La principal variacién de estos grados
¢s el C y Mn (% en peso).

T'abla 4.12 Compesicion quimica (% en peso) del acero fabricado en Imexsa.

Timeaca Grado 1C_ A ISi IS JAl INb Jou Jor [ni N T
9772417 1G9sa | 0025 | 133 | 0180 o002 |0.028 ] 0.095 0.280 {0282 ] 0.168  0.003 | 0.008

-253
9722416 { G954 0020 f13t [0.160 [ 0.002{0.028 } 0.092 { 0280 | 6264 ] 0.183 | 0.003 0.063

-252
gN2173 | G954 0.030 [ 1.28 10.180 | 0.601 {0,037 [ 0.090 | 0.262 | 0.272 } 0.165 | 0.005 | 0.008

307
9722425 [ G9T4 0.030 | 153 {0170 [0.003 | 0.032 | 0.092  0.280 | 0.289 | 0.159 | 0.004 0.011

-253
9712182 J G974 0037 1151 |o.140 foo02 [0.032]0.092 j027 |0266]0.157|0.004 | 0.010

-205
9722418 | G%064 0.03t [ 149 [0210]0.001 {0028 Jo082 {0270 | 0.281)0.162 | 0.004 0.60%
-109
9722417 |} G954 0.025 11.33 }0.180 | 0.002 [ 0.028 | 0.095 [ 0.280 | 0.282 | 0.168 | 0.003 { 0.008

-203
9722416 G034 10.020 | 1.31 | 0.160 | 0.002 | 0.028 | 0.092 | 0.280 | 0.264 | 0.183 | 0.003 | 0.008
202
0722416 1 G938 10.020 | 1.31 §0.160 | 0.002 | 0.028 [ 0.092 | 0.280 | 0.264 | 0.183 { 0.003 [ G008

-203
9722425 1 G974 0.030 | 1.53 ] 0170 [0.003 J0.032 | 0.092 j0.280 | 0.289 ] 0.159 § 0004 [ 0.011

-203
9712182 1G974 {0037 | 1.51 {0.140 | 0.002 | 0.032 | 0.092 f0.27 [0.266 | 0.157 } 0.004 j 0.010
-204
9722418 1Go64 | 0031 | 149 0210|000t | 0.028 [0.082 | 0.270 [ 0.281 | 0.162 { 0004 | 0.009
107
9732117 | Gosa  10.025 1133 |0.180 [ 0.002 | 0.028 | 0.095 [0.280 [ 0.282 | 0.168 | 0.003 | 0.008

-205
9722417 | G934 0.025 | 1.33 [ 0.180 [0.002 | 0.028 { 0.095 { 0.286 | 6.282 | 0.168 | 0.003 { 6.008

-255
9722416 | G954 0.020 | 1.31 |0.160 [0.002 {0,028 | 0.092 { 0.280 | 0264 | 0.183 | 0.003 | 0.008

-265
9722416 | G934 0.020 | 1.31 [0.160[0.002 {0.028 §0.092 { 0280 | 6264 | 0.183 | 0.603 | 0.008

-255
0722425 | G974 0030 | 153 |0.170 [0.003 } 0.032 | 0.092 | 0280 | 6.289 | 0.159 | 0.004 | 6.011
-204
9712174 | G964 0035 | 148 |0 190 | 0.002 [0.026 | 0.099 } 0.259 | 0.269 ] 0.158 § 0.005 | 0.015
-106
9712182 | G974 0.037]151 |0140foo002 00320092 [0.27 ]0.266|0.157 j0.004 | 0.010

-206
9722418 | G964 0.031 ] .49 [0.210 [ 0.001 | 0.028 | 0.082 | 0.270 } 0.281 | 0.162 | 0.004 | 0.009
-E04
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De los planchones producidos bajo este proceso se mostrd la composicion quimica
final (% cn peso), en la tabla 4.12 en la cual no se incluye el peso porcentual de fosforo que
esta presente en un rango de 0.014 2 0.015 % en peso, Mpolibdeno que es cero excepto para
ctlos planchones de la colada 9712173 con 0.001 % en peso y de boro que es de 0.0001 %

en peso, para los planchones de la colada 9722416 y cero para los otros.

4.1.2. Procesamiento termomecanico

Estos planchones se mandaron a Bethlehem Steel, E.U, para llevar a cabo el
procesamiento termomecénico de los mismos. Concluido el procesamniento termomecinico
s¢ enviaron a Productora Mexicana de Tuberia S.A. de C.V. para conformar tubos de 367

de drametro externo y 22.8mm de espesor fabricados a Petréleos Mexicanos S.A. de C.V.

Bethlehem Steel propuso 3 procedimientos de laminacion para los planchones de

Imexsa Estos tres procedimientos son :

1) Recalentamiento de los planchones a una temperatura de 1250 £ 16° C (region y) por un

pertodo de seis horas.

1t) La laminacién gruesa se llevé a cabo en planchones de 0.25 m de espesor a una
temperatura inicial de 1250  16° C (regién v). Bl porcentaje de reduccion en esta etapa fue
de alrededor del 66%, terminando el proceso de laminacién gruesa alrededor de los 1020°
 (regién ) y con un espesor de planchén laminado de 0.08 m. Este porcentaje de
reduccion se alcanzo entre los 9 a 11 pasos de laminacién. Después de esta operacion, el
planchon fue enviado 2 la etapa de faminacion final. Esta etapa, si la temperatura inicial de
la lamunacién final (laminacién fina) era mayor a 1020° C, el planchén saliente de la etapa

de laminacién gruesa se mantenia hasta que la temperatura de 1020° C se alcanzaba.
Normalmente el tiempo de espera fue de 90 a 210 s.

1i) La prictica de laminacion final de 20 planchones se llevo a cabo a una temperaiura

inicial de laminacion =1020° C y su espesor inicial ~ 80 mm,
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nt.1) Un procedimiento de laminacién controlada se llevd a cabo para tres planchones con
hajo contenido de Mn y tres planchones con alto contenido de Mn. El espesor final fue ~
22.8mm el cual se alcanzo después de 11 a 13 pasos de laminacién. La temperatura final
tue = 835 °C (regién a+Y), después del Gltimo paso de laminacidn, fas placas se dejaron

enfriar al aire.

15i 2) Un procedimiento de laminacién controlado para tres planchones con bajo contenido
de Mn y tres planchones con alto contenido de Mn, fue llevado a cabo. El espesor final fue
<22.8 mm, el cual se alcanzo de 11 a 15 pasos de laminacion. La temperatura final de
tanmnmacion fue = 795 °C (regién a+y), después del iltimo paso de laminacion las placas se

dejaron enfriar al aire.

11 3) Una laminactén controlada se llevo a cabo para 4 planchones con bajo contenido de
Mn y cuatro planchones con alto contenido de Mn. El espesor final de la placa fue ~ 22.8
mm, el cual se alcanzé de 11 a 15 pasos de laminacién, La temperatura final de laminacion
tue = 895 °C (region o.+y), después del iltimo paso d¢ laminacién la placa fue enviada a
enfriamiento mediante el uso de un proceso de enfriamiento acelerado, de tal forma que la
placa fue enfriada de una temperatura ~ 895 °C (region a+y), a = 665 °C, (regién o), en un

tiempo promedio de 30 segundos, después la placa se dejo enfriar al aire.

ia tabla 4.13 muestra ei tratamiento termomecénico seguido a los planchones

productdos por Imexsa en Bethlehem Steel.
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Tabla 4.13 Tratamiento termomecanico seguido a los planchones de Imexsa en

Bethiehemn steel.

deniincarionE Mo en ey

RS -,

9722417-253 1.33 1020 835 enfriamicnto al aire hasta alcanzar T ambiente
9722416-252 131 1020 835 enfriaruento al aire hasta alcanzar T ambiente
9712173-207 .28 1020 835 enfriatniento al aire hasta alcanzar T ambiente
9722425.253 1.53 1020 835 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
9712182-205 1.51 1020 B35 enfriamiento al aire hasta dicanzar T ambiente
9722418-109 1.49 1020 835 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
0722417-203 1.33 1020 795 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
9722416-202 1.31 1020 795 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
9722416-203 1.31 1020 795 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
9722425-203 131 1020 795 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
0712182-204 1.51 1020 795 enfriamiento af aire hasta alcanzar T ambiente
9722418-107 1.49 1020 795 enfriamiento al aire hasta alcanzar T ambiente
9722417-205 1.33 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9722417-255 1.33 1920 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9722416-205 [.31 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9722416-255 1.31 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9722425-204 1.53 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzac T=665°C
9712174-106 1.48 1020 395 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9712182-206 1.51 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C
9722418-104 §.49 1020 895 EA con spray de agua hasta alcanzar T=665°C

4.2 Analisis metalografico.

El analisis metalografico tiene por objeto la observacion de probetas o trozos
representativos del material en estudio, después de ser pulidos y en la mayoria de los casos
también atacadas con los reactivos apropiados para tal caso. El objetivo del analisis
metalografico es estudiar la microestructura del metal con el fin de informarse de sus
tratamientos y de sus propiedades mecénicas esperadas (las cuales deben determinarse con
los ensayos respectivos), ya que de la estructura dependen las propiedades del material. El
primer paso consiste en seleccionar muestras representativas del material a evaluar. El
segundo paso y de igual importancia, es preparar correctamente las muestras. La region del
material de interés sera cortada de la pieza original. Las superficies seleccionadas seran
desbastadas, pulidas y atacadas quimicamente en la mayoria de los casos para revelar la
estructura especifica o estructuras de interés. Durante el corte, la estructura de la aleacion
es dafiada a una cierta profundidad de aproximadamente 1 mm (0.04 in.). La profundidad
exacta del dafio depende del tipo del tipo de corfador empleado, la velocidad de corte ¥ la
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dureza del material. Esta tltima disminuye la profundidad de la capa afectada por el corte,
la cual, es removida mediante un desbaste. Sin embargo, antes de que la muestra sea
desbastada, si es muy pequeiia o de dificil manipulacién es conveniente montarla en una
base de baquelita. El desbaste se realiza por la abrasién de la superficie de la muestra con
papel abrasivo del 80 6 100, precedido por papeles de 240, 320, 400, 500, 6060 y 1200. Ei
daito de la superficie del espécimen de cada abrasivo serd eliminado por el paso siguiente
de desbaste més fino en direccion perpendicular al desbaste anterior. El pulido de las
probetas generalmente involucra un pulido bruto y un pulido fino. En el pulido fino, el
pafio ¢s impregnado con un abrasivo, el cual puede ser pasta de diamante o alimina < 1
um, colocando la probeta sobre la superficie del pafio y girando en sentido inverso al giro
det disco, moviendo la probeta para que no exista un desgaste en una sola direccion, dando

Jugar a tas conocidas colfas de cometa.

El ataque quimico consta de cualquier proceso usado para revelar la
microestructura de un metal o aleacion. Los detalles microestructurales no son observables
a simple vista, la superficie de las probetas deberdn ser tratadas para revelar las
caracteristicas estructurales tales como, los granos, precipitados, el limite de grano, lineas
de deslizamiento, segundas fases y limites de fase. El ataque quimico afecta a diferentes
velocidades a las dreas de diferente orientacidn cristalogrdfica, a imperfecciones cristalinas
o a compuestos diferentes. El resultado son superficies irregulares que reflejan la luz
wcidente, produciendo un contraste , coloracion, polarizacidn, ete.

Las técnicas de microscopia empleadas en la actualidad para la caracterizacion de
¢stos materiales se dividen en: microscopia Optica, microscopia de barrido de electrones,

microscopia de transmisién de electrones.

4.2.1 Obtencién de las muestras experimentales.

De un planchén de acero API SL X-70 en la condicién de colada continua, se
obtuvieron muestras de la seccién longitudinal con respecto a la direccién de colada, de 70
X 30 X 10 mm aprox. Se obtuvieron muestras de las placas del acero experimental de
Imexsa con las diferentes condiciones de laminacién (iii.1, iil.2 y ii.3) poniendo mayor

atencién a las muestras sacadas de los planchones que cumplieron con las especificaciones.
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I.as muesiras o probetas se hicieron de unas dimensiones de 22.8 X 10 X 10 mm para
contar con una superficie de observacién lo mas amplia posible y no tener problemas al
introducirios a los equipos de microscopia optica y de barrido de electrones. Al igual que la

anterior fueron de seccion longitudinal con respecio a la direccién de colada y laminacion.

4.2.2 Preparacién metalografica.

] desbaste de las probetas fue con lijas del No. 80, 120, 240, 320, 400, 500, 600 y
1200. Posteriormente en un pafio de textura fina se pulieron con altmina de 1 y 0.5 pum. y
apua, Pulidas las muestras, se atacaron con una solucién de acido nitrico al 5% disuelto en
alcohol anhidrido (nital al 5%), para revelar su microestructura, que posteriormente, se

analizo bajo las técnicas de microscopia optica y de barrido.

4.2.3 Microscopia optica (MO).

Comprende la observacion de materiales usando ta luz visible para proporcionar una
ymagen magnificada de la micro y macroestructura de un material después de que su
superficie ha sido atacada o no con un reactivo quimico. Esta técnica es empleada para
caracterizar estructuras mediante el revelado de: [imites de grano y de fase, distribucion de

inclusiones, y evidencias de deformacion mecanica.

Las microestructuras obtenidas en la condicién de colada y en las diferentes
condiciones de laminacién se observaron en un microscopio optico Olimpus  Zeiss,
modelo, VANOX AHMT3, con un poder de resolucion de 2500X. En esta etapa, se tomaron
una serie de microfotografias de las areas mds representativas de cada muestra con el fin de
reconocer las caracteristicas principales de la microestructura, esto s, Ia morfologia de las

inclusiones y de los precipitados, tamafio de grano y limites de grano, principalmente.

4.2.4 Microscopia electronica de barrido (MEB).

En esta técnica, (Scanning Electron Microscopy, SEM), la superficie de la muestra
es bombardeada con un haz de electrones que provee informacién para producir una
imagen magnificada. Es utilizado para examinar superficies de fracturas y superficies

atacadas a profundidad que requieren de una resolucion de campo mayor que la obtenida
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con un microscopio Gptico; productos de corrosién, y ofras superficies desgastadas o
rugosas, especialmente cuando se desea realizar un mucroandlisis elemental en dreas

pequenas.

Se seleccionaron las zonas anteriormente observadas con el microscopio optico, y
s¢ cliieron las arcas de mayor interés, principalmente limites de grano y precipitados.
Fstas zonas fucron observadas en un microscopio de barrido SEM-Stereoscan 440-Leica,
operado a 20 kV. Este equipo cuenta con un sistema de analisis de energia dispersa y un
paguete de software ZAF-4/FLS, permitiendo realizar microanalisis sobre las particulas de
mayor mterés. Este programa, mediante procedimientos matematicos, efectiia el ajuste de la
sefial captada mediante la remocién y traslape de picos, y la substraccién de ruido. Las
mtensidades de las sefiales obtenidas fueron corregidas de acuerdo a su ndmero atémico, su
absorcién y fluorescencia caracteristica, con la ayuda de otro programa especial nombrado

Magie-V.

4.2.5 Microscopia electrénica de transmision (MET).

La técnica (Transmution Electron Microscoy, TEM), consiste en hacer pasar un
haz de clectrones a través de un espécimen muy delgado, analizando la informacion
estructural transmitida por el haz. Es empleado para examinar arreglos de dislocaciones o
estructuras, y otros pequefios defectos en metales y aleaciones. Las particulas de segundas

[ases no observables al usar Ia metalografia optica pueden ser analizadas utilizando la

MET.

Las observaciones a nivel nanométrico de la microestructura se realizaron en un
microscopio de transmision marca Jeol, modelo T120, operado a 120 kV. Se emplearon
muestras de 3 mm de didmetro y 40 um de espesor. Estas se perforaron cn un equipo marca
Struers de dos chorros. Para ta perforacion de las muestras se utilizé una solucién de 5% de
4cido perclérico disuelto en alcohol anhidrido, a temperatura ambiente y con un voltaje de
25 Volts. Una vez perforadas fueron colocadas en el porta-muesiras € introducidas en el

microscopio electrénico de transmision.
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4.3 Cilculo de las temperaturas de transformacion Ac; o a (o +7)
yAc (@+y)ay.
Los procedimicntos mas utilizados para determinar las lineas de transformacion

utihzadas en la construccién de los diagramas de equilibrio son los siguientes:

a) Mitodos metalograficos.
Se Hevan a cabo por medio de los sigutentes pasos :
1) Se calientan las muestras del material a diferentes temperaturas,
2) Se espera a que se estabiezea el equilibrio a una determinada
temperatura.
3) Se da un enfriamiento rapido para retener la estructura de la
temperatura determinada anteriormente.

4} Se realiza un analisis con ayuda de un microscopio.

b) Difraccién de rayos X.

Ixetermina los cambios en solucidn sdlhida en relacidén con la temperatura también se utiliza

para observar la aparicidn de una nueva fase y medir las dimensiones de la red.

¢} Andlisis térmico diferencial.

Es el método mds utilizado. Al hacer un diagrama de temperatura vs tiempo, a
composicidén constante, la grafica resultante mostrara un cambio en pendiente cuando
ocurre un cambio de fase a causa de la evolucidn de calor por ¢l cambio de fase. Este

método al parecer es el mejor para determinar la temperatura de solidificacién inicial y

final.

Con el propésito de establecer la temperatura dptima de austenitizacién previa al
proceso de laminacion, se determiné experimentalmente la temperatura de transformacion
A, y A, mediante la técnica de anilisis térmico diferencial. Como se observd en el

diagrama de fases anteriormente expuesto (fig. 3.2), la linea A, es aquella linea que
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establece el rango de temperaturas, para un cierto tervalo de composicion de una
aleacion, en la que se presentard un cambio de fase en solucién sélida; esto es, de fase
ferritica-austenitica a fase austenitica (en el caso de un calentamiento), y de fase
austenitica a ferritica -austenitica (en el caso de un enfriamiento). De igual forma la linea
A, ecstablece el cambio de la fase de ferrita a ferrita + austenita y viceversa, para un
calentamiento o un enfriamiento respectivamente. Con el propdsito de establecer la
temperatura optima de austenizacidn previa al proceso de lamunacion, se determinaron
experimentalmente las lineas Ac, y Ac,, mediante la técnica del analisis térmico diferencial
como lo podemos ver en la figura 4.1. El equipo utilizado fue un TA Instruments
Modulated DSC 2910 - DTA 1600, y el procedimiento consistié en preparar una probeta
ctlindrica de aproximadamente 1.5 mm de base X 1.5 mm de altura del acero en estudio se
colocaron en un crisol de aliimina calentandose de T, a 1000 °C con una velocidad de

calentamiento de 20 °C/min.

Sazple JJI MAM ACERQ APISLXYO tcv)D T A File: C JJ-APISLX. 173
Size: &2 7000 mg Operator: C. VAZGUEZ-AAMOS
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Fig. 4.1 Resultados del andlisis térmico diferencial.
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Por medio de la formula de Kunitake y Miyoshi'' para aceros HSLA
también podemos determinar las temperaturas de transformacién Ac, y Ac, para uno de los

aceros en estudio fenemos:

Ac, = K - 26.6 (C) + 17.6 (Si) - 11.1 (Mn) -22.9 (Cu) -23 (Ni) + 24.1 (Cr) + 22.5 (Mo) -
30,7 (V) - 57 (Ti) + 233 (Nb) - 160 (Al - 895 (B). (13)

Ac, = 751 - 26.6 (0.02) + 17.6 (0.16) - 11.1 (1.31) -22.9 (0.28) -23 (0.18) + 24.1 (0.264) +
22 5(0.001) - 39.7 (0.008) - 5.7 (0.008) + 233 (0.93) - 169 (0.0027) - 895 (0.0) = 755.4° C.
Ac, = K - 476 (C) + 56 (S1) - 19.7 (Mn) - 16.3 (Cu) - 26.6 (N1) - 4.9 (Cr) + 38.1 (Mo) +

125 (V) ~ 136 (Ti)- 19 (Nb) + 198 (Al) + 3315 (B). (14)

Acy = 937 - 476 (0.02) + 56 (0.16) - 19.7 (1.31) - 16.3 (0.28) - 26.6 (0.18) - 4.9 (0.264) +
381 (0.601) + 12.5 (0.008) + 136 (0.008) - 19 (0.093) + 198 (6.0027) + 3315 (0.0) =
599 8> C.

Donde K cs en ° Cy los elementos en wt. %.
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CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Caracteristicas microestructurales del acero API 5L X-70 en

planchon.

La figura 51 muestra una fotografia de Iz microestructura del planchén, en
condicion de colada en la region central del planchén. En la fotografia se puede observar la
presencia de pequeidios huecas con un area aproximada de 0.001 a 0.04 mm?, distribuidos a
to largo de una longitud de 80 cm, con una separacién longitudinal entre huecos de 2 a 4
mm libre de defectos, no se detecta la presencia de inclusiones. Los huecos por contraceidn
observados, se formaren cuando los frentes de sohidificacidn se enconfraron durante las

tttimas etapas de solidificacién , causando la contraccién de dichos frentes.

Los microandlisis en la regién segregada practicados con microscopia electrénica
de barrido, presentaron pequefias cantidades de elementos segregados. La relacién de
manganeso segregado fue de 1.055 % en peso, para el niobio fue de 1.030 % en peso y para

¢l cromo de 1.30 % en peso, no se detectd 1a presencia de MnS.

Fig.5.1 Microestructura del planchon en la regién central; en la que se observa la

zona de contraccién central, mostrando los frentes de solidificacién. MO, S00X.
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La solidificacién en los aceros bajos en carbono comienza con la nucleacion y el
creciniento de grano de la ferrita-5° !, esto se puede observar en la figura 5.2 donde se
muestra la microestructura encontrada a 5 cm de la regidn central. En esta zona se observan
pranos de ferrita-d, una estructura columnar, en los hmites de grano se observaron
precipitados® ** de Ti y Nb identificados por microandlisis € inclusiones de morfologia
esfirica distribuidas aleatoriamente. Los microanahsis llevados a cabo en las inclusiones
esféricas mostraron la presencia de 2Ca0.6ALO, (figura 5.3). Bstas inclusiones se
observaron en la matriz ferritica en muy bajas concentraciones (<1% en areas de fem’
aprox ) Las figuras 5.4 y 5.5 muestran precipitados dentro de los granos ferriticos en
condicion de colada, por medio del mucroanalisis se detecté que estos correspondian a

mitruros de Ti y carburos de Nb (figuras 5.6 y 5.7 respectivarnente).

Fig.5.2 Microestructura observada a 5 cm de Ia regién central segregada. Se
observan los granos columnares y en estos la presencia de 2Ca0.6AL0; . MO.

200X,
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Fig. 5.3 Diagrama de cuentas por segundo contra keV, obtenido en inclusiones

esféricas del tipo 2Ca0.6A1,0,, en granos colurnnares.

Fig. 5.4 Microfotografia que muestra la presencia de precipitados de morfologia

rombohedral o cuboidal y precipitados esféricos en matriz ferritica. MO. 500X.
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Fig. 5.5 Microfotografia que muestra la presencia de precipitados de morfologia

rombohedral o cuboidal, precipitados esféricos en matriz ferritica e inclusiones

esféricas. MO. 1250X.
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Kig. 5.6 Diagrama de cuentas por segundo contra keV obtenido en precipitados

rombohedrales o cuboidales del tipo TiN en granos columnares.
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Fig. 5.7 Diagrama de cuentas por segundo contra keV obtenido en precipitados

¢sféncas del tipo NbC en granos columnares.

Se llevaron a cabo microanalisis en la matriz ferritica -Fe de grano columnar, con
anchos de alrededor de 600 pm, mostrando la presencia de manganeso, cromo, titanio y

cubre en solucion solida, como se muestra en la tabla 5.1.

Tabia 5.1 Resultados del microanalisis en el MEB llevados a cabo en granos

columnares ( % en peso).

{ Flemento | Limite 2[7100 yini-

i | degrano {~ e A )
| Mn 1.50 149 | 148

. Cr 030 | 027 | 027
T 0.009 | 0085
Nb | e 0.08 | 0.08
Gy [ e 0.27 0.26

! _ Fe bal bal. bal.

La mucroestructura observada desde una orilla del planchon hasta el centro fue de
hpo cohimnar a equiaxiada, con una pequefia region central segregada donde también
aprecian huecos de contraccion. Los precipitados observados en la matriz ferritica de
morfologia rombohedral, después de un microanalis en el MEB fueron identificados como
TiN (Ti~ 50 at. % y N ~ 50 at. %); los precipitados de morfologia esférica tanto en matriz

como en limites de grano, fueron identificados por el mismo método como NbC.
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5.2 Caracteristicas microestructurales del acero API 5L X-70 en la
placa.

Como se mencioné en el capitulo 1V, 20 planchones fueron procesados
termomecanicamente, bajo 3 practicas de laminaci6n diferentes (iii.1, iii.2 y iii.3).
La tabla 4.13 del capitulo IV, muestra la identificacién colada/placa, el contenido de Mn,

las temperaturas y tipos de enfriamiento utilizados después del proceso de laminacidn.

Después de dicho proceso se obtuvieron placas de 22.8 mm de espesor. De las
placas resultantes se fomaron varias muestras con el proposito de llevar a cabo pruecbas
inecanicas. La tabla 5.2 muestra el promedio de 3 mediciones resultantes de las pruebas
mecéanicas practicadas a cada una de los 20 planchones de Imexsa en Bethlehem Steel, con

los resultados obtenidos podemos saber el grado API de las placas.

Tabla 5.2 Promedio de las propiedades mecénicas obtenidas en las placas de acero

experimental APISL X-70 de Imexsa.

Colada-Placa . WE

9722417-253 { 1.33 Controlada

9722416-252 | 1.31 Controlada

9712173-207 { 1.28 Controlada

9722425-253 | 1.53 Conirolada

9712182-205 | .51 Conirolada 67.2 73.2 68.1 74.2 X-52
0722418-109 | 149 Controlada 67.2 73.2

6722417-203 | 133 Controlada 69.6 74.3

9722416-202 | 1.31 Controlada 71.5 74.9 71.7 75.2 X-60
9722416-203 | 1.31 Confrolada 74.0 76.6

9722425-203 | 1.53 Controlada 754 80.2

9712182-204 | 1.51 Controlada 72.0 76.4 72.6 77.6 ;| X-60/65
9722418-107 1 1.49 Conirolada 70.6 76.4

9722417-205 | 1.33 | Controlada+* E A. 73.5 81.7

9722417-255 | 1.33 | Confrolada +* E A, 72.1 78.3

9722416-205 | 1.31 | Controlada +* E.A. 73.1 79.7 74.0 g1.1 X-65
9722416-255 | 131 | Controlada +¥ E.A. 77.6 §4.9

9722425-204 | 1.53 | Controlada +* E.A. 753 853

9712174-106 | 1.48 | Controlada +* E.A. 74.2 83.3

9712182-206 | 1.51 | Controlada + *E.A. 763 84.2 74.6 85.1 X-70
9722418-104 | 1.49 | Controlada +* E.A. 79.3 §71.9

* Enfriamiento Acelerado.
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Para hacer la caracterizacion microestructural se le dio mayor atencion a las placas
quc cumplieron con la especificacion API 51, X-70 en térmunos del limite de fluencia entre
fos rangos 70 a 87 ksi de 0.2% Y.S. y de resistencia a la tension 82 ks1, T.S. Estas
propiedades mecanicas se determinan en muestras cortadas perpendicularmente a la

dircccion de laminacion.

Después de la evaluacion de las propiedades mecénicas de las placas se sacaron
probetas para su evaluacién microestructural; las probetas evaluadas corresponden a las
coladas 9712173, 9712174, 9712182, 9722418, 9722417, 9722416 y 9722425. Se sabe que
las placas 9712173-207, 9712182-204 y 9722418-107 fueron procesadas mediante el uso
de lamunacién controlada (practica de laminacién iii.1 y 161.2) y las placas 9722417-255 y
9722416-255 fucron procesadas mediante el uso de una laminacion controlada mas un
enfriamiento acelerado (practica de laminacién iit.3), en especial la colada 9722416-255
presentd propiedades mecanicas de 77.6 ksi de 0.2% de limite de fluencia y de 84.9 ksi de
Lesistencia de tensidn, alcanzando las propiedades mecanicas de un APT 5L X-70. También
se tornaron muestras de las placas 9712174-103 y 9722425-207 con 1.48 y 1.53 wt. %. de
Mn respectivamente, fas cuales fueron procesadas mediante el uso de una laminacidn
controlada mas un enfriamiento acelerado dichas placas cumplieron con la especificacion

API 5L X-70.

5.2.1 Microestructura en placa con la practica de laminacién iii.1

Las figuras 5.8a y 5.8b muestran la microestructura observada en las placas de
acuerdo con la practica de laminacién iii.1. La microestructura esta formada en su mayoria
por granos de ferrita y la presencia de algunas zonas de perlita (figura 5.8a). Dentro de los
eranos de ferrita, es posible observar la presencia de subgranos asociados a la presencia de

precipitados (figura 5.8b), no se detectd la presencia de inclusiones.

76



* g

35

RN

)

.

s

g
i
1

RN

Xy

Sand: e

el

by

F

Ry

e

MHIACIOT

ica de la

act

tructura de la placa de acuerdo con la pré

MICroes

Fig.5.8 Muestra la

. MO. a) 500X.

ia

ta y algunos granos de perl

de subgranos b) 1250X

rTi

ia de granos de fe

11,1, Se observa la presenc

14

Se observa la presenc

7



5.2.2 Microestructura en placa con la préctica de laminacién iii.2

Las figuras 5.9a y 5.9b muesiran la microestructura observada en las placas de
acuerdo con la practica de laminacién iii.2. La microestructura esta formada por granos de
fernta y pequeias areas de perhta. Se observa la presencia de subgranos y precipitados en
matriz ferritica. La morfologia de algunos precipitados es rombohedral o cuboidal ; los
microandlisis lievados a cabo en estos precipitados detectaron Ia presencia de TiN, (figura
5 10a). También se observé un segundo tipo de precipitados de morfologia esférica; los
microanahsis llevados a cabo detectaron la presencia de NbC (figura 5.10b). Se observo la
presencia de inclusiones esféricas, las cuales fueron identificadas como 2Ca0.6A1,0;.
rrro s e ey

Nty =
R R AR

Ll Y

'\".‘ Ii‘l N 4
s
e

R

,MP
S
t'.‘Ai

o

T
a)
MO. 500X



Fig. 5.9 Muestra la microestructura de la placa de acuerdo con la lammacién 1ii.2 se
observa la matriz ferritica y pequefias zonas perliticas, detecténdose la presencia de
precipitados del tipo TiN y NbC e inclusiones del tipo 2Ca0.6AL0O,. MO, a)500X.
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Fig, 5.10 a) Diagrama de cuentas por segundo confra keV para precipitados del tipo TiN,
b) Diagramta de cuentas por segundo contra keV para precipitados del tipo NbC.

Las figuras 5.11a y 5.11b muestran la microestructura observada en las placas

también de acuerdo a la practica de laminacién iii.2. Muestra caracteristicas similares en la

s ¥ BEBt
S < T



morfologia tanto en microestructura como en precipitados. La {inica diferencia entre las

microfotografias anteriores y éstas es que los granos ferriticos son mds elongados.

ST o AT,

R R
Dy

Fig. 5.11 Muestra la microestructura de la placa de acuerdo con la practica de laminacion

iii.2, en donde se observan los granos ferriticos més elongados. MO. a) 500X. b}1250X.
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523 Microestructura en placa con la prictica de laminacidn iii.3

Las figuras 5.12, 5.13, 5.14, y 5.15 presentan la microestructura observada en las
placas de acuerdo con la practica de laminacién ni.3. Las microestructuras que se observan
consisten en ferrita de morfologia poligonal, no se detectd la presencia de perlita, sin
embargo se detectd la presencia de bainita y/o ferrita acicular . Como se observd en las
muestras anteriores, s¢ detectd la presencia de subgranos y precipitados en matriz; los
precipitados fiteron del tipo NbC, con un menor contenido de precipitados del tipo TiN.
Inclusiones esféricas del tipa 2Ca0.6A1,0, fueron observadas. Se obs‘erva la presencia de

unz banda central de segregacion (figura 5.14).

e Y
P TN
R

T e

Fig. 5.12 Muestra la microestructura de acuerdo con la practica de laminacion iii.3, donde
se observa ferrita poligonal, no se detectd la presencia de petlita. Se detectan precipitados

del tipo TIN y NbC. Se detectan inclusiones del tipo 2Ca0.6A1,0,. MO. 500X.
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/ig. 5.13 Muestra la microestructura de acuerdo con la practica de laminacidn iii.3, en
donde se observa ferrita poligonal sin la presencia de perlita en cambio ahora se observan

zonas bainiticas y/o ferrita acicular. Se detectan precipitados de TiN y NbC e inclusiones

de 2Ca0.6A1,0,. MO, 1250X.

fig. 5.14 Muestra la microestructura de acuerdo con la practica de Jaminacién iii.3, se

observa una banda central de segregacion. MO. 125X.
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Fig.5.15 Se muestra la microestructura de la regién central de la placa (en la banda central
de segregacion) con mayor nimero de aumentos y se detectan algunas inclusiones del tipo

2Ca0.6AL,0,. MO. 500X.

Las observaciones anteriores fueron llevadas a cabo en el microscopio 6ptico.
También se llevaron a cabo observaciones y microanalisis en el MEB, de ahi que pudimos
ver los microandlisis anteriores realizados con el propésito de identificar, los precipitados e

inclusiones principalmente.

53 Microscopia electréanica de barride

La figura 5.16 muestra la morfologfa de las inclusiones observadas en las placas
de acero API 5L X-70. Este tipo de inclusiones presentan un didmetro aproxitnado de 25
nm siendo del tipo 2Ca0.6A1,0; (figura 5.17), la ferrita ¢s la microestructura principal, sin

cimbargo aqui también existen zonas perliticas.

En la figura 5.18 se observa que Ia ferrita es fa principal microesiructura con
tamaiios de grano de 12 + 2 pm, La figura 5.19 muestra la presencia de subgranos en los

granos de ferrita. Los precipitados se observaron tanto en matriz ferritica como en limites
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de subgranos (figura 5.20). se muestra la morfologia de la perlita observada en algunas

placas con las condiciones de laminacién iii. Ly iii.2 (figura 5.21).

En todas las mwestras observadas se presenté la presencia de precipitados
asseiados a la formacién de subgranos que fueron identificados por microanalisis MEB
comiu ricos en Nb. LLos precipitados de TiN fueron observados en matriz ferritica y fueron

dutectadas inclusiones del tipo 2 Ca0.6AL,0;,

La figura 5.22 muestra la microestructura observada en muestras de placa cuyas
propredades mecanicas fueron equivalentes al grado de acero API 5L X-70 con la practica
de lammacién i1i.3. Mediciones de mucrodureza Vickers lievadas a cabo en areas de ferrita
mostraron valores de 210 a- 229 kg/mm?®. Algunas regiones (alrededor del 7% de la
microestructura) son zonas bainiticas y/o ferrita acicular, como la sefialada por una flecha
¢n la figura 522, Las mediciones de microdureza llevadas a cabo en esas regiones
presentaron valores de entre 302 a 336 kg/mm?. Precipitados rombohedrales o cuboidales
fucron identificados como TiN (figura 5.23) y precipitados esféricos como NbC (figura

524).
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Fip. 5.16 Se muestra la microestructura de acuerdo con las practicas de laminacion iii.l y
1.2, de una matriz ferritica con una inclusion de morfologia esférica. Se observan

peguefias zonas perliticas, MEB. 500X,
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Fig.5.17 Diagrama de cuentas por segundo contra keV para la inclusion 2Ca0.6Al1,0,.
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Fig. 5.18 Microfotografia de una estructura ferritica con la practica de laminacion iit.3

MEB. 1.0kX.

(e
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¥ig. 5.19 Microfotografia de subgranos observados en los granos de ferrita. MEB. 600X.
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Fig. 5.20 Microfotografia de Precipitados observados en los granos de ferrita v en limites

de grano. MEB. 5.0 KX,
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Fig. 5.21 Microfotografia de la perlita observada en algunas placas. MEB. 3.0 kX,
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Detector= SE1

Fig. 5.22 Microfotografia de la prictica de laminacion iii.3, donde se observa la
microestructura observada en placas cuyas propiedades mecénicas fueron las equivalentes a

las de un grado de acero API 5L X-70. MEB. 3.0 kX.
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Fig. 5.23 Diagrama de cuentas por segundo contra keV para precipitados del tipo TiN.

88



[epsl
I B

Fs

ch

as N
: JW/'F“ ]
o |1‘\N'IHW AL AT S TR FEINELEIPY WV RN ;
5

16 1] Pl
Ensrgla (kev]

a,

Fig. 5.24 Diagrama de cuentas por segundo contra keV para precipitados del tipo NbC.

54 Microscopia electrénica de transmision.

Se levaron a cabo observaciones de muestras de placa que cumplieron con las
propieddades mecinicas de un acero grado API 5L X-70, en el micrascopio electrénico de
transimisién MET, con el propésito de identificar la morfologia y la naturaleza de los
precipitados con los patrones de difraccion, por medio de los didmetros interatomicos.
Sabemos que:

AL=rd (15)
donde:

A = (150/120000)"2
L = dada por el microscopio en el patron de difraccion
r = radios encontrados en el patrén de difraccion

d = didmetro interatdmico.

La figura 5.25a muestra una fotomicrografia electronica de transmisién def acero API 5L
X-70, en ésta, se observa la presencia de precipitados rombohedrales o cuboideles, los
cuales fueron identificados por medio de patrones de difraccion (figura 5.25b) como

precipitados de TiN. Se sabe por las constantes de solubilidad que los precipitados de TiN
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comienzan a precipitar a los 1550 °C para los contenidos de Ti de nuestro grado de acero

por lo que dicha precipitacién ocurre cuando el acero ests en estado liquido. Los

precipitados de TiN tienen un tamafio de alrededor de 2 um.

Fig. 5.25 a) Microfotografia que muestra los precipitados cuboidales y esféricos

identificados como TiN y NbC respectivamente. MET. 60 kX,
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Fig. 5.25 ¢) Pair6n de difraccidon det Nb,C.

La presencia Nb(C,N) en matriz ferritica se muestra en la figura 5.26a Dichos
precipitados son de morfologia esférica y sus tamaiios estin dentro de un rango de 50 a 200
nm, también se observan hileras paralelas de precipitados. La figura 5.26b muestra el

patrén de difraccion de dichos precipitados.

De acuerdo con los contenidos de Nb que presenta nuestro acero y a nuestras
constantes de solubilidad (figura 3.3 del capitulo iii) el niobio comienza a precipitar
alrededor de los 1075° C. La precipitacion ocurre en los granos de austenita deforrnados y

ocurre en los 1tltimos pasos de laminacién gruesa.
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La figura 5.26c muestra el patrén de difraccién de los precipitados que
obscrvamos en un arreglo de hileras paralelas, éstos fueron del tipo V,C, 0 V.C,,. Los

precipitados esféricos observados junto con los de morfologia de varilla fueron del tipo

Cr,,Ce v Cri G,

Fig. 5.26 a) Microfotografia que muestra precipitados en la matriz ferritica se observan

hileras paralelas de precipitados. MET. 40 kX.
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Fig. 5.26 ¢) Muestra el patrén de difraccion de los precipitados V;Cy 0 V,Cy 5 y CryCy 0
Cr,G,

En la figura 5.27a se observa la presencia de precipitados de morfologia cuboidal, esférica
y de vanlla. La figura 5.27b muestra el patrén de difraccién tomado en precipitados con
morfoligias de varilla que corresponden a precipitados del tipo &-Cu. En algunas zonas se
observa una precipitacion densa de particulas de tamarios =~ 5 nm (figura 5.28). Se observa
la matriz ferritica «-Fe donde también se observa la presencia de particulas esféricas

pequeidias (figura 5.29). En la figura 5.30 se pueden observar claramente los precipitados

cuboidales.
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Fig. 5.27 a) Microfotografia que muestra la presencia de precipitados de morfologia

cuboidal (A), esférica (B) y de varilla (C). MET. 40 kX.

-

Fig. 5.27 b) Patron de difraccion del e-Cu.
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Fig. 5.28 Microfotografia que muestra una precipitacién densa de particulas con tamafios =

5nm. TEM. .50 kX
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Fig. 5.29 Microfotografia que muestra la matriz ferritica o-Fe observandose la presencia

de particulas esféricas pequeiias. TEM. G0 kX.

Fig. 5.30 Microfotografia donde se observan precipitados cuboidales. TEM. 30 kX,
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Como resultado de la caracterizacidn microestructural se observé que el nitrégeno
se combina formando nitruros. Uno de los primeros nitruros en formarse es el TiN, éste se

forma a altas temperaturas®® y reduce el efecto negativo del nitrogeno libre® '°.

El niobio es otro elemento importante, debido a que si tomamos en cuenta las
cantidades de Ti afiadidas al acero, éstas aseguran que el niobio permanezca en solucidn
s6lida hasta que se alcanza una temperatura por abajo de 1075° C que es cuando en niobio
comienza a precipitar’®. La precipitacién del niobio como NbC o Nb(C,N) puede ser muy
utii por que maximizard el refinamiento de grano el cual servird para mejorar las
propiedades mecanicas®'®, Esta es una de las razones para llevar a cabo un procedimiento
de laminacién controlada. El niobio al final, es uno de los elementos més efectivos en
retardar la recuperacién y recristalizacion de la austenita deformada®’. También la
presencia del niobio producird una ferrita poligonal fina y junto con el EA amplia la
fraccién en volumen de bainita. La participacion del vanadio es la de incrementar los

mveles de resisitencia del acero debido a su efecto endurecedor por precipitacion®s.

Otro elemento importante para proveer y mejorar las propiedades de este grado de
acero es ¢l manganeso, por ejemplo, altos contenidos de Mn mejorardn los niveles de
resistencia mecénica. El manganeso es afiadido como elemento endurecedor en solucion

solida.

El cobre es otro elemento que es afiadido como endurecedor en solucion solida,
también en forma de precipitados contribuye debido a su efecto endurecedor por
precipitacidn, aparte de estos efectos, en algunas ocasiones es efectivo para prevenir la

formacién de hidrégeno® ',

Los efectos del proceso de laminacion en los planchones de Imexsa se muestran en
Ia figura 5.31. Ei propdsito de este tipo de laminacion es controlar el tamafic de grano de la
austenita en el planchon. Durante 1a laminacidn gruesa, se produjo un tamafio de grano
austenitico fino alrededor de la temperatura de no recristalizacién de la austenita. El

Proceso de laminacion final se produjo un grano austenitico deformado, elongado, donde
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sus limites de grano servirin como sitios de nucleacién de la ferrita y durante el

cnfriamiento acelerado se producira una ferrita con tamafio de grano fino®?,

Temperatura

Region de recristalizacion

Region de no
recristalizacién

Granos ¥
subgranos
[ Eashory o
Pt Oy
R
S0

%0y

Enfriamiento acelerado

v

Tiempo

Fig. 5.31 Esquema del proceso de laminacién de los planchones de acero API 5L X-70.

Por otro lado la figura 532 nos muestra la importancia de mantener bajos

contenidos de carbono (0.02 - 0.037 % en peso) obtenido en los planchones de Imexsa, con
esto se miejorard Ja tanacidad y soldabilidad de las placas de acero. El contenido de carbono
junto con los elementos aleantes (Mn, Si, Ni, Cu, Cr) y microaleantes (Nb, Ti, Mo, V) nos

deben dar un porcentaje de carbono equivalente’” (CE) adecuado para tener una buena

soldabilidad, el acero API 51, X-70 se encuentra dentro de la zona [, con un CE= 0.358.

98



0.40

0.30

0.20

Contenido de Carbono [wt. %)

Fig. 5.32 Diagrama carbono c¢ontra carbono equivalente, muestra las zonas suceptibles al

[~ Zonall
Soldable

Acero Dulee

¢ TS

Zona ll|
Dificilmente Soldable

HY-8¢

HY-

[IW. Carbono Equivalente

C.E.= C + (Mn + SI)/6 + (Ni + Cu)/15 + (Cr + Mo + V)/5 [wt. %]

agrietamiento por la soldadura®’.

Después del proceso de laminacién se obtuvieron las placas laminadas de 2.28 cm
de espesor, las que cumplieron con el grado API 5L X-70 corresponden a las coladas
9722416 con 1.31 % en peso de Mn, 9722425 con 1.53 % en peso de Mn, 9712174 con
1.48 % en peso de Mn, 9712182 con 1.51 % en peso de Mn y 9722418 con 1.49 % en peso
de Mn, involucrando una laminacién controlada con una temperatura inicial de laminacion
fina = 1020° C y temperatura final de laminacién fina = 895° C, mas un enfriamiento
acelerado con una temperatura inicial de enfriamiento =895° C y temperatura final de

enfriamiento = 665° C (en 30 segundos), después se dejaron enffiar al aire a temperatura

100
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ambiente, los contenidos de manganeso van de 1.31 a 1.53 % en peso de Mn.
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Asi que con el propésito de alcanzar las propiedades mecdnicas deseadas cn un
wrado de acero API 5L X-70, para tuberfa con grandes didmeiros (36" de didmetro
extertor), debera tomarse en cuenta la ruta de fabricacién para obtener la composicion
guimica deseada en el acero y el proceso de laminacién para obtener la microestructura

adecuada.

La figura 5.33 muestra una representacion esquemitica del proceso de laminacion
controlada mas el enfriamiento acelerado llevado a cabo en la linea de produccién durante
la fabricacién del acero grado API SL X-70. Observe que a la temperatura de
recalentamiento del planchon 1250° C, el tamafio de grano austenitico tendrd un valor entre
las 100 y 200 um. Conforme la laminacién gruesa de inicio y vaya avanzando con los
subsecuentes pasos de deformacion, el grano austenitico recristalizard a temperaturas justo
amba de la temperatura Ar,, terminando con un tamafio de grano austenitico entre un rango
de 30 a 40 pm. Antes del procedimiento final de laminacién (laminacién fina), existe un
tiernpo de espera, para iniciar la laminacién fina a una temperatura adecuada, en el rango
de no recristalizacién de la austenita, con el propésito de alcanzar un grano elongado y

bandas de deformacién donde nuclee la ferrita.

Posterior al procedimiento de laminacién controlada, el enfriamiento de las placas
jugard un papel muy importante, ya que este procedimiento de enfriamiento producira la
microestructura deseada con las propiedades mecénicas asociadas a dicha estructura, asi
por ¢jemplo, del lado derecho de esta figura se muestra que un enfriamiento acelerado
producird una microestructura del tipo ferritica+bainitica. Dependiendo de la media de
enfriamiento, se obtendrd una microestructura caracteristica en la placa, la cual tendrd
propiedades mecénicas diferentes de las obtenidas en estructuras ferriticas o

ferriticas+perliticas obtenidas en los procesos tradicionales de laminacién.
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Fig.5.33 Representacién esquemdtica del proceso de laminacién controlada rnds

enfriamiento acelerado seguido en la linea de produccién® .
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES

« Se obtuvo un acero API 5L X-70. En la condicion de colada cuenta con una
estructura de granos ferriticos columnares y en la region central del planchén se
encontraron huecos por contraccidn, que se formaron al enconirarse los frentes de
solidificacion. En la matriz de granos columnares se detectd la presencia de precipitados de
Ti que cormesponden a TiN, precipitados ricos en Nb que corresponden a NbC,
provenientes de las adiciones de FeTi y FeNb respectivamente, también se detectaron

inclusiones del tipo 2Ca0 6ALO; provenientes del tratamiento con caleio.
Se obtuvieron diferentes estructuras bajo las diferentes practicas de laminacion:

1) En las précticas de laminacion iii.1 y iii.2 (laminacidn controlada), se obtuvieron
estructuras ferriticas con pequefias zonas perliticas, esta estructura no cumplié con la

especificacion de resistencia a la tensién de un acero API SL X-70.

11) En la prictica de laminacién iii.3 (laminacién controlada + enfriamiento acelerado), se
obtuvo una estructura ferritica con pequefias zonas bainiticas, y/o ferrita acicular, esta

estructura cumplié con la especificacién de resistencia a la tension de un acero API 5L

X-70.

En todas las placas se detecté la presencia de precipitados de TiN y NbC, también
sc detectaron mclusiones del tipo 2Ca0 6A1,0, que no causan problemas pues no exceden

del tamaiio permitido (35pm) para el acero AP1 5L X-70.

Las observaciones realizadas pemmitieron establecer que las adiciones de Ti
cumplieron su objetivo, es decir, estabilizo al nitrégeno libre a temperatura de bafio liquido
y cn menor grado suprimid la recristalizacién de la austenifa. Por otra parte el Nb en

combinacién con el carbono precipita durante el recalentado del planchén, el tamafio de
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grano es refinado por un efecto de anclaje de los precipitados de Nb, éste al igual que et Ti
y ¢l V, que precipita durante el enfriamiento, causa un efecto endurecedor por
precipitacién. Es posible que un pequeiiisimo porcentaje de Ti, Nb, y V adn permanezcan

cn solucién solida con la ferrita.

* Con respecto a las pricticas metalirgicas de Imexsa, en la fabricacion de un
acero con una composicién quimica adecuada para llevar a cabo una laminacion controlada
seguida por un enfriamiento acelerado y obtener placas con las propiedades API 5L X-70
resistente al ataque de gas amargo, se puede mencionar que la composicién quimica que

satisface dicho requisito puede ser del tipo (% en peso}:

C  IMno [Si S, 1P e JAleNe s fews ] o [N T [ NG

0.030 [ 1.50 | 0.18 |<0.004 [<0.015 [0.03 ]0.09 [0.25 [0.25 [0.18 [0.010[0.004

Con el propésito de obtener la composicién quimica anterior se puede seguir la practica

metalirgica adoptada y desarrollada en Imexsa.

» La microestructura y las propiedades del acero dependen de los elementos
aleantes, microaleantes y del procesamiento termomecanico que se le de a dicho acero.
Para cumplir las propiedades de un acero grado API SL X-70 con la composicién quimica
anterior se requiere de un enfriamiento acelerado. Esto lo podemos ver en la tabla 5.2
donde se muestra la colada-placa con altos y bajos contenidos de Mn y con las diferentes

practicas de laminacién (iit.1, 1.2 y iii.3).

Las placas con altos contenidos de Mn, mostraron que \nicamente con el
enfriamiento acelerado lograron cumplir con las propiedades mecénicas de la
especificacion de un acero API 5L X-70, es decir, las placas obtenidas de las coladas con
altos contenidos de Mn con la practica de laminacién iii.3, cumplieron con las propiedades
mecdnicas de la especificacién del acero API 5L X-70 y las placas obtenidas de las mismas
coladas con las condiciones de laminacién iii.l y iii.2, que no se les practicé un
enfriamiento acelerado no cumplieron con las propiedades mecénicas API 5L X-70, por lo

que con el enfriamiento acelerado aseguramos que se cumplan dichas propiedades.
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o El procedimiento termomecénico a seguir serd el que involucra una
laminacion gruesa que comienza a una temperatura de 1250° C terminando alrededor de los
1020° C y una laminacién fina en donde la temperatura inicial de laminacién es de 1020° C
{regi6n 7), y temperatura final de laminacién de 895° C (regién o+y), seguido por un
enfriamiento acelerado (alrededor de 6° Cfs), hasta alcanzar una temperatura de 600° C
(regién o), después la placa se deja enfiiar al aire. En la figura 5.33 podemos ver el efecto
de terminar a 600° C el enfriamiento acelerado, para este grado de acero, con el proposito

de alcanzar las propiedades del acero API SL X-70.

» La tecnologia de Imexsa junto con la laminacion controlada seguida de un
enfriamiento acelerado de Bethlehem Steel aseguran la obtencidn de tubos de acero grado

API SL X-70 resistente al ataque de gas amargo.

» Se piensa instalar un molino de laminacién con enfriamiento acelerado para
poder hacer en México este tipo de aceros, pero debido 2l alto costo de dicho equipo se ha

venido retrasando la inversién, por lo que lo mas viable hasta ahora es hacerlo como se

describid en este trabajo.
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