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Resumen Se evalué el efecto de la velocidad de calentamiento y el tiempo de recocido a 700 °C sobre
la microestructura y las propiedades mecénicas de un acero de 0,04 % C calmado al
aluminio, con un porcentaje de reduccién en frio de 80 %. En tal sentido, muestras de este
material fueron sometidas a velocidades de calentamiento de 12, 20, 40 y 650 °C/min vy,
después, mantenidas por un maximo de 15 h a 700 °C. La evolucién microestructural de las
muestras durante las etapas de calentamiento y mantenimiento a 700 °C se evalué
mediante microscopfa éptica, microscopfa electrénica de barrido y transmisién. Las
propiedades mecédnicas de traccién y dureza se correlacionaron con las caracteristicas
microestructurales observadas. Los resultados mostraron que, con tiempos de manteni-
miento a 700 °C superiores a 6 h, se logran obtener las propiedades mecénicas requeridas
del producto. No obstante, los valores adecuados de anisotropia pléstica se obtuvieron,
solamente, en muestras calentadas a bajas velocidades, donde, ademds, se formaba una
estructura de grano recristalizado tipo pancake.

Palabras clave =~ Recocido isotérmico. Recristalizacién. Estructura pancake.

Microstructural and mechanical properties evolution during an isothermal annealing
of a 0.04 % C al-killed steel

Abstract The effect of heating rate and annealing time on the microstructure and mechanical
properties of a commercial 0.04 % C Al-killed steel, cold rolled up to 80% is evaluated in
the present study. For this purpose samples were isothermally annealed at various heating
rates (12, 20, 40 and 650 °C/min) and then soaked at 700°C for 15 h. The microstructural
evolution of the samples during the heating process and holding temperature was evaluated
by optical microscopy, scanning and transmission electron microscopy. Tensile mechanical
properties and hardness measurements were also correlated with the microstructural
features. Results showed that with soaking time greater than 6 h, the mechanical properties
specified for the material are reached, even though, appropriate plastic anisotropy values
were only obtained in samples heated at low rates, where a “pancake” type of structure is
also formed.

Keywords Isothermal annealing, Recrystallization, Pancake structure.

1. INTRODUCCION con fuertes restricciones en cuanto a
propiedades mecénicas, tales como limite eldstico

Los aceros ferriticos constituyen los materiales mas
empleados en la produccién de componentes para
carrocerfas de automdviles, siendo los mas comunes
aquellos de bajo contenido de carbono (entre 0,04
y 0,0 8%) calmados al aluminio, los cuales cumplen

entre 165 y 190 MPa, alargamiento superior al
38 % vy altos valores de anisotropia plastica, entre
otros!' V2. El procesamiento adecuado de estos ace-
ros permite obtener un material idéneo para la fa-
bricacién de partes complejas mediante embuticién
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profunda sin sacrificar sus propiedades de resisten-
cia mecdnica, las cuales son necesarias para garan-
tizar la seguridad del vehiculo®!. Un control ade-
cuado de todas las variables involucradas en la
fabricacién, incluyendo acerfa, laminacién en ca-
liente y en frio, tratamientos térmicos y superficia-
les, garantizan la obtencién de un producto con al-
to desempefio en las posteriores labores de
estampado. S la mayorfa de estas variables se man-
tienen controladas, las propiedades anteriormente
nombradas estaran determinadas finalmente por la
microestructura desarrollada durante el tratamien-
to térmico de recocido, dltima etapa antes de la
embuticién. De ahi, la importancia de estudiar los
cambios microestructurales que sufre el material
durante el recocido eststico industrial*¥ . De esta
manera, en el presente estudio se evaldan los cam-
bios microestructurales que ocurren durante las
etapas del recocido estdtico de un acero con 0,04
% C, calmado al aluminio, y su incidencia sobre
las propiedades mecénicas requeridas para la embu-
ticién profunda del material, permitiendo asi esta-
blecer las condiciones adecuadas del tratamiento
térmico de recocido.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

2.1. Material y condiciones del tratamiento tér-
mico de recocido

El material utilizado en el presente estudio corres-
ponde a ldminas de acero calmado al aluminio pro-
ducido por la empresa Sidertrgica del Orinoco (SI-
DOR). El material proviene de un proceso de
laminacién en caliente con temperaturas de final
de laminacién y bobinado de 870 °C £ 20 °C y
570 °C + 20 °C, respectivamente. Las bobinas de
acero fueron sometidas, posteriormente, a un pro-
ceso de laminacién en frio, hasta un porcentaje de
reduccién de 80 %, alcanzando un espesor final de
1,22 mm. La composicién quimica del material,
expresada en porcentaje en masa correspondié a:
0,04 % C; 0,16 % Mn; 0,005 % P; 0,003 % S;
0,012 % Si; 0,034 % Cu; 0,0009 % Ni; 0,01 % V;
0,01 % Nb; 0,037 % Al 'y 50 ppm N.

Las velocidades de calentamiento correspon-
dientes al tratamiento térmico de recocido asi co-
mo el tiempo de permanencia a la temperatura de
mantenimiento, constituyeron las principales va-
riables de estudio del presente trabajo de investiga-
cién. De esta manera, el proceso de recocido em-
pleado consistié de calentamientos lentos a tres

velocidades distintas (12, 20 y 40 °C/h) y de un
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calentamiento rdpido (650 °C/min). En todos los
tratamientos, después de la rampa de calentamien-
to, se procedia a un mantenimiento a 700 °C du-
rante 15 h para simular el proceso de recocido en
campana llevado a cabo en las practicas industria-
les. Los calentamientos lentos de 20 y 40 °C/h se
encuentran dentro del intervalo tipico de veloci-
dades de calentamiento empleadas en el recocido
estatico industrial en campana!®®. En cambio, el
recocido a 12 °C/h y el recocido a 650 °C/min co-
rresponden a condiciones extremas de calenta-
miento, por estar, respectivamente, uno, por deba-
jo del intervalo de velocidades caracteristicas vy, el
otro, muy por encima. La amplia variedad de velo-
cidades de calentamiento ensayadas, permitird di-
lucidar con claridad el efecto que tiene este para-
metro sobre la microestructura desarrollada en el
acero.

Los tratamientos térmicos de recocido fueron
realizados en un horno tubular Eurotherm™ tipo
818 coh control de la rampa de calentamiento y
cuya atmosfera interna fue controlada por medio
de un flujo constante de nitrégeno de alta pureza.
Durante las etapas de calentamiento correspon-
diente a cada uno de los recocidos, se registré la
temperatura real dentro del horno a cada instante,
con la ayuda de un termopar tipo K (cromel-alu-
mel) en contacto con las muestras de acero. A par-
tir de estas mediciones, se determinaron las veloci-
dades reales de calentamiento promedio previa-
mente mencionadas, a través del ajuste por mini-
mos cuadrados de los datos registrados.

2.2. Caracterizacion microestructural

La evolucién microestructural se estudié, tanto en
la etapa de calentamiento como en la etapa de
mantenimiento a 700 °C. En las muestras calenta-
das a bajas velocidades, 12, 20 y 40 °C/h, se anali-
z6 la microestructura a las temperaturas de 450,
500, 550, 600, 650 y 700 °C y a intervalos de 1 h,
durante la etapa de mantenimiento a 700 °C. En el
recocido realizado a altas velocidades de calenta-
miento, 650 °C/min, las muestras se introdujeron
directamente en el horno precalentado a 700 °C.
En este caso, el andlisis de la microestructura se re-
alizé después de 1, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50 y 60
min de permanencia en el horno vy, posteriormen-
te, a intervalos de 1 h. Las muestras evaluadas fue-
ron de base cuadrada (3 cm por lado) por 1,22 mm
de espesor.

Las muestras tratadas a las distintas condiciones
de recocido mencionadas, se analizaron mediante
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microscopfa éptica y microscopia electrénica de ba-
rrido, para seguir el proceso de recristalizacion, el
desarrollo de la estructura de grano y los cambios en
la morfologia de la cementita. Mediante el método
de intercepcién de Heyn, siguiendo el procedi-
miento establecido en la norma ASTM E112-88 PL,
se determiné el tamafio de grano ferritico, prome-
diando los valores obtenidos en las direcciones
longitudinal, transversal y normal.

Con el fin de cuantificar los cambios morfols-
gicos en el tamafio de grano ferritico durante la
etapa de mantenimiento a 700 °C, se calcul6 el
factor de forma (F.F), mediante la relacién entre
el largo y el ancho del grano recristalizado.

Para evaluar la precipitacién de AIN, se anali-
zaron por microscopia electrénica de transmision,
varias muestras tratadas a 12 °C/hy 650 °C/min
mantenidas por 1 y 15 h a 700 °C. Las muestras
extrafdas de las ldminas se prepararon mediante ré-
plicas de extraccién de carbono, depositando una
capa de carbono sobre la superficie de muestras
previamente pulidas por métodos mecénicos y ata-
cadas con nital al 2 %. La deposicién de la capa de
carbono se realizé utilizando un evaporador de alto
vacfo marca Hitachi™ HUS-5GB, durante un
tiempo de exposicién de 40 min. La pelicula de
carbono se retiré de la muestra mediante un proce-
so electrolitico, usando una solucién de 80 % de
etanol y 20 % de 4cido perclérico.

2.3. Determinacion de las propiedades mecani-
cas a traccion

Para realizar los ensayos de traccién se mecaniza-
ron 78 probetas a partir de la ldmina de acero en
condiciones de laminacién en frio. Las dimensio-
nes de las probetas se seleccionaron de acuerdo a
la norma ASTM E8M-9111 tomando como pun-
to de referencia el espesor de la ldmina cuyo valor
nominal es de 1,22 mm. Las principales propieda-
des estudiadas fueron: limite eldstico, resistencia
maxima, porcentaje de alargamiento total y coefi-
ciente de anisotropia pldstica. El mecanizado de
las probetas de traccién se efectué considerando la
direccién de laminacién del material y, de esta for-
ma, se obtuvieron tres grandes grupos de probetas:
a) las orientadas paralelamente a la direccién de
laminacién (0°), b) las orientadas diagonalmente
a 45° y c) las orientadas perpendicularmente a la
direccién de la laminacién del material (90°).
Una vez obtenidas las probetas, éstas se sometie-
ron a un tratamiento térmico de recocido estético
a 700 °C bajo las mismas condiciones de calenta-
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miento (12, 20,40 y 650 °C/min) y a tres tiem-
pos de mantenimiento a 700 °C: 0h,6h y 15h
como tiempo maximo.

Los ensayos de traccién se hicieron en dos gru-
pos. El primero fue destinado a la determinacién
de las propiedades de alargamiento, resistencia méa-
xima y limite eldstico del material por medio del
criterio del 0,2 % de deformacién permanente.
Conocidas cada una de estas propiedades en las
tres direcciones de la ldmina, se procedié a calcu-
lar un promedio para cada condicién de recocido
empleando las relaciones siguientes !V 12;

Para el limite eléstico (Re):

O +20 . +0
R€= y0 y45 y90 (1)

4

Para la resistencia maxima (Rm):

lR‘m - OmOD + 20m45° + 0m90° (2)

4

Para el alargamiento a rotura (%A):

LY +2%;4450 + %Ay 3)

Estos ensayos de traccién convencionales se re-
alizaron en una mdquina electromecdnica INS-
TRON™ a una velocidad de desplazamiento del
bastidor de 5 mm/min, empleando un extenséme-
tro longitudinal para medir las deformaciones ins-
tantdneas entre los puntos de calibracién que defi-
nen la longitud de prueba de 50 mm.

El segundo grupo de ensayos se realiz6 para deter-
minar el coeficiente de anisotropfa plastica (r), pero
empleando, esta vez, una velocidad de ensayo menor
(1,5 mm/min). Con la ayuda de dos extensémetros
colocados perpendicularmente entre si dentro de la
longitud de prueba, fue posible medir simultidnea-
mente el alargamiento y la reduccién de ancho que
sufre la probeta estdndar cuando es sometida al ensa-
yo de traccién. De esta forma, el software adaptado a
la maquina de traccién registré las deformaciones
verdaderas tanto longitudinales (I) como transversa-
les (a) y en consecuencia fue posible determinar el
coeficiente r como indica la siguiente ecuacién:

a.
In -+

l-ag (4)
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Al conocer el valor de r en cada una de las di-
recciones respecto a la laminacién del material
(0°, 45° y 90°) se procedi6 al célculo del coefi-
ciente de anisotropfa pléstica promedio (r,,) utili-
zando esta ecuacién 12V 13l;

. To + 27,0 + 10 (5)

" 4

Asimismo, se determiné el valor de anistropia
planar Ar definido como muestra la ecuacién si-
guiente:

Ar e To = 274250 + Ty 6)

Cabe, en este punto, recordar que desde el pun-
to de vista de una buena embutibilidad son nece-

sarios valores de r,, altos (retraso de mecanismos
de localizacién de la fluencia) y de Ar pequefios
(ausencia de anisotropfa, y minimizacién de las ti-
picas orejas de embuticién).

3. RESULTADOS

3.1. Analisis del material en condicion de en-
trega

En la figura la), se muestra la microestructura del
material en condicién de entrega obtenida por mi-
croscopia éptica, donde se aprecian los granos de
ferrita alargados a consecuencia del trabajo en frio.
Adicionalmente, contiene cementita (Fe3C) como
segunda fase mayoritaria, como se evidencia en las
fotomicrograffas por MEB de las figuras 1b) a 1d).
La cementita adquiere distintas distribuciones y

Bum

Figura 1. Microestructura del material en condicién de enfrega mostrando la estructura de grano (a) y distintas morfologias y
distribucion de la cementita: (b) Estructura laminar, (c) Red continua de cementita en borde de grano y (d) Particulas fragmen-

tadas producto de la deformacién en frio.

Figure 1. As received microstructure of the present material showing a) the grain structure and distribution and morphology of
cementite: b) laminar, c) continuous network surrounding grain boundary and d) fragmented particles after cold deformation.
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morfologias como, por ejemplo, formando parte de
estructuras laminares (Fig. 1b) o como una red
continua en los bordes de granos ferriticos (Fig.
1c). Sin embargo, se observa con mayor frecuencia
particulas de cementita fragmentadas, debido al
proceso de deformacién, y alineadas en la direc-
cién de la laminacién, como se muestra en la figu-

ra 1d).

3.2. Cambios microestructurales durante la
etapa de calentamiento

Al evaluar la microestructura de las muestras ca-
lentadas lentamente (12, 20 y 40 °C/h) en el in-
tervalo de temperaturas comprendido entre 500 y
650 °C, se pudo evidenciar que a temperaturas in-
feriores a los 600 °C la microestructura de grano
era de caracteristicas similares a las presentadas en
el material en condiciones de entrega, es decir,
granos de ferrita deformados y alargados en la mis-
ma direccién de la laminacién del acero. No obs-
tante, a 650 °C, se observé una matriz ferritica to-
talmente recristalizada. La figura 2 ilustra las
caracteristicas microestructurales referidas para
una muestra recocida a 20 °C/h, a las temperaturas
de 600 y 650 °C. Se puede apreciar que la forma
del grano ferritico desarrollado durante la recrista-
lizacién es alargada, tipicamente conocida como
estructura de grano pancake. Debido a que en las
muestras calentadas a 12, 20 y 40 °C/h, se eviden-
cié el mismo patrén de recristalizacién, las foto-
micrograffas mostradas en la figura 2 son represen-
tativas de estas tres condiciones de tratamiento
térmico. De dicho resultado, se deduce que la re-
cristalizacién de la matriz ferritica se produce en el
intervalo de temperaturas entre 600 y 650 °C, in-
dependientemente de las tres velocidades de ca-
lentamiento ensayadas.

En los recocidos efectuados a velocidades de
calentamiento rapidas, de 650 °C/min, fue imposi-
ble extraer muestras del horno durante la etapa de
calentamiento a las mismas temperaturas de los re-
cocidos anteriores. Por esta razén, se presentan en
la figura 3 dos fotomicrograffas correspondientes a
la seccién longitudinal de las muestras después de
haber transcurrido 1 min (temperatura de la mues-
tra ~650 °C) y 5 min (temperatura de la muestra
~700°C) dentro del horno precalentado a 700 °C
(Figs. 3a) y 3b), respectivamente). Claramente, se
observa una estructura de granos ferriticos defor-
mados en la figura 3a) acompafiados por pequefios
granos recristalizados, mientras que la muestra
mantenida por 5 min dentro del horno (Fig. 3b)

Rewv. Metal. Madrid 41 (2005) 427-440

(c) Consejo Superior de Investigaciones Cientificas
Licencia Creative Commons 3.0 Espafia (by-nc)

J. MILLAN, A.L. Rivas, J.M. CABRERA, S. CAMERO Y J.C. MACHADO

x
e~ i
i . 4
&”Eu" - L &
. st e -
. e -
. gﬁﬂia . s .
i
. . . -
. //,.,..;f -~
- - = -
_ o . o _— e

o o

[ . . s : L
= o <\ . i W>m@ - W

Figura 2. Fotomicrografias de muestras calentadas a
20 °C/h extraidas del horno durante la etapa de calenta-
miento a: 600 °C (a) y 650 °C (b). Microscopia éptica.

Figure 2. Optical microscopy of samples heated at 20 °C/h,
taken from the furnace at a) 600 °C and b) 650 °C.

ha recristalizado totalmente, observandose una es-
tructura de grano de morfologfa equiaxial, en con-
traposicién a la estructura pancake de las muestras
calentadas lentamente.

La cementita presente en este acero de bajo
contenido de carbono también experimenta cam-
bios en la etapa de calentamiento de cada uno de
los recocidos realizados. Estos cambios se reflejan,
por lo general, en el tamafio y la morfologfa y se
presentan especialmente en aquellas particulas que
fueron fragmentadas a consecuencia del trabajo en
frio. Estos cambios comienzan a ser mucho mds
marcados después que ha ocurrido la recristaliza-
cién de la matriz ferritica. Un aspecto importante
a resaltar es la ubicacién de las particulas de ce-
mentita antes y después de la recristalizacién. Se
aprecia que antes de recristalizar la matriz ferritica,
las particulas de cementita se encuentran, casi ex-
clusivamente, en los bordes de granos de la ferrita
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Figura 3. Microestructuras correspondientes a las muestras
de acero extraidas del horno en la primera etapa del reco-
cido a 650 °C/min. {a) 1 minuto y (b) 5 minutos después
de haber sido introducida en el horno a 700 °C.

Figure 3. Microstructures of samples takend from the furnace
alter a) 1 min and b) 5 min during the first annealing step.

deformada. Una vez finalizada la recristalizacién,
estas particulas pueden encontrarse tanto en el in-
terior (posiblemente han servido de nicleos a los
nuevos granos de ferrita) como en los bordes de los
nuevos granos formados, tal como se aprecia en la
figura 4.

3.3. Evolucion del tamafno de grano durante la
etapa de mantenimiento

En la figura 5 se presenta la variacién del tamafio
de grano en funcién del tiempo de mantenimiento
a 700 °C para los cuatro recocidos evaluados. Se
distinguen dos tipos de comportamientos: el pri-
mero de ellos, refleja que el tamafio de grano per-
manece practicamente invariable en funcién del
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Figura 4. Microestructuras del acero en donde se detallan
las caracteristicas morfolégicas de la cementita de las
muestras extraidas del horno a 600 °C (a) y 650 °C (b) du-
rante la etapa de calentamiento del recocido | (12 °C/h).
Microscopia 6ptica.

Figure 4. Microstructures showing the morphology
characteristics of simples taken from the furnace at
a) 600 °C and b) 650 °C during annealing I (12 °C/h).

tiempo, cuando el acero es calentando lentamente
a 12, 20 6 40 °C/h; por el contrario, a una veloci-
dad de calentamiento rapida (650 °C/min) se
aprecia un crecimiento significativo del tamafio de
grano ferritico a medida que se incrementa el
tiempo de mantenimiento a 700 °C, cambiando
de 12 mm a 0 h de mantenimiento, a 25 mm con
15 h de mantenimiento, el cual coincide con el ta-
mafio de grano de las muestras calentadas lenta-
mente.

Otro aspecto que se desprende al observar las
microestructuras obtenidas bajo distintas condicio-
nes de recocido estdtico, es la fuerte dependencia
que tiene la morfologia del grano recristalizado
con respecto a la velocidad de calentamiento. En
la figura 6 se muestra como varfa el factor de forma
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Figura 5. Variacién del tamafio de grano recristalizado en
funcién del tiempo de mantenimiento a 700 °C para las
cuatro velocidades de calentamiento evaluadas.

Figure 5. Dependence of the recrystallized grain size on the
holding time at 700 °C at the four heating rates studied.
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Figura 6. Variacién del factor de forma del grano recristali-
zado en funcién del tiempo de mantenimiento a 700 °C pa-
ra las cuatro velocidades de calentamiento evaluadas.

Figure 6. Dependence of the shape factor of the
recrystallized grain on the holding time at 700 °C at the four
heating rates studied.

en funcion del tiempo de mantenimiento a 700 °C
para los cuatro recocidos efectuados a distintas ve-
locidades de calentamiento. Se aprecia que, cuan-
do el acero es calentado lentamente (12, 20 6 40
°C/h), el factor de forma del grano recristalizado es
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mayor que 2 y se mantiene pricticamente constan-
te a medida que transcurre el tiempo de tratamien-
to subcritico a 700 °C. Sin embargo, a una veloci-
dad alta de calentamiento (650 °C/min), dicho
pardmetro es menor que 1,5 y su tendencia es a
disminuir paulatinamente en funcién del tiempo
de mantenimiento. Dicho en otras palabras, a ve-
locidades de calentamiento bajas se promueve la
formacion de una estructura de grano tipo pancake
(alargados) mientras que a mayores velocidades de
calentamiento se favorece la estructura de grano
equiaxial.

3.4. Esferoidizacion de la cementita durante el
tiempo de mantenimiento

En cuanto a las particulas de cementita, indepen-
dientemente de la velocidad de calentamiento re-
gistrada en cada uno de los cuatros recocidos eva-
luados, estas experimentan cambios morfolégicos
a medida que transcurre el tiempo de manteni-
miento a 700 °C. A tiempos largos de manteni-
miento, la tendencia general es la de producir una
morfologia esferoidizada de las particulas de ce-
mentita, las cuales se encontraban inicialmente
fracturadas a consecuencia de la laminacién en
frio del acero, o formando una red continua en los
bordes de grano ferriticos. La fotomicrografia, ob-
tenida por MEB, presentada en la figura 7 revela
una avanzada etapa del proceso de esferoidizacién,
a tan solo 6 h de mantenimiento (Fig. 7a). A 15 h
de mantenimiento a 700 °C, se aprecian particulas
de cementita completamente esferoidizadas, con
tamafio uniforme y equidistanciadas (Fig. 7b).

3.5. Particulas de AIN

El anilisis realizado por microscopia electrénica de
transmisién (MET) se enfocé principalmente al es-
tudio de las particulas de nitruro de aluminio
(AIN). En la figura 8 se presentan los resultados
obtenidos por MET pertenecientes a la muestra ca-
lentada a una velocidad de 12 °C/h hasta 700 °C,
sin mantenimiento isotérmico. Se aprecia una
morfologfa rectangular de los precipitados caracte-
rizados sobre las réplicas de extraccion, constitui-
dos por nitrégeno y aluminio, segin el andlisis por
EDS. Estos precipitados fueron caracterizados co-
mo particulas de AIN con una estructura cristalina
hexagonal compacta y pardmetros de red a = 3,112
A y ¢ = 4,982 A, resultados derivados de la inde-
xacién del patrén de difraccion de electrones. Esta
estructura hexagonal compacta es la més estable
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Figura 7. Microestructura por MEB de las muestras recocidas a una velocidad de calentamiento de 40 °C/h y mantenidas a
700 °C durante 6 h (a) y 15 h (d). Seccién longitudinal.

Figure 7. Scanning Electron Microscopy image of simples annealed at a heating rate of 40 °C/h and hold at 700 °C for a) 6 h
and b) 15 h. Longitudinal section. '

lO-E)—I;m

Figura 8. Fotomicrografias MET con los precipitados de  AIN de muestras calentadas lentamente
con andlisis por EDS (a) y patrén de difraccién de electrones (b), con eje de zona

Figure 8. Transmission Electron Microscopy image of AIN particles from simples slowly heated. a
Analysis by EDS,and b) electron pattern diffraction with axis zone [0110]

de los precipitados de AIN observados!!"*16l. El ta- Mediante el andlisis por MET realizado en la
mafio promedio de particulas medido en las mues- réplica de extraccién correspondiente al acero ca-
tras calentadas a 12 °C/h fue de 50 nm. lentado a 650 °C/min y mantenido durante 1 h a
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700 °C, se observaron algunos precipitados de me-
nor tamafio pero de igual morfologia con respecto
a los anteriores. El reducido tamafio de las particu-
las, alrededor de 30 nm en promedio, encontrado
en estas muestras dificulté la realizacién del an4li-
sis por medio de EDX y/o difraccién de electrones.
Sélo, la similitud en cuanto a la forma de los preci-
pitados observados en la figura 8, permitié inferir
que se trata, presumiblemente, de particulas de ni-
truro de aluminio (AIN).

Durante el prolongado mantenimiento de las
muestras a la temperatura de recocido de 700 °C,
se produjo un crecimiento progresivo de los preci-
pitados de AIN, obteniéndose después de 15 h de
permanencia a la referida temperatura, un tamafio
promedio de particulas de 80 nm para la muestra
calentada a 12 °C/h y de 70 nm para la calentada
a 650 °C/min.

3.6. Propiedades mecanicas del material reco-
cido

Considerando las tres direcciones, de 0°, 45° y 90°
respecto a la laminacién, se calcularon los limites
eldsticos, la resistencia mdxima a la traccién y el
alargamiento promedio del material en funcién del
tiempo de mantenimiento a 700 °C, para los cua-
tros recocidos estudiados, llevados a cabo a veloci-
dades de calentamiento diferentes. Dichos resulta-
dos se muestran en la tabla I. Se puede observar
que, durante las seis primeras horas de manteni-
miento a 700 °C, el esfuerzo de fluencia y el es-
fuerzo de traccién descienden bruscamente, siendo
éste descenso menos pronunciado durante las si-
guientes nueve horas de mantenimiento. Indepen-

J. MILLAN, A.L. RivAs, J.M. CABRERA, S. CAMERO Y J.C. MACHADO

dientemente de la velocidad con la que fue calen-
tado el acero, el esfuerzo de fluencia tiende al mis-
mo valor después de 15 h de mantenimiento, ubi-
candose, para este periodo de tiempo, entre 80 y
105 MPa en promedio, con una desviacién estdn-
dar méxima de + 10 para las muestras calentadas a
20 °C/h. Igual comportamiento se observa con la
resistencia méxima del material, cuyo valor final
se ubica en promedio entre los 230 y 260 MPa.

El porcentaje de alargamiento experimenta un
considerable aumento a medida que se incrementa
el tiempo de mantenimiento a 700 °C, siendo el
incremento mads pronunciado en el acero calenta-
do a 12 °C/h para tiempos de calentamientos in-
termedios (6 h). Sin embargo, con el tiempo de re-
cocido, las diferencias en el porcentaje de
elongacién de las muestras tratadas a las distintas
condiciones de calentamientos se minimizan, ten-
diendo a un mismo valor comprendido entre 38 y
42 %, para tiempos de mantenimiento de 15 h a
700°C.

En lo relativo a la dureza, se observé un descen-
so en los valores de microdureza del material con
el tiempo de permanencia a 700 °C, independien-
temente de la velocidad de calentamiento, encon-
trandose en valores comprendidos entre 155 HV a
175 HV a 0 h de mantenimiento a 700 °C y entre
100 HV y 125 HV a 15 h de mantenimiento a la
misma temperatura.

Las diferencias mds significativas en cuanto a
las propiedades mecdnicas de las muestras tratadas
a las distintas condiciones de calentamiento, se
manifiestan con respecto al coeficiente de aniso-
tropia (r,,). En la figura 9, se muestra un aumento
del coeficiente 1, a medida que se incrementa el

Tabla I. Propiedades mecdnicas de traccién del acero estudiado, a O h, 6 hy 15 h de mantenimiento a 700 °C y distintas ve-
locidades de calentamiento durante el recocido. Re: Limite eléstico, Rm: Resistencia méxima, %A : porcentaje de alargamiento

a rotura

Table I. Tensile mechanical properties at O h, 6 h and 15 h of holding time at 700 °C at different heating rates. Re: Yield
stress, Rm: UTS, %A : elongation

Rampa de calentamiento

12°C/h

20°C/h

40°C/h 650 °C/min

Re Rm % A Re Rm

% A Re Rm %A Re Rm % A

Oh 342421 444432 12+1

Tiempo 6h  93+£13 238+15 40+3 169+17

15h 82+4 237+7 40+6

33519 404+22 112 341+28

265+14 26+2 141+36

100+£10 240+10 38+2 911

41738 1241 361428 397446 151
245+34 28+37 155+13 279419 1943

250£12 40+3 102+6 251+18 42+ 2

Las unidades de P¢y Rm estan en MPa
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Figura 9. Variacién del coeficiente de anisotropia r,, del
acero en funcién del tiempo de mantenimiento a 700 °C
para las cuatro velocidades de calentamiento ensayadas.

Figure 9. Dependence of the anisotropy coefficient r,, on the
holding time at 700 °C for the tour heating rates fested.

tiempo de mantenimiento del acero a 700 °C. Por
otra parte, se puede apreciar que, con velocidades
de calentamiento bajas (12, 20 y 40 °C/h) se ob-
tienen valores del coeficiente r,, muy superiores a
los obtenidos en el acero calentado rdpidamente
(650 °C/min), donde el valor, a 15 h de manteni-
miento es atn inferior al de las muestras manteni-
das por 1 h a 700 °C, previamente calentadas a ve-
locidades bajas. Por otra parte, el coeficiente de
anisotropia planar Ar varfa con el tiempo de man-
tenimiento, como se muestra en la figura 10. Di-
cho coeficiente experimenta una mayor dispersién
a cortos tiempos de mantenimiento. Sin embargo,
para tiempos de recocido prolongados (15 h), las
diferencias en los valores del Ar son menos pro-
nunciadas y cercanas a cero para las distintas velo-
cidades de calentamiento empleadas.

4. DISCUSION

En el acero en condicién de entrega se observé ce-
mentita con disposicién laminar, cementita preci-
pitada a lo largo de los bordes de grano ferriticos,
formando redes continuas y, principalmente, ce-
mentita fragmentada. Probablemente, la transi-
ci6n de estructuras laminares a cementita precipi-
tada en borde de grano obedece, en primer lugar,
al grado de subenfriamiento y al bajo contenido de
carbono presente en el acero. Ambos factores pu-
dieron inhibir la nucleacién y el posterior creci-
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Figura 10. Variacién del coeficiente de anisotropia planar
(Dr) del acero en funcién del tiempo de mantenimiento a
700 °C para las cuatro velocidades de calentamiento ensa-
yadas

Figure 10. Dependence of the planar anisotropy coefficient
(Dr) on the holding time at 700 °C for the four heating rates
tested.

miento cooperativo de ldminas alternadas de ferri-
ta y cementita durante el rdpido enfriamiento o el
tiempo de bobinado de la bobina a 570 °C. Con la
laminacién en frio a un 80 % de deformacién plés-
tica, la cementita que, originalmente, formaba una
red continua o semicontinua a lo largo del borde
de grano ferritico se fractur6 severamente y los
grupos de particulas fragmentadas de diferentes ta-
mafios y morfologias, se alinearon con respecto a
la direccién de laminacién.

El proceso acelerado de esferoidizacién de la
cementita, encontrado en el acero calmado al alu-
minio durante la etapa de calentamiento a tempe-
raturas mayores a los 600 °C, es comparable con
los resultados presentados por Yang D. Z. et al.l.
Ellos demostraron que, en un acero con 0,08 % C,
la esferoidizacién de la cementita fragmentada por
el trabajo en frio ocurre, simultdneamente, con la
recristalizacién de la matriz ferritica donde, la su-
bestructura de dislocaciones introducida en el ma-
terial tiene un marcado efecto acelerador en el
proceso de esferoidizacién!’® ¥ 1. Una de las posi-
bles causas por la cual se acelera el proceso de esfe-
roidizacién de la cementita fragmentada, estd rela-
cionada con la rdpida y facil disolucion del
carbono dentro de la matriz ferritica. Algunos in-
vestigadores!'®2% sugieren que la fuerza motora
para la rdpida disolucién de la cementita aumen-
ta debido al incremento de energia interfacial en
la interfase cementita/ferrita, ya que se forman
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nuevas superficies al fracturar la cementita. Ade-
mas, se puede generar una alta concentracién de
defectos puntuales o imperfecciones cristalinas
dentro de la estructura ortorrémbica de la cemen-
tita a consecuencia de la deformacién pléstica. Es-
to, hace que dicha fase se transforme en un com-
puesto no estequiométrico con valores energéticos
altos, facilitando su répida disolucién!'® ¥ 2%, Inde-
pendientemente de cudl sea el mecanismo exacto
que describa la répida esferoidizacién de la cemen-
tita encontrada en el acero estudiado, se puede in-
ferir que el grado de deformacién pléstica juega un
papel importante, ya que incide directamente so-
bre el fenémeno de esferoidizacién a temperaturas
por debajo de los 700 °C. Es importante sefialar
que, con una cementita completamente esferoidi-
zada se logra disminuir el flujo de esfuerzos produ-
cidos durante el posterior conformado en frio del
material, ya que confiere al acero una mayor ducti-
lidad y deformabilidad®' ¥ 22!, A este proceso, se
atribuye principalmente el aumento en el alarga-
miento del material con el tiempo de manteni-
miento a 700 °C, especialmente en las muestras
calentadas lentamente, donde el tamafio de grano
ferritico no muestra variaciones apreciables.

Los resultados obtenidos para las muestras ca-
lentadas lentamente mostraron una temperatura de
recristalizacién comprendida entre 600 y 650 °C.
Esta elevada temperatura de recristalizacién, debe
estar asociada a procesos lentos de recuperacién y
de nucleacién de nuevos granos recristalizados.
Uno de los factores que puede inhibir o retardar
tales procesos, corresponde a la posible interaccién
entre elementos intersticiales y sustitucionales
presentes en el material o bien a efectos de arrastre
de soluto. Los elementos en solucién tales como el
carbono y elementos sustitucio- nales como el
manganeso, pueden formar una especie compleja
inmévil, a través de una interaccién electrénica,
denominados cominmente dipolos intersticial-sus-
titucional C-Mn. Estos dipolos son efectivos en re-
tardar los procesos de recuperacién y nucleacion,
ya que una dislocacién para poder moverse debe
interrumpir la interaccién que la mantiene unida a
la especie compleja o dipolo!® 23 ¥ 24, Adicional-
mente, debe considerarse la posibilidad de forma-
cién de otros tipos de dipolos, como los constitui-
dos por ALI-N y por Mn-N . Tales formaciones
son viables en solucién sélida, debido a que sus
energfas de interaccién son comparables con la del
dipolo Mn-C explicado anteriormente, aunado
con el hecho de que la ferrita se encuentre sobre-
saturada en nitrégeno y aluminio, antes de iniciar-
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se el recocido. Desde este punto de vista, el desli-
zamiento de las dislocaciones es obstaculizado de-
bido a la presencia de los dipolos Al-N y Mn-N,
retardando también la recuperacién vy, por consi-
guiente, la temperatura de inicio de recristaliza-
cién. Sin embargo, con el incremento de la tempe-
ratura, los dipolos formados tenderdn a descompo-
nerse en sus atomos constituyentes. En el caso de
la interaccién Al-N, se disociarfa para dar origen a
aglomeraciones atémicas o clusters de nitrégeno y
aluminio, que actdan, posteriormente, como pre-
cursores para la precipitaciéon de particulas de
AIN. Cabe mencionar, no obstante, que algunos
autores!” Y 28 han puntualizado que la precipi-
tacién de pequefias y dispersas particulas de AIN
sobre subbordes de granos en aceros calmados al
aluminio, retardan significativamente la etapa de
recuperacién previa a la recristalizacién de la ma-
triz ferritica, ya que actdan como barreras para la
migracién de subbordes y la coalescencia de sub-
granos.

Al evaluar la influencia que tiene la velocidad
de calentamiento sobre la morfologia y el subse-
cuente crecimiento de la estructura de granos ferriti-
cos durante la etapa de mantenimiento isotérmico a
700 °C, se definieron dos tipos de comporta- miento
bien diferenciados. El primero de ellos, corresponde
al obtenido con la aplicacién de velocidades lentas
de recocido (12, 20 y 40 °C/h, respectivamente),
donde se revela, en primer lugar, la presencia
de una estructura constituida principalmente por
granos recristalizados de ferrita alargados tipo panca-
ke y no se evidencia un crecimiento apreciable de
grano, permaneciendo pricticamente constante a
25 wm, aproximadamente, a medida que transcurre
el tiempo de mantenimiento a 700 °C. El segundo
comportamiento, corresponde al obtenido con el
recocido efectuado a una elevada velocidad de ca-
lentamiento (650 °C/min), donde se observé una
estructura de grano recristalizado tendiendo a
equiaxial y se evidencié un significativo incremen-
to del tamafio del grano ferritico con el tiempo de
mantenimiento a 700 °C, aumentando desde
12 mm, aproximadamente, a O h, hasta 25 um des-
pués de haber transcurrido 15 h de mantenimien-
to. Similares resultados, con respecto al primer
comportamiento encontrado, obtuvieron Monsal-
ve et al.®V ¥ con la aplicacién de un recocido
continuo en aceros de bajo contenido de carbono
a distintas temperaturas.

La razén por la cual se obtiene un mayor tama-
flo de grano ferritico con los recocidos efectuados
a velocidades lentas, detectado en la primera etapa
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de mantenimiento a 700 °C, se debe, fundamen-
talmente, a que con bajas velocidades de calenta-
miento se favorece la difusién del aluminio para
formar clusters o pre-precipitados de AIN a tempe-
raturas alrededor de los 550 °C, en forma de delga-
das placas sobre las dislocaciones y los subbordes
de granos, antes del inicio de la recristalizacién de
la matriz ferritica [" 279 3%, Estas aglomeraciones
atémicas de nitrégeno y aluminio interfieren en
los mecanismos de coalescencia de subgranos y
migracién de subbordes, trayendo como conse-
cuencia la disminucién en la velocidad de nuclea-
cién de nuevos granos. Por consiguiente, al existir
una frecuencia reducida de nucleacién, se espera-
ria un prolongado crecimiento de los pocos nicle-
os formados a bajas velocidades de calentamien-
tol” 14924 Por el contrario, con el répido calenta-
miento se invierte la secuencia de eventos descrita
anteriormente, es decir, ocurre, en primer lugar, la
recristalizacién de la matriz ferritica y, luego, la
precipitacién de finas y dispersas particulas de
AIN. De esta manera, no se obstaculizan los pro-
cesos de recuperacién por lo que se incrementa
tanto el ndmero de nicleos como la velocidad de
nucleacién, dando como resultado la formacién de
- pequefios granos recristalizados que crecen subs-
tancialmente en ausencia de obstdculos.

El hecho que el grano ferritico permanezca
aproximadamente constante a medida que trans-
curre el tiempo de mantenimiento en los recocidos
a velocidades lentas, sugiere que la presencia de fi-
nas particulas de AIN disminuye la movilidad del
borde de grano ferritico. Este hecho, es consistente
con los resultados presentados por Cheng et al.Bl,
en los cuales se demuestra que manteniendo du-
rante 168 h (7 d) a 700 °C un acero 0,037 % C -
0,040 % Al - 0,0052 % N, el tamafio de grano fe-
rritico permanece invariable.

El otro aspecto observado es la fuerte depen-
dencia que tiene la morfologia del grano recristali-
zado con respecto a la velocidad de calentamiento.
Para analizar, desde el punto de vista cuantitativo,
estas diferencias se consider6 el factor de forma.
Cuando el acero es calentado lentamente se obtie-
ne un factor de forma del grano recristalizado ma-
yor que 2, que se mantiene constante a medida
que transcurre el tiempo de mantenimiento isotér-
mico a 700 °C. Por el contrario, con una elevada
velocidad de calentamiento (650 °C/min), el fac-
tor de forma del grano recristalizado resulta ser
menor que 1,5 y su tendencia es a disminuir pro-
gresivamente a medida que transcurre el tiempo de
mantenimiento. Estos resultados permiten afirmar
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que, a bajas velocidades de calentamiento se pro-
mueve la formacién de una estructura de granos
alargados y orientados en la misma direccién de la-
minacién (estructura pancake), mientras que a ma-
yores velocidades de calentamiento prevalece una
estructura de grano equiaxial.

La formacién de la estructura tipo pancake, que
ha recibido opiniones controvertidas en bibliografia
en cuanto al origen de su formaciénl? 14 2431321
puede ser vista como el resultado de una frecuen-
cia de nucleacién reducida seguido de un prolon-
gado crecimiento de los nuevos granos a través de
la seccién longitudinal de los granos originalmente
deformados a consecuencia del trabajo en frio. Su-
mado a esto, se tiene la precipitacién o pre-preci-
pitacién de AIN en forma de delgadas placas sobre
los bordes y subbordes de granos originalmente de-
formados. Estas delgadas placas podrian actuar co-
mo barreras anisotrépicas para el crecimiento de
los nuevos granos’ ¥ 29, Adicionalmente, conside-
rando ¢l reducido nimero de ntcleos activos para
la recristalizacién debido a la presencia de alumi-
nio y nitrégeno en solucién, es de esperarse un
crecimiento anisotrépico a distancias relativamen-
te largas de estos nicleos, segtin la teoria de creci-
miento orientado, favoreciendo asi la formacién de
una estructura de granos tipo pancake 7 1426321
De esta manera, en esta etapa inicial de la precipi-
tacion, es decir, durante el calentamiento, las aglo-
meraciones de aluminio y nitrégeno aparte de dis-
minuir la frecuencia de nucleacién de los nuevos
granos, constituyen barreras mecanicas que pro-
mueven el crecimiento anisotrépico de los granos
recristalizados en determinadas direcciones, dando
como resultado final una morfologia de grano ferri-
tico alargado. El desarrollo de estructuras de gra-
nos alargados puede, también, ser atribuida a la
formacién de otros tipos de precipitados antes de
la deformacién en frio en aceros calmados al alu-
minio con contenidos de otros elementos aleantes
tales como cromo, independientemente de la velo-
cidad de calentamiento utilizada durante el recoci-
doP?,

En cambio, con altas velocidades de calenta-
miento se incrementa el nimero de ndcleos acti-
vos para la recristalizacién, como se discutié ante-
riormente, siendo su posterior crecimiento
no-orientado a lo largo de pequefias distancias,
dando como resultado una estructura de grano po-
co alargada con tendencia a equiaxial®®.

El alto valor del coeficiente de anisotropfa
pléstica (r,) obtenido en las muestras calentadas
lentamente se relaciona, directamente, con la
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presencia de una estructura de granos tipo pancake
y con el marcado desarrollo de texturas cristalogra-
ficas de recristalizacién del tipo {111}<uvw> [7y26]
las cuales también se intensifican durante el man-
tenimiento de la muestra a la temperatura de reco-
cido. Ambos aspectos, confieren al acero una alta
capacidad para la embuticién en frio, ya que al ob-
tener altos valores del coeficiente 1, se logra una
pequefia reduccién del espesor y una mayor defor-
macién en el plano de la l4mina. Adicionalmente,
se obtienen valores de Ar aceptablemente bajos a
largos tiempos de mantenimiento, independiente-
mente de las velocidades de calentamiento ensaya-
das, lo cual, combinado con altos valores de r,, ha-
cen que el material esté en éptimas condiciones
para embuticién.

En las muestras calentadas lentamente, la dis-
minucién progresiva del limite eldstico a medida
que transcurre el tiempo de mantenimiento, no
puede ser explicada por medio de la relacién de
Hall-Petch® 734 ya que el tamafio de grano ferri-
tico permanece priacticamente invariable bajo es-
tas condiciones de recocido. Por este motivo, el le-
ve descenso en esta propiedad se atribuye, en
primer lugar, a los fenémenos de esferoidizacion y
posterior crecimiento de las particulas de cementi-
ta, los cuales disminuyen notablemente el gra-
diente de concentracién de carbono disuelto en la
fase matriz ferritica y, por consiguiente, se reduce
la interferencia entre éstos dtomos intersticiales
con las dislocaciones 7 V35381, En segundo lugar, se
debe, también, a la coalescencia de las particulas
de nitruro de aluminio a medida que transcurre el
tiempo de mantenimiento a 700 °C. Este creci-
miento, trae como consecuencia un aumento en la
distancia media entre particulas de AIN, lo que se
traduce a una menor interferencia con el movi-
miento de las dislocaciones!', lo que a su vez con-
duce a un aumento en el porcentaje de alarga-
miento del material.

Cabe destacar, que para el caso del acero
sometido a una velocidad de calentamiento de
650 °C/min, el descenso del limite eldstico se debe
a un efecto combinado entre el crecimiento de
particulas de segundas fases (Fe3;C y AIN) y el cre-
cimiento de grano experimentado durante el man-
tenimiento isotérmico a 700 °C, tal y como esta-

blece la teoria de Hall-Petch.
5. CONCLUSIONES

— Los resultados obtenidos muestran que con 6 h
de mantenimiento isotérmico a 700 °C, se lo-
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gran conseguir propiedades de limite elastico,
resistencia maxima y coeficiente de anisotropia
pldstica en consonancia con las especificacio-
nes técnicas de aceros ferriticos calmados al
aluminio destinados a la embuticién profunda.
Sin embargo, el tiempo de mantenimiento de-
be ser mayor a 6 h para alcanzar porcentajes de
alargamiento superiores al 38 %, lo cual estd
asociado, principalmente, al proceso de esferoi-
dizacién de la cementita.

— Los valores adecuados de anisotropfa planar pa-
ra embuticién profunda, solamente se lograron
con velocidades de calentamiento lentas, con
lo cual se obtiene la estructura de grano recris-
talizado tipo pancake.

— El proceso de recristalizacién y la morfologia
del grano recristalizado, dependen fuertemente
de la velocidad de calentamiento. El tiempo de
mantenimiento a la temperatura de recocido
no afecta apreciablemente el tamafio y morfo-
logia del grano recristalizado, cuando el acero
calmado al aluminio es sometido a velocidades
de calentamiento lentas durante el recocido.
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