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1. Resumen

El presente proyecto final surge a partir de una problematica que posee una empresa
dedicada al colado y maquinado de grandes piezas de acero, principalmente para la industria
del petrédleo. El problema en cuestién se origina en la produccion de una pieza de gran tamafio,
denominada “carretel”, la cual es colada con un acero de baja aleaciéon y que presenta
propiedades mecanicas por debajo de las requeridas por la norma API 6A.

Esta problematica ha sido estudiada anteriormente en el marco de un proyecto final [1]
Y, en base a conclusiones y propuestas de dicho trabajo, la empresa decidié realizar distintas
coladas, que seran utilizadas en este proyecto final. Las piezas coladas por la empresa son Keel
Block y Bloques de Estudio. El Keel Block es una pieza de geometria normalizada (norma ASTM
A781) utilizada para evaluar propiedades mecanicas de aceros colados, mientras que el Bloque
de Estudio fue disefiado especificamente de manera tal de recrear las mismas condiciones de
solidificacion que el carretel y asi poder evaluar su macro y microestructura, asi como sus
propiedades mecdnicas sin destruir una pieza para extraer muestras. Asimismo, tanto los Keel
Block como los Bloques de Estudio fueron colados con distintas concentraciones de titanio (0%,
0.13% y 0.2%) y fueron entregados en dos estados metalurgicos (estado as cast y normalizado).

La primera tarea de este trabajo fue analizar la macroestructura de solidificacién de los
distintos Bloques de Estudio y Keel Block en funcidn del porcentaje de elemento refinador, para
lo cual se extrajeron muestras representativas de cada una de las piezas. De este andlisis se
verificd el poder refinador del titanio en la macroestructura de solidificacion y que el
refinamiento varia en funcion del porcentaje del mismo. A su vez, el Bloque de Estudio presentd
una estructura de solidificacion con un grado de refinamiento menor que los Keel Block
producto de su menor velocidad de enfriamiento, asociado al mayor tamafio de los Bloques de
Estudio.

Posteriormente se realizdé un analisis microestructural sobre muestras extraidas de los
Bloques de Estudio y los Keel Block. Este estudio permitio observar que las probetas mostraron
una gran cantidad de inclusiones y microrechupes, estos Ultimos de gran tamaio,
principalmente en el caso de los Bloques de Estudio, causados por una menor velocidad de
enfriamiento. Sin embargo se observé que la microestructura es refinada en gran medida
mediante los tratamientos térmicos y la adicién de titanio, el primero producto del ciclo de
austenizado y el segundo debido al refinamiento de grano causado por los precipitados de
titanio que actlan como sitios de nucleacién heterogénea durante la solidificacion. Las
microestructuras observadas en ambos estados metalurgicos, tanto as cast como normalizado,
fueron siempre ferritico-perliticas con un aumento del porcentaje de ferrita a medida que
aumenta el porcentaje de Ti. A su vez las muestras extraidas de los Keel Block, a igual contenido
de Ti y mismo estado metallrgico, presentan a nivel microestructural un mayor grado de
refinamiento que las muestras de Bloques de Estudio, lo cual se condice con la mayor velocidad
de enfriamiento de los Keel Block.

La ultima parte del trabajo fue la evaluacion de propiedades mecanicas (mediante
ensayos de dureza y de traccidn), a partir de probetas extraidas de Keel Block en ambos estados
metaldrgicos, y para los distintos porcentajes de Ti, y de Bloques de Estudio solo en as cast para
distintos porcentajes de Ti. Las mediciones de dureza permitieron concluir que las piezas en
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estado as cast, para una misma composiciéon de Ti, poseen mayor dureza que en estado
normalizado debido a que las muestras en estado as cast poseen un menor porcentaje de ferrita
en su microestructura. Por otro lado, la dureza de las muestras de los Keel Block en estado as
cast para distintos porcentajes de Ti es muy similar. Por ultimo, las muestras normalizadas
poseen menor dureza al ser comparadas con las muestras as cast extraidas del Keel Block, para
el mismo porcentaje de Ti. Esto se debe a que las muestras en estado normalizado poseen una
cantidad de ferrita mucho mayor que en estado as cast en su microestructura.

Para el caso de ensayos de traccidn, los Bloques de Estudio presentaron propiedades
mecanicas muy bajas en comparacién a los Keel Block. Debido a esto, se realizd un andlisis
microestructural y se observd la presencia de una gran cantidad de microrechupes de gran
tamanio, y grandes precipitados de Ti(C, N), que actuarian como concentradores de tensiones y
como camino preferencial para la propagacion de fisuras. Esto justifica las bajas propiedades
mecanicas, siendo de particular atencion la baja elongacién a la rotura. En el caso de los Keel
Block, para iguales contenidos de Ti, las probetas normalizadas presentaron una mayor
elongacion pero menor tension de rotura en comparacion con las probetas as cast. De manera
general para los Keel Block al aumentar el contenido de Ti se observé mayor tension a la rotura,
menor elongacidn y mayor tensién de fluencia.

Se concluye entonces que la utilizacion de Ti como agente refinador mejora las
propiedades mecanicas de tensidén de fluencia y tensién maxima gracias a la disminucion del
tamafio de grano. La principal desventaja es que un enfriamiento lento de la pieza produce
grandes precipitados de Ti(C, N) que fragilizan la microestructura, actuando como
concentradores de tensiones. Para poder lograr que los Bloques de Estudio y por ende los
carreteles incrementen sus propiedades mecdnicas a partir del refinamiento de su
microestructura sin la necesidad de agregar grandes cantidad de Ti que generen un efecto
fragilizador en el material, se sugirieron dos vias de resolucion: la primera es el agregado de Nb
para disminuir el tamafo y la cantidad de carbonitruros de manera tal que se pierda la
fragilizacién. La otra via es el cambio de tratamiento térmico para lograr una disminucion de
tamafio de grano sin necesidad de agregar refinadores. Se espera que ambas alternativas
conduzcan a una mejora en la calidad de las piezas coladas bajo estudio.
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2. Introduccién

Durante el afio 2012 se firmd un convenio de cooperacién entre la Division Metalurgia
del INTEMA-FAC DE INGENIERIA UNMDP (DMI) una empresa que se dedica principalmente a la
produccién de piezas de acero colado destinadas a la industria del petrdleo. En el marco del
convenio de cooperacidn, la DMI ha realizado estudios relacionados con la determinacion de
defectos encontrados en piezas coladas que produce la empresa. Entre las piezas que la empresa
fabrica, se encuentran los denominados “carreteles”, los cuales se utilizan en las cabezas de los
pozos petroliferos. En la figura 2.1 se presenta a modo de visualizacién una imagen de un
carretel y su ubicacién en el cabezal de pozo.

La funcién que tiene este elemento es la de proveer el lugar de asentamiento para el
colgador de tubos que reviste al pozo, por lo que sostiene el peso del mismo. Adema3s, sostiene
el peso de otros componentes que se encuentran por encima de él, entre ellos otros carreteles
gue soportan las demas tuberias que constituyen el pozo. Esto indica que el carretel esta
sometido a grandes esfuerzos de compresion en su direccién longitudinal, ademas de un estado
tensional complejo, que no es objeto de estudio en este trabajo.

Los carreteles son colados usando aceros que se corresponden con los de la serie 15XX,
segun los grados de aceros colados especificados por la norma AlSI. Luego de que se cuelan las
piezas se le realizan una serie de tratamientos térmicos tal que las mismas alcancen las
propiedades requeridas en la norma APl 6A.
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Figura 2.1. Carretel (arriba), carretel en cabezal de extraccién (abajo)

La norma exige que a la hora de colar el carretel se cuele junto con la pieza en el mismo
molde un bloque de dimensiones normadas llamado Keel Block (KB). Este bloque tiene 1” de
espesor de longitud calibrada. La pieza se somete a los mismos tratamientos térmicos que el
carretel. A partir del Keel Block se mecanizan probetas de traccion y se ensayan las mismas para
corroborar que las propiedades mecdnicas cumplan los requerimientos de la norma. Esto
supone que las propiedades del KB y del carretel son similares. Sin embargo las piezas poseen
espesores variables yendo desde los milimetros a los centimetros, lo que implicaria una
velocidad de solidificacion no uniforme dentro de las mismas. Como bien se sabe, las
propiedades mecanicas de las piezas fabricadas en acero dependen fundamentalmente de su
microestructura, la cual se ve afectada en parte por la variacion de la velocidad de solidificacion,
relacionada al espesor de la pieza [2]. Por este motivo, durante el afo 2014 la empresa decidié
realizar estudios preliminares para obtener datos de propiedades mecdnicas de los carreteles.
Para ello se ensayaron probetas de traccién mecanizadas a partir de las zonas de mayor espesor
de la pieza (carretel). Estas regiones fueron elegidas debido a que se tratan de las zonas de
menor velocidad de enfriamiento de la pieza durante su solidificacién, y por ende, poseen la
estructura de solidificacion mas gruesa, las cuales presentan las menores propiedades
mecanicas. Los resultados encontrados por la empresa mostraron que las propiedades en

Tomas Héctor Morcella 6 Facultad de Ingenieria U.N.M.D.P.



traccion obtenidas de las muestras del carretel no cumplen con los estdndares requeridos por
la norma, mientras que las muestras obtenidas de los KB colados junto con el carretel analizado
si cumplian con lo exigido.

Ante estos resultados, la empresa tomé contacto con la DMI, y se desarrollé un plan de
trabajo entre ambas partes siendo el principal objetivo del plan el de tratar de determinar la
causa de la discrepancia entre las propiedades mecanicas obtenidas del carretel y de los KB. Por
otro lado se propuso plantear alternativas o posibles acciones a seguir con la finalidad de
incrementar las propiedades mecanicas obtenidas de probetas pertenecientes al carretel. Una
de las principales conclusiones logradas en el trabajo [1] fue que las bajas propiedades
mecdanicas encontradas en los carreteles se deben a la gran cantidad de defectos presentes en
su microestructura: se observd un gran nimero de inclusiones no-metalicas y de gran tamafio,
y la presencia de microrrechupes. Por otro lado, se pudo observar que los carreteles presentan
una estructura de solidificacién gruesa, con tamafios de grano del orden de los milimetros, lo
gue promueve también un deterioro en las propiedades mecanicas.

En base a los resultados obtenidos sobre la defectologia de las piezas mencionadas, la
Divisién Metalurgia planted tres lineas de trabajo, las cuales contemplaron modificaciones en el
proceso de fusidn y colado de los carreteles. Las modificaciones propuestas abrieron tres lineas
de estudio, las cuales tuvieron como objetivo tratar de disminuir la aparicién de los defectos
encontrados en los carreteles y reducir el tamafio de la estructura de solidificacion.

2.1 Antecedentes

Los primeros estudios realizados dentro del convenio para estudiar la problematica
planteada incluyeron una comparacion entre las condiciones de solidificacion y enfriamiento
entre el carretel y el Keel Block, la caracterizacion macro y microestructural de la estructura
encontrada en las piezas y un estudio de la templabilidad del acero empleado para su fabricacién
(mediante ensayos Jominy). Los resultados encontrados permitieron establecer relaciones entre
la estructura de solidificacion, la templabilidad, las propiedades mecanicas y la microestructura
de las partes. Estos estudios formaron parte del proyecto final de grado del alumno Joaquin
Zarate [1] y fueron reportados a la empresa mediante un informe entregado por la DMI en
diciembre de 2014, titulado “Caracterizacidn Microestructural y de la Templabilidad de Acero
Colado 60K. Identificacidn de coladas: 3955, 4046 y 4194”.

Los resultados encontrados en dicho proyecto permitieron concluir que existe una
marcada diferencia en tamafo de la estructura de solidificacion entre el Keel Block y el carretel,
lo cual se verifico a través del uso de software de simulacién numérica y de la observacion de
las macroestructuras y microestructuras en estado as cast. Por otro lado, se pudo observar la
presencia de una gran cantidad de inclusiones y algunos microrrechupes, uniformemente
distribuidos para el caso del Keel Block y de mayor tamafio y agrupados en regiones mas
concentradas, para el caso del carretel. Se concluyd que el hecho de que los microrrechupes
tengan un tamafio superior en el carretel podria estar relacionado con un problema de la
realimentacion de liquido de la mazarota y con el mayor tamafo de las zonas ultimas en
solidificar, producto de su menor velocidad de enfriamiento, lo cual a su vez también contribuye
a la mayor concentracién de las inclusiones.
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En cuanto a la caracterizacién microestructural, en dicho proyecto se evaluaron distintos
estados metallrgicos para cada pieza: recocido, normalizado, y recocido + normalizado + temple
y revenido. Las microestructuras obtenidas de los distintos estados metalurgicos analizados
mostraron que en todos los casos se logra un gran refinamiento de las fases que componen las
distintas microestructuras en comparacion al estado as cast. Este refinamiento fue logrado
principalmente durante la etapa de austenizado involucrada en los tratamientos térmicos,
donde se produce la recristalizacion de la austenita; y en segundo lugar por la velocidad de
enfriamiento propia de cada tratamiento. Por otro lado, se observd que se obtienen
microestructuras muy similares, para ambas piezas en estudio para los estados recocido y
normalizado, presentando los Keel Block una microestructura levemente mas fina. Cuando las
piezas fueron sometidas a tratamientos complejos de recocido+ normalizado + temple y
revenido se obtuvo una microestructura compuesta por bainita y martensita revenida en el Keel
Block y ferritico-perlitica en el Bloque de Estudio.

El estudio de las propiedades mecdnicas sobre las probetas extraidas de los Keel Block y
de los Bloques de Estudio realizado por Joaquin Zarate arrojé que los parametros que gobiernan
las propiedades mecdnicas son la presencia de defectos, el grado de refinamiento de la
estructuray tipos de fases obtenidas luego de los distintos tratamientos térmicos. Los resultados
llevaron a la conclusion de que la presencia de defectos es la principal causante de las diferencias
entre el Keel Block y el carretel. Se observé que se produjo una notable mejora en las
propiedades de los Bloques de Estudio a partir de la disminucidn en el tamaio de defectos y el
refinamiento de la microestructura a través de los tratamientos térmicos, teniendo la primera
la mayor influencia. A su vez, queddé demostrado que es posible alcanzar las propiedades
mecdanicas establecidas por la norma con una microestructura ferritico-perlitica, con un
determinado grado de refinamiento, sin la necesidad de la presencia bainita o martensita en la
microestructura, siempre y cuando no se encuentren defectos perniciosos como microrechupes
o grandes clusteres de inclusiones.

En lo que refiere a los estudios realizados sobre la templabilidad del acero, se encontré
que las diferencias en la estructura de solidificacion entre el Keel Block y el Bloque de Estudio
no tienen influencia apreciable sobre esta propiedad. A su vez, los didmetros criticos obtenidos
en dicho trabajo, demuestran que la templabilidad del acero es baja, no estando ligada esta
propiedad con la discrepancia encontrada en las propiedades mecanicas entre el Keel Block y el
carretel.

De manera paralela a los estudios mencionados anteriormente, la empresa realizé una
colada de acero agregando elementos refinadores de grano, particularmente Ti y Zr, con el
objetivo de lograr la mejora de las propiedades mecanicas del carretel a través del refinamiento
de la estructura de solidificacidn. La caracterizacién de las probetas obtenidas de Keel Block y
carreteles colados con acero con elementos refinadores, estuvo incluida dentro del proyecto
final de Joaquin Zarate. Dicha caracterizacién permitid verificar que no se logrd refinar la
estructura de solidificaciéon como se esperaba. La modificaciéon realizada tampoco generé
cambios apreciables en la microestructura ni en las propiedades mecanicas evaluadas para los
distintos estados metaldrgicos analizados con respecto al acero sin agregado de elementos
refinadores.
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A partir de los estudios realizados, y reportados en el informe mencionado
anteriormente, surgié en una primera instancia, que la manera de mejorar las propiedades de
los carreteles puede obtenerse mediante:

1- Mejorar los procesos de fusién, refinamiento del acero y colado del mismo de
manera de disminuir los defectos asociados con las piezas coladas, y relacionados
con las operaciones de fusidn y colado: inclusiones, microrrechupes, porosidad; etc.

2- Refinar la microestructura mediante un tratamiento térmico que involucre
austenizados sucesivos pero que sea mas eficiente que el utilizado actualmente por
la empresa, el cual consiste de un recocido + normalizado + temple y revenido.

3- Refinar la estructura de solidificacidon, con el fin de reducir el nimero y tamafio de
microrrechupes y mejorar la dispersion de los defectos. Sin embargo, se considera
gue es necesario primeramente realizar coladas en donde se logre el refinamiento
y evaluar luego su influencia en microestructuras y propiedades mecanicas.

Ante estas tres lineas de investigacidn propuestas por el Ing. Zarate, la empresa decidié
avanzar con la tercera de ellas, la cual ya estaba en ejecucidn. Esta decision llevd a la necesidad
de establecer, en una primera instancia, los motivos por los cuales no se logré el refinamiento
en la estructura de solidificacién para la colada con refinadores realizada por la empresa. Este
estudio fue desarrollado en la ultima parte del proyecto final del alumno Joaquin Zarate,
permitiendo establecer que para lograr un refinamiento de grano con el agregado de Ti, el
mismo debe estar entre 0.13% y 0.2% en peso, de otra manera no se podran formar inclusiones
de Ti, y no se producira el refinamiento.

En base a estos resultados, la Divisién Metalurgia propuso la realizacién de una nueva
colada, para obtener Acero 60K con tres tenores distintos de elementos refinadores; estudiando
particularmente la adicion de Ti solamente como elemento refinador. Los tenores de titanio
establecidos fueron: 0% (este material seria utilizado como referencia), y los otros dos valores
de titanio en el acero fueron de 0.13 y 0.2% aproximadamente.

Siguiendo la linea de investigacidn planteada, en el presente proyecto final se realiza
una caracterizacion macroestructural y microestructural de muestras obtenidas de Keel Blocks
y Bloques de Estudio en funcién de los porcentajes de elementos refinadores mencionados
anteriormente. Por otro lado, se evaluan las propiedades mecdnicas obtenidas de las muestras
con distintos porcentajes de Ti y se correlacionaran las propiedades mecanicas medidas con la
macro/microestructura encontrada en cada caso.
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3. Objetivos

Partiendo de la problematica planteada por la empresa y de la linea de investigacion
propuesta, se plantean los siguientes objetivos para el presente trabajo:

a. Evaluar el grado de refinamiento de la estructura de solidificacién obtenido para los
distintos tenores de Ti establecidos, tanto en muestras obtenidas de Keel Blocks, como
obtenidas a partir de carretel.

b. Estudiar la influencia del contenido de Ti en la microestructura de las piezas
analizadas para dos estados metalurgicos distintos: as cast y normalizado.

c. Realizar una caracterizacion mecdnica para todas las variantes microestructurales
analizadas (las cuales seran funcién de: composicidn quimica, tamafio de pieza colado y estado
metalurgico) y relacionar los resultados encontrados con las microestructuras observadas.

Por otro lado, la realizacion del presente proyecto final tiene como finalidad los
siguientes objetivos particulares para el alumno:

d. Aplicar conocimientos adquiridos durante la carrera, principalmente en las materias
Propiedades Estructurales | y Procesamiento de metales y sus aleaciones, a problemas
concretos de la industria.

e. Profundizar conocimientos sobre metalurgia, y en particular sobre metalurgia de
aceros, referida particularmente a microestructuras, tratamientos térmicos y propiedades
mecanicas.

f. Integracién personal a un grupo de investigacion y desarrollo, a fin de ganar
experiencia sobre la metodologia de trabajo, las técnicas aplicadas, las limitaciones
habitualmente existentes en el sistema nacional de investigacién y desarrollo, tanto en lo
referido a disponibilidad de medios econdmicos como técnicos, y conocimiento de las
dificultades propias de la integracién a un grupo de trabajo en el que participan técnicos y
profesionales.

g. Tomar conciencia acerca de las diferencias entre los niveles de precision manejados
en la industria y los del ambito de la investigacidn cientifica.
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4. Revision Bibliografica

En las ultimas décadas se han producido importantes avances en la ingenieria de los
aceros debido a la continua necesidad de responder a problemas planteados, por industrias
tales como la petrolera, en areas como recuperacidn y transmision de petrdleo, y la industria
automotriz, enfocados en una mayor seguridad de los vehiculos y ahorro de combustible [2, 3,
4]. Estos estudios han desembocado en el desarrollo de familias de aceros con distintas
microestructuras, mostrando una amplia gama de propiedades mecdnicas [2]. Recientemente
los estudios se han enfocado en optimizar su composicidon quimica y procesamiento, logrando
el desarrollo de novedosas microestructuras que han logrado maximizar las propiedades
mecanicas. Sin embargo, estos estudios son aln insuficientes para clarificar los numerosos
aspectos metalurgicos involucrados en la tecnologia de produccién de numerosas piezas de
acero fabricadas mediante la técnica de fusién y colado, por lo que son aun necesarios estudios
especificos.

La mayoria de los trabajos reportados en la literatura estdn centrados en la
determinacidn de distintas propiedades mecdanicas y al desgaste sobre aceros que previamente
han sufrido un tratamiento termo-mecanico de laminacidon o forjado. No obstante, muchas
piezas de acero relacionadas con la industria automotriz, minera o petrolera se pueden obtener
a través de la técnica de fusién y colado (cigliefiales, arboles de leva, cuerpos de bomba, partes
de suspension, etc.) ya que dichas piezas poseen geometrias y espesores variables. Es
ampliamente reconocido que las propiedades mecdnicas de piezas fundidas difieren de aquellas
obtenidas por laminacion o forja. Las propiedades de las piezas fundidas estan directamente
ligadas con su microestructura, la cual estd fuertemente influenciada por su estructura de
solidificacion y la segregacién quimica resultante, y por ende, por la composicidon quimica y el
tamanio de la pieza colada (o velocidad de enfriamiento).

A partir de la problematica planteada en la introduccidn se revisé la bibliografia referida
a los efectos en la microestructura y en las propiedades mecdnicas en funcién del agregado de
Ti en la composicidn quimica del acero. Se hizo hincapié en los datos bibliograficos referentes al
cambio en la macroestructura de solidificacién y en las fases presentes en la microestructura
debido al agregado de Tiy cdmo el mismo afecta al refinamiento de grano. En lo que refiere a
las propiedades mecanicas, se prestd mayor atencién a como el agregado de Ti cambia las
propiedades evaluando también su influencia en las propiedades mecdnicas a la fractura.

4.1 Refinamiento de la estructura de solidificacion mediante el agregado de inoculantes

Para comenzar a explicar el proceso de refinamiento de la estructura de solidificacion
mediante el agregado de inoculantes, es importante conocer que durante la solidificacién del
acero, el patréon de solidificacion es del tipo dendritico, el cual tiene como defecto la
concentracién de impurezas y porosidad en las zonas ultimas en solidificar. Estos defectos no
pueden ser eliminados mediante tratamientos térmicos a no ser que estos estén acompafados
por un proceso de deformacion plastica del material, como en el caso del laminado o forjado en
caliente. Sin embargo, las piezas obtenidas por el proceso de colado no sufren tratamientos
termomecanicos, ya que la mayoria de estos modifican la forma de la pieza, por lo tanto la Unica
solucidn factible para el refinamiento de la estructura de solidificacion es el uso de inoculantes
[5, 6, 7].
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La finalidad del uso de inoculantes es la reduccion del tamafo de grano del acero. Esto se
logra aportando sitios de nucleacion heterogénea para la solidificacién del metal.

4.1.1 Nucleacion heterogénea y efectividad de los inoculantes.

Como es ampliamente conocido, hay dos formas para que la fase solida comience a
crecer a partir de la fase liquida. En la primera, conocida como nucleacién homogénea, el nicleo
de sdlido generado debe poseer un tamafio tal que al aumentar el mismo conlleve a una
reduccion en la energia libre de Gibbs del sistema. Para que esto suceda se necesitan
subenfriamientos muy elevados, de hasta 200°C [8], lo cual a fines practicos es un
subenfriamiento inalcanzable. La segunda forma es por medio de nucleacion heterogénea, para
ello debe existir un punto sitio de nucleacidon heterogénea (punto energéticamente elevado),
disminuyendo asi el “salto energético” por lo cual permite nucleacion a niveles de
subenfriamientos mucho menores.

El uso de inoculantes durante este trabajo tiene como finalidad aportar puntos de
nucleacidon heterogénea. El grado de subenfriamiento necesario para que comience la
nucleacion dependerd del disregistro entre el inoculante y la fase en crecimiento. Cuanto menor
sea este disregistro, menor serd el subenfriamiento necesario y por ende, mayor serd la
efectividad del inoculante (se estima que disregistros menores al 12% son mas efectivos) [8].

Cuando se requiere refinamiento de piezas de acero, se encontré que uno de los
elementos mas efectivos a la hora de refinar el tamafio de grano, es el Ti. Esto se debe a que
cuando se agrega al acero en estado liquido, se produce la formaciéon de nitruros y/o carburos
de Ti, los cuales se mantienen estables a esas temperaturas y actan como puntos de nucleacién
heterogénea a menores temperaturas. Estos carburos/nitruros presentan un disregistro bajo
con la ferrita-6 o con la austenita (y), debido a que poseen una estructura cubica con un
pardmetro de red muy similar. Sin embargo, la eficiencia del Ti como refinador de grano
depende de que la cantidad utilizada sea la adecuada, de manera que estos carburos/nitruros
estén presentes antes de que comience la solidificacidon del acero [9]. Si la precipitacidn de los
mismos ocurre al final de la solidificacidn, los precipitados no actuaran como sitios heterogéneos
de nucleacidn [10]. Esto fue verificado en el trabajo de Bruce L. Brammfit [11], en el mismo se
midieron los grados de subenfriamiento producido por distintos inoculantes, y se encontré que
los mas efectivos fueron las particulas de TiN y TiC. Al mismo tiempo, se demostrd que aquellos
agentes que no lograron estar en estado sdlido al momento del inicio de la solidificacion no
actuaron como sitios de nucleacidn heterogénea.

Enlatabla 4.1 se puede observar el grado de disregistro que cada tipo de particula posee
con la ferrita &6 a una temperatura de 1583°C. En la tabla se muestra con claridad que las
particulas con menor disregistro (y por ende menor subenfriamiento), son los nitruros y
carburos de Ti y por lo tanto deberian ser los mas efectivos a la hora de brindar sitios de
nucleacién heterogénea.
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Room Temperature,

Crystal Lattice parameter, A a Turnbull-Vonnegut Planar
Compound System a c at 2800° F Disregistry, Pct Disregistry, Pct

TiN Cubic NaCl (B1) 4,246 - 4,308 3,9 3,9
TiC Cubic NaCl (B1) 4,3270 - 4,3901 59 5,9
SiC Cubic ZnS (B3) 4,35965 - 4,3954 6,0 6,0
ZiN Cubic NaCl (B1) 4,56 - 4,61 11,2 11,2
zC Cubic NacCl (B1) 4,696 - 4,744 14,4 14,4
\\Ye Hexagonal WC (Bh) 2,9063 2,8368 2,9290 29,4 12,7
& Fe Cubic Body Cent - - 2,9315 - -

Tabla 4.1. Estructura de las particulas y el disregistro que generan con la ferrita-6 [11]

Como se menciond, para que un elemento refinador logre actuar, es necesario que el
elemento forme una particula que funcione como sitio de nucleacidn heterogénea antes de que
el proceso de solidificacién comience. Para que esto ocurra, es necesario agregar una cantidad
limite. Esto ha sido verificado, por ejemplo, en el trabajo de M. Ohno y K. Matsuura [9], donde
para un acero en particular, se observa que el tamafio de grano austenitico presenta un notable
refinamiento para una cantidad determinada de adicién de Ti. En la figura 4.1 se observa un
grafico con alguno de los resultados encontrados por los autores.

g |a—
- B A
~“ 10 A A
_’::,
e, & A
e
; : a .
é 10" o—d L ®
7 ] 2 [I
=
= [{ 4 ' ° i
S :
) ‘ ®d |
10" o———ef T
0.00 005 0.0 0,15 020 025 0.30

wi% Ti

Figura 4.1. Efecto de la cantidad de Ti en el tamafio de grano. di: tamafio del eje mayor del
grano columnar; ds: tamano del eje menor del grano columnar; d. tamano de los granos
equiaxiales. [9]

De la figura 4.1 se concluye que para el acero bajo estudio, valores entre 0.13% y 0.2%
de Ti en peso, generan una marcada reduccidn del tamafo de grano equiaxial, sin embargo el
mismo vuelve a aumentar para valores mayores a 0.2% de Ti en peso. La justificacion del porqué
de la reduccién del tamafio de grano se debe a que a medida que se aumenta la cantidad de Ti,
el acero presenta mas sitios de nucleacidn heterogénea, lo que conlleva a un refinamiento de
grano. Para este caso, a partir de un 0.2 % de Ti aproximadamente, el tamafo de grano vuelva
a aumentar ya que en el procedimiento experimental, el metal liquido es mantenido a 1550° C
durante una hora, y para esta cantidad de Ti y temperatura, la precipitaciéon de carburos o
nitruros es estable. Esto produce que haya un engrosamiento y subsecuente coalescencia de las
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particulas de Ti durante el mantenimiento a esta temperatura, haciendo asi que las particulas
de Ti pierdan su eficacia como refinadores de grano.

4.1.2 Precipitados formados producto del agregado de titanio

En presencia de Cy N en la composicién de un acero, el Ti se combina con gran facilidad
para formar carburos y nitruros de titanio Ti(C, N). Los mismos poseen un punto de fusién mayor
gue el acero y por ende pueden ser agregados en el liquido. Sin embargo es posible provocar la
formacién de los mismos mediante el agregado de Ti en el acero liquido, en cualquiera de sus
formas (puro, esponija, ferrotitanio; etc.), donde luego de disolverse, comenzara a precipitar por
la combinacidn con los elementos antes mencionados, presentes en el acero. Si el Ti es agregado
en forma de esponja o ferrotitanio, las particulas formadas se pueden separar en dos grupos
distintos, el primero de ellos se compone por aquellas particulas que solidifican a partir del acero
liguido, mientras que el segundo grupo estd formado por aquellas que precipitan en el acero en
estado sdlido. Las particulas que pertenecen al primer grupo, son de mayor tamafno que las
pertenecientes al segundo, variando su valor entre 1 y 50 micrones, mientras que las
pertenecientes al segundo de los grupos poseen tamafios menores al micrén. El mayor tamaiio
de las primeras se debe a que precipitan a mayores temperaturas y en un medio que no restringe
el crecimiento de las mismas [12]. Los precipitados del segundo grupo (aquellos que se forman
en el acero en estado sdlido) generalmente son carburos de Ti, y en menor medida, nitruros.
Estas particulas poseen un menor tamafio debido a que, en estado sdlido, la difusién de los
elementos es mucho menor, y el crecimiento de los precipitados se ve dificultado a pesar de que
la fuerza impulsora para la precipitacion de los mismos se ve favorecida. Este tipo de
precipitados es de gran utilidad en aceros de alta resistencia debido a que generan tanto
endurecimiento por precipitacién, como por refinamiento, debido a que retienen el crecimiento
del grano austenitico a altas temperaturas.

Morfolégicamente hablando, los del primer tipo, al formarse en el liquido y ser
compuestos no-metalicos, crecen de forma planar, de manera de reducir la energia interfacial.
Es por ello que poseen en su mayoria caras planas y generalmente tienen formas cuboides,
indicando un elevado nivel de coherencia. Por otro lado, los precipitados pertenecientes al
segundo tipo presentan caras incoherentes o semicoherentes con la austenita o la ferrita,
aunque cuando son de tamafios muy pequefios poseen formas cuboides similares a las del
primer tipo, debido a que sus caras son del tipo coherentes. En la figura 4.2 se observan varias
imagenes de los precipitados, las cuales fueron reportadas en distintas publicaciones [12, 13,
14,15]. Las figuras 4.2 AY D son particulas formadas durante la solidificacién del acero en el seno
del liquido, mientras que las figuras B Y C corresponden a particulas formadas en el acero en
estado solido.
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Figura 4.2. Inclusiones de Ti (C, N) extraidas de distintas publicaciones. Ay D: particulas
formadas durante la solidificacion del acero. B y C: particulas que precipitan en el acero estado
sélido.

4.2 Efecto del agregado de elementos refinadores sobre la microestructura y propiedades
mecdnicas

4.2.1 Efecto de la deformacidn plastica en las propiedades mecanicas

Como es sabido, la deformacion plastica estd relacionada explicitamente con el
movimiento de dislocaciones; logrando que se dificulte el movimiento de las mismas, se
aumenta la propiedad mecanica de la tensidn de fluencia si incrementa el endurecimiento por
deformacidn. Existen muchas maneras de lograr dificultar el movimiento de dislocaciones, una
de las mas conocidas es el refinamiento del tamafo de grano, esto se debe a que los bordes de
grano resultan barreras muy importantes para el movimiento de dislocaciones. Este efecto se
produce debido a que al ser dos granos distintos, la orientacién cristalina de los mismos es
distinta respecto a la tensidn aplicada, lo cual hace que la componente del esfuerzo en la
direccion del sistema de deslizamiento (y su direccidon) mas favorable sea diferente, haciendo
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que la dislocacién que venia avanzando dentro de un grano, no pueda continuar su camino al
llegar al limite de éste. Otro de los efectos que tienen los bordes de grano es el aumento de la
densidad de dislocaciones al actuar como fuente de las mismas, esto genera un aumento en las
interacciones repulsivas y atractivas que hay entre ellas haciendo que se traben, y por ende
reduciendo la movilidad. Hall-Petch hayé la ecuacién (Ecuacion 4.1) que relaciona el tamario de
grano con la tensién de fluencia, para metales sin deformar [16,17], la cual se muestra a
continuacién:

oy =00+ k.d'? (4.1)
Donde:
oy: Tensidn de fluencia

o0: Es una constante de resistencia de la red al movimiento de las dislocaciones, por lo tanto
incluye el efecto de solutos y particulas en la red.

k: Coeficiente de endurecimiento.
d: Tamano de grano promedio.

En dicha ecuacidn se visualiza como una disminucién en el tamafio de grano, implica
un aumento en la tensién de fluencia, siendo compatible asi con lo recientemente explicado,
de que una disminucién en el tamafio de grano implica un aumento de la cantidad de bordes
de grano y por ende una mayor dificultad de las dislocaciones para moverse.

Como se explicé anteriormente el refinamiento de grano austenitico primario debido al
agregado de Ti se produce por medio de dos vias. La primera de ellas es la accién del Ti como
inoculante, produciendo sitios para la nucleacidn heterogénea. La segunda es la razén por la
cual el Ti es ampliamente utilizado: la obtencion de aceros microaleados mediante tratamientos
termomecanicos. Este proceso se centra en el efecto que tienen los carburos/nitruros de titanio
que precipitan durante el recalentamiento del acero en la etapa de austenizado, con tamafios
del orden de los cientos de nandmetros. Estas particulas precipitan de manera tal que funcionan
como barreras para el crecimiento de los granos austeniticos, cuando se mantiene la
temperatura en la zona de crecimiento de estos granos [18,19]. Este comportamiento se debe a
que los precipitados ejercen sobre los bordes de granos de la austenita una fuerza de anclaje
debido al estado de baja energia que se logra cuando las particulas son interceptadas por el
borde de grano, ya que las mismas representan puntos de alta energia en la red, aunque las
mismas sean coherentes con la matriz. Por ende, la ubicacién de los precipitados en el borde de
grano, como se ve en la figura 4.3, genera una disminucién en la energia libre del sistema,
impidiendo su crecimiento. La fuerza de anclaje depende del tamafio de las particulas, su
distribucion y la energia interfacial de las mismas. Esta relacién, mediante algunas
simplificaciones puede ser descripta por la ecuacion de Zenner (Ecuacién 4.2).

3.1.7

2

i

F= ( (4.2)

Donde:
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F: Fuerza de anclaje.

fu: Fraccidn volumétrica de las particulas
v: Energia interfacial.

r: Radio de las particulas.

La ecuacién 4.2 predice que la fuerza de anclaje serd proporcional a la fraccién
volumétrica de particulas (a mayor cantidad, mayor fuerza de anclaje), a la energia interfacial e
inversamente proporcional al radio de las mismas. Por lo tanto existen numerosas
investigaciones acerca de la precipitacidon de dichas particulas, buscando controlar su tamaiio,
distribucién y crecimiento [20].

Figura 4.3. Particulas de TiC, ubicadas en bordes de grano, actuando como trabas al
crecimiento de estos. [12].

4.2.2 Comportamiento a la fractura de aceros en funcidn del tamafio de inclusiones

Es ampliamente conocido que las propiedades mecdnicas, varian con el contenido de
inclusiones. El comportamiento a la fractura de los aceros se ve modificado por el contenido,
tipo y tamafio de inclusiones. Las mismas actlan de manera de sitios de nucleacidon de
microhuecos para el caso de la fisura ductil, o como sitios de nucleacién de fisuras para la
fractura fragil. La probabilidad que una inclusion funcione como sitio de nucleacién de fisuras
en de cualquiera de las dos formas mencionadas anteriormente es dependiente del tamafio de
dicha particula.

Para el caso de la fractura ductil, en el inicio se nuclean microhuecos debido a la
decohesion entre la interfase particula/matriz, lo que genera una cavidad en la matriz que
comienza a crecer hasta que coalece con otras cavidades y luego el material fractura. Esto ocurre
cuando la energia necesaria para propagar la fisura a través de la matriz es muy elevada,
consecuente con la deformacién plastica que ocurre en la matriz. En cambio, el mecanismo de
fractura fragil (o por clivaje) se produce debido a la propagacién inestable de una fisura en el
material. Es por ello que la temperatura tiene una gran influencia en el mecanismo de fractura,
ya que si la temperatura aumenta, las dislocaciones tienen mayor facilidad para moverse (por
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ejemplo en el caso de las dislocaciones de borde, al ascender la temperatura se activa el
mecanismo de ascenso de vacancias por activacién térmica), permitiendo que la dislocacion
tenga habilitados otros planos de deslizamiento. En contrapartida, si la temperatura decrece,
sucede todo lo contrario, el coeficiente de difusidn disminuye y el mecanismo de ascenso de
vacancias deja de ser factible, disminuyendo la cantidad de planos posibles para la movilidad de
las dislocaciones. Dicha influencia de la temperatura sobre el comportamiento a la fractura da
origen a la llamada transicién ductil-fragil del material. Cabe destacar que dicha transicidn se da
en metales cuyas estructuras sean de tipo bcc como los aceros y no asi en materiales como el
aluminio que poseen matrices tipo fcc.

Como se menciond anteriormente, las inclusiones en la matriz metdlica pueden actuar
como sitios de nucleacion de las fisuras, ya sea mediante su fractura, o debido a la acumulacion
de dislocaciones en la matriz que provocan al actuar como concentradores de tensiones, ya que
representan una discontinuidad en la microestructura. Este tipo de falla es muy comun en aceros
modificados con Ti, debido a la formacidn de particulas de TiN. El primer tipo de nucleacion
(fractura de la particula) se da cuando éstas son de tamafio superior a 1 um, lo cual hace que
haya altas probabilidades de que estas se fracturen a niveles bajos de tensiones.

En el caso de piezas de aceros obtenidas por fusién y colado tales como las del presente
trabajo, es comun la presencia de particulas de tamafios mayores a 1 um (estas se producen
durante la solidificacion del acero) y por ende, es muy probable que las fisuras se generen por
el primer mecanismo de nucleacién mencionado [21]. Una vez que la fisura es iniciada, para que
la misma propague de manera inestable deben haber dos sucesos: la primera es que la fisura
logre superar la barrera que representa la interfase matriz/particula (pm) y posteriormente la
barrera matriz/matriz (mm), es decir el borde de grano [21, 22, 23] tal como representa la figura
4.4. Es decir que la disminucién del tamafo de grano implica generar barreras para que la fisura
fragil propague.
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Figura 4.4. Esquema de las etapas de la propagacion de una fisura nucleada por la
ruptura de una particula fragil [24].

Para describir este efecto, Griffith-Orowan sugirié una ecuacion para calcular el valor de
la tensién local que debe ser aplicada para la propagacion de una fisura en cada interfase, en la
ecuacion se toma en consideracidon que las particulas son esféricas y que no se presenta
deformacién pléstica. Las ecuaciones (4.3) y (4.4) representan estimaciones de la tension
necesaria para la propagacién de una fisura en la interfase particula/matriz y matriz/matriz
respectivamente.

TEYom

m (f (4.3)

Tom =Y

TE Yimm ¢ (44)
1—v2)D

T = ¥
Siendo:
E: Modulo de Young de la matriz.
v: Coeficiente de Poisson.
Yem: Energia interfacial particula/matriz.
Ymm: Energia interfacial matriz/matriz.
a: Tamafio de la particula.
D: Tamafio del grano.

Y: Factor geométrico.
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De las ecuaciones 4.3 y 4.4, aquella tensidn local que sea mayor de las dos sera quien
controle la propagacion de la fisura del material. Manteniendo el tamafio de inclusién fijo, a
menor sea el tamafio de grano, mayor sera la tensién local necesaria para que la fisura pueda
propagar a través de los mismos. Por lo tanto existe un tamafo de grano critico a partir del cual
esta tensidn es mayor a la de propagacion particula/matriz, haciendo que la etapa controlante
sea la propagacién a través de los granos [25, 26]. Esto se ve claramente en la figura 4.5, donde
se muestra el grafico reportado por Ghosh, Ray, Chakrabarti y Sivaprasad [21]. En esta figura se
grafican las ecuaciones 4.3 y 4.4 en funcién del tamafio de grano y para cierto valor de tamafio
de particula. Se recuerda que este analisis se realiza considerando una fisura preexistente
originada por la fractura de la particula y del tamafio de ésta, dentro de una matriz homogénea.
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Figura 4.5. Tension local de fractura en la interfase particula/matriz y matriz/matriz.

Es importante destacar que en la literatura ha sido reportado que a la hora de
obstaculizar el crecimiento de una fisura, solamente representan trabas efectivas los bordes de
grano de alto angulo. Por ello es mds correcto hablar de un tamafo de grano efectivo, que tiene
en cuenta este aspecto, a la hora de considerar el efecto de este pardmetro microestructural,
sobre la resistencia a la fractura material [21, 23]. Por otro lado, la disminucidn del tamafio de
grano lleva a un aumento de la tenacidad debido a que se incrementa el camino que recorra la
fisura durante su propagacion (en los casos en que esta sea intergranular), lo cual requiere un
mayor consumo de energia.

4.2.3 Endurecimiento por precipitacion

Una razén por la cual el titanio es utilizado para la produccién de aceros de alta
resistencia es el mecanismo de endurecimiento por precipitacion o también llamado
envejecimiento. La precipitacién de finas particulas de carburos durante las transformaciones
de fase lleva a un aumento de la tensién de fluencia del acero debido a un endurecimiento de la
ferrita debido a dicha precipitacién. El principio de este endurecimiento es el impedimento de
la movilidad de dislocaciones debido a la introduccién de mecanismos de traba de dislocaciones,
debido a la presencia de las particulas. Al igual que sucede con la fuerza de anclaje sobre los
bordes de grano, la fuerza que los precipitados ejercen sobre las dislocaciones es proporcional
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a la cantidad de precipitados e inversamente proporcional al tamafo de estos, por lo tanto es
muy importante controlar el movimiento de los mismos.

Los mecanismos por los cuales se produce el endurecimiento por precipitacion son tres:
el primero consiste en dificultar el movimiento de la dislocacién debido al campo de tensiones
en la red, generado por la particula al tratar de lograr coherencia con la matriz. Nuevamente
tiene mucha importancia el espaciado y el tamafio de las inclusiones, habiendo una condicién
Optima para la cual el impedimento al movimiento es maxima. El segundo ocurre cuando una
particula coherente y blanda, es cortada por la dislocacién, este corte implica un aumento de
interfase entre la particula y la matriz, lo cual incrementa la energia del sistema. La tercera tiene
lugar cuando la dislocacién no puede cortar la segunda fase (cuando ésta es incoherente o muy
dura) y por lo tanto debe evitarla. Esta “evasidon” la logra de diversas maneras, y todas de ellas
requieren un mayor esfuerzo. Entre ellas estan el ascenso de la dislocacion, deslizamiento
cruzado y el “curvado” de la dislocacion (mecanismo de Orowan), que deja un anillo de
dislocacién alrededor de las particulas cada vez que pasa una a través de ellas, haciendo que el
obstaculo sea cada vez mayor [22].

Estos mecanismos, ademas de aumentar la tension de fluencia del metal, aumentan su
endurecimiento por deformacion, lo cual genera una mayor tensién de rotura y una menor
deformacién. Este efecto generado por el titanio, si bien incrementa la resistencia del acero,
tiene como contrapartida la reduccidn en la elongacién y en las propiedades de impacto, al
mismo tiempo que incrementa la temperatura de transicidn ductil fragil del material.

4.3 Efecto del Ti como refinador de grano en los aceros

Una vez explicado el funcionamiento de los inoculantes sobre el acero, es momento de
realizar una revision mas especifica sobre el efecto refinador que posee el Ti. Para ello, se
muestran en la Tabla 4.2 los resultados obtenidos en los trabajos de los autores Xiang Chen 'y
Yanxiang Li [5,6], quienes concluyen que agregando Re-Ti-V sobre un acero con elevadas
cantidades de Si y C, se consigue un refinamiento en la microestructura debido a una
disminucién del tamafio de los granos de austenita primaria.

Tamaiio de grano primario de austenita en aceros AHS

Acero A B

Modificacion  No Modificacién con Ti, V y otras
tierras raras

Tamano de 800 40

grano (um)

Tabla 4.2. Reduccién del tamafio de grano austenitico a partir del agregado del Re-Ti-V.

(6]

Los resultados de dichos trabajos muestran la formacion de una fina dispersion de
precipitados en borde de grano, lo cual genera que los granos cesen su crecimiento debido a la
falta de energia para superar la barrera energética proporcionada por los precipitados. La
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disminucién en el tamafio de grano conlleva a un aumento en la dureza, la tensién de fluencia y
la resistencia a la traccién como se explicé anteriormente.

A pesar de mejorar dichas propiedades mecanicas y refinar la microestructura, el
agregado de Ti como elemento refinador de grano tiene como desventaja la reduccién de la
ductilidad del material, y la energia de impacto absorbida [20]. Esta disminucidn en la ductilidad
se origina por la presencia de las particulas de TiN-C, las cuales al formarse a elevadas
temperaturas en el liquido coalescen, tal como se observa en la figura 4.1, adquiriendo mayor
tamanfio y actuando asi como sitios de nucleacién de fisuras [20, 21 ,22].

4.3.1 Efecto del agregado de Ti en las fases presentes en la microestructura y propiedades
mecdnicas de aceros hipoeutectoides.

Cabe destacar que otro de los efectos del Titanio en los aceros hipoeutectoides es la
disminucién de la cantidad de perlita con respecto a la ferrita, debido a que los precipitados
que forma promueven la nucleacion de ferrita proeutectoide dentro de los granos de austenita
[14]. Esto se puede visualizar en el trabajo realizado por los autores Hoda S. y colaboradores, en
el cual se analizé la cantidad de perlita presente en la microestructura en aceros de medio
contenido de carbono, modificando el contenido de Ti desde 0 a 0.23% en peso[15].

De los resultados que se obtuvieron, se puede observar claramente que el tamafio de
grano disminuye a medida que aumento el contenido de Ti, atribuido a la presencia de carburos
y nitruros obstruyendo el crecimiento de grano, como se mencioné anteriormente. Ademas, se
demostré que la relacién de ferrita/perlita se incrementé de manera importante al incrementar
la cantidad de Ti en el acero para una misma temperatura de forja. Esto se atribuye a que la
formacién de carburos de Ti, disminuyen la cantidad de carbono libre para la formacién de
perlita, llevando asi a aceros con mayores porcentajes de ferrita.

En la figura 4.6 se observa como a medida que aumenta el contenido de Ti, la cantidad
de ferrita en la microestructura aumenta y su tamafio de grano disminuye. La disminucion en el
tamafio de grano se debe a que al disminuir el tamafio de grano austenitico, se generan mas
limites de grano por lo que finalmente el tamafio de grano ferritico disminuye.
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Figura 4.6 microestructura de aceros forjados a una temperatura de 900°C. ((a) Acero

de referencia 0.0015 Ti%, (b) 0.0485%Ti, (c) 0.0997%Ti, (d) 0.230%Ti) —X400 [14].

En la tabla 4.3 se observa que al aumentar el porcentaje de titanio de un 0.015 a un
0.23% manteniendo fijo el valor de temperatura de forja, el aumento en el contenido de ferrita
se incrementa de 68.28% a 78.21%, es decir un aumento de asi el 10 % en la cantidad de ferrita
con el aumento del contenido de Ti actuando como refinador de grano.

Ferrita(%) para temperatura(°C)

Tipo

900 975 1050
TiO 68,28 65,02 63,13
Til 69,46 70,94 69,12
Ti2 73,53 71,78 70,01
Ti3 78,21 76,95 75,12

Tabla 4.3 Porcentaje de ferrita en funcién de la temperatura de forja y porcentaje de Ti
[15].

El aumento progresivo del porcentaje de ferrita en la microestructura lleva consigo
variaciones en las propiedades mecanicas del acero. Es ampliamente conocido y reportado en
la literatura que el aumento del contenido de perlita en la microestructura es proporcional al
aumento en la dureza [27]. Opuesto a esto es que cuando hay un aumento en el porcentaje de
ferrita en la microestructura, se ve una notable disminucién en la dureza, en consecuencia esto
lleva a que haya un aumento en la elongacién y en la ductilidad debido a que la ferrita es una
fase de elevada ductilidad y elongacion a la rotura [15,27].

En el trabajo de Faramawy [15] se realizaron ensayos de traccidn a aceros de 0.27% de
C con Ti como aleante. El mismo se afadidé en concentraciones de 0.0015, 0.0485, 0.1y 0.23%
en peso. Las probetas de traccion sufrieron un proceso de doble templado.

Los resultados mostraron que la dureza incrementa al incrementar la cantidad de Ti para
cada una de las muestras. Esto se observa en la figura 4.7, donde Faramawy graficé valores de
dureza en funcién del contenido de Ti.
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Figura 4.7. Variacién de la dureza en funcién del porcentaje de Ti.

A su vez, el contenido de Ti tiene una gran influencia en las propiedades mecanicas a la
traccidn del acero, donde se notd que la tensidn de fluencia y la tension de rotura incrementan
con el contenido de Ti, pero la elongacion es inversamente proporcional a la misma. Esto se
puede observar con claridad en la figura 4.8, donde se muestra la deformacion porcentual, la
tension de fluencia y la tensién de Ruptura (MPa) en funcidn del contenido de Ti. Esto pareciera
indicar que el Ti actua fragilizando la microestructura, disminuyendo la elongacion.
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Figura 4.8. Variacion de la Tension de fluencia, de rotura y elongacion en funcion del
porcentaje de Ti
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4.4 Efecto del Ti en la microestructura y propiedades mecanicas.

En base a lo explicado a lo largo del capitulo 4, se concluye que el agregado de Ti como
inoculante produce refinamiento de grano, siempre y cuando se encuentre entre 0.13% y 0.2%.
Por otro lado, uno de los efectos que tiene el Ti como refinador es la reduccion de la elongacion
a la ruptura. A su vez, el Ti como inoculante aumenta la tensién a la ruptura y de fluencia,
aumentando también la dureza.
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5. Tareas Realizadas por la empresa

En funcién de los estudios propuestos en la introduccidn del presente trabajo, la
empresa realizd una colada de Acero 60K aleada segun lo recomendado por la DMI. Es
importante aclarar en este punto que la empresa para realizar los estudios sobre los carreteles
produce por colada una pieza denominada en el presente trabajo “Bloque de Estudio”, la cual
se utiliza para obtener las muestras y probetas necesarias para analizar las microestructuras y
propiedades mecanicas correspondientes al carretel. Este “Bloque de Estudio” representa
condiciones de enfriamiento y solidificacion similares a las del carretel, y el motivo de su
utilizacidn es principalmente econdmico: la produccién y seccionamiento del Bloque de Estudio
es menos costo en términos de dinero y de laboriosidad que la destruccidén de carreteles. En la
Figura 5.1 se muestran los planos de las piezas coladas: Keel Block y Bloques de Estudio, mientras
gue en la Figura 5.2 se detallan las zonas de extraccion de las muestras para andlisis
microestructural y de propiedades mecdnicas.

Bloque de
Estudio
Keel Block R60
Zona de
| extraccion
} BE
|
| Y B B
o)
\ 2 g[ | ———1— BE
™ \ o I R E—
) \ Dimensiones
\ de las muestras:
} ~ 40x25x30 mm
N
o |
1]
|
Zona de Superficie de andlisis
extraccion |
KB [
\
‘;
L
o R N N S (R
o
<

KB A kB

Dimensiones de las muestras:
~ 35x35x30 mm

Cortes indicados con trazo rojo segmentado

Figura 5.1: Planos del Keel Block y Bloque de Estudio.
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Zona de extraccion Keel Block

F Figura 5.2A Zona de extraccion de muestras

Zona de extraccion Bloque de Estudio

F Figura 5.2B Zona de extraccion de muestras

Figura 5.2: Zona de extraccidn de probetas para los Keel Block y para Bloques de
Estudio.

Para cada nivel de elemento refinador establecido, se colaron Keel Block y Bloques de
Estudio utilizando acero 60K. El material fue colado en hornos de microfusion de capacidad 80
Kg. El método de carga de horno, desoxidacién y fusién fue el mismo en todos los casos y
habitual en el proceso de fabricacién para la aleacidn “60K”. El Ti se adiciond en la cuchara como
FeTi molido malla 50 (0,297 mm) con una ley de Ti de 70,88%. En la Tabla 5.1 se reporta la
composicion quimica del material colado. La Figura 5.3 muestra las piezas coladas.
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Colada Piezas C Si Mn P S Cr Ni Mo Al Cu Ti
[Ne] [N¢] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%] [%]
MWM
1KB 0.27 0.67 1.09 0.017 0.002 0.07 0.11 0.002 0.035 0.010 0.000
1311A
MWM
5BE 0.26 0.71 1.20 0.016 0.002 0.04 0.10 0.001 0.035 0.010 0.001
1311B
MWM
4 BE 0.27 0.68 1.12 0.013 0.002 0.02 0.10 0.002 0.048 0.013 0.200
2011
MWM
1KB 0.24 0.73 1.08 0.012 0.002 0.02 0.09 0.002 0.043 0.012 0.137
0412A
MWM
1KB 0.27 0.69 1.18 0.014 0.003 0.02 0.09 0.003 0.043 0.012 0.204
0412B
MWM
3 BE 0.26 0.70 1.08 0.021 0.002 0.02 0.09 0.002 0.042 0.012 0.130
0412C

*Nota: no fue realizado ya que es repetido segun el valor de titanio deseado.

Tabla 5.1: Composicién quimica de las coladas realizadas

Figura 5.3: Total de piezas fundidas en almacenes de modelos.

Una vez colado el material fue seccionado para obtener las muestras necesarias para

realizar los estudios planteados. La Figura 5.4 muestra el lote de probetas enviadas por la

empresa a la Division Metalurgia para realizar la caracterizacion macro y microestructural. El

lote contempla muestras obtenidas de los Keel Block y de los Bloques de Estudio. Las muestras

fueron identificadas con letras, desde la A hasta la L para Keel Block y utilizando la nomenclatura
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BE1, BE2; etc. para el caso de los Bloques de Estudio. En la Tabla 5.2 se detalla la nomenclatura
de cada muestra.

Figura 5.4: Lote de muestras entregado por la empresa para realizar la caracterizacion
macro y microestructural.

Muestra Tipo Ti Estado M.
A KB 0,00 As Cast
B KB 0 As Cast
E KB 0,13 As Cast
F KB 0,13 As Cast
1 KB 0,2 As Cast
K KB 0,2 As Cast

BE1 BE 0 As Cast
BE3 BE 0,13 As Cast
BE4 BE 0,2 As Cast
C KB 0 Norm.
D KB 0 Norm.
G KB 0,13 Norm.
H KB 0,13 Norm.
J KB 0,2 Norm.
L KB 0,2 Norm.

Tabla 5.2: Nomenclatura de las muestras entregadas, mostrando composicién quimica
y estado metalurgico.

5.1 Estados metaltrgicos evaluados

Como fue mencionado en los objetivos, en el presente trabajo se analizo la influencia
del contenido de Ti en acero 60K para 2 estados metalurgicos distintos: as cast y normalizado.

Las microestructuras en estado as cast fueron evaluadas a partir de muestras obtenidas
de Bloques de Estudio y Keel Block luego de que fueran colados. Para evaluar el estado
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normalizado, solamente los Keel Block fueron sometidos a un el tratamiento térmico de
normalizado, el cual fue realizado en el horno de planta de la empresa. La austenizacién se
realizd a 9002C, seguida con un enfriamiento forzado con ventiladores directo sobre las piezas.
Luego, las mismas fueron seccionadas para obtener las muestras a caracterizar. Por otro lado,
para los estados metallrgicos mencionados anteriormente y para los distintos tenores de Ti
analizados, se enviaron tres probetas para cada situacién, con la finalidad de caracterizar las
propiedades mecanicas mediante ensayos de traccion.
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6. Caracterizacion macroestructural

6.1 Introduccion y objetivos

En la literatura es ampliamente conocido que las propiedades mecdnicas de los aceros
estan intimamente relacionadas con su microestructura, la cual a su vez se encuentra
influenciada por la estructura de solidificacidn. [28, 29].

Dentro de la estructura de solidificacidn, las zonas ultimas en solidificar son de gran
importancia, ya que en las mismas se ven atrapados defectos de colada, tales como inclusiones,
poros, microrechupes, etc. Estos defectos son lugares propensos a que se generen fallas en las
piezas al momento de ser solicitadas mecdnicamente. Junto con los defectos antes
mencionados, las zonas ultimas a solidificar difieren en los contenidos de aleacion debido al
fendmeno de segregacién [5, 6, 7]. Por lo tanto es posible asegurar que el estudio de la
estructura de solidificacién es de gran importancia ya que la misma impacta en las propiedades
mecanicas finales de las piezas coladas.

Debido a esto se decidié realizar un analisis de la macroestructura de solidificacion para
los aceros con distintos tenores de Ti, a partir de muestras obtenidas de los Keel Block y de los
Bloques de Estudio. El objetivo principal del capitulo es el de determinar y cuantificar el grado
de refinamiento de la macroestructura de solidificacién en funcién del contenido de Ti en el
aceroy del tamafio de pieza colada (muestras obtenidas de Keel Block y de Bloques de Estudio).

6.2 Procedimiento experimental

Como se menciond en la introduccion, para evitar la destruccion de carreteles, las
probetas “representativas” de éste fueron extraidas de los Bloques de Estudio (BE). Por lo tanto,
el andlisis se realizé sobre muestras obtenidas de estos bloques y de los Keel Block (KB).

6.2.1 Descripcion de las muestras

Las muestras seleccionadas para realizar la caracterizacion macroestructural fueron las
muestras A (0%Ti), E (0.13%Ti), | (0.2%Ti) y BE1 (0%Ti), BE3 (0.13%Ti), BE4 (0.2%Ti) para Keel
Block y Bloques de Estudio, respectivamente. La primera tarea experimental sobre las muestras
enviadas fue realizar el seccionamiento mediante una sierra refrigerada, a una distancia de 1cm
de la cara marcada por la empresa para su caracterizacion. En la figura 6.1 se puede observar la
muestra B, perteneciente a los Keel Block, antes y después del seccionamiento.

Tomas Héctor Morcella 31 Facultad de Ingenieria U.N.M.D.P.



Plano de seccionamiento

Sup para metalografia

Figura 6.1: muestra B antes (izquierda) y después (derecha) del corte con la sierra
refrigerada.

Debido a la simetria que presenta la superficie a caracterizar de las muestras de KB, las
muestras obtenidas luego del corte fueron seccionadas nuevamente para definir el area de
anadlisis metalogréfico. Las muestras fueron seccionadas a la mitad de ambas direcciones,
realizando el corte con un disco de corte metalografico refrigerado por agua. En la figura 6.2 se
muestran, a modo de ejemplo, las secciones obtenidas para la realizacién de la caracterizacion
macroestructural de las muestras E, D, respectivamente.

Figura 6.2: muestras E (izquierda), D (medio) utilizadas para realizar la caracterizacién
macroestructural de los Keel Block.

Para el caso de las muestras obtenidas de los Blogues de Estudio se aprovechd de igual
manera la simetria de las mismas realizandose cortes en las esquinas de los bloques de estudio.
En la figura 6.3 se observan las secciones obtenidas para el Bloque de Estudio 4.
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Sup para metalografia

Plano de seccionamiento

Figura 6.3: muestras utilizadas para realizar la caracterizacién macroestructural de los
Bloques de Estudio.

La caracterizacion macroestructural se realizé utilizando un microscopio Olympus,
siguiendo los lineamientos de la norma ASTM E112 [30]. Se siguieron técnicas de desbaste y
pulido convencionales, utilizando para el desbaste lija al agua de diferentes tamafios de grano,
desde grano 80 hasta grado 1000 y para el pulido se utilizd pafio con alimina de 0.5um.

Finalmente, para relevar la estructura de solidificacion se utilizé reactivo color, el ataque
color consiste en la aplicacién de un reactivo especial a las superficies ya pulidas con el objetivo
de revelar el patron de segregacion generado durante la solidificacidn. El reactivo consiste de
10 g de NaOH, 40 g de KOH, 10 g de acido picrico y 50 ml de agua destilada. El mismo debe
aplicarse mientras hierve y con especial cuidado, ya que es tdéxico. Su uso requiere una
experiencia considerable, particularmente al seleccionar el tiempo de ataque de acuerdo con la
composicidn quimica de la aleacién. El ataque produce la deposicion de peliculas de 6xido
delgadas (aproximadamente 0,04 y 0,5 um) sobre la superficie de la muestra. El espesor de las
peliculas depende de la concentracién de Si y debido al fenémeno de interferencia de luz,
diferentes espesores producen diferentes colores, lo que permite la identificacion del patron de
segregacion de Si. Esta técnica se usa comunmente en hierro fundido para revelar la zona ultima
en solidificar (LFT) y la primera en solidificar (FTF) [31]. Las zonas de donde se realizd la
caracterizacion macroestructural se observan en la figura 6.4.
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Figura 6.4: Zona de analisis para la caracterizacién de la macroestructura de
solidificacion para los KB (izquierda) y los BE (derecha)

6.3 Resultados
6.3.1 Keel Block

En primer lugar, el ataque con reactivo color fue realizado sobre muestras de Keel Block
en estado as cast. La figura 6.5 A, By C muestran una imagen generada a partir de la unidn de
varias metalografias de las muestras A (0% Ti), E (0.13% Ti) e | (0.2% Ti) respectivamente,
obtenidas con el microscopio dptico, utilizando reactivo color como agente de ataque quimico.
Los campos de andlisis fueron la zona central de los lomos de los Keel Block tal como se mostré
en la figura 6.4. Dicha zona es la cual tiene la menor velocidad de enfriamiento, por lo que la
segregacion se supone mayor y el ataque con este reactivo es mas visible.

En la figura 6.5 A se observa la micrografia de la muestra A (0% Ti) luego del ataque
quimico, la misma revela un color verde claro para las zonas dendriticas (correspondientes a
dendritas que durante la solidificacién fueron de ferrita delta) y un color ocre para las regiones
interdendriticas. En la figura 6.5 B se observa la micrografia para la muestra E (0.13% Ti) la
misma presenta un color azul para la region dendritica y celeste para la regidn interdendritica.
Si se comparan ambas figuras, se puede observar que las regiones interdendriticas de la muestra
E son mas pequefias y estdn mas uniformemente distribuidas con respecto a las regiones de la
muestra A. Esto permite inferir que hay un mayor nimero de dendritas en la muestra E y que
estas son mas pequenias.

Esta observacion permite concluir en primera instancia que el agregado de Ti en
cantidades de aproximadamente 0.13% ha logrado producir un refinamiento de la estructura de
solidificacion del acero 60-K bajo estudio, resultados que concuerdan con los reportados en la
literatura [12 ,13 ,14 ,15,21]. La adicién de Ti genera que a elevadas temperaturas se formen
particulas de Ti-C, N, las cuales actian como centros de nucleacidon heterogénea de la fase
primaria de solidificacidn, en este caso, dendritas de ferrita delta.

La figura 6.5 C muestra la micrografia para la muestra | (0.2% Ti) luego del ataque
qguimico, el mismo revela una zona dendritica de color rojiza y una zona interdendritica azulada.
Al comparar la muestra | (0.2% Ti) con respecto a la muestra E (0.13% Ti) se observa que las
zonas interdendriticas presentar un mayor tamafo y se encuentran menos dispersas, lo cual
refleja un nuevo engrosamiento de la estructura de solidificacion. Este fendmeno ya ha sido
reportado en la literatura [12] y estd relacionado con que un exceso en la cantidad de elemento
refinador agregado al acero (en este caso Ti) promueve la coalescencia de las particulas de Ti-
(C, N) (que actuan como agente de nucleacién heterogénea), disminuyendo de esta manera su
poder refinador.
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Por lo tanto, de la observacidn de la macroestructura de solidificacion de los Keel Block
se puede concluir que para los 2 tenores de Ti agregados al acero bajo estudio, un 0.13%
aproximadamente produce el mayor refinamiento de la estructura. Esto es una mejora
considerable teniendo en cuenta que, en los resultados obtenidos en el proyecto final de Joaquin
Zarate [1], la macroestructura de solidificacidon no presentd variaciones para un 0.05% de Ti. Esto
se corresponde con lo visto en la revisién bibliografica, que la refinacién de estructura de grano

comienza por encima de un valor umbral de Ti.

Muestra E (=0.13% Ti)
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Muestra | (=0.2% Ti)

Figura 6.5: Estructura de solidificacion de los Keel Block revelada por medio de ataque color.

6.3.2 Bloque de Estudio

La figura 6.6, 6.7 Y 6.8 muestran imdagenes generadas a partir de la unién de varias
metalografias de las muestras BE1 (0% Ti), BE3 (0.13% Ti) y BE4 (0.2% Ti), luego del ataque
quimico con reactivo color respectivamente. Estas micrografias fueron obtenidas de los campos
de analisis mostrados en la figura 6.4.

En la figura 6.6 se observa la metalografia para la muestra BE1 (0% Ti), la misma presenta
un color ocre para las zonas dendriticas y un color azul oscuro para las regiones interdendriticas.

Figura 6.6: Estructura de solidificacién de BE1 revelada por medio de ataque color.
En la figura 6.7 se observa la metalografia para la muestra BE3 (0.13% Ti) presenta un
color azul oscuro para las zonas dendriticas y un color marrén para las regiones interdendriticas.
Si comparamos ambas figuras, se puede observar que las regiones interdendriticas de la muestra
BE3 son mds pequefias y estan mas uniformemente distribuidas, con respecto a las regiones de
la muestra BE1. Esto permite inferir que hay un mayor nimero de dendritas en la muestra BE3,
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y que estas son mas pequefias. Lo mismo sucede en el caso de los Keel Block, permitiendo
concluir que el agregado de Ti en cantidades de aproximadamente 0.13% ha logrado producir
un refinamiento de la estructura de solidificacidon del acero 60K bajo estudio.

Figura 6.7: Estructura de solidificacién de BE3 revelada por medio de ataque color.

En la figura 6.8 se observa que la metalografia para la muestra BE4 (0.2% Ti) presenta
un color azul oscuro para las regiones dendriticas y un color marrén para las regiones
interdendriticas. Al comparar la muestra BE4 (0.2% Ti) con respecto a la muestra BE3 (0.13% Ti)
se observa que las zonas interdendriticas son mayores para BE4. Esto refleja que el aumento en
el contenido de Ti hace que se pierda el refinamiento en la macroestrcutura de solidificacion.
Esto es andlogo con lo que ocurre al aumentar el contenido de Ti en los KB.
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Por lo tanto, del analisis de la macroestructura de solidificacion, se puede concluir que
un aumento en el contenido de Ti produce refinacién.

6.3.3 Comparacion entre Keel Block y Bloques de estudio

Una vez definida las macroestructura de solidificacion de ambas piezas (KB y BE) se
realizd un analisis comparativo entre ellas. En la figura 6.9 se pueden observar las estructuras
de solidificacion del Keel Block y del Bloque de Estudio, para un porcentaje de Titanio 0.13%
reveladas mediante ataque color. En el caso de la figura A correspondiente a la muestra de Keel
Block, el color celeste corresponde a las zonas dendriticas y el azul oscuro a las zonas
interdendriticas. Para la figura B correspondiente a la muestra de Bloque de Estudio, las zonas
marrones corresponden a las dendritas de la fase primaria, mientras que las zonas azuladas
corresponden a las zonas interdendriticas. Se observa para la figura 6.9 A una mayor dispersion
de zonas interdendriticas que para la figura B. A su vez las zonas interdendriticas de la figura A
resultan menores que las de la figura B. Estas caracteristicas se ven justificadas debido a que el
KB posee una velocidad de solidificacién mayor que el BE debido a su menor espesor de pieza,
lo cual implica un mayor refinamiento a nivel macroestructural.
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Figura 6.9 Macroestructuras de solidificacidon para 0.13% Ti. La figura A corresponde al Keel

Block y la figura B del Bloque de Estudio.

6.4 Conclusiones
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Los resultados de la caracterizacion macroestructural de las muestras analizadas
permitieron concluir que existe una marcada diferencia en el tamafio de la estructura de
solidificaciéon cuando se comparan los distintos porcentajes de Titanio (0%,0.13% y 0.2%) tanto
para las muestras obtenidas de los Bloques de Estudio como para las muestras de Keel Block. Se
pudo observar en los dos tipos de muestras que al aumentar el porcentaje de Titanio desde el
0% al 0.13% la estructura de solidificacidn resultante se vuelve mas dispersa y refinada. Esto
indica una mayor cantidad de dendritas para un mismo volumen de probeta lo cual implica que
las mismas estan sufriendo una reduccién en su tamafio lo cual se correlaciona directamente
con una disminucién en el tamafo de grano de origen. A su vez, se observd que al aumentar el
porcentaje de titanio en la composicidon quimica del acero a valores cercanos a 0.2%, se observa
que la estructura de solidificacion se vuelve mas gruesa en comparacién a una cantidad
intermedia de titanio. Sin embargo, esta macroestructura de solidificacién es mas refinada que
en el caso sin Titanio, tanto para los KB como para los BE. Por otro lado, se pudo evidenciar una
marcada diferencia en la macroestructura de solidificacion comparando los Keel Block y los
Blogues de Estudio, mostrando los Keel Block un menor tamafio de grano producto de su mayor
velocidad de solidificacién originada por su menor tamano de pieza. Por lo tanto podemos
concluir que para el acero bajo estudio:

1. La macroestructura de solidificacidon de los Keel Block posee un grado
de refinamiento mayor que los Bloques de Estudio debido a diferencias en la velocidad
de enfriamiento.

2. Contenidos de aproximadamente 0.13% de Titanio producen un
refinamiento en la estructura de solidificacion, disminuyendo de esta manera el tamafio
de grano. Esto se observo tanto para muestras obtenidas de Keel Block como de Bloque
de Estudio.

3. Para contenidos de Titanio préoximos a 0.2%, el tamafio de grano vuelve
a crecer, pero a un tamafo menor que para el acero que no posee adicion de titanio.
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7. Estudio de las microestructuras presentes en Bloques de Estudio y Keel Block

7.1 Introduccién y objetivos

La caracterizacidon microestructural es de suma importancia en el area metaldrgica ya
que la misma permite observar las fases presentes en la microestructura del acero, la cual es la
causa directa de las propiedades del mismo, ya sean mecdnicas o a la corrosidn. Es por ello que
en este capitulo se realiza un analisis microestructural de todas las variantes estudiadas en el
presente trabajo. Particularmente se plantea como objetivo central de este capitulo analizar
cémo se modifica la microestructura de las muestras analizadas con el contenido de Ti, tamafio
de pieza y estado metalurgico. Para ello, se plantean las siguientes tareas:

e Realizar una caracterizacién microestructural de las muestras obtenidas de Keel Block y
de los Bloques de Estudio para el estado as cast y para el estado normalizado, definiendo
diferencias y similitudes.

e Establecer el motivo de la posible discrepancia entre las microestructuras encontradas
entre las piezas analizadas debidas a la diferencia en el contenido de titanio de las
mismas.

e Analizar como varia el tamafio de grano austenitico con la variacidn en el porcentaje de
titanio.

7.2 Procedimiento Experimental
7.2.1 Descripcidn de las muestras

La caracterizacion microestructural se realizé sobre muestras de los Keel Block y de los
Bloques de Estudio. En el caso de los KB, se tomaron micrografias en el centro y en la superficie
de las muestras (como muestra la Fig. 7.1), mientras que para los Bloques de Estudio sélo se
tomaron micrografias en el centro, debido a que la velocidad de enfriamiento de las muestras
extraidas se considerd muy similar en todos los sitios.

Superficie

Centro

Figura 7.1 Esquema representativo del centro y superficie para las muestras de Keel Block
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7.2.2 Caracterizacidon microestructural

Para caracterizar la microestructura de las muestras, en primer lugar se realizé un
desbaste con lijas desde granulometria 80 hasta 1000. Luego, las muestras fueron pulidas
utilizando un pafio y suspension de alimina como agente de pulido. Una vez pulidas a espejo,
las muestras se observaron al microscopio éptico para caracterizar el contenido inclusionario.
Luego, las muestras fueron atacadas con reactivo Nital al 2%. El ataque con reactivo Nital
permitio identificar las fases presentes en la microestructura.

. oz

7.2.3 Medicidn del tamafio de grano de la austenita primaria

Para complementar la caracterizacién microestructural, se determind el tamafio de
grano de austenita primaria. Dicha medicidn se realizé solo sobre las microestructuras en estado
as cast para las muestras de Keel Block con 0% y 0.13% de Ti por el método de intercepcion
lineal, detallado en la norma ASTM E112 [30]. Para mayores porcentajes de Ti no es posible
determinar el tamafio de grano austenitico. Por otro lado, la medicién no se realizé sobre los
Bloques de Estudio, debido a que en éstos el tamafo de grano era demasiado grande, abarcando
tamafios mayores al campo de visidon del microscopio.

El atague permitid revelar la presencia de ferrita proeutectoide, la cual ha nucleado y
crecido sobre los bordes de grano de la austenita previa. Con el objetivo de lograr abarcar varios
bordes de grano con una sola linea, se tomaron 10 fotografias y luego se las ensambld para
mostrar un mayor campo de la muestra, sobre la cual se realizé la medicién. Las mediciones se
realizaron en direccidon perpendicular a los granos de la zona columnar. En la figura 7.2 se
muestra, a modo de ejemplo, el campo analizado de la muestra E, el cual esta marcado con un
recuadro blanco.

Figura 7.2: Detalle de la zona donde fueron obtenidas las micrografias para determinacién de
tamafio de grano austenitico en Keel Block (muestra E 0.13% de Ti).
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7.3 Resultados

7.3.1 Caracterizacion microestructural
7.3.1.1 Estado as cast Keel Block
7.3.1.1.1 Muestra A (sin adicion de Ti)

Como se mostrd en la Tabla 5.2 de la seccidn 5, la muestra identificada con la letra A
corresponde a material Acero 60K sin agregado de Ti. La Figura 7.3 muestra dos metalografias
sin ataque quimico, correspondientes a la superficie y zona central de la muestra. Se pueden
observar un elevado contenido inclusionario, principalmente de tipo éxido globular. Por otro
lado, se observd la presencia de pequeiios microrechupes de contraccion, tipicos de piezas
coladas.

200 um

Microrechupes

& B

Figura 7.3: Micrografias de la muestra A sin ataque quimico.

Las Figuras 7.4 y 7.5 muestran, a distintos aumentos, las metalografias de la muestra A
en estado as cast, luego de su ataque quimico con Nital 2%. En dichas metalografias se puede
observar que la microestructura esta formada por una matriz compuesta perlita con espaciado
interlaminar muy fino como fase mayoritaria (zonas marrones), y ferrita (zonas blancas). La
ferrita presenta morfologias variadas: por un lado se puede observar la presencia de ferrita que
crecio en forma de agujas, conocida como “ferrita Widmanstatten”. Esta ferrita nuclea y crece
en los bordes de grano de la austenita. Por otro lado, se ha observado la presencia de ferrita
acicular e idiomoérfica, las cuales nuclean y crecen principalmente sobre inclusiones no-
metalicas, dentro de los granos de austenita. La presencia de estas dos ultimas clases de ferrita
permiten inferir que el tamafio de grano de austenita a partir de la cual crece la ferrita es grande
(tamafio de grano del orden de los milimetros).

Por otro lado, se pudo observar que en el centro de la probeta la cantidad de ferrita
aumenta levemente. Esto se debe a una menor velocidad de enfriamiento de esta zona de la
muestra, respecto de la superficie de la misma.
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Figura 7.4: Micrografias de la muestra A en estado as cast a bajos aumentos

(Nital 2%).

Figura 7.5: Detalle de la microestructura as cast encontrada en la muestra A

(Nital 2%).
7.3.1.1.2 Muestra E (= 0.13% Ti)

La muestra identificada con la letra E corresponde a material Acero 60K con un agregado
de Ti de 0.13%. La misma presentd un elevado contenido inclusionario, tal como se muestra en
la Figura 7.6. Sin embargo en esta muestra se ha encontrado, como era de esperar, inclusiones
de Ti (Ti, C-N), las cuales se caracterizan por su color anaranjado y por tener bordes rectos (Figura
7.7).
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Figura 7.6: Micrografias de la muestra E sin ataque quimico.

Figura 7.7: Muestra E: inclusiones de Ti (particulas naranjas) en forma de carburos/nitruros.

La Figura 7.8 muestra la microestructura encontrada para la muestra E en estado as cast.
Se puede observar nuevamente una matriz compuesta por perlita y ferrita. Sin embargo, en este
caso, la ferrita muestra morfologia tipo idiomdrfica y alotriomdrfica; no se observd
practicamente la presencia de ferrita acicular ni Widmanstatten. Como era de esperar, la
cantidad de ferrita nuevamente se incrementa desde la superficie hacia el centro de la probeta.
Esto se debe a que, como se menciond anteriormente, el centro posee una menor velocidad de
enfriamiento que la superficie de la probeta.

Un punto importante a destacar es que al compararla con la muestra A, la muestra E
mostré un leve incremento en la cantidad de ferrita, asocidndose la aparicién de ferrita a las
inclusiones y precipitados de Ti. Esto se muestra en la figura 7.9. Estos resultados concuerdan
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con los reportados en la literatura por distintos autores [12, 13, 14, 15, 22], donde se observa
un incremento de ferrita cuando se agrega Ti a la composicién quimica del acero. Esto se
atribuye a que la presencia de inclusiones de Ti, disminuyen la cantidad de carbono libre y por
ende genera un incremento en la relacidn ferrita/perlita.

Figura 7.8: Micrografias de la muestra E en estado as cast a bajos aumentos (Nital 2%).

Figura 7.9: Muestra E: ferrita ubicada alrededor de inclusiones de Ti.

7.3.1.1.3 Muestra | (= 0.2% Ti)

Para finalizar con el analisis microestructural de las muestras de Keel Block en estado as
cast; en la muestra | se observé nuevamente un elevado contenido inclusionario, mostrando un
mayor numero de inclusiones de Ti y de mayor tamafio. Esto se atribuye al aumento en el
porcentaje de Ti con respecto al caso anterior (muestra E). La Figura 7.10 muestra una
metalografia de la Muestra I, sin ataque quimico, donde se puede apreciar la dispersiéon de las
inclusiones de Ti.
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Figura 7.10: muestra |: metalografia sin ataque quimico, mostrando dispersion de inclusiones
de carburo/nitruro de Ti.

Una vez realizado el ataque quimico, la microestructura en estado as cast mostré
nuevamente una matriz compuesta por perlita y ferrita (Figura 7.11). En este caso, se observa
una gran cantidad de ferrita, la mayor cantidad en comparacion al resto de las muestras en
estado as cast analizadas, tanto en la superficie como en el centro de la probeta. Claramente el
Ti promueve la formacion de ferrita.

Una caracteristica a destacar es la desaparicion de la ferrita con morfologia
Widmanstatten, acicular e idiomorfica que se observé en las muestras Ay E. Para la muestra |
toda la ferrita es alotriomérfica. Por otro lado, la cantidad de ferrita es tan elevada que aquella
que ha precipitado en bordes de grano austenitico no se logra distinguir con claridad; es decir
que la ferrita precipitada en el borde de grano austenitico se confunde con la precipitada en el
bulk del grano, la cual crece alrededor de inclusiones no metalicas.

Figura 7.11: Microestructura as cast de la Muestra |, luego del ataque con Nital 2%.
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7.3.1.2 Estado normalizado Keel Block
7.3.1.2.1 Muestra D (sin adicion de Ti)

La muestra D posee similar composicidon quimica a la muestra A, siendo la muestra D
sometida a un tratamiento térmico de normalizado. La figura 7.12 muestra la microestructura
observada en este caso. Se puede ver en primer lugar una microestructura ferritico-perlitica al
igual que en el caso de la muestra A pero con un grado de refinamiento de grano mayor. Esto es
de esperarse, debido a que durante la etapa de austenizado del tratamiento térmico de
normalizado se produce la recristalizacién de austenita, logrando un marcado refinamiento del
tamanfio de grano austenitico si se lo compara con el obtenido durante la solidificacidn. Por otro
lado, esta microestructura presenta mayor cantidad de ferrita siendo la misma alotriomérfica;
no observandose ferrita con morfologia Widmanstatten, acicular o idiomdrfica, como se observo
en las muestra A. De manera similar a la muestra A, la perlita presente en la microestructura es
de un espaciado interlaminar muy fino. La figura 7.13 muestra un detalle de la microestructura
mencionada.

La diferencia en los resultados encontrados en la muestra D con respecto a la muestra
A puede atribuirse a que debido al refinamiento de grano austenitico que se produce durante el
tratamiento de normalizado, se genera una disminucién de la templabilidad, promoviendo para
una misma velocidad de enfriamiento, una mayor cantidad de ferrita en la microestructura con
respecto a la muestra A.

En el diagrama 7.14 se observa lo antes mencionado, en esta figura se presentan dos
ejes: tiempo y temperatura y se grafica la transformacién en funcién de ambas variables; las
lineas negras representan la transformacién para un determinado tamafio de grano mientras
que las lineas punteadas para un tamafo de grano mas fino. Si se escoge una velocidad de
enfriamiento fija (tal como la marcada con una linea azul), la cantidad de ferrita proeutectoide
gue crece es mayor para el menor tamafio de grano, esto se debe a que a menor tamano de
grano hay mas puntos de nucleacidn para la ferrita proeutectoide y por ende la cantidad de
ferrita aumenta.
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Figura 7.12: Microestructura de la muestra D (sin adicion de Ti) en estado normalizado

a bajos aumentos (Nital 2%).

Figura 7.13: Detalle de la microestructura encontrada en la Muestra D (Nital 2%).

A ) ) y=austenite

e3  For finer austenite a—ferrite
- CP=coarse pearlite
P=pearlite
FP=fine pearlite
UB=upper Bainite
LB=lower Bainite
M=martensite
Mg=Martensite start
temperature
M;,=temperature at
which 50% martensite
is obtained
M= martensite finish
temperature

Temperature, T
<—— Hardness

Log(time, t)
Figura 7.14: Diagrama de Transformacion, Tiempo y Temperatura.
7.3.1.2.2 Muestra H (0.14% Ti)

Para el caso de la muestra H, se observa nuevamente una matriz ferritico-perlitica,
verificando nuevamente un gran refinamiento de las fases presentes con respecto a la
microestructura en estado as cast con el mismo contenido de Ti (Figura 7.8). Se observd una
mayor cantidad de ferrita, con respecto a la colada D, verificdandose nuevamente que la misma
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rodea inclusiones de Ti. La perlita, al igual que para el caso de la muestra D, posee un espaciado
interlaminar muy fino.

Figura 7.15: Microestructura de la muestra H (0.13% Ti) en estado normalizado, a bajos
aumentos (Nital 2%).

7.3.1.2.3 Muestra J (= 0.2% Ti)

La microestructura correspondiente a la muestra J, la cual posee el mayor contenido de
Ti de las muestras normalizadas, se muestra en la Figura 7.16. Dicha muestra, reveld en estado
normalizado una microestructura ferritico-perlitica, con la mayor cantidad de ferrita en
comparacion al resto de las microestructuras analizadas.
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Figura 7.16: Microestructura de la muestra J en estado normalizado a bajos aumentos (Nital
2%).

7.3.1.3 Bloque de Estudio
7.3.1.3.1 BE1 (0% Ti)

Como se mostro en la Tabla 5.2, la muestra identificada con el nombre BE1 corresponde
a material Acero 60K sin agregado de Ti. En La Figura 7.17 se muestran dos metalografias sin
ataque quimico, correspondientes a la superficie y zona central de la muestra BE1. Se puede
observar un elevado contenido inclusionario, principalmente de tipo éxido globular, similar a los
encontrados en los Keel Block. Por otro lado, se observa la presencia de grandes microrechupes
como los mostrados en la figura 7.17 y 7.18.

En lo que refiere a su microestructura, la misma esta formada por una matriz compuesta
por perlita con espaciado interlaminar muy fino como fase minoritaria (zonas marrones), y
ferrita (zonas blancas). En la figura 7.19 se observa una gran cantidad de colonias de ferrita,
todos ellas de un gran tamafio.
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Figura 7.17: Micrografias de la Muestra BE1 sin ataque quimico a bajos aumentos.

Microrechupe

Figura 7.19: Micrografia de la muestra BE1 luego de ataque con Nital.
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7.3.1.3.2 BE3 (0.13% Ti)

El siguiente analisis microestructural corresponde a la muestra identificada con el
nombre BE3, con un agregado de Ti de 0.13%. La misma presentd un elevado contenido
inclusionario, tal como se muestra en la Figura 7.20. Ademas se han encontrado, como era de
esperar, inclusiones de Ti (Ti, C-N), las cuales se caracterizan por su color anaranjado y por tener
bordes rectos. Al igual que en la muestra BE1, se encontraron microrechupes de gran tamafo
como se ve en la figura 7.20. Ademas pareciera ser que estos microrechupes estan relacionados
a la presencia de fisuras como se ve en las figuras 7.20 y 7.21.

Microrechupe

200 um - PR . ] 200 um

Figura 7.20: Micrografias de la Muestra BE3.sin ataque quimico a bajos aumentos.
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Figura 7.21: Micrografias de la Muestra BE3 sin ataque quimico, detalle de fisura.

La Figura 7.22 muestra la microestructura encontrada para la muestra BE3 una vez
atacada conreactivo Nital 2%. Se puede observar nuevamente una matriz compuesta por perlita
y ferrita, coincidiendo asi con el resto de las muestras analizadas. Nuevamente, al compararla
con la muestra BE1 (0% Ti), la muestra BE3 (0.13% Ti) mostrd un leve incremento en la cantidad
de ferrita, asocidandose la aparicién de ferrita a las inclusiones y precipitados de Ti. Estos
resultados concuerdan con los casos anteriores para los KB, donde al aumentar el contenido de
Ti, el contenido de ferrita aumenta.
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Figura 7.22: Micrografia de la muestra BE3 luego de ataque con Nital.

7.3.1.3.3 BE4 (0.2% Ti)

Para el caso de la muestra BE4, se observd nuevamente un elevado contenido
inclusionario, mostrando un mayor nimero de inclusiones de Ti, y de mayor tamafio en
comparacion a las muestras BE1 y a BE3. Esto se atribuye al aumento en el porcentaje de Ti con
respecto al caso anterior (muestra BE3).En la figura 7.23 se observan grandes microrechupes y
se observan inclusiones de Ti nucleadas en los bordes del grano austenitico, algunas de ellas
alcanzan un tamafo de 25 um tales como las que se observan en la figura 7.24. Por otro lado,
en la figura 7.24 se puede observar la apariciéon de una fisura directamente relacionada a un
microrechupe de gran tamafio, tal como lo observado para la muestra BE3.
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Figura 7.23: Micrografias de la muestra BE4 sin ataque quimico a bajos aumentos.
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Figura 7.24: Micrografias de la muestra BE4 sin ataque quimico a mayores aumentos.

La microestructura mostré nuevamente una matriz compuesta por perlita y ferrita
(Figura 7.25). En este caso, se observd una gran cantidad de ferrita. Sin embargo si se la compara
con la muestra BE3 la cantidad de ferrita parece haber disminuido. Ademas las colonias de ferrita
parecieran haberse engrosado con respecto al caso anterior, esto podria estar justificando el
hecho de que a partir de un cierto porcentaje de Ti en la composicidn, el tamafio de grano vuelve

a crecer.

Figura 7.25: Micrografia de la muestra BE4 luego de ataque con Nital a bajos aumentos.

7.3.2 Medicion de tamaiio de grano Austenitico

Como se menciond en la metodologia experimental de este capitulo, para
complementar la caracterizacién microestructural de las muestras en estado as cast, se
determind el tamafio de grano de la austenita primaria bajo la norma E112. Este estudio solo se
realizd para muestras Ay E obtenidas de los Keel Block, debido a lo explicado en procedimiento
experimental.
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7.3.2.1 Muestra A (0% Ti)

En la Figura 7.26 se muestra una imagen formada por 10 metalografias, mostrando el
area de observacion y medicidén del tamafio de grano austenitico. En la imagen se observa ferrita
proeutectoide, la cual ha nucleado y crecido en el borde del grano austenitico. El resto de la
microestructura es perlitica, como fue mencionado en el punto 7.3.1.1.1. Para determinar el
tamafio de grano austenitico, se observa la ferrita nucleada en borde de grano. Segun la norma
ASTM E112, se trazan
que atraviesa y la longitud, se obtiene un promedio del tamafio de los granos. Como fue

ineas rectas que atraviesen los granos y en base a la cantidad de granos

mencionado anteriormente, las imdgenes para la reconstruccion de los granos, son sacadas
cerca de la superficie de las muestras, donde el crecimiento de los granos es columnar. Eso
facilita la medicion del tamafio de grano en la direccién perpendicular al crecimiento columnar.
Para la muestra A el tamafio de grano austenitico resultante fue de 1.13 mm +/- 0.15 mm.
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Figura 7.26: Imagen de la Muestra A utilizada para la determinacién del tamafio de
grano austenitico. Nital 2%.
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7.3.2.2 Muestra E (= 0.13% Ti)

De manera andloga a lo realizado para la muestra A, la Figura 7.27 muestra la imagen
correspondiente a la muestra E. Una vez realizadas las mediciones para dicha muestra el tamafio
de grano resultante fue de 0.63 mm +/- 0.01 mm. Esto significa que el tamafio de grano
disminuyd con respecto a la muestra A, a valores cercanos a la mitad. Esto estaria verificando
nuevamente que la adicion de Ti en la composicidon genera una disminucién del tamafio de grano
austenitico.

Para el caso de la muestra |, la cual posee 0.2% Ti no se pudo determinar el tamafio de
grano austenitico, ya que como fue mencionado con anterioridad, esta muestra mostrd una gran
cantidad de ferrita en su microestructura, no evidenciandose con claridad ferrita contorneando
los bordes de grano austeniticos.
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Bordes de grano

Figura 7.27: Imagen de la Muestra E utilizada para la determinacién del tamafio de
grano austenitico. Nital 2%.
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7.4 Conclusiones

Los resultados de la caracterizacién microestructural de los Keel block y Bloques de
Estudio permitieron concluir que existe una marcada diferencia en la microestructura al
aumentar el porcentaje de Titanio en la composicién. De manera general se observaron en todas
las micrografias una microestructura ferritico perlitica, grandes cantidades de inclusiones y
microrechupes, mostrando las muestras con titanio inclusiones relacionadas a este elemento
(carbonitruros de Ti).

Ademads, tanto para los Keel Block como para las Bloques de Estudio, se observé que al
aumentar la cantidad de Titanio, da a lugar un refinamiento en la microestructura. También se
observa que para un Acero tipo 60K, la cantidad de ferrita presente en la microestructura se
incrementa con el agregado de Ti. Se ha verificado que el Ti modifica la templabilidad de los
aceros, corriendo las curvas TTT (curvas de la C) hacia la izquierda, es decir, modifica la cinética
de las transformaciones en estado sélido de la austenita en ferrita + perlita. Esta disminucién en
la templabilidad con el agregado de Ti se produce por dos efectos: 1- un incremento en los
bordes de grano de la austenita (incremento de sitios de nucleacion de fases ferrita y perlita
durante el enfriamiento), producido por un menor tamano de grano austenitico y 2- un mayor
numero de sitios de nucleacion de ferrita, generados por la presencia de particulas de Ti-C, N.
Esto permite concluir que el agregado de Ti en contenidos mayores a 0.13% ha producido un
refinamiento en la estructura de solidificacién, lo que genera un refinamiento posterior en el
tamafio de grano austenitico y una disminucién en la templabilidad del acero que promueve la
formacién de mas ferrita.

De manera particular, al comparar las microestructuras obtenidas de los Keel Block y de
los Bloques de Estudio, para un mismo contenido de titanio y mismo estado metalurgico, resulta
en que los Keel Block poseen microestructuras mas refinadas debido a que los mismos poseen
una mayor velocidad de enfriamiento, resultado del menor espesor de la pieza en comparacion
a los Bloques de Estudio.

Al observar el tamafio de grano austenitico, el mismo concuerda con las conclusiones
extraidas de la seccion 6, donde un aumento en el porcentaje de Titanio, conlleva a una
reduccion en el tamafo de grano austenitico debido a un refinamiento en la estructura de
solidificacion.

Por ultimo, es importante destacar que en los Bloques de Estudio aparecen grandes
inclusiones, microrechupes y fisuras. Estos tres defectos resultan nocivos para las propiedades
mecanicas de un material metalico.
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8. Estudio de propiedades mecanicas

8.1 Introduccién y objetivos

En la seccidn 6 se analizd la macroestructura de solidificacién y el tamafo de grano en
funcién del contenido de titanio, mientras que en la secciéon 7 se analizd la microestructura
presente, incluyendo las fases que se encuentran en el acero y cdmo las mismas se modifican
con el contenido de elemento refinador. Ambos andlisis son muy importantes a la hora de
justificar las propiedades mecanicas.

Tal como se presentd en la introduccién, el objetivo del trabajo final presente es analizar
si el uso de refinadores de grano, mas especificamente el Ti, es capaz de disminuir el tamafio de
grano y gracias a la disminucién del mismo, las propiedades mecanicas de la pieza (sobre todo
la tensién de fluencia y la elongacidn a la rotura) logren ser tales que cumplan la norma APl 6A.
Sin embargo el Ti tiene una desventaja y es que el mismo puede producir fragilizacién de la
estructura por particulas de Ti (CN) de tamarios criticos [9,21, 22, 23].

Por lo tanto, los objetivos principales de los estudios realizados y reportados en el
presente capitulo son: analizar las propiedades mecanicas (dureza, tensién de fluencia, tension
de rotura y deformacion a la rotura) mediante ensayos de traccién y dureza en funcién del
contenido de titanio y correlacionar las propiedades mecdanicas con las microestructuras
observadas y reportadas en los capitulos anteriores.

8.2 Procedimiento experimental
8.2.1 Descripcion de las muestras

Para realizar el analisis de propiedades mecanicas la empresa envié dos lotes de
muestras para los ensayos de traccidon. Uno de ellos perteneciente a muestras obtenidas del Keel
Block y el restante a los Bloques de Estudio. Cada lote posee tres muestras para cada uno de los
contenidos de Titanio (0, 0.13 y 0.2%).En el caso de los Keel Block hay tres muestras para cado
uno de los estados metalurgicos (as cast y normalizado).Mientras que para las muestras
obtenidas de los bloques de estudio hay tres muestras en estado as cast.

Para el caso de los ensayos de dureza, se realizaron sobre las muestras que se utilizaron
en las secciones 6 y 7 para la caracterizacion micro y macroestructural de las piezas.

8.2.2 Ensayos de Dureza

Los ensayos de dureza se efectuaron bajo la norma ASTM E10 [33], empleando un
durémetro universal de la marca lbertest”, Modelo “DU-250", utilizando la escala Brinell
(HB1s7.5/2.5) para todos los casos.
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8.2.3 Ensayo de traccion

Los ensayos se realizaron bajo la norma ASTM E8M [32], en una maquina de ensayos
Universales Mohr&Federhaff con una capacidad de carga de 40 Ton.

8.3 Resultados
8.3.1 Dureza
8.3.1.1 Keel Block As Cast

En primer lugar, se realizaron ensayos de dureza para la muestra A, la muestra E y la
muestra |, es decir aquellas muestras en extraidas del KB en estado as cast (analizadas
previamente en la seccién 7). Los resultados se observan en la figura 8.1, donde se presentan
los valores de dureza Brinell para los distintos porcentajes de titanio de los Keel Block en estado
as cast.
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Composicion de Ti (%) vs. Dureza promedio (HB)

H001%Ti ®WM0.13%Ti W0.2%Ti

Figura 8.1 Keel Block as cast, dureza promedio medida en HB en funcién del contenido de
Titanio.

En la figura se observa que la mayor dureza se obtiene para valores intermedio de Ti es
decir 0.13%. Lo que permite determinar que la dureza aumenta con el contenido de Ti, ya que
tanto la muestra E (0.13% Ti) como la muestra | (0.2% Ti) poseen valores de dureza mayores que
la muestra A (0% Ti); sin embargo esta dureza tiene un maximo para valores intermedios de Ti.

Hay tres factores que modifican la dureza de un acero al aumentar el contenido de Ti,
el primero es la mayor presencia de ferrita proeutectoide en la microestructura, la cual
disminuye la dureza debido a ser la ferrita una fase blanda. El segundo factor es la aparicién de
precipitados de carburos de Ti, que generan un endurecimiento debido a que estos son una fase
de gran dureza, pero este efecto endurecedor puede variar segun el tamafio y la dispersién de
los precipitados. Si éstos aumentan su tamafio y disminuyen en cantidad, se obtiene un menor
efecto endurecedor. El dltimo de estos factores es la disminucién de tamafio de grano, siendo
el tamaio de grano inversamente proporcional con la dureza.
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En las figuras 8.2 A, E, | se muestran las micrografias de las muestras cuyas propiedades
se encuentran en la figura 8.1. En las mismas se observa cdmo, en primer lugar, al aumentar el
contenido de Ti aumenta la cantidad de ferrita y como, a su vez, aumenta el contenido de
precipitados de Ti. La mayor dureza medida fue para la muestra E con un valor de 232 HB, siendo
este valor mayor con respecto al medido en la muestra A e |, poseyendo la muestra E un valor
intermedio de refinador en este caso. Es evidente que el incremento en el contenido de Ti
promueve un incremento en la dureza de la microestructura, ya que las particulas de Ti-C, N son
particulas duras y generan un endurecimiento mayor, ademas por lo explicado en la seccién 6
y 7 la muestra con Ti intermedio posee un menor tamafio de grano en comparacion al caso Ae
I. Estos fendmenos pesan mas a la hora de comparar la muestra E con la muestra A, donde a
pesar de que la muestra E tiene un incremento en la cantidad de ferrita respecto a la muestra
A, a su vez posee un menor tamafo de grano y precipitados de Ti que contrarrestan la pérdida
en la dureza. El valor de dureza medido para el caso | fue en promedio de 222 HB. Este valor es
levemente menor que el encontrado para la muestra E, debido posiblemente a una gran
cantidad de ferrita presente en la microestructura y a que las inclusiones de Ti son de mayor
tamanio, perdiendo de esta manera su efecto endurecedor.

3% Ti): 232
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1(0.2% Ti): 222 HB

Figura 8.2: Muestras de KB en estado as cast con distintos porcentajes de Ti: A (0%Ti), E
(0.13%Ti), | (0.2%Ti) con aumento 5x.

8.3.1.2 Keel Block normalizado

Continuando con el analisis de dureza de los Keel Block, se realizaron ensayos de dureza
para las muestras D, H y J, es decir aquellas muestras extraidas de Keel Block luego del
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tratamiento térmico de normalizado. Los resultados de dicho ensayo se visualizan en la figura
8.3 donde se presentan los valores de dureza medidos en HB en funcidn del contenido de Ti.
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Composicion de Ti (%) vs. Dureza promedio (HB)

m0.01%Ti mMO0.13%Ti WM0.2%Ti

Figura 8.3 Dureza promedio en HB en funcidn de la composicién de Titanio, medida en las
probetas de KB en estado normalizado.

De los resultados del ensayo de dureza presentes en la figura 8.3, se observa que los
valores para las tres muestras oscilan los 180 HB, siendo la mayor diferencia de 9 HB, por lo
tanto no se pueden extraer conclusiones importantes de los datos.

Las figuras 8.4 D, E, F son micrografias que se corresponden a las propiedades mecdanicas
plasmadas en la figura 8.3 respectivamente. En las mismas se observa el mismo efecto que en
las figuras 8.2, es decir un aumento en la cantidad de ferrita en funciéon del aumento del
contenido de Ti. A su vez, como se menciond en las seccidn anterior, la cantidad de ferrita en el
estado normalizado con respecto al estado as cast es mucho mayor debido a una reduccion del
tamanfio de grano importante y por lo tanto un cambio en la templabilidad. El valor de dureza
medido para la muestra D (0% Ti) fue de 187 HB, inferior al estado as cast con el mismo
porcentaje de Ti. Esto se debe a que el refinamiento del tamafio de grano austenitico que se
produce durante el tratamiento de normalizado, genera una disminucion de la templabilidad,
promoviendo una mayor cantidad de ferrita en la microestructura con respecto a la muestra A
(0% Ti), en estado as cast. El valor de dureza medido para la muestra H (0.13% Ti) fue de 179 HB,
inferior nuevamente al encontrado en la muestra E (0.13% Ti), en estado as cast. Los valores de
dureza medidos sobre la muestra J (0.2% Ti) fueron de aproximadamente 188 HB, similar a los
encontrados para las otras estructuras normalizadas.
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J(0.2% Ti): 188 HB

Figura 8.4: Muestras de KB en estado normalizado con distintos porcentajes de Ti: D (0%Ti), H
(0.13%Ti), J (0.2%Ti).

8.3.1.3 Bloque de Estudio

Para finalizar con el andlisis de dureza, se realizaron ensayos de dureza para las muestras
BE1 (0% Ti), BE3 (0.13% Ti) y BE4 (0.2% Ti) en estado As Cast. En la figura 8.5 se observan los
resultados del ensayo de dureza para las muestras antes mencionadas.

Tomas Héctor Morcella 65 Facultad de Ingenieria U.N.M.D.P.



250

200

150

100

50

Composicion de Ti (%) vs. Dureza promedio (HB)

H0.01%Ti ®WMO0.13%Ti ®M0.2%Ti

Figura 8.5 Dureza promedio en HB en funcién de la composicién de Titanio, medida en los
Bloques de Estudio en estado as cast.

En la Figura 8.5 se observa cdmo varia la dureza medida en escala HB en funcién del
contenido de titanio de las muestras de BE as cast. En el mismo se observa que la menor dureza
se obtiene para la muestra que posee 0% Ti, mientras que para los valores de 0.13% de Tiy 0.2%
de Ti los valores de dureza medidos son mayores.

En las figuras 8.6 BE1, BE3 y BE3 se muestran nuevamente las micrografias
correspondientes a las muestras BE1 (0% Ti), BE2 (0.13% Ti) y BE3 (0.2% Ti) en estado as cast,
cuya dureza se muestra en la figura 8.5. Para dichas muestras se observa el mismo efecto que
para los ensayos de probetas extraidas de los Keel Block tanto en estado as cast como
normalizado, dicho efecto es el aumento en la cantidad de ferrita en funcién del aumento del
contenido de Ti. Los resultados obtenidos muestran un valor de dureza promedio medido para
la muestra BE1 de 179 HB. A su vez, la dureza medida para la microestructura BE3 es de 226 HB,
siendo este valor mayor con respecto al medido en la Muestra BE1l. Es evidente que el
incremento en el contenido de Ti promueve un incremento en la dureza de la microestructura,
en primer lugar, ya que las particulas de Ti(C,N) son particulas duras y generan un
endurecimiento por deformacién mayor y en segundo lugar una disminucién en el tamafio de
grano como se explicé en el punto 8.3.1.2. Para este caso, este fendmeno pareciera ser mas
importante que el aumento de ferrita en la microestructura. Finalmente, el valor de dureza
medido la muestra BE4 fue en promedio de 228 HB, este valor es comparable con el encontrado
para la muestra BE3, ya que la relacidn ferrita/precipitados es muy similar, haciendo que la
dureza no varie de manera importante con respecto a la muestra BE3.
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Figura 8.6: Muestras de PE en estado as cast con distintos porcentajes de Ti: BE1 (0%Ti), BE3
(0.13%Ti), BE4 (0.2%Ti) con aumento 5x.

8.3.2 Ensayos de Traccion
8.3.2.1 Keel Block

En las figuras 8.7 y 8.8 se encuentran reportados los valores obtenidos de los ensayos
de traccién de Keel Block tanto en estado as cast como normalizado, para los distintos tenores
de titanio. Las propiedades reportadas del ensayo son la elongacién a la rotura (%), la tension
maxima (Mpa) y la tensién de fluencia (Mpa).

En primer lugar se observa que la tensién mdaxima no varia marcadamente con la
cantidad de titanio en la composicion, ya que los valores tanto para el estado as cast como para
el estado normalizado para los distintos tenores de refinador oscilan entre los 620y los 650 MPa.
Esto estd relacionado con el efecto discutido en la seccion 7.3.1.1: las particulas de titanio
deberian aumentar la resistencia del material debido a que promueven el endurecimiento por
deformacién, mientras que el incremento de titanio reduce el tamafio de grano promoviendo la
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formacién de ferrita que es una fase blanda y de baja resistencia, dando como resultado que la
tensién maxima no cambie marcadamente con el agregado de Ti en el acero.

Por otro lado, se observa que la tension de fluencia para la condicidn as cast aumenta a
medida que se incrementa el contenido de Ti en la muestra: el valor se incrementa desde 410
MPa para la muestra sin Ti hasta 530 MPa aproximadamente para el caso de la muestra con
0.2% Ti. Esto esta relacionado con las caracteristicas microestructurales mostradas en el punto
anterior; la presencia de particulas de Ti y una disminucion del tamafio de grano promueven un
incremento en la tensidn de fluencia. Sin embargo, para el caso del estado normalizado, el limite
eldstico no muestra variacion significativa, manteniéndose constante en aproximadamente 400
MPa. Esto se atribuye a que luego del tratamiento de normalizado, las muestras presentaron un
tamanfio de grano similar y, que si bien se esperaria que se incremente el limite eldstico por la
presencia de particulas de Ti, se observd mayor cantidad de ferrita en la microestructura a
medida que se incrementa el contenido de Ti (fenédmeno que produce una disminucion del limite
elastico).

En el caso de la elongacidn a la rotura, se observa para ambos estados metalurgicos, que
a medida que se incrementa el contenido de Ti la elongacion disminuye. Esto ya ha sido
reportado en la literatura [15], y es atribuido a que las particulas de Ti(C,N) son fragiles,
inhibiendo la deformacién y fragilizando la microestructura. A mayor cantidad de particulas y de
mayor tamafio, este efecto es mds marcado.

Keel Block- as cast

800 H Tension maxima (Mpa) Limite Elastico (Mpa) ™ Elongacion (%) 16

Tension (MPa)
Elongacién (%)

=0 0,13 0,2
Contenido de Ti (%)

Figura 8.7: Propiedades mecanicas para Keel Block en estado as cast.
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Keel Block- normalizado

700 ® Tension maxima (Mpa) Limite Elastico (Mpa) ™ Elongacion (%) 25

Tension (MPa)
Elongacién (%)

=0 0,13 0,2
Contenido de Ti (%)

Figura 8.8: Propiedades mecdnicas para Keel Block en estado normalizado.

8.3.2.2 Bloque de Estudio

En las figura 8.9 se encuentran reportados las propiedades mecanicas resultantes del
ensayo de traccion de probetas extraidas de los Bloques de Estudio, en estado as cast, para los
distintos tenores de Titanio. Para los Bloques de Estudio, los resultados no condicen con los
resultados de los Keel Block. En la figura 8.9 se ve que las propiedades mecdnicas (tension de
fluencia, elongacion a la ruptura y tensién de rotura) caen de gran manera con el contenido de
titanio. Para 0% de Ti, la elongacidn a la rotura es de 2,63% con una tensién de fluencia promedio
de 377 MPa y una tensién a la rotura de 477 MPa, en el caso de 0.13% de Ti la elongacion es de
0.7% con una tensién de fluencia de 304 MPa y 457 MPa de Tensién de Rotura. Por ultimo, para
0.2% de Ti, la elongacién a la rotura fue de 0.6%, la tensidn de fluencia de 256 MPa y por ultimo
la tensidon de rotura de 503 MPa. Es remarcable la diferencia existente en la elongacidn a la
rotura con respecto al caso anterior, en este caso la misma es cercana al 1% indicando la
presencia de defectos en la microestructura.

Esto se debe a que las probetas de los Bloques de Estudio son extraidas del centro del
blogue donde enfriamiento es mas lento, por lo que los precipitados de Ti (C, N) coalescen [12]
lo cual influye marcadamente en las propiedades mecanicas. Las bajas velocidades de
enfriamiento generan precipitados de gran tamafio disminuyendo la elongacién a la rotura, ya
que estos promueven la fractura fragil [23].
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Propiedades Mecanicas Bloque de Estudio
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Figura 8.9: Propiedades mecdnicas para probetas extraidas del Bloques de Estudio en estado
as cast.

8.3.4 Caracterizaciéon microestructural de probetas de ensayos de traccion

Como se explicé anteriormente y se visualiza en la figura 8.9 las propiedades mecanicas
de los Bloques de Estudio llamaron la atencién debido a la marcada diferencia con respecto a
los datos reportados para los Keel Block, particularmente la pérdida de ductilidad. Debido a esto,
para ahondar en la causa de estas diferencias, se realizaron micrografias de muestras extraidas
de las probetas a partir de lo visto en micrografias de la seccidn 7 para los Bloques de Estudio,
se atribuyé en primer lugar este resultado a la cantidad de microrechupes y poros presentes en
la metalografia.

Este tema en particular, estd ampliamente abarcado en la bibliografia [34, 35, 36],
siendo la pérdida de ductilidad dependiente del porcentaje de poros presentes en el acero. En
el trabajo de Van Aken [33] se demostré que la ductilidad es reducida por rechupes e inclusiones.
En dicho trabajo se propone que los efectos adversos se deben a la sensibilidad a la entalla. Bajo
condiciones estaticas de carga los materiales llegan a plastificar primero en la vecindad de una
entalla o un concentrador de tensiones tal como un rechupe o un poro. Estos resultados se
alcanzaron también en el trabajo realizado por Hardin y Beckerman [37], en el que se encontrd
que la elongacién a la rotura es dependiente de la cantidad y tamafio de los poros, disminuyendo
la elongacion a la rotura al aumentar la cantidad de poros y al aumentar el tamafio de los
mismos. En la figura 8.10 se observa una grafica de elongacién vs % de porosidad. Es marcado
gue el aumento en la porosidad, conlleva a una disminucidon en la elongacién.
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Figura 8.10: Elongacién a la rotura en funcién del porcentaje de porosidad promedio en los
especimenes.

En el caso de los Bloques de Estudio, la baja elongacidn a la rotura se puede justificar
por lo antes dicho, en conjunto con las micrografias de las mismas realizadas dentro de la seccién
7 enel punto 7.3.1.3.En ellas se observaron grandes cantidades de microfisuras previas al ensayo
de traccion, por lo que la propagacién de las mismas requiere una tensién menor que en el caso
de los Keel Block que no las poseen.

En las figuras 8.11 BE3 A, BE3 B y BE4, sacadas de las muestras de probetas, se observan
micro fisuras nucleadas tanto en inclusiones de Ti de gran tamafio como en microrechupes,
debido a la baja velocidad de enfriamiento presente los Bloques de Estudio; ambos actian como
concentradores de tension locales generando la fractura de la probeta en tensiones menores en
comparacion a los Keel Block.

Tomas Héctor Morcella 71 Facultad de Ingenieria U.N.M.D.P.



Tt Safer | | - . ' LR

BE3 A 200 pm BE3 B p __100pm
3 T T, Y ;
- . -l % o . I b
e Y%, P P b y
. - - o, - > y . - .
e & . ! g . e s ¢
PR L N Briie
v -~ y ’ - s . ~ .
. e N, y
& ‘ew \ % ' P i
R oo sz : .
4 .‘v - 5 ; - .
’ o= . 4 . . 4
'/N\,/* K7 )
; 'w - . . ‘\. 3
‘e . .

BE4

200 pm

|

Figura 8.11 Micrografias de muestras de Bloques de Estudio en estado as cast con distintos
contenidos de Ti: BE3 A, B (0.13% Ti) y BE4 (0.2% Ti).

8.4 Conclusiones

De manera general en el ensayo de traccion se observé una disminucién en la elongacion
a la rotura con el aumento del porcentaje de titanio, el mismo causado por un aumento de la
cantidad de precipitados de Ti, que tienen como consecuencia la fragilizacién de la
microestructura y endurecimiento a la deformacidn. Los resultados de los ensayos mecdnicos a
los Keel Block y los Bloques de Estudio permitieron concluir que hay una diferencia en las
propiedades mecanicas con el aumento del porcentaje de titanio, si se comparan muestras
obtenidas de Keel Block y Bloques de Estudio para contenido de Ti constante.

Particularmente se observa que para los Keel Block, la dureza, la tensién de rotura y la
tensién de fluencia son mayores para el caso de las muestras as cast que para aquellas
normalizadas para un mismo porcentaje de Ti, debido a que las muestras normalizados poseen
una gran cantidad de ferrita en su microestructura como ha sido explicado en la seccidén 7.
Gracias a esto ocurre que la elongacidn a la rotura es mayor para las muestras normalizadas en
comparacion de las muestras as cast para el mismo porcentaje de Ti.

Por ultimo se observé que la velocidad de enfriamiento infiere de gran manera en las
propiedades mecanicas, ya que es culpable de la presencia de microrechupes, precipitados
coalescidos y fisuras en las muestras extraidas de los Bloques de Estudio, las cuales disminuyen
en gran manera todas sus propiedades mecanicas (elongacién, tensidn a la rotura, tension de
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fluencia) en comparacion a las propiedades mecanicas de las muestras extraidas de Keel Block
para un mismo porcentaje de Ti.
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9. Conclusiones Generales

A partir de la problematica inicial planteada por la empresa, referida a la busqueda de
mejores propiedades en las piezas coladas para la industria petrolera (carreteles), se realizé una
investigacion enfocada al estudio del efecto de los refinadores particularmente sobre la
macroestructura de solidificacion, la microestructura y las propiedades mecanicas resultantes.

Los resultados de la caracterizacién de la macroestructura de solidificacion permitieron
concluir que el incremento del porcentaje de Ti en la composiciéon se traduce en un menor
tamafio de grano para porcentajes cercanos al 0.13% de Ti, pero al aumentar a porcentajes
cercanos al 0.2% implica un engrosamiento del grano. Esto podria estar relacionado con que al
aumentar el porcentaje de titanio, los precipitados actuan como sitios preferenciales de
nucleacion de granos, sin embargo a porcentajes aln mayores, se permite la difusién y los
precipitados se agrandan perdiéndose asi la cantidad de sitios de nucleaciéon. Por otro lado se
observé que la macroestructura de solidificacién de las Keel Block es mas refinada en
comparaciéon a los Bloques de Estudio, esto estd relacionado con que los Bloques de Estudio
poseen una velocidad de enfriamiento menor lo cual implica precipitados mas gruesos y
menores sitios de nucleacién durante la solidificacidn.

En cuanto a la caracterizacidén microestructural del acero para distintos porcentajes de
refinador de manera general se observaron en todas las micrografias grandes cantidades de
inclusiones y microrechupes, poseyendo las muestras con refinador en su composicidon
inclusiones de carbonitruros de Ti. Las inclusiones y microrechupes se encontraron mas
uniformemente distribuidos para los Keel Block que para los Bloques de Estudio, en los cuales
se vieron mas agrupados y de mayor tamano. El hecho de que los microrechupes tengan un
tamanfio superior en los Bloques de Estudio, podria estar relacionado con el mayor tamafio de
las zonas ultimas en solidificar, producto de su menor velocidad de enfriamiento, lo cual a su vez
también contribuye a la mayor concentracidn de las inclusiones.

Continuando con el andlisis de la microestructuras resultantes se pudo concluir que
existe una marcada diferencia en la microestructura con el aumento del contenido de Ti en la
composicion del acero. De manera general se observa una microestructura ferritico-perlitica y
un aumento en la cantidad de ferrita en la microestructura al aumentar el porcentaje de titanio.
Esto estaria relacionado con dos factores, el primero es la disminucién del tamafio de grano lo
gue cambia la templabilidad del acero como se vio en la figura 7.12; y el segundo es el efecto de
los precipitados de Ti como sitios de nucleacién preferenciales para la ferrita. Se observa
también un aumento de la cantidad de precipitados de Ti con la cantidad de refinador. La
principal diferencia en la microestructura entre los Keel Block y los Bloques de Estudio en estado
as cast es que para los Keel Block se encuentra mas refinada, esto estaria asociado con la
velocidad de enfriamiento que es mayor para los Keel Block. Por otro lado, para los Keel Block
las muestras normalizadas poseen un refinamiento mayor y una mayor cantidad de ferrita en su
microestructura con respecto a las muestras de Keel Block as cast, esto esta relacionado con el
menor tamafio de grano que las muestras normalizadas poseen.

Los resultados de los ensayos de traccidon permitieron concluir que hay una marcada
diferencia en las propiedades mecanicas con el aumento del porcentaje de titanio. De manera
general, en el ensayo de traccion se observd una disminucién en la elongacion a la rotura al

Tomas Héctor Morcella 74 Facultad de Ingenieria U.N.M.D.P.



aumentar el porcentaje de Titanio. Esto es debido a que al precipitar carbonitruros de Ti que son
particulas fragiles se fragiliza al acero. En el caso particular de los Bloques de Estudio, las
propiedades mecanicas fueron bajas en comparacion a los Keel Block, debido a la fragilizacion
de los mismos por la presencia de fisuras preexistentes y concentradores de tensiones tales
como particulas de Ti (C, N) de gran tamafio o rechupes. Se estipula que los mismos son causados
por la baja velocidad de enfriamiento que permite la difusién atémica del Ti.

Como conclusién general, se realizaron los objetivos planteados del trabajo final. Sin
embargo, se concluye que el Ti en las cantidades requeridas para refinar el grano fragiliza la
microestructura perdiéndose las propiedades mecanicas. Es por ello que en el trabajo a futuro
se ofrecen dos alternativas posibles.

En cuanto al plano personal, este trabajo ha sido de gran interés, ya que se trata de un
problema concreto de la industria, en el cual pude aplicar algunos de los conocimientos de
metalurgia adquiridos durante la carrera, lo cual demuestra que no son tan abstractos y sin
aplicacién, como uno piensa cuando cursa las materias.

A su vez, la realizacién de este trabajo me permitié conocer cédmo es la modalidad de
trabajo en un grupo de investigacion como el de la Division Metalurgia del INTEMA, lo cual
representa una de las posibilidades del desarrollo de la profesidon, y a tomar conciencia de que
los niveles de precisién manejados en el ambito de la investigacion cientifica distan mucho de lo
gue se puede alcanzar en la industria.
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10. Trabajo a Futuro

En base a los resultados obtenidos en el presente proyecto final se plantean los
siguientes trabajos futuros que tienen como objetivo lograr un refinamiento de grano con el fin
de obtener mejores propiedades mecanicas y reducir la fragilidad del acero.

e Hacer ensayos con mismos contenidos de Ti pero agregando Nb en el mismo,
como lo reportado en el trabajo de H. Adrian [38], lo cual reduce el tamafio y
cantidad de los carbonitruros que se forman de manera que no fragilicen el
acero aun manteniendo el refinamiento de grano buscado.

e Disefar un ciclo térmico mas eficiente, que busque mejorar las propiedades
mecanicas finales de la pieza. El propuesto en este trabajo es el doble temple
de la pieza. El doble temple tiene como ventaja la reduccién del tamafio de
grano, debido a que durante la re-austenizacién se precipitan carburos que
actian como centros de nucleacién para nuevos granos [39].
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