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RESUMEN

En este estudio, se presentan los resultados del efecto de la aplicacion de tratamientos térmicos de
solubilizado (TTS) sobre un acero grado comercial con diferentes contenidos de niobio (Nb) como
elemento de aleacién (0.059, 0.084 y 0.146 %). EIl empleo de porcentajes varaibles de aleacion de Nb,
permitio evaluar ademas, el efecto sobre la precipitacion y su distribucion en la microestructura, y por
ende, la variacién en la propiedad de dureza y microdureza, antes y después de la aplicacion de los TTS.
Las temperaturas del TTS oscilaron entre 850-1150 °C con tiempos de permanencia de 1 a 8 h, seguidos
de un proceso de enfriamiento rapido con el fin de aumentar su resistencia. Las técnicas de
caracterizacion empleadas incluyen microscopia éptica y electrdnica de barrido, donde se confirma la
formacion de precipitados de Nb en la matriz de la aleacion, asi como mediciones de dureza y
microdureza. Las muestras presentaron en su mayoria islas de perlita dentro de una matriz ferritica y
refinacion de grano a temperaturas de 950 a 1150 °C, los TTS causaron un incremento en los valores
de dureza, mayores a 35 HRC dentro de las primeras dos horas de TTS, alcanzandose los mejores
resultados a 950 y 1050 °C en los tres aceros, dentro de las primeras 4h de tratamiento. Por otro lado,
se pudo observar que la dureza disminuye a medida que se incrementa el tiempo de permanencia a
valores mayores a 6 h, asi como con el incremento en la temperatura de TTS, indicando asi la posible
disolucién de NbC dentro de la matriz.
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Effect of Solution Heat Treatment on the Microstructure and Hardness of
a Nb-Microalloyed Steel

ABSTRACT

In this study, the results of the effect of the application of solubilized thermal treatments (TTS) on a
commercial grade steel with different contents of niobium (Nb) as an alloying element (0.059, 0.084
and 0.146%) are presented. The use of variable percentages of Nb alloy also allowed us to evaluate the
effect on precipitation and its distribution in the microstructure, and therefore, the variation in the
hardness and microhardness property, before and after the application of the TTS. The temperatures of
the TTS ranged between 850-1150 °C with residence times of 1 to 8 h, followed by a rapid cooling
process in order to increase its resistance. The characterization techniques used include optical and
scanning electron microscopy, where the formation of Nb precipitates in the alloy matrix is confirmed,
as well as hardness and microhardness measurements. The samples presented mostly pearlite islands
within a ferritic matrix and grain refining at temperatures of 950 to 1150 °C, the TTS caused an increase
in hardness values, greater than 35 HRC within the first two hours of TTS , achieving the best results
at 950 and 1050 °C in the three steels, within the first 4 hours of treatment. On the other hand, it could
be observed that the hardness decreases as the residence time increases to values greater than 6 h, as
well as with the increase in the TTS temperature, thus indicating the possible dissolution of NbC within

the matrix.
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INTRODUCCION

El niobio es uno de los tres Unicos elementos capaces de producir endurecimiento por precipitacion en
el acero, al igual que el Tiy V (Meza Véazquez, 2004).

Utilizar el Nb como elemento de aleacion en aceros en porcentajes menores a 0.1 %, permite controlar
la operacion de solidificacidn y conseguir propiedades especiales, debido a la presencia de carburos que
tienen la propiedad de ser muy duros (Muga & Delgado, 2005). Durante el proceso de solidificacion, el
Nb se combina con atomos disponibles de C y N? presentes para formar precipitados de carbonitruros
de niobio, Nb (C, N). Entre més cantidad de estos elementos se encuentren en el acero, mas rapido se
formaran estos precipitados mientras se enfria el acero, como consecuencia, estos precipitados son mas
estables a altas temperaturas (Louhenkilpi, 2014).

Para alcanzar un endurecimiento por precipitacion o tratamiento térmico de envejecido, normalmente
se involucran los siguientes dos pasos antes del tratamiento térmico de precipitacién: tratamiento de
solubilizacion o disolucién (TTS) y temple. Este método mejora las propiedades mecanicas del acero
aleado con Nb, debido a que los precipitados de NbC, previenen la recristalizacién y crecimiento de
granos austeniticos formando precipitados en los limites de estos, generando asi nuevos granos de ferrita
(Fuentes Montemayor, 2003).

Durante el tratamiento térmico, la etapa de austenizacion del acero y la temperatura de calentamiento
esta determinada por la composicion quimica del acero y debe ser tal, que permita asegurar la
solubilidad completa de los precipitados de Nb para proveer el suficiente contenido de Nb, C y N? para
la formacion de precipitados (Vodopivec et al., 2013). Una temperatura muy alta asegura la completa
disolucién de los precipitados existentes, ocasionado la formacion de precipitados mas finos. Por otra
parte, una temperatura baja no disolvera los precipitados existentes provenientes de la colada,
disminuyendo el potencial de endurecimiento del acero (Graux et al., 2019).

No es deseable sobrepasar la temperatura a la cual se obtiene una solubilidad completa de los
carbonitruros de Nb debido a que a mayor tiempo y temperatura de austenizacion se obtiene como

resultado, un incremento heterogéneo de granos austeniticos y, por lo tanto, el acero obtiene propiedades

mecénicas pobres (Griffin, 1990).




Cuando la transformacion de austenita-ferrita ocurre, los precipitados de Nb (C, N) disminuyen el
movimiento de la interfase ferrita/austenita, extendiendo asi el tiempo de la transformacion eutectoide
e inhibiendo el crecimiento de la ferrita. Cuando el contenido de Nb excede cierto limite, el efecto de
refinacion de grano se vera reducido, y no podra continuar refinando el grano (Zhou et al., 2021).

El proceso de recalentamiento esta disefiado para asegurar la disolucién completa (o casi completa) de
los precipitados de microaleacion formados durante la colada. La temperatura y el tiempo de
recalentamiento dictan la disolucion de los precipitados y la formacion de la estructura de grano (Kundu,
2011).

METODOLOGIA

Se utilizé un horno de induccién electromagnética para la fundicion de las muestras variando el
porcentaje de Nb. La composicién quimica de los aceros obtenidos se muestra en la Tabla 1. Después
de que lo lingotes solidificaran a temperatura ambiente, se seccionaron en muestras cubicas de 1x1x1
cm. Las probetas se sometieron a TTS a temperaturas de 850, 950, 1050 y 1150 ° C tomados en base a
la ecuacion de disolucion de Patel y Rakshe (2019). Se utilizé un horno tubular Carbolite modelo CTF
12/65/550, con tiempos de permanencia de 1, 2, 4, 6, y 8 h. Transcurrido el tiempo de permanencia, las
muestras se templaron en agua a temperatura ambiente inmediatamente después de retirarlas del horno.
La caracterizacion microestructural fue analizada por microscopia Optica (BestScope BS-6020TRF) y
microscopia electronica de barrido (JEOL JSM-6380LV). Para llevar a cabo este estudio, se utilizé la
respuesta de los TTS, con respecto al cambio en la dureza, para reflejar la retencidn de Nb en la solucién
solida del acero.

Para las pruebas de dureza se utiliz6 el durémetro NEWAGE IDENTRON modelo NI-300C con una

carga de 100 kg por 10 s y el microdurémetro manual Vickers Zwick/Roell ZHVu con una carga de 50

g por 10s.

Tabla 1. Composicion quimica de los aceros obtenidos (%om/m)
Acero Fe C Nb Ti MN \% Si
A 97.50 0.190 0.059 0.0023 1.010 0.110 0.470
B 97.34 0.170 0.084 0.0024 1.115 0.110 0.500

C 97.18 0.128 0.145 0.0026 1.175 0.110 0.760




RESULTADOS Y DISCUSION

Metalografia

Las metalografias de las muestras sin TTS, se muestran en la Figura 1 con ampliacion de 100X. Para
todos los casos se observa una matriz ferritica de granos equiaxiales (area clara) con zonas de perlita
(&rea oscura). El porcentaje en el que se presento la fase de perlita fue de 28, 29 y 22 % en las muestras
de los aceros A, B 'y C, respectivamente.

Figura 1. Micrografias a 100X de las muestras
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a) A, b) By C) C en estado de colada: matriz ferritica (F) con islas de perlita (P).

La Figura 2 muestra la evolucion microestructural de las probetas del acero A tratadas térmicamente.
En las probetas con TTS a 850 °C por un tiempo de 1y 2 h, se observa una microestructura compuesta
de una matriz ferritica e islas de perlita en porcentajes de 82 y 14 %, respectivamente.

A partir de 4 h de TTS, no se alcanza a apreciar la fase de perlita. A 950 °C, la fase de perlita disminuye
de 50 a 40 % a lo largo de las 8 h de TTS. Por otro lado, a la temperatura de 1050 °C de TTS en el
tiempo de 1 h, se observa la fase de martensita, y a partir de 2 h a 8 h se aprecia una matriz de ferrita
con islas de perlita que van en aumento de 9 a 40 %. Finalmente, a la temperatura de 1150 °C de TTS

se puede observar la presencia de la fase de martensitaa 1 h, y a partir de 2 h se aprecia inicamente la

fase de ferrita.




Figura 2. Micrografias a 100X de muestras del acero A sometidas a TTS de 850 hasta 1150 °C con un
tiempo de permanencia de 1 a 8 h: matriz ferritica (F), islas de perlita (P) y martensita (M).
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En la Figura 3 se observa la evolucion microestructural de las probetas del acero B después de la
aplicacion de TTS. En las probetas tratadas térmicamente a 850 °C por un tiempo de 1, 2y 4 h se
observa una microestructura compuesta de una matriz ferritica e islas de perlita en porcentajes de 5, 20
y 6 %, respectivamente. A 950 °C a1 h de TTS, la fase de perlita se observa en proporcion de 80 %, a
2, 4, 6y 8 h se aprecia una disminucién en la proporcion de esta fase, siendo de 44, 46, 48 y 41 %,
respectivamente. A 1050 °C la disminucion de la fase de perlita es mas drastica ya que a 1 horade TTS
se aprecia en un 72%, y despues de 2 horas, disminuye a 25 % y a tiempos de 4, 6 y 8 hora se encuentra
en porcentajes de 19, 24 y 11 %, respectivamente. Finalmente, a la temperatura de 1150 °C se observa

Unicamente la fase de ferrita para todos los tiempos de TTS.
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Figura 3. Micrografias a 100X de la muestra B sometidas a TTS desde 850 hasta 1150 °C con un tiempo
de permanencia de 1y 8 h: matriz ferritica (F) e islas de perlita (P).
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La Figura 4 muestra la evolucién microestructural de las probetas del acero C con TTS. A latemperatura
de 850 °C y 1 h de permanencia, la probeta muestra Gnicamente la fase de ferrita, a partir de 2 h, surge
la fase de perlita dentro de la matriz ferritica en porcentaje de 15 %, para posteriormente disminuir a
valores de 4, 5y 7 % a los tiempos de 4, 6 y 8 h de permanencia, respectivamente. A950°Caly 2
horas de TTS la fase de perlita se observa en porcentajes de 63 y 64%, y al aumentar el tiempo de
permanencia a 4 horas, disminuye a valores de 34%, a 6 y 8 horas vuelve a disminuir nuevamente a
valores de 17%. A 1050 °C y a 1 h de TTS la fase de perlita se observa en una proporcion de 49% y
disminuye posteriormente a valores de 41, 23, 11y 13 % a 2, 4, 6 y 8 h, respectivamente. Finalmente,
al igual que en casos anteriores, a la temperatura de 1150 °C se observa Unicamente la fase de ferrita en

todos los tiempos estudiados.




Figura 4. Micrografias a 100X de muestras del acero C sometidas a TTS desde 850 hasta 1150 °C con
un tiempo de permanencia de 1 y 8 h matriz ferritica (F) e islas de perlita (P).
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El cambio de la microestructura durante los TTS se ve fuertemente influenciado por el volumen de
difusion del C? en la austenita. La formacion de austenita a partir de microestructuras de ferrita-perlita,
toma lugar en dos pasos: nucleacién de austenita dentro de colonias de perlita con rapido crecimiento
de la austenita consumiendo la perlita y una vez que esta ha sido disuelta, lento crecimiento de austenita
consumiendo la ferrita (San Martin et al., 2008).

Tamano de grano

Las probetas de los aceros A, B y C sin tratamiento térmico presentaron un tamafio de grano 4 de
acuerdo a lanorma ASTM E112. En la Figura 5 se muestra graficamente el comportamiento del tamafio

de grano de las muestras de los tres aceros sometidas a TTS a diferentes temperaturas.




A 850 °C no se observa variacion significativa del tamafio de grano en ninguna de las aleaciones
estudiadas en este trabajo, en funcién de tiempo de permanencia dentro del horno. Los valores promedio
de tamarfio de grano de acuerdo a la norma ASTM E112, fuede 4en Ay B,y 5en C. A la temperatura
de 950 °C las muestras del acero A se mantienen constantes en tamafo de 7 durante las 8 h. En el acero
B se presentan valoresde 8a2y4h,yde6al, 6y8h. A1050 °C, se observa una variacion del grano
desde tamafios 6 y 7 para el acero A, 7 y 8 para los aceros B y C. A la temperatura de 1150 °C, los
aceros A, B y C el tamafio de grano se refina a valores de 6 y 7 a comparacion del tamafio previo al
TTS.

Figura 5. Tamafio de grano ASTM de las muestras del acero a) A, b) B y ¢) C sometidas a TTS.
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Los resultados descritos en esta seccion, coinciden con los obtenidos por los siguientes autores dentro
de alguna etapa de su metodologia que emplean composiciones, temperaturas y tiempos similares a los
de esta investigacion.

Almatani y DeArdo (2020), trabajaron con muestras de acero de 0.03 y 0.06 %C con 0.04 y 0.08 %Nb,
las cuales sometieron a 1 hora de tratamiento térmico a temperaturas de 900 a 1300 °C seguido de
temple en agua. Estos autores observaron un refinamiento de grano en las temperaturas de 950 a 1050
°C, pero al aumentar la temperatura del tratamiento a 1150 a 1300 °C los tamafios de grano fueron en
aumento. De 900 a 1050 °C se obtuvieron valores de 25 a 50 um para todas las muestras y de 1050 °C
a 1300 °C las muestras con 0.03 %C tuvieron un aumento de 50 a 75 um a dichas temperaturas y las
gue contenian 0.06 %C valores de 50 a 200 um (Almatani & Deardo, 2020).

Neto et al., 2018 estudiaron un acero de 0.18-0.24 %C, 0.50-0.80 % Mn y 0.042 %Nb, el cual
sometieron a un tratamiento de normalizado a 1000 °C por 2 hr. Observaron tamafios de grano
homogéneos de 3y 4 ASTM antes del tratamiento térmico, y posteriormente, después del normalizado,
los granos se refinaron a valores de 7y 8 ASTM.

MEB

Las imagenes observadas por MEB de los tres aceros sin TTS se observan en la Figura 6. La presencia
de Nb se presenta como areas blancas acompafiadas de Mn y/o V, dentro y fuera de inclusiones de
sulfuro. A mayor contenido de Nb se observan estas areas mas alargadas con presencia de Ti, Si, V y/o
Mn, ademas, de que estan situados en el limite y dentro del grano ferritico asi como cercanos o unidos
a una inclusion no metalica.

Roy et al., 2012 observaron precipitados heterogéneos de (Nb, Ti) (C, N) en inclusiones de MnS en un
acero comercial colado con 0.09 %C, 0.019 %Ti y 0.05 %Nb y establecen que estas inclusiones tienen
su origen en la microsegregacion.

Por su parte Sarkar et al., 2021 observaron el mismo comportamiento en un acero con 0.23 %C aleado
con 0.076 %Nb y estudiado a diferentes velocidades de enfriamiento después de colada continua, en
donde observaron que inclusiones de MnS y/o MnS*Al,O3 se encontraron rodeadas de regiones ricas

en Nb. Concluyendo que entre més lenta sea la velocidad de enfriamiento durante la solidificacion, la

densidad y fraccién de inclusiones no metélicas con NbC se incrementa.




Figura 6. Andlisis por MEB-EDX de muestras del acero: a) A, b) By c) C sin tratamiento térmico.
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En el caso de la muestra del acero A tratada por 8 h (Figura 7), las particulas con presencia de Nb se
encuentran acompafiadas de Mn, V y/o Al, observandose que estas particulas aumentaron de tamafio
conforme se aumento la temperatura de TTS a valores de 263 a 670 %. Este mismo comportamiento se

observa en el porcentaje de Nb, originalmente era de 52 %, y aument6 a contenidos de 63 a 89 % y el

porcentaje de C? se mantuvo cercano al de la muestra sin tratamiento con valor de 6 %.




Figura 7. Andlisis por MEB-EDX de muestras del acero A tratadas térmicamente a A) 850, B) 950, C)
1050 y D) 11150 °C por 8 h.
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Las imagenes tomadas por MEB de la muestra del acero B tratada por un tiempo de 8 h, se muestran en
las Figura 8. Ademas de la presencia de Nb, se encontr6 en menor porcentaje Mn, V, Ti y/o Al dentro
de las particulas ricas en Nb. A 850, 950 y 1050 °C se redujo el tamafio de estas particulas en valores
de 50, 32 y 36 %, respectivamente. Sin embargo, a 1150 °C aumentaron un 49 %. El mismo

comportamiento se present6 de acuerdo al porcentaje de Nb dentro de estas, originalmente era de 80 %,

disminuye aun 57,36y 64 % vy, a 1150 °C aumento a 79 % de 63 a 89 %.




Figura 8. Andlisis por MEB-EDX de la muestra B tratada térmicamente a A) 850, B) 950, C) 1050 y
D) 11150 °C por 8 h.
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Finalmente, se observé en la muestra del acero C tratada por 8 h (Figura 9), la presencia de Nb
acompafiado de Mn, V, Ti y/o Al. El tamafio de estas zonas y el porcentaje de niobio no muestra un
comportamiento especifico ya que a 850 y 1050 °C el tamafio se reduce un 45y 6 % respectivamente,
y aumenta a 950 y 1150 °C un 53y 68 %. En el caso del contenido de Nb en estas particulas, este se

incrementa a 98 y 78 % a las temperaturas de 850 y 1150 °C, respectivamente, y disminuye a 48 y 56

% a 950 y 1050 °C, respectivamente.




Figura 9. Andlisis por MEB-EDX de la muestra C tratada térmicamente a A) 850, B) 950, C) 1050 y
D) 11150 °C por 8 h.

A) 850°C, 8 h

ne 10ym . . . »
MAG: 2000x WO: 122mm Px: 57.7 nen e gy ot

B)950°C, 8 h

s ] * : . . . [
MAG: 20006 WO: 121 mm _Px: §7.7 nen = Erarevtrent

C) 1050°C, 8 h '

ics 10pm
MAG:2000x WO: 126mm Px: $7.7 nen s

D) 1150°C, 8 h

108 1
MAG: 2000x WO: 128mm Px: 57.7 nm P el

Dureza y microdureza.
Las Figuras 10 - 12, muestran las mediciones de dureza Rockwell C y microdureza Vickers por fase
con respecto a las temperaturas y tiempos de los TTS aplicados a las diferentes muestras.

Dentro de las primeras 2 h de tratamiento, en el acero A la dureza inicial de 18.5 HRC se incrementa a

valores de 19 a 39 HRC, en el acero B con una dureza inicial de 17.1 HRC se incrementa a valores de




21 a 40 HRC y en el acero C con una dureza inicial de 21 HRC se incrementa a valores de 22 a 36.5
HRC, siendo los valores mas altos a 950 y 1050 °C en los tres aceros. EI comportamiento de la dureza
de las muestras de los 3 aceros se ve afectado cuando se aumenta el tiempo a més de 2 h de tratamiento
térmico.

La microdureza de la fase de ferrita presenta el mismo comportamiento establecido en la dureza
Rockwell C para dichas muestras.

De acuerdo a Xiao et al., 2012 el contenido de niobio y carbono tiene un gran efecto en la cinética de
disolucién del niobio durante el proceso de calentamiento. Con el incremento del contenido de niobio
y la temperatura, la cantidad de niobio que entra en solucién aumenta, en cambio con el incremento de
carbono en el acero la cantidad de niobio en solucién disminuye. Esto puede ser la causa de la
disminucién de la dureza de las muestras con mayores porcentajes de Nb.

Figura 10. Dureza de muestras del acero A con 0.059% Nb con respecto a la temperatura y tiempo de
tratamiento térmico de solucion, a) dureza Rockwell B y b) microdureza Vickers por fase
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Figura 11. Dureza de muestras del acero B con 0.084% Nb con respecto a la temperatura y tiempo de
tratamiento térmico de solucion, a) dureza Rockwell B y b) microdureza Vickers por fase
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Figura 12. Dureza de muestras del acero C con 0.144% Nb con respecto a la temperatura y tiempo de
tratamiento térmico de solucion, a) dureza Rockwell B y b) microdureza Vickers por fase.
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CONCLUSIONES

De esta investigacion se pueden sefialar las siguientes conclusiones:

De manera general, las microestructuras obtenidas consistieron principalmente en ferrita poligonal e
islas de perlita, independientemente de la temperatura y tiempo del tratamiento térmico de solucion, asi
como del contenido de Nb. EI porcentaje de la fase perlita en las muestras de los aceros A, By C en
condicion inical, fue de 28, 29 y 22 %, respectivamente. Estos porcentajes variaron dependiendo de la
temperatura de TTS y del tiempo de exposicion. Sin embargo, a la temperatura de 1150 °C para el acero
A solo se observa martensita a 1 h, y a partir de 2 h Gnicamente fase ferrita, y para los aceros By C,
solo se observa fase ferrita a todos los tiempos de tratamiento termico.

El incremento de la temperatura y del tiempo de tratamiento térmico de solucidn, causa una mayor
disolucidn de los precipitados de NbC, formados durante la solidificacién. Esto se pudo comprobar por
el aumento en la dureza, dentro de las primeras 2 h de tratamiento. En el acero A la dureza se incrementa
hasta un 210 % con respecto al valor inicial. En el caso del acero B, la dureza se incrementa hasta un
174 % con respecto a la inical, y en el caso del acero C el incremento en la dureza es de hasta un 233
%, encontrandose los valores mas altos a 950 y 1050 °C en los tres aceros.

Por otro lado, también se pudo observar una disminucién en la dureza cuando se aumenta el tiempo de
permanencia, principalmente, a las temperaturas mas altas de tratamiento, lo que ocasion6é que
posiblemente, los precipitados formados en el acero durante la solidificacion, se redisuelvan, causando
la desaparicion del efecto de endurecimiento. El aumento en el contenido de Nb, causa el incremento
de las zonas ricas de este elemento, y en consecuencia, aumentan de tamafio dentro de la matriz ferritica.
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