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RESUMEN

TITULO: CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL POR EBSD DE LA FORMACION DE LA
FERRITA SECUNDARIA ENTRE LA TEMPERATURA DE SOSTENIMIENTO Y LA ETAPA DE
ENFRIAMIENTO LENTO EN UN ACERO BIFASICO (DP 980) GALVANIZADO.

AUTOR: David Alexander Urbina Leal**.

PALABRAS CLAVES: Aceros bifasicos, recocido continuo, laminacion en frio, propiedades
mecénicas.

DESCRIPCION:

Los aceros hifasicos viven un desarrollo de relevante importancia en las Ultimas décadas en el
sector industrial en todo el mundo; porque este tipo de acero corresponde al grupo de aceros
avanzados de alta resistencia. El acero bifasico esta constituido principalmente por una matriz
ferritica (constituyente blando) y martensita (constituyente duro), que le confiere sus propiedades
caracteristicas: una excelente ductilidad y elevada resistencia mecanica para las distintas
aplicaciones industriales. Es posible citar, por ejemplo, el campo automovilistico, en el cual el acero
permite la construccién de vehiculos mas seguros, con menor peso y una mayor eficiencia en el
consumo de combustible. En este trabajo se desea estudiar el acero bifasico 980MPa galvanizado,
laminado en frio con 80% de reduccion de area. El objetivo principal es analizar la influencia de las
diferentes condiciones de proceso de recocido continuo en las propiedades mecanicas de aceros
bifasicos y en la formacién de la ferrita secundaria en la estructura final. La metodologia para el
estudio siguié los siguientes pasos: Fue realizado el recocido isécrono de cuatro placas a
diferentes temperaturas entre 720°C y 900°C en seguida, fueron expuestas a dos diferentes
métodos de enfriamiento: Inmediatamente enfriar en agua 0 mantener a una temperatura debajo
de la de recocido por 600s para entonces enfriar en agua. Con el analisis de los resultados, se
percibié que fue formada gran cantidad de la nueva ferrita (llamada ferrita secundaria) en
substitucién a la martensita en la estructura final. Eso ocurre por dos principales motivos: A mayor
temperatura de sostenimiento, habra mayor

fraccion de austenita y, consecuentemente de martensita en contrapartida, una menor temperatura
de sostenimiento y una menor temperatura de enfriamiento secundario, generan una mayor
fraccién de ferrita. De cualquier forma, esa mayor cantidad de ferrita tiene un efecto directo en las
propiedades mecanicas del acero.

*Trabajo de Grado.

**Facultad de Ingenieria Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Metalirgica y Ciencia de
Materiales. Director: Maria Liliana Meneses Rincon, Ingenieria Metallrgica.
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ABSTRACT

TITLE: MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION BY EBSD OF THE SECUNDARY FERRITE
BETWEEN THE SOAKING TEMPERATURE AND COOLING STAGE IN A GALVANISED DUAL-
PHASE STEEL.

AUTHOR: David Alexander Urbina Leal**.

KEYWORDS: Dual Phase Steels; Continuous Annealing; Cold Rolling; Mechanical Properties.

DESCRIPTION:

The dual phase steels live a development of significant importance in recent decades in the
industrial sector worldwide; because this type of steel belongs to the group of advanced high
strength steels. The dual-phase steel is primarily of a ferritic matrix (soft constituent) and martensite
(hard constituent), which give it its characteristic properties: an excellent ductility and high
mechanical strength for the different industries applications. It is possible to cite, for example, the
automotive field, in which the steel permits construction of safer vehicles, with less weight and
greater efficiency in fuel consumption. In this study, the dual-phase steel 980MPa galvanized, cold
rolled with 80% reduction, which is meant to examine the influence of different process conditions of
continuous annealing on the mechanical properties of dual phase steels and the secondary ferrite
formation in the final structure. The methodology for the study involved the following steps:
isochronous annealing was made of four sheets at different temperatures from 720°C and 900°C
and then they were exposed to two different cooling methods: immediately cooling in the water or
maintain a temperature below the annealing for 600 s and then cooling in water. With the analysis
of the results, it was realized that was formed large amount of new ferrite (called secondary ferrite)
to replace the martensite in the final structure. This occurred for two main reasons: with the highest
soaking temperature, there will be greater fraction of austenite and martensite consequently; on the
other hand, a lower soaking temperature and a smaller secondary cooling temperature generate a
larger fraction of ferrite. Anyway, this greater amount of ferrite has a direct effect on the mechanical

properties of the dual-phase steel.

*Bachelor Thesis.

**Faculty Physicochemical Engineering, School of Metallurgical Engineering and Materials Science.
Director: Maria Liliana Meneses Rincon, Metallurgical Engineer.
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INTRODUCCION

A partir del siglo XX, la ciencia se encargé de desarrollar y buscar nuevos
materiales, especificamente, los aceros. La década de los 50 fue caracterizada por
la busqueda de la industria automovilistica por mejores proyectos y menores
precios del acero debido a la limitacion de la conformacion mecanica de los aceros
ferriticos-perliticos, los cuales eran utilizados en tal época. Ya en 1973, el desafio
de las usinas era producir materiales con los mismos niveles de resistencia
mecanica de los anteriores, sin embargo mas livianos, con el fin de reducir el
consumo de combustible de los automdviles debido a la primera crisis del petréleo.
Entonces surgieron los llamados aceros de alta resistencia y baja aleacion,
conocidos por la sigla HSLA ( High Streength Low Alloy), con pequefas adiciones
de elementos aleantes tales como Nb (Niobio), Ti (Titanio) y V(Vanadio). A pesar
de la alta resistencia ocasionada por la microestructura ferritica-perlitica mas
refinada y con endurecimiento por precipitacion, hubo una ligera pérdida en la
conformacién mecanica, lo que desencadend la creacion de los aceros bifasicos
(dual phase-DP); los cuales minimizaron tal pérdida. El fin de la crisis del petréleo
ocurrié en 1985 y llevé a la industria automotiva para el progreso y la busqueda
por materiales que disminuyeran el precio de compra y manutencion de productos.
Finalmente, a partir de los afios 90, debido a la gran competencia en el sector de
la industria siderurgica global esos nuevos aceros son reunidos en una familia
llamada de los aceros de alta resistencia ( Advanced High Streength Steels-AHSS)
[1-2-3].

En general, los aceros de estructura bifasica son aquellos que tipicamente
constituyen una dispersion de una fase dura secundaria (martensita) en una matriz
de ferrita, bainita y austenita retenida pueden también estar presentes, pero en
bajos contenidos. Esta estructura caracteristica promueve la elevada resistencia
mecanica y adecuada ductilidad. La formacion de estos aceros a partir de
procesos de recocido continuo de temperatura intercritica sufre las siguientes
transformaciones: recristalizacién de la ferrita, disolucion de la perlita, formacion
de la austenita y su transformacion durante el enfriamiento [8-13].

Un importante factor influyente en las propiedades mecéanicas de la chapa de
acero es la textura cristalografica del material. La mayoria de investigaciones han
sido realizadas sobre chapas a frio y aceros de bajo carbono. La textura de
transformacién de la ferrita esta influenciada por tres importantes procesos
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microestructurales: la recristalizacion de la austenita, la deformacion de la
austenita, y la transformacién de la austenita a ferrita. En todos los casos el
componente de textura de la ferrita puede ser encontrado en la fibra <110>a
direccion de laminacion (RD). También en el andlisis de la textura se puede
observar el comportamiento de los elementos de aleacién en el material, como en
este caso Nb y Ti que suprimen la recristalizacion de la austenita [18].

En este trabajo se propone evaluar la microestructura del acero bifasico 980 Mpa
galvanizado y laminado en frio por técnicas de EBSD de la formacion de la ferrita
secundaria entre la temperatura de sostenimiento y la etapa de enfriamiento lento,
después de tratamientos térmicos de recocido continuo intercriticos isécronos, y
también la medicion de microdureza Vickers para la caracterizacién metalogréafica
y definir las propiedades mecénicas obtenidas en este material.

16



1. MARCO TEORICO

1.1 ACEROS BIFASICOS.

Los aceros bifasicos surgieron después de la busqueda de microestructuras mas
complejas que las ferriticas o ferritico-perliticas normalmente encontradas en las
aleaciones comunes de bajo carbono, para maximizar la resistencia mecanica y
ductilidad de estos tipos de aceros. Sin embargo, los aceros bifasicos o dual
phase tienen una particular microestructura constituida por una matriz blanda de
80 a 85% de ferrita poligonal y una fase secundaria dura de 15 a 20% de
martensita. Esta segunda fase se localiza exclusivamente en los limites de grano
de la fase matriz ya que debe estar totalmente aislada de esta fase, para
garantizar la ductilidad y conformabilidad del material [2-8].

También la microestructura bifasica se caracteriza por su organizacion peculiar de
islas duras dispersas en la matriz blanda, lo que confiere propiedades mecéanicas
al acero como fluencia continua, limite de fluencia entre 300 a 380 MPa, alto
exponente de endurecimiento, n, (entre 0,2 y 0,3); limite de resistencia entre 620 y
655 MPa, baja razén elastica (LE/LR~ 0,5 y 0,6); estiramiento total superior a 27%.
Los elementos de aleacion también tienen influencia en la microestructura de los
aceros bifasicas pueden ser observados en la tabla 1 [2-5].

Tabla 1. Resumen de las propiedades mecénicas de los principales elementos de aleacion en los
aceros hifasicos [5].

ELEMENTO INFLUENCIA

Principal elemento endurecedor de la martensita.
C<0,1% Reduce la tenacidad de la martensita.
Determina la fraccion de la martensita en la microestructura.
Reduce la soldabilidad, con el aumento del carbono
equivalente.
Estabilizador de la austenita.
Mn Mejora la templabilidad, atrasando la formacion de perlita y

bainita.
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Reduce la actividad del carbono en la ferrita.
Endurece la ferrita
Estabilizador de la ferrita.
Si Aumenta la actividad del carbono en la ferrita.
Genera mas ferrita poligonal.
Previene las particulas de martensita conectadas entre si.

Endurece la ferrita.

P Endurece la ferrita.
Cr, Mo Aumentan la templabilidad, atrasando la formacion de la
perlita.

Los aceros bifasicos son producidos mediante el proceso de recocido continuo o
directamente, a partir del estado laminado en caliente, controlandose la
composicién y las condiciones de enfriamiento. La forma mas simple de producir la
estructura bifasica es por recocido del acero previamente laminado en frio, en la
region intercritica entre Aci y Acs, donde la ferrita y la austenita coexisten en
equilibrio [5-12-15].

El procesamiento industrial de los aceros bifasicos puede ser tanto por laminacion
en caliente como en frio. Cuando la produccién es directamente por la laminacion
en caliente se necesita tener en cuenta dos factores importantes como la
composicion quimica del acero y el enfriamiento controlado en la salida del
laminador, finalizando con el embobinado a temperaturas inferiores de 300°C [9].
En cuanto el procesamiento es realizado por la laminacion en frio se utiliza un
recocido intercritico; porque en este implica cambios de fases: calentamiento en el
cambio de la fase de ferrita y austenita y después la transformacién de la austenita
durante el proximo enfriamiento. En una linea de recocido continuo, la
microestructura se genera por enfriamiento a una velocidad la suficientemente
rapida desde la regién intercritica de ferrita y austenita, en un ciclo rapido [5].

1.2 RECOCIDO.

Los aceros en condicidon natural, o sea, cuando salen de la laminacion en caliente

o forjamiento, no son adecuados para la fabricacion, pues generalmente son muy

duros y no tienen la microestructura apropiada para una respectiva aplicacion. Sin
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embargo, el tratamiento con el cual los aceros son condicionados para la
fabricacion es el recocido, ya que este tratamiento consiste en calentar hasta una
dada temperatura, dejar un determinado tiempo y enfriar correctamente, con el
objetivo principal de ablandar los materiales metalicos y conjuntamente generar
cambios deseados en las propiedades o en la microestructura del material[11].

En la practica se utilizan ciclos térmicos especificos en el recocido, que se pueden
clasificar de acuerdo a la temperatura hasta que el metal es calentado y el método
de enfriamiento usado. La maxima temperatura puede estar debajo de la
temperatura critica inferior,A;, recocido subcritico; o arriba de A; y debajo de Az ; 0
Acm , recocido intercritico; o arriba de Az recocido de austenizacion completa [11-
17].

En la figura 1 se puede observar un esquema de recocido continuo intercritico de
un acero bifasico, en que la temperatura intercritica define la fraccién de volumen
y el contenido de carbono de la austenita que se transforma para martensita. La
temperatura del fin de la formacién de martensita M; deberia estar arriba de la
ambiente, para evitar la presencia de austenita retenida [12].

Figura 1. Esquema de un recocido continuo intercritico de un acero bifasico [12].
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1.3EBSD

La EBSD (Difraccion de Electrones Retrodispersion) es una técnica ampliamente
utilizada en la metalografia que consiste en la caracterizacion y medida de los
granos y subgranos de varios materiales asi como sus orientaciones, el que
permite hacer varios analisis. La organizacion y tamafio de los granos interfieren,
como ya probado, en las propiedades mecéanicas y fisicas que el material ira
presentar, justificando asi la importancia de ser estudiados.

Los materiales necesarios para la utilizacién de esa técnica son, basicamente, el
microscopio electronico de barrido y la plataforma EBSD. Las imagenes son
obtenidas por la reflexion de haces de electrones lanzados sobre la muestra
inclinada (entre 60 y 70°). Asi, dependiendo del angulo en que el grano se
encuentra, el haz retornara en una posicién diferente que corresponde a su
inclinacién y tendran su lectura hecha por una camara y, posteriormente por el
programa. De esa forma, hara esa conversion para todos los puntos por los cuales
el haz ira pasar hasta que la muestra sea barrida completamente (cantidad de
puntos varia con el parametro “step” que determina cual es el espacio que recorre
en la muestra entre un haz de electrones y otro) y asi tendra la orientacion de
cada uno de los granos.

Después de haberse barrido toda la muestra por el EBSD, es necesaria una
segunda plataforma de andlisis de esos datos. Siendo asi, fue escogido el
programa llamado OIM (Orientation Image Microscopy Analysis), que entre otras
herramientas, permite la visualizacién de la textura de las fases y figuras de polo
que estan presentes en este trabajo [10].

1.4ATEXTURA

Los materiales policristalinos son constituidos de pequefios cristales, llamados
granos o cristalitos, los cuales son separados entre si por unas fronteras
denominadas contornos de grano. Como el tamafio de grano de la mayoria de los
materiales policristalinos tienen rangos bien estrechos (10 a 100um), las piezas y
componentes policristalinos son constituidos de un inmenso niamero de granos. Es
importante saber que cada grano en un agregado policristalino tiene orientacion
cristalografica diferente de las de sus vecinos, esto quiere decir, que los cristales
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no estan organizados aleatoriamente, dentro de su volumen. Esto se debe a las
constricciones externas impuestas al material, durante su fabricacion [6].

Los policristales se pueden asociar con la textura cristalogréafica, por lo tanto, la
textura puede ser descrita como una condicion en la cual la distribucion de
orientaciones de los granos de un policristal no es aleatoria. La textura esta
constituida por componentes; una componente es representada por una
orientacion cristalina ideal, proxima de la cual a las orientaciones de un razonable
volumen del material (nUmero de granos) se agrupan. En conclusién es importante
revelar que la textura no significa a la forma de los granos, pero si a la forma como
la red cristalina de esos granos son organizados [4].

1.4.1 Métodos de Representaciéon de la Textura Cristalogréfica.

Existen diversos métodos de representar la textura de un material. Para todos
ellos, es necesario que las orientaciones de los cristalinos presentes sean
determinadas. Los cuales pueden ser: Difraccién de Rayos X, EBSD y
Microscopia Electrénica de Barrido (SEM). Las formas mas comunes de la
representacion de la distribucion de las orientaciones medidas experimentalmente
son:

1.4.1.1Figuras de Polos Inversas.

En la figura de polos inversas, se compila la densidad de los polos de los planos
{hKkl} paralelos a una dada superficie de la muestra, sobre un triangulo
estereografico caracteristico del sistema cristalino del material. Esta densidad
puede ser hallada mediante difraccion de rayos x o por EBSD y es normalizada
por las densidades de los planos correspondientes de una muestra sin textura en
unidades veces o patrén aleatorio.

Se representan por las lineas de isodensidad de polos, estas son, lineas que
pasan por los mismos valores de densidad de polos, y es muy empleada en la
representacion de texturas de fibra. En la figura 2 se ilustra la figura de polos
inversas.
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Figura 2. (a) Figura tipica de polos inversos; (b) Proyeccion patrén del sistema cubico [4].
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1.4.1.2 Figura de Polos rectos:

En la figura de polos rectos, se determina la densidad de los polos de un plano
{hkl} especifico sobre una proyeccion estereografica que tiene como referencia las
direcciones de los ejes macroscépicos del material. La densidad de la figura de
polos recto es representado por las lineas de isodensidad y su distribucion es
normalizada por la misma densidad del mismo plano {hkl} de un material sin
textura. La figura 3 muestra un ejemplo de figura de polos rectos.

Figura 3. Figura de polos rectos de una chapa laminada de la aleacién Fe-30%Ni [4].

DT oT

1.5.2Funcion de Distribucién de Orientaciones Cristalinas (FDOC)

La funcion de distribucion de orientaciones cristalinas da una descripcion de la
textura mas amplia y completa de que las figuras de polo derechas, ya que incluye
informacion sobre la distribucion de las orientaciones de los cristales dados.
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Ademas de la descripcion, la FDOC especifica la probabilidad de encontrar
determinadas orientaciones {hkl} <uvw> en una muestra del material. Por ende, la
orientacion de un cristal esta definida por tres angulos de Euler ((@;, ® e ¢,), los
cuales tienen tres rotaciones consecutivas que, aplicadas a los ejes [100], [010] y
[001] de la celda cristalina del material, transformandolos en congruente con los
ejes de Direccién de Laminacion (DL), Direccion Transversal (DT) y Direccién
Normal (DN), respectivamente, de la lamina de acero.

Los angulos de Euler definidos anteriormente son usualmente utilizados en el
intervalo de 0 a 11/2 rad. Eso permite la construccion de gréaficos, en secciones de
@2 = constante, donde los planos {hkl} y las direcciones <uvw> que pertenecen a
estos planos estan representadas. Los planos son denotados por lineas rectas y
las direcciones por puntos sobre lineas, como se observa en la figura 4 [4].

Figura 4. Muestra las orientaciones {hkl} <uvw> que, para las chapas laminadas de materiales del
sistema cubico, pertenecen a las fibras DL y DN. La seccidn de ¢2 =45° contiene, para el sistema
cubico, todas las orientaciones de interés [4].
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Analizar la influencia de las diferentes condiciones del proceso de recocido
continuo en las propiedades mecanicas del acero bifasico laminado en frio y
galvanizado de clase de 980MPa limite de resistencia minimo, por medio de
caracterizacion microestructural por EBSD de la formacion de ferrita secundaria en
la estructura final.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.

e Caracterizar microestructuralmente del acero bifasico 980 laminado en frio y
recocido y evaluar sus propiedades mecanicas.

e Identificar la ferrita secundaria en la estructura final del acero bifasico
980MPa analizando la influencia de las diferentes condiciones del proceso
de recocido continuo.

e Determinar la textura cristalogréafica del acero bifasico (DP 980) galvanizado
a lo largo del procedimiento de recocido continuo por medio del software
OIM (Orientation Imaging Microscopy).
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3 METODOLOGIA

3.1Recocido

El recocido de las muestras del acero bifasico 080MPa fueron realizados en un
horno tipo mufla de referencia Lino Elektro Therm. Las temperaturas usadas para
las muestras fueron de 720°C, 840°C y 900°C con un tiempo de calentamiento de
100s y un tiempo de sostenimiento de 300s, posteriormente, las muestras fueron
enfriadas en agua.

3.2 Preparacién para Analisis Metalogréfico y evaluacion de la Textura.

La preparacion de las muestras para el analisis de microestructura por
microscopia optica y por microscopia electronica de barrido (SEM), realizada en el
Laboratorio de Metalografia del Departamento de Ingenieria Metallrgica y de
Materiales (DEMET) de la Universidad Federal Minas Gerais (UFMG), sigui6 las
etapas de preparacion metalografica convencional (corte, embutido, desbaste,
pulimento y ataque quimico) y son detalladas acontinuacion.

Las muestras provenientes de laminacion en frio con 1,0 mm de espesor de un
acero bifasico de la clase 980MPa, cedidas por la empresa USIMINAS S.A. (Minas
Gerais, Brasil), fueron cortadas con auxilio de discos abrasivos de longitudes de
1,0 cm de largo. Las muestras fueron retiradas de las regiones centrales de sus
respetivas chapas y fueron embutidas en la maquina Predopress de la marca
Struers, segun sus secciones longitudinales, en resina conductora a base de
cobre. Para la etapa de desbaste, fueron utilizadas lijas de seis numeraciones
granulométricas diferentes (100, 240, 320, 400, 600 y 1200) en una maquina de
desbaste Knuth-Rotor- 3 de la marca Struers. En seguida, las muestras fueron
pulidas secuencialmente en politrices APL-4 de la marca Arotec con pastas de
diamante de 9 um, 3 um y 1 pum por un periodo de 8 minutos cada una. Para el
analisis microestructural, las muestras fueron atacadas por inmersion con reactivo
de nital 2% por 25 segundos segun la norma ASTM E407 “Standard Practice for
Microetching Metals and Alloys”.

Solamente para aquellas muestras sometidas al andlisis por EBSD (para

evaluacion de la textura) pasaron por etapas adicionales de pulimento que

consistieron en pulimento con pasta de diamante de 9 um , 3 um, 1 um Y 0,25
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pum por 8 minutos seguido de pulido automatico en la Minimet 1000 de la marca
Buehler con silica coloidal de 0,05 pm por 120 minutos sin necesidad de ataque
quimico posterior.

Todos los analisis fueron hechos en las secciones longitudinales de las muestras.
El andlisis por microscopia Optica fue realizada con equipo de la marca LEICA
equipado con camara digital con resolucion de 640x480 pixels y la caracterizacién
microestructural fue realizada con ayuda del microscopio electrénico de barrido
(SEM) modelo FEI-Inspect S50, operando a 20kV equipado con un espectrometro
de energia dispersiva (EDS) de la EDX Genesis del Departamento de Ingenieria
Metalurgica de Materiales de la UFMG.

La textura cristalografica y la cuantificacion de sus componentes en las muestras
fueron determinadas en el Centro de Microscopia de la UFMG a través de la
técnica de EBSD con auxilio del Microscopio Electronico modelo FEI-Quanta 200
FEG, juntamente con el software OIM™. Los anélisis fueron realizados en las
secciones longitudinales en un campo de 50x100 um en la mitad del espesor de
las muestras. El haz de electrones fue acelerado sobre una tension de 20kV y
barrié la muestra con paso de 80nm.

3.3 Microdureza Vickers.

El test de microdureza Vickers fue realizado en todas las muestras en el
laboratorio de Metalografia de la Universidad de Federal Minas Gerais (UFMG).
Después de la preparacion metalografica, fueron realizadas y medidas 20
identaciones en posiciones aleatorias en las secciones longitudinales de cada
muestra. Las diagonales fueron medidas para calcular por medio de la planilla
electrénica el valor de microdureza vickers para cada identacion. El ensayo fue
realizado a través del microdurometro Microhardness Tester FM700 de la marca
Future Tech Corp.
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4 RESULTADOS Y DISCUSION.

4.1 METALOGRAFIA CUANTITATIVA.

Con el conocimiento de que los aceros bifasicos constituyen el grupo especifico
entre los aceros avanzados de alta resistencia (Advanced High Strength Steels-
AHSS) el que se caracteriza por una microestructura particular con una matriz de
ferrita que indica una fase blanda; y por otro lado esta constituida por diversas
cantidades de fase martensitica, que generalmente esta entre en el rango de 15%-
20% que le proporciona la dureza y permite el control de la resistencia mecanica
del acero bifasico. También el acero bifasico se trata de aceros de bajo contenido
de carbono y con adicciones de elementos de aleacién tales cuales como
Manganeso, Silicio, Niobio, y entre otros. En este caso se tiene el acero bifasico
980MPa con una composicion quimica que esta representada en la tabla 2.

Tabla 2. Composicion quimica del acero DP980MPa (% en peso) [1].

C Si Mn Ti +Nb Cr + Mo B

0,06 a0,15 | 0,10a0,50 | 1,50 a 2,50 <0,050 <0,70 0,0010 a 0,0050

En la figura 5 muestra la microestructura del acero bifasico de la clase 980MPa fue
laminado en frio, se encuentra en estado de endurecimiento por deformacion con
reduccion del 80% de area y no fue sometido a ningun tratamiento térmico. Se
observa que la microestructura se encuentra parcialmente recristalizada con
granos muy finos. Es posible notar la presencia de precipitados en toda la matriz,
tanto dentro como en el contorno de los granos.

Figura 5. (a) Micrografia de la muestra original con la reduccién de 80% realizada por microscopio
Optico a 500x (b) 1000x. Ataque con reactivo de Nital 2%.
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4.1.1 Muestras laminadas en frio y recocidos (LFR)

Todas las muestras revelaron la tipica microestructura del acero bifasico laminado
en frio, que consiste en gran cantidad de ferrita con islas de ferrita y martensita.
Vale la pena notar que en algunos casos las islas de martensita contienen ndcleos
de bainita. Esto se puede explicar por la concentracion de carbono en la
transformacion de austenita. Debido a la poca difusividad del carbono en la
austenita en bajas temperaturas, la concentracion de C en la region de la austenita
del limite de fase ferrita- austenita es mayor que en el centro, permitiendo la
diferencia, en la templabilidad dentro de la transformacion del grano austenitico.
Consecuentemente, la transformacion de la bainita no siempre es suprimida en el
centro de los granos, y el nuacleo de la bainita es obtenido en las islas de
martensita.

La deformacién en las temperaturas a bajo de la temperatura de no recristalizacion
genera una microestructura austenitica deformada, la cual mejora la
transformacion de la ferrita primaria debido al incremento de numero de lugares de
nucleacion es la mayor fuerza motriz para la nucleacion. Para grandes
deformaciones en bajas temperaturas, la cantidad de ferrita muestra un pequefio
incremento, con la fraccién de ferrita es aproximada al contenido de ferrita en
equilibrio [1-14].

La fraccidon de bainita reduce notoriamente con el aumento de contenido de ferrita.
En otras palabras, se considera que cuando mas ferrita es formada, la austenita
es enriquecida en C debido a muy baja solubilidad de C en la ferrita primaria
(menos que 0,02%C) y la templabilidad de austenita no transformada aumenta [1].

La figura 6 (a) muestra la microestructura de la muestra LFR en una temperatura
de 900°C, el que se puede decir que representa una temperatura de no
recristalizacion, sin embargo favorecié la transformacion de la ferrita primaria en la
microestructura final. (b) y (c) se observa una microestructura de la muestra LFR
en una temperatura de 840°C-610°C y 840°C, 0sea a una temperatura intercritica,
ya que favorecio la recristalizacion y transformacion de la austenita a martensita,
generando mayor regiones o islas de martensita dentro de la microestructura final.
(d) podemos observar la microestructura de la muestra LFR en una temperatura
de 720°C, la cual es considerado una temperatura subcritica, sin embargo,
generando mayor fraccién de ferrita primaria a lo largo de la microestructura.
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Figura 6. Evolucién de la microestructura de las muestras LFR sometidas a diferentes tratamientos
térmicos isécronos. Realizado por microscopio 6ptico a 1000x. Ataque con reactivo de Nital 2%.(a)
900°C; (b) 840°C-610°C; (c) 840°C; (d) 720°C.

a)

4.1.2 Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

La figura 7 presenta las micrografias electronicas de barrido de las muestras
LFNR y LFR, respectivamente. Las muestras escogidas para el SEM fueron la
original y las recocidas en las temperaturas de 720°C, 840°C, 840°C-610°C y
900°C, todas por 300s de sostenimiento.
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Figura 7. Evolucién de la microestructura con la temperatura de recocido de las muestras LFR:
a)840°C -610°C ; b) 720°C ; c) 840°C; d)900°C ; e)original. Realizado por SEM a 10000x.

"‘lsku xa ae,p"'%_-' Q: 25 s?

B= Bainita, M=Martensita, a =Ferrita.

4.1.3 Perfil Térmico.

La figura 8 muestra el perfil térmico obtenido a través del calentamiento de las
muestras hasta las temperaturas 720°C, 840°C y 900°C en un horno tipo mufla.
Las tasas de calentamiento de las muestras permiten el calculo del tiempo
necesario para la muestra alcanzar la temperatura necesaria para el tratamiento
térmico respectivo.

Los tiempos en que las muestras permaneceran en el horno fueron calculados
como siendo el tiempo que la muestra lleva para calentar (tiempo de
calentamiento) sumando al tiempo de sostenimiento (tiempo de recocido en si). En
esta situacion, el tiempo de calentamiento obtenido fue de 100s como se puede
observar en la figura 8. También mediante la presente figura se puede decir que el
tiempo de sostenimiento fue de 300s para todas las muestras, el que significa que
los tratamientos térmicos de recocido las diferentes temperaturas son isGcronas.
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Figura 8. Perfil térmico de las muestras del acero bifasico 980MPa LFNR.
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4.1.4 Tasa de Enfriamiento.

La figura 9 muestra la tasa de enfriamiento para dos muestras DP980 720°C-
610°C y DP980 840°C-610°C. En esta figura, se pueden observar las respectivas
curvas de la velocidad de enfriamiento que se obtuvieron después del tratamiento
térmico de recocido hecho en aquellas muestras. Esta velocidad dice cuanto
tiempo demora en enfriarse desde una temperatura de sostenimiento hasta una
dada temperatura de fin de enfriamiento lento, el cual se fijo el valor de 610°C para
la temperatura final de enfriamiento. Derivando las curvas de enfriamiento de las
dos muestras, se hall6 el valor de las velocidades, los cuales fueron 6,8°C/s para
DP980 840°C- 610°C y 10,5°C/s para DP980 720°C-610°C.
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Figura 9. Representacién de la tasa de enfriamiento para las muestras DP980 720°C - 610°C y
DP980 840°C - 610°C.
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4.1.5 Microdureza Vickers.

Las microdurezas obtenidas en cada muestra de la serie LFNR, en las diferentes
condiciones de tratamiento térmico, son presentadas en la tabla 3. La curva de
ablandamiento en funcion de la temperatura de recocido para un mismo tiempo de
sostenimiento de 300s es mostrada en la figura 10.

Tabla 3. Microdurezas de las muestras LFNR y LFR dependiendo de la Temperatura.

TEMPERATURA (°C) MICRODUREZA (HV)

DP 980 LFNR 378,95
DP 980 720°C - 610°C 200,79
DP 980 840°C 425,15
DP 980 840°C — 610°C 422,44
DP 980 900°C 411,82
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Figura 10. Variacién de la microdureza de las muestras LFNR y LFR con tiempo de sostenimiento
de 300s en las temperaturas de 720°C, 840°C y 900°C.
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Se observa en la figura 10 y en la tabla 4 que la microdureza aumentd en altas
temperaturas de sostenimiento como fueron: 840°C y 900°C, ya que por el
tratamiento térmico de recocido aplicado tuvo mayor recristalizacion de la
austenita transformandose en martensita. En otras palabras, la fraccion
matensitica incrementd generando valores de microdureza altos (425,15HV;
422,44HV; 411,82HV). Por otro lado, en la temperatura de 720°C se obtuvo un
valor de microdureza de 200,79HV, valor relativamente bajo en comparacion de
las otras muestras, ya que 720°C referencia una temperatura subcritica, en el cual
favorece el incremento de la fraccion de ferrita y la disminucién de la dureza del
material. Finalmente la microdureza obtenida por el material LFNR (muestra
original) tiene un valor alto, esto quiere decir que la microestructura de los aceros
bifasicos tienen buenas propiedades mecanicas tales como: elevada resistencia,
buena ductilidad y conformabilidad.

4.2 TEXTURA CRISTALOGRAFICA

La microestructura fue realizada a lo largo de la superficie de las muestras de
forma para analizarse las orientaciones de los granos ferriticos en el plano
longitudinal del espesor de laminacion formado por las direcciones DL y DN. Las
componentes de textura representadas por las ODF (Orientation Distribution
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Fuction — funcion de distribucion de orientaciones), corresponden a la seccion
45°C con @, constante.

Las orientaciones de interés para el procesamiento de aceros bifasicos pueden ser
encontradas en la seccion ¢,-45° del espacio Euler [1-4-16].

1) El a o fibra RD, en el eje vertical a la izquierda y representa todas las
orientaciones con una comun direccion paralela <100>4 al RD.

2) Lay o fibra direccién normal (ND), representado por las lineas horizontal en
54,7° e interpreta las orientaciones {111}<uvw>, , donde los planos {111},
son paralelos al plano de laminacion.

3) El cubo {001}<010>, y la componente del cubo girada {001}<110>, .

4) El Goss {110}<001>, y la componente del Gross girada {110}<110> .

5) La fibra de ferrita B, la cual es el producto de transformacién de la fibra de
austenita 3, no es nitidamente definida, pero forma series continuas de
orientaciones desde {114}<110>, en la fibra RD en direccion a {111}<112>,
en la fibra ND.

La figura 11 muestra la evolucion de la textura, respectivamente, para las
muestras LFNR y recocidas en las temperaturas de 720°C y 840°C. (a) muestra
una alta intensidad de la fibra B {112}<131> que viene de una serie continua de
orientaciones desde la fibora RD {114}<110>, hasta {223}<110>, esto hace
referencia el estado encruado del material. En (b) se comienza a observar la
recristalizacién de la microestructura del material, ya que presenta componentes
de alta intensidad {111}<112>. (c) representa una recristalizacion final del material,
ya que sus componentes de alta intensidad {332}<113> en la fibra DT. (d)
muestra la evolucién de la recristalizacion de la microestructura desde un alta
intensidad en el estado original con componentes {111}<110> RD hasta alcanzar
una microestructura final representada por Goss {110}<001>.
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Figura 11. ODF de las muestras (a)LFNR, (b)LFR840°C, (c )LFR 840°C-610°C, (d) LFR 720°C.
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La figura 12 muestra los mapas de orientaciones de los granos para las muestras
LFNR y las recocidas en las temperaturas de 720°C y 840°C. (a) muestra que el
material se encuentra en su estado original, por tanto, la orientacion de los granos
es heterogénea. (b) presenta una microestructura mas homogénea que la del
material LFNR, el que percibe por el aumento de regiones azules que tienen
orientacion {111}<uvw> y también por las islas rojas que contienen orientacion
{001}<uvw>. (c ) y (d) presentan orientaciones con heterogeneidad a lo largo de la
microestructura, porque hay aumento en el tamafo de grano en la microestructura
final después del tratamiento térmico realizado.
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Figura 12. Mapas de orientacién para las muestras LFNR y LFR.

(a) LFNR (b)720°C — 610°C (c) 840°C (d)840°C- 610°C
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En las figuras 13 y 14 muestran el método de kernel average misorientation (KAM)
para los DP980. 720°C-610°C y DP980. 840°C-610°C para obtener la reparacion
de la fase ferrita primaria y ferrita secundaria de la microestructura de los
materiales. EI KAM es calculado por la determinacion de la media de todos los
angulos desorientados entre todos los pixeles vecinos de un pixel y otro pixel en el
centro del kernel. Se adoptaron tres vecindades para las medidas de los KAMs,

las cuales se genera un KAM patrén (Mapa con Kernel) y la variacion de KAMs
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maximos. Haciendo un analisis de comparacion con el KAM patron y los KAMs
méaximos para los dos materiales, donde un umbral de KAMmax y todos los puntos
con un valor menor a este deberian pertenecer la fraccion de ferrita. Observando
la figura 13 y 14 se definio que el KAMmMax=0,375 es el umbral correcto; dado
que, tiene mayor visibilidad el mapa de KAM cuando los KAMmax son mayores.
En este valor, se puede observar la distribucién de los granos (azules) de eso se
puede inferir que hubo el crecimiento de la nueva ferrita (ferrita secundaria), ya
que las dos ferritas tienen una misma microestructura (BCC). Dicho crecimiento de
la ferita epitaxial ocurre en los limites de grano o también dentro del grano de la
ferrita primaria. Para cuantificar esta observacién se tiene en cuenta que pixeles
bcc indexados con KAM < Kammax son considerados a pertenecer a la fase
ferritica, asi como KAM= KAMmax pertenecen a fase bainitica. Fonstein et al.
Concluyeron que la nueva ferrita tiene un efecto positivo en la ductilidad del acero
bifasico, ya que ocurre en fendmenos que facilitan el aumento de volumen de la
fase estructural, tales como altas temperaturas de recocido intercritico y bajas

velocidades de enfriamiento [7-19].
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Figura 13. Kernel Average Misorientation (KAM). Mapa calculado para tres vecindades desde una
misma area. DP980. 720°C-610°C. 100s+300s.
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Figura 14. Kernel Average Misorientation (KAM). Mapa calculado para tres vecindades desde una
misma area. DP980. 840°C-610°C. 100s+300s.
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CONCLUSIONES.

El presente trabajo se localizo la ferrita primaria y secundaria en la microestructura
del acero bifasico 980MPa mediante EBSD, con ayuda del programa OIM. La
separacion de ferrita primaria con la ferrita epitaxial no puede ser realizada con
base en las diferencias cristalograficas, debido a que las dos fases tienen
estructura BCC. La separacion fue basada por el método del célculo de mapas
Kernel Average Misorientation (KAM). El valor de umbral del KAM que diferencia
las dos fases de ferrita fue determinado por una herramienta del software (OIM), la
cual muestra las regiones donde se puede encontrar la ferrita secundaria.

Utilizando la Microscopia Optica (MO) y Microscopia Electronica de Barrido (SEM),
fue posible constatar la distribucion de las fases ferrita, martensita, bainita dentro
de la microestructura del acero bifasico 980MPa en las diferentes condiciones de
los tratamientos térmicos empleados. También es posible verificar, las
propiedades mecanicas caracteristicas para este material debido a la
microestructura final obtenida en cada uno de los casos, como: buena
compatibilidad, alta resistencia mecéanica y ductilidad.

Las microdurezas medias de los aceros, sometidos a los tratamientos térmicos de
recocido, tuvieron una variacién significativa, puesto que, la temperatura de
sostenimiento influyé en el valor final. A mayor temperatura de sostenimiento,
habrd mayor fraccion de austenita, es decir, mayor transformacion de austenita a
martensita, evidenciandose en el aumento de los valores de dureza Vickers.
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RECOMENDACIONES.

Por medio de los resultados obtenidos y de las conclusiones formuladas, el autor
sugiere las siguientes recomendaciones:

1. Realizar ensayos mecénicos (traccion, torsién, flexibn e impacto),
variandose, ademas de la temperatura, el tiempo de recocido de la muestra.
Asi, serd descubierto cual es la mejor temperatura y el mejor tiempo para
que sean obtenidas las caracteristicas deseadas en el acero.

2. Avanzar en el andlisis de la formacion de la ferrita secundaria por el método
Kernel Average Misorientation (KAM) al analizarse la misma é&rea para el
EBSD y el SEM vy, asi, obtener comparaciones mas precisas. Con las
imagenes del SEM, se caracteriza la microestructura y, con esas
informaciones, la imagen del EBSD es comparada y analizada en el
programa OIM por el método. Asi, podra ver con mucha claridad cuél es la
desorientacion de cada constituyente del acero.

3. Para facilitar la identificacion de los constituyentes se podra hacer el
andlisis a partir de una microestructura “grosseira”. Esto es, calentado a
1200°C / 30 min, mirando la obtencién de un grano austenitico muy grande.
En seguida, se aplica el recocido intercritico, se obtendra los
constituyentes (ferrita primaria, nueva ferrita, bainita y martensita), cuyas
dimensiones facilitaran a su caracterizacién microestructural.

41



REFERENCIAS

[1] AMARAL, E; et al. Influéncia das Temperaturas de Recozimento Continuo na
Microestrutura e nas Propriedades Mecéanicas de Aco Bifasico (DP980)
Galvanizado. Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricagdo. SENAI
CIMATEC Salvador-Bahia 18 a 22 de maio de 2015.

[2] CALLISTER, Jr., W. D. Ciéncia e Engenharia de Materiais - Uma Introduc&o.
Em: Livros Técnicos e Cientificos Editora. 3ed. Rio de Janeiro. 978-985p. 2008

[3] CASTRO, I. Acos Avancados de Alta Resisténcia. Uma Experiéncia na
Usiminas - 47° Seminario de Laminacdo, Processos e Produtos Laminados e

Revestidos, ABM, Belo Horizonte/ MG. 2010.

[4] DA COSTA, CS. Texturas cristalogréaficas. IME- 2002.

[5] DE COOMAN, B.C.; Speer, J.G.; Fundamentals of steel product physical
metallurgy. Published by AIST, Pittsburgh, USA, 2010.

[6] ENGLER, O.; RANDLE, V. Introduction to Texture Analysis: Macrotexture,
Microtexture and Orientation Mapping. 2nd. ed. U. S. A.: CRC Press, 490 p. 2010

[7] GOMEZ, M., GARCIA, I. and DE ARDO, A.J. The Role of New Ferrite on
Retained Austenite Stabilization in Al-TRIP Steels, October 2009.

[8] GORNI, A. Acos Avancados de Alta Resisténcia: Microestrutura e Propriedades

Mecanicas. Corte e Conformacao de Metais, 26-57p. Dezembro 2008.

42



[9] GORNI, A. Caracterizacdo Topologica Da Microestrutura Dos Acgos Bifasicos.
Revista Escola de Minas, 40-44 p. Marco 1995.

[10] HUMPHREYS, F.J. Review Grain and subgrain characterization by electron

backscatter diffraction. Journal of Materials Science, 2001.

[11] KUANG S., et al. Effect of Continuous Annealing Parameters on the
Mechanical Properties and Microstructures of Cold Rolled Dual Phase Steel.
International Journal of Minerals, Metallurgy and Materials, v.16, n.2, 159-164p.
April 2009.

[12] MADIAS,J. Avances En La Produccion Y Aplicacion De Aceros Bifasicos.
Actualizacién Tecnolégica. Febrero de 2013.

[13] MOHANTY, R. R., GIRINA, O. A. and FONSTEIN, N. M. Effect of Heating
Rate on the Austenite Formation in Low-Carbon High-Strength Steels Annealed in
the Intercritical Region. Metallurgical and Materials Transactions A, v.42A, 3680-
3690p. December 2011

[14] PERANIO, N., LLY.J, ROTERS,F.,RAABE,D. Microstructure and texture
evolution in dual-phase steels: Competition between recovery, recrystallization,

and phase transformation. Journal Materials Science and Enginnering A, 2010.

[15] PICHLER, A., et al. Aspects of the Production of Dual Phase and Multiphase
Steel Strips. In: MWSP CONFERENCE PROCEEDINGS XXVII, 1999, 37-60p.

[16] SANDIM, H. R. Z. Textura e Relacdes de Orientacdo. Deformacéo Plastica,
Recristalizacdo, Crescimento de Grao. 1st. Ed. S&o Paulo, 2003. 19-34 p.

43



[17] VALENCIA, A. Tecnologia Del Tratamiento Térmico De Los Metales. Medellin:
Editorial Universidad De Antioquia, 2009.

[18] WATERSCHOOT, T., KENSTENS, L., DE COOMAN, B.C. Hot Rolling Texture
Development in CMnCrSi Dual-Phase Steels. Laboratory for Iron and Steelmaking,

Ghent University, February 2001.

[19] ZAEFERER, S., ROMANO, P. FRIEDEL, F. EBSD as a tool to identify and
quantify bainite and ferrite in low-alloyed AL-TRIP steels. Journal Microscopy,
January 2008, 499-508p.

44



BIBLIOGRAFIA.

AMARAL, E; et al. Influéncia das Temperaturas de Recozimento Continuo na
Microestrutura e nas Propriedades Mecénicas de Aco Bifasico (DP980)
Galvanizado. Congresso Brasileiro de Engenharia de Fabricagdo. SENAI
CIMATEC Salvador-Bahia 18 a 22 de maio de 2015.

CALLISTER, Jr., W. D. Ciéncia e Engenharia de Materiais - Uma Introducéo. Em:
Livros Técnicos e Cientificos Editora. 3ed. Rio de Janeiro. 978-985p. 2008

DA COSTA, CS. Texturas cristalograficas. IME- 2002.

GORNI, A. Acos Avancados de Alta Resisténcia: Microestrutura e Propriedades

Mecanicas. Corte e Conformacao de Metais, 26-57p. Dezembro 2008.

MADIAS,J. Avances En La Produccion Y Aplicacibn De Aceros Bifasicos.

Actualizacién Tecnoldgica. Febrero de 2013.

SANDIM, H. R. Z. Textura e Rela¢des de Orientacdo. Deformacdo Plastica,
Recristalizacdo, Crescimento de Grao. 1st. Ed. S&o Paulo, 2003. 19-34 p.

WATERSCHOOT, T., KENSTENS, L., DE COOMAN, B.C. Hot Rolling Texture
Development in CMnCrSi Dual-Phase Steels. Laboratory for Iron and Steelmaking,
Ghent University, February 2001.

45



