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Resumen

Se estudié cualitativamente la influencia de la velocidad de calentamiento a la austenita y la temperatura de
austenizado sobre la distribucién de tamafio de grano austenitico en ciclos térmicos simples para un acero ASTM
A335 grado P92, con el objeto de estimar las velocidades criticas que producen una distribuciéon de tamano de
grano heterogénea. Los ensayos se realizaron con un dilatémetro de alta velocidad y alta resolucién y se
caracterizé a las muestras mediante microscopia dptica. Se proponen relaciones cualitativas entre temperatura
de austenizado y velocidad critica de calentamiento a la austenita para la producciéon de una distribucién
heterogénea de granos austeniticos.
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Abstract

The influence of the heating rate to austenite and austenitizing temperature on the austenitic grain size
distribution was qualitatively studied in simple thermal cycles for an ASTM A335 grade P92 steel, in order to
estimate the critical heating rates that result in a heterogeneous grain size distribution. The experiments were
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conducted using a high-speed, high-resolution dilatometer, and the samples were characterized through optical
microscopy. Qualitative relationships were proposed between the austenitization temperature and the critical
heating rate for the production of a heterogeneous distribution of austenite grain size.

Keywords: Steel, Critical heating rate, Dilatometer, P92, Heterogeneous grain, Microscopy.

Introduccion

Los aceros martensitico-ferriticos 9% Cr 1% Mo y modificaciones de éstos han sido largamente empleados en
la fabricacion de componentes de centrales térmicas, calderas, intercambiadores de calor, cafierias y tuberias,
etc. Esto se debe a que poseen una excelente combinacion de propiedades como resistencia al creep, tenacidad
y resistencia a la oxidacién a alta temperatura. En particular, en las ultimas décadas se ha logrado un incremento
sustancial de sus prestaciones como el aumento de las temperaturas de servicio y la obtencidn de valores cada
vez mas importantes de resistencia a la ruptura.

La influencia de la velocidad de calentamiento a la austenita (yFe) sobre el tamafio y la distribucién de tamafio
de grano austenitico es de particular importancia para este tipo de aceros, ya que la formacién de una estructura
austenitica heterogénea en cuanto a tamafio de grano no es deseada. El fendmeno de crecimiento de grano
heterogéneo ya ha sido informado con anterioridad en la literatura referida a aceros al carbono [1], aceros
microaleados al Tiy V [2] o Nb [3], y aceros martensiticos 9% Cr [4]; en todos los casos se observo la existencia de
un valor critico para la velocidad de calentamiento a la austenita, a partir del cual se dispara dicho crecimiento
heterogéneo sin variar la temperatura ni el tiempo de austenizado. En los aceros estabilizados por el agregado de
aleantes, que afinan el grano austenitico por precipitacién de segundas fases y subsiguiente anclaje de los bordes
de grano, existe una relaciéon empirica entre el tamafio promedio de grano austenitico, la fraccién en volumen
de la fase que ancla y el diametro critico de las particulas necesario para producir el anclaje.

El foco del presente trabajo es evaluar el fenémeno de crecimiento heterogéneo de grano austenitico en un
acero ASTM A335 grado P92 -sobre el que ya existe experiencia previa [5][6]- y caracterizar la manifestacion del
mismo en funcién de las condiciones de austenizacion, esto es, la velocidad de calentamiento a la austenita, el
estado metaldrgico de partida, la temperatura y el tiempo de austenizacion. El crecimiento de grano austenitico
se observa gracias a la nucleacion y crecimiento iniciales de ferrita (aFe) y la formacién de carburos en los bordes
de grano austeniticos durante una transformacion isotérmica posterior a la etapa de austenizado, lo cual “decora”
la microestructura evidenciando el tamafio de los granos austeniticos previos.

Materiales y métodos

El material estudiado fue un acero ASTM A335 grado P92, provisto en forma de tubo de 9,5 mm de espesor de
pared por la firma Vallourec & Mannesmann (Francia) [7][8]; la composicidon quimica se detalla en la Tabla 1. El
tratamiento térmico comercial con el cual fue recibida la aleacién fue un normalizado a 1060 °C durante 20
minutos y luego revenido durante 1 hora a 780 °C.

C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Nb \% N B W Fe
0.13 | 0.24 | 0.46 | 0.016 | 0.004 | 8.72 | 0.38 | 0.17 | 0.010 | 0.06 | 0.20 | 0.050 | 0.002 | 1.63 | Bal.

Tabla 1: Composiciéon quimica del acero ASTM 335 grado P92 (% peso).

Para realizar los ensayos dilatométricos se mecanizaron muestras de geometria cilindrica, con 10 mm de
longitud y 4 mm de didmetro. Los ciclos térmicos controlados fueron realizados mediante un dilatometro Bahr
DIL 805 A de alta resolucion y alta velocidad. Las muestras fueron calentadas a velocidades V., hasta las
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temperaturas de austenizado T,, con mantenimiento por 15 minutos. Luego se realizé un enfriamiento
controlado a 10 °C/s hasta la temperatura de 650 °C, manteniendo esta temperatura por el tiempo requerido para
la transformacién parcial o total a ferrita y la precipitacién de carburos, para realizar posteriormente un
enfriamiento final a 1 °C/s hasta 25 °C. Todas las muestras partieron del mismo estado metaltrgico inicial.

Para T, se adoptaron los valores 1010, 1050 y 1070 °C y para V. valores exploratorios elegidos dentro del
conjunto (1, 15, 30y 50) °C/s de acuerdo a la temperatura de austenizado, con el objetivo de identificar la velocidad
critica.

Ta, 15 min

—
(o]
]
Q
w

650°C , x horas

5| Do \

Figura 1: Esquema de ciclos térmicos realizados en las muestras.

Los valores adoptados para los pardmetros experimentales en los distintos ciclos térmicos efectuados se
presentan en la Tabla 2, junto con la identificaciéon de cada ensayo.

T, [°C] 1010 1050 1070
Muestras M1 | M2 | M3 | M4 | M5[M6| M7 |M8|MI|MI0" | MI1[M12]M13 ]| M14
V. [°C/s] 50 1 30 1 [30]15] 1 15 1 7.5

Tiempo a 650°C [h] 4 | 7 | 10 1216 ] 30 | 36 [145] 36 | 24

Tabla 2: Tratamientos térmicos realizados en este trabajo.

La observacién del fendmeno de crecimiento de grano austenitico se logré mediante la nucleacién y
crecimiento iniciales de ferrita (aFe) y la formacion de carburos en dichos bordes de grano durante la meseta a
650 °C, lo cual “decora” la microestructura evidenciando el tamaifio de los granos de austenita (yFe).

La preparacion de las muestras para observacion metalografica se realizé basandose en la norma ASTM E 3;
el pulido fino fue llevado a cabo mediante pasta de diamante de 6 y 1 um. El revelado de la microestructura -tanto
para el estado de recepcién como para el estado posterior a cada ciclo térmico- se llevo a cabo mediante el
reactivo Villela, por 20 segundos, obtenido a partir de la norma ASTM E 407.

Resultados

En primer lugar se procedid a realizar el revelado de la microestructura de las muestras en estado de
recepcion. Como se observa en la Figura 2, la estructura consta de una matriz de martensita revenida en listones,
con carburos de los elementos aleantes finamente dispersos en la misma.

1 Ciclo Térmico con V; =1°C/seg, 30min a 1050°C, enfriamiento a 0.3°C/seg hasta 650 °C y permanencia por 30hs, luego un enfriamiento a 0.3°C/seg hasta 20°C [7].
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Figura 2: Estado d

La Figura 3 exhibe las curvas correspondientes a los ciclos dilatométricos efectuados para las temperaturas
de austenizado T, 1010, 1050 y 1070 °C.
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Figura 3: Curvas de dilatometria.

Se observa la dilatacion en funcién de la temperatura para cada ciclo térmico completo; en particular, pueden
identificarse las anomalias correspondientes a la transformacién martensita revenida-austenita en
calentamiento, los segmentos verticales que corresponden a la transformacion isotérmica parcial o total de
austenita (fcc) a ferrita (bec) a 650 °C y la transformacién martensitica de la austenita remanente -que comienza
a temperaturas del orden de los 400-450 °C- durante el enfriamiento final en los casos de transformacion
isotérmica incompleta a la ferrita.
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La variacién de la fraccién de martensita y de ferrita (aFe) observada en la microestructura final es una
consecuencia de los ciclos térmicos realizados, ya que la transformaciéon y - a + Carburos se completé en
algunos casos y result6 incompleta -con distintos grados de avance- en otros.

En los casos (mayoritarios) de transformacion isotérmica incompleta a la ferrita, la observacién metalografica
de las distintas muestras permitié identificar estructuras martensiticas que ocupan la region interior de cada
exgrano austenitico y coexisten con ferrita nucleada en los bordes de dichos exgranos. Ademas, se evidencia la
formacion de carburos de los elementos aleantes asociada a la nucleacién de la ferrita. Se genera de esta manera
un “decorado” de lo que fue el borde de grano de la fase madre; en este caso, austenita (yFe). En los casos de
transformacion isotérmica completa a la ferrita los granos de esta fase cubren el total de la microestructura final.

La formacion de carburos en los bordes del grano austenitico previo permite apreciar cualitativamente la
distribucién de tamafio de dichos granos para los distintos ciclos térmicos realizados con T, 1010, 1050 y 1070 °C.

¥ 3 f‘y’z; ¥ ,4522’ 1 ﬁ 3 'ﬂi
Figura 4: Formacion de carburos en borde del grano austenitico previo
Muestra M13 luego del ciclo térmico, micrografia a 500x.

a) Vg=1°C/s b) V=30°C/s c)V=50°C/s.

Por otra parte, en las Figuras 5y 6 se aprecia como, al aumentar la velocidad de calentamiento, se dispara un
crecimiento heterogéneo del grano austenitico previo sin variar la temperatura ni el tiempo de austenizado, siendo
ya notado con V; = 50 °C/s para la temperatura de austenizado de 1010 °Cy con V; = 30 °C/s para una temperatura
T, = 1050 °C.
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Figura 6: Micrografias a 200x de las muestras con austenizacion a 1050 °C.
a) Ve=1°C/s b)V=15°C/s c) V=30 °C/s

Los resultados obtenidos sugieren que, hasta la temperatura de 1050 °C, la velocidad critica necesaria para la
formacién de una estructura de granos austeniticos heterogénea disminuye con el aumento de la temperatura
de austenizado.
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Figura 7: Micrografias a 200x de las muestras con austenizacién a 1070°C
a) Ve=1°C/s b)V.=7,5°C/s c)V=15°C/s.

Por el contrario, en los ciclos con T, = 1070 °C, correspondientes a la Figura 7, se observo que para V. =1°C/s
las muestras evidencian crecimiento heterogéneo del grano austenitico previo en forma notable, con V. =7,5°C/s
el fendmeno se presenta de manera menos severa, pero aun asi hay crecimiento heterogéneo, y para V; = 15 °C/s
se obtiene una distribucién homogénea de grano austenitico previo. Ademas en la Figura 7 a) se presenta un
ejemplo de transformacién parcialy —» a + Carburos, que corresponde a M13 de la Figura 3, mientras que para
el caso ilustrado en la Figura 5 a) la transformaciéon y — a + Carburos fue completa; esto es consistente con la
ausencia de transformacién martensitica evidenciada en la Figura 3 para M11.

Conclusiones

- Se logrd observar el fendmeno de crecimiento heterogéneo de grano austenitico en condiciones
experimentales especificas.

- Se observé una tendencia a la disminucién de la velocidad critica de calentamiento con el aumento
de la temperatura de austenizado hasta 1050 °C.

- Para obtener una estructura homogénea a una temperatura de austenizado de 1070 °C, es crucial
que la velocidad de calentamiento sea mayor a 7,5 °C/s y semejante a 15 °C/s.
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- Las observaciones realizadas sugieren una sensibilidad significativa de la cinética de
transformacion isotérmica y — a + Carburos frente al tiempo de austenizado, esto es, frente a
un menor tiempo de austenizado, la transformacion se veria retardada con respecto a un tiempo
de austenizado de 30 minutos.

- El dilatometro utilizado demostrd poseer caracteristicas adecuadas para este tipo de estudios,
debido al amplio rango de velocidades de calentamiento y enfriamiento controlado que es capaz
de desarrollar.
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