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RESUMEN

El entendimiento de las complejas microestructuras en los aceros microaleados es de gran interés para el
mejoramiento de las propiedades mecéanicas. En el caso de los aceros microaleados para tubos API X80
empleados en la construccion de los oleodugtgasoductos, es necesario evaluar los diferentes agregados
eutectéides y micro constituyentes como martensita/austenita (MA) para mejorar su desempefio mecanico. De
este modo aumentar el transporte de los combustibles sobre menores costos y mayolidazhfibte

trabajo esta enfocado a la identificacion del microconstituyente MA y a la cuantificacion de la austenita en un
acero microaleado sometido a diferentes tratamientos térmicos con el objetivo de estudiar su evolucion
durante la descomposicién da austenita. Para su evaluacion fueron usadas diferentes técnicas como
saturacién magnética, microscopia electronica de barrido, microscopia 6ptica y dilatometria.

PALABRAS CLAVE: API X80; Microaleado; MA; PIPELINE; Saturacién Magnética.

INTRODUCCION

Las propiedades mecéanicas de los acermsoaleados para tubos APl 5{80 usados en el transporte de gas
natural y petréleo, estan particularmente asociados a la presencia del micro constituyente raaittersita (MA)

[1]. EI MA eleva el limite de fiencia en microestructuras formadas por febrétmita[2] y en altas cantidades
reducen la razén elastica y el efecto Bauschifgjepriginado posiblemente de la transformacién de la austenita en
martensita. Otros autores encontraron que altas caesidbal MA reducen la tenacidfdl 5]. Importante es el

hecho de que el microconstituyente MA participa con mayor relevancia en las zonas afectadas térmicamente cuando
es sometida a diferentes tasas de enfriamiento durante la soldBdtmallegar a la cacterizacion de su
microestructura y al célculo de la fraccién volumétrica del MA, se requiere implementar diferentes técnicas
experimentalesEs de particular interés el desarrollo de técnicas no destructivas que viabilicen la identificacion del
micro castituyente MA. Para este objetivo fue usado un método de deteccion magnética, con lo que se logro
determinar la fraccién volumétrica de la austenita en el MA en muestras tratadas térmicamente. Su medicion fue
realizada con base en los valores de pa@aifin de saturacion magnética (Js). Las muestras fueron austenitizadas y
enfriadas por medio de un dilatometro a diferentes tasas de resfriamiento que oscilan entre 0,5°C/s y 40°C/s. La
micro estructura del MA fue caracterizada por microscopia electrai@daarrido (SEM) y microscopia oOptica

(MO). Los resultados indican un interesante potencial para el uso de medidas magnéticas en la inspeccion no
destructiva de tubos y chapas, enfocadas & identificacion de variaciones micro estructurales genera&dies durant
fabricacion del tubo y del ducto.

MATERIAIS Y METODOS

El material estudiado es un acero microaleado para tubos APl 5L XB@i Nbcon bajo contenido de
carbén, producido en forma de chapa gruesa con proceso de laminacién controlado. El acatndoieneforma



de chapa con composicién quimica 0,0679 %C, 1,83% Mn, 0,104% Nb+Ti+V, 0,193 %Si, 0,189 %Cr, 0,245 %Mo,
0,0243 %Al y 0,0030 %P. El andlisis del micro constituyente MA en el acero microaleado fue hecho por microscopia
Optica usandose un migwopio OLYMPUS BX60M, cdmara Altra 20 y software de imagen GETIT. La microscopia
electronica fue realizada con un microscopio Philips LX30. Algunas muestras fueron atacadas con reactivo Nital 3%
y otras con reactivo Klemm 1. EL reactivo Klemm1 coloreaniasoestructuras, pero deja de color blanco Ig6M

Algunos autore$7] utilizan el reactivo Klemm1 para revelar el micro constituyente MA. El reactivo Klemm1 esta
compuesto por 1 g de metabisulfito de potasio disuelto en 50 ml de solucién acuosia sktuiesulfato de sodio

[7].

Diferentes cuerpos de prueba del acero microaleado como recibido fueron sometidos a diferentes ciclos
térmicos con enfriamiento continuo por medio de un dilatometro. Se espera que la cantidad y morfologia del micro
constiuyente MA muden como resultado de la transformacion. El dilatdbmetro usado fue un Adamel Lhomargy DT
1000. El enfriamiento controlado es hecho con un chorro de gas controlado de He resfriado en nitrégeno liquido. Los
dados del ciclo térmico son procesados medio de un computador en interfase con el dilatometro apoyado en un
software DT1000. Los cuerpos de prueba fueron maquinados en forma de cilindro de longitud 12 mm con didmetro
de 2,2 mm. Para cada tratamiento se us0 un cuerpo de prueba nuevo repetiimenes para cada medida. Cada
muestra fue llevada a una temperatura de austenizacion de 900°C a una velocidad de 20°C/s. El acero fue
austenitizado a esta temperatura durante 120s y enfriado continuamente a diferentes velocidades, 40°C/s, 30°C/s,
20°C/s, 15°Cls, 10°C/s, 7°Cls, 5°C/s, 3°C/s, 1°C/s, 0,5C°/s y 0,1°C/s.

La cuantificacion de la austenita fue medida por saturacion magnética (Js)nemefigas sometidas a los
diferentes tratamientos térmicosada muestra fue sometida a diferentes canmpagnéticos (H) de intensidad
variable €15 kA/m e 15kA/m) (Fig. 1) por medio de un histeresigrafo con piezas p{drdsasta ser saturada
magnéticamente. Fueron hechas dos repeticiones de medidas para cada Eluedtrade la saturacion magnética
en cada muestra indica el grado de participacion de la austenita no trasformada en el acero micoaleado; de esta forma
se podra acompafiar cuantitativamente la evolucion de la austenita retenida para cada velocidad de enfriamiento. En
este trabajo se usé tisteresigrafo 1800 con electroiman e integradores digitales alimentado por un amplificador
de transconductancia Valha Scientific 2555. Cada muestra fue posicionada y ajustada entre dos piezas polares del
electroiman.
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Fig. 1. Curva de histéresis odmida para cada muestra de acero en estudio tratado térmicamente. Cada muestra fue
sometida a diferentes amplitudes de intensidad de campo magnético (H) hasta ser saturada magnéticamente (J).

El objetivo fue medir la Js en cada muestra mhefinir la rebcion entre las fases ferromagnéigala
austenita retenidao magnética. Esto permitenstruir & curva de saturacion y la curvafdeccion volumétricale
austenita retenida en funcién de la taza de enfriamikatdraccion volumétrica de la austenifue calculada a
través de la Eq. (1) donde la méxima saturacion magnética del acero microaleado (Jsat.NeB6) fobtenida
cuando el material es tratando a 4D@urante 18], lo que indica que toda la austenita ha transformado.
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RESULTADOS

Caracterizacion comparativa del MA como recibido

Para observar a evolucion de la descomposicién de la austenita retenida en la medida en que la velocidad de
enfriamiento disminuir en el acero microaleado, fue necesario atacauéstras con diferentes reactivos como
Nital 3% y Klemm1. EL objetivo del Klemm1 es identificar el microconstituyente MA por MO que no es coloreado
por el reactivo permaneciendo de color blanco. Para las observaciones por SEM fue necesario atace® &an Nital

La microestructura revelada por medio del reactivo Klemm1 en el acero sin tratamiento térmico esta formada
por granos de diferentes colores donde el color blafigo 2) indica presencia de M (que no fue colorida por el
reactivo) y esta localizadaipcipalmente en los contornos de grano de la ferrita [7]. Los granos de color blanco
corresponden también al micro constituyente MA [8]. En la figura 2(a) se observo que el MA esta localizado
preferencialmente en los contornos de grano. También fueentifichdas algunas concentraciones de MA entre
colonias de agregados eutetéides en la direccion de la laminacién (Fig. 2b).

(b)

Fig. 2. Micrografica del acero microaleado como recibido presentando MA de color blanco. EI MA es indicado por

medio de flechas. (a) MA distribuido en la matriz localizado preferencialmente en el contorno de grano y (b) MA en
colonias de agregados eutetéidBgactivo Klemm1. 1000X.

Las micrograficas obtenidas por SEM identificaron algunos granos finos de MAaleblamco que no
fueron atacados por el reactivo Nital 3% formando picos en la superficie del material (sefialados con setas en la
figura 3) en acuerdo con la literatura [1]. EL MA localsmen los contornos de grano preferencialmente en las
interfases d tres granos de forma triangular o alargada. Otros autores también identificaron pequefias cantidades de
MA [9] en aleaciones NbCrMo con 0,07% en peso de C y NbCrMo y ligas con 0,04% en peso de C
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Fig. 3. Microconstituyente MA de colddanco poco atacado por el reactivo Nital 3 % sefialado por las flechas. (a)
e (b) Microconstituyente MA localizado normalmente en los contornos de tres 0 mas granos. Acero microaleado
como recibido.
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Fue feita una seleccion de &rea atacada con reactivonKledonde fue escogido un grano del
microconstituyente MA de color blanco sefializado con una seta (Fig. 4a). La misma area seleccionada fue atacada
con reactivo Nital 3 % y observada por MO y SEM. Se observo por MO que el mismo grano de MA ahora atacado
con Nital, es menos atacado que la matriz, como es presentado en la figura 4b sen foco, hecho premeditadamente
para resaltar su alto relieve. La misma area analizada por SEM (Fig. 4c) presenta el grano de MA ahora de color gris
claro compacto en alto reliegentenido en una matriz mas atacada.

Fig. 4. Analisis microestructural del Microconstituyente MA por MO y SEM en el acero como recibido. El MA es
indicado por medio de flechas. (a) MA observado por M; reactivo Klemm1, (b) MA athsgror MO; reactivo
Nital 3%; (c)MA observad por SEM; reactivo Nital 3%.

Cuantificacion de la Austenita Retenida por la técnica de Saturacion Magnética.

A través de la aplicacién de campos magnéticos de alta intensidad sobre las muestras es pusilale defi
relacién entre las fases ferromagnéticas y austenita retenida que es no magnética. La saturaciébn maxima en el acera
es de 2,06 T cuando es revenido por una hora a 400°C [6]. La Saturacion también fue realizada en el material sin
tratamiento térmicy por medio de la Eq. (1) se detecto una cantidad de austenita retenida de 3,4 % [6]. Para las
muestras tratadas térmicamente el efecto de las condiciones de enfriamiento en el microconstituyente MA y por
consecuencia en la saturacion magnética fueratidag a través de la curva de histéresis en funciéon del campo
magnético. De esta forma fue posible trazar la curva de saturacién en funcién de la tasa de enfriamiento (Fig. 5)
donde la saturacion (con desvio de®002 entre as medidas con al misma rmagsiminuy6 con el aumento de la
tasa de enfriamiento. Calculando la cantidad de austenita retenida por medio de la Eq. (1) observamos que la
cantidad de austenita aumenta proporcionalmente con la tasa de enfriamiento (Fig. 6).
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Fig. 5. Efecto de laasa de enfriamiento en la saturacién magnética.

Las imégenes obtenidpsr SEMcon electrones secundarios a 6500X de aumento permitieron describir con
mayor detalle la evolucién del microconstituyente MA para las diferentes tasas de enfriafignfd. (Para
velocidades de enfriamiento entre 0,1°C/s y 0,5°C/s se observo una microestructura con matriz de ferrita poligonal
con presencia de austenita retenida y/o MA en los contornos de grano (Fig. 7a), que se caracteriza por el color blanco
en el SEM. Tasas de enfriamiento de 1°C/s formaron ferrita poligonal (Fig. 7b) y pequefios granos de micro
constituyente MA. Para las tasas de enfriamiento de 3°C/s, 5°C/s y 7°C/s la microestructura es formada por una
matriz de ferrita poligonalLa austenita retenida A de color blanco se localiza en los contornos de grano en
forma de placas y pequefios granos (Fig.7€pn el aumento de la tasa de enfriamiento para 7 incremento la
cantidad granos de color blanco de austenita y/o MA en los contornos de los granfesrda [oligonal y ferrita



poco poligonal con ligero refino de grano. Por primera vez el MA para esta velocidad de 7°C/s presenta forma de
pequefas placas dentro del grano de ferrita.
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Fig. 6. Efecto de la tasa de enfriamiento en la cantidad de aiiateetenida.
Analisis Microestrutural por SEM del MA en las muestras sometidas a diferentes Tasas de Enfriamiento

Para tasas de enfriamiento de 10°C/s la austenita retenida y/o MA se encuentra en los contornos de grano y
como finas placas en forma dguja dentro de los granos de la matriz ferritica (Fig. 7d y 8a). La matriz es formada
por ferrita granular y en menor participacién ferrita poco poligonal. Se encontré que para una velocidad de 15°C/s
mayor cantidad de granos de MA o austenita retenitda esstribuidos aleatoriamente en la matriz, constituida por
ferrita granular. EL microconstituyente MA predomina en los contornos de grano, de la misma forma que para
10°C/s (Fig. 7e). La figura 8(b) muestra una pequefa placa de austenita retenidlandedetancho dentro de un
grano de ferrita, posiblemente de austenita retenida conteniendo martensita (MA), que no transformo a esta
velocidad. Ya para una tasa de 30°C/s y 40°C/s la cantidad de granos finos de color blanco de MA continuo en
aumento (Fig7f) y distribuidos aleatoriamente en la matriz. Estos granos de MA y/o austenita retenida de diferente
forma se encontraron localizados preferencialmente en los contornos de grano de la matriz ferritica granular y dentro
de los granos de la ferrita eorifna de agujas finas (Fig. 7f y 8c). Para la maxima tasa de enfriamiento de 40°C/s, la
matriz es formada por ferrita granular y poca participacion de ferrita acicular.

Analisis Microestrutural por MO del MA en las muestras sometidas a diferentes Tasas @nfriamiento.

Otro mecanismo para el analisis del MA es por MO haciendo uso del reactivo Klemm1 que revela el MA
como zonas blancas no colorid@s La figura 9 con aumentos de 500X y 1000X presenta la evolucion del MA en
la medida en que aumenta ldogidad de enfriamiento. Para las tasas de enfriamiento de 0,5°C/s y 1°C/s (Fig. 9a y
9bh), la microestructura revela pocos granos de MA identificada como pequefios puntos blancos en los contornos de
grano de la matriz ferritica. Estas caracteristicas debMgonservan até una tasa de 5°C/s acompafiada de un refino
del grano de la matriz. La disminucién del tiempo de enfriamiento con una velocidad de 7°C/s incremento
considerablemente el nimero de granos de MA (Fig. 9¢) debido a que los elementos eeeligménos tiempo
para difundir quedando en la austenita. Se observo también en esta figura, algunas placas de color blanco de
austenita retenida y/o MA en la matriRara tasas de enfriamiento de 10°C/s, 15°C/s y 20°C/s, se observaron granos
blancos devIA mas refinados y en forma de placa dispersos en la matriz (Fig. 9d). EI MA esta localizado dentro de
los granos de ferrita y en los contornos de grano de la matriz. En la medida en que aumenta la tasa de enfriamiento
para 30°C/s los granos de MA se vggfinos y de menor tamafio siendo dificil su observacion por MO, (Fig. 9e).
Ya para mayores velocidades de enfriamiento de 40°C/s, la austenita y/o MA no fue claramente observado en los
limites de la MO por el mayor refino y su forma de aguja (Fig. 9f).

DISCUSION

La microestructura de este tipo de acero microaleado en la literatura esta caracterizada [9, 10] como un acero
formado por ferritebainita con microconstituyente MA. EL MA fue revelado por medio del reactivo Klemm1 que
no colorea estas fasesrp@neciendo de color blanco (Fig. 2) en acuerdo con la literatura [7, 8]. EI micro
constituyente MA fue localizado preferencialmente en los contornos de grano y distribuido homogéneamente en la
matriz ferritica como resultado de la transformacion austanitomo es discutido por Pointner P. y Joeller. A. [6,



7]. La seleccién de area atacada con reactivo Klemm1 y Nital 3% y observada por MO y SEM presenta la siguiente
discusion: se observo por MO que el grano de MA de color blanco atacado con Klemma)Hige poco atacado

con Nital en relacion a la matriz, quedando en alto relevo (Fig. 4b). La misma area fue analizada por SEM (Fig. 4c)
donde se observo con mayor detalle que el grano de MA de color gris claro esta poco atacado. Estas observaciones
pueden concluir que el tipo de microestructura es MA por estar poco atacado, por presentar color blanco con el
reactivo Klemm1 y por estar en pequefias cantidades distribuidas en la matriz, de acuerdo con [7, 8].
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Fig. 7. Caracterizacién microestrutural del MA duratéedescomposicion austenitica para diferentes velocidades
de enfriamiento por SEM. El MA es indicado por medio de flechas.



