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RESUMEN

Los aceros para hojalata son aceros microaleados de bajo carbono. Algunas de las aplicaciones para las que la hojalata es
potencialmente considerada son la fabricacion de diferentes tipos de contenedores para la industria alimentaria y objetos
ornamentales. Debido al costo creciente de los elementos aleantes, la busqueda de procesos para obtener distintas
propiedades, incluso en una misma aleacion es relevante. El estudio de las propiedades microestructurales y mecénicas
permite un control més eficaz del proceso de fabricacion del producto laminado final. El objetivo del presente trabajo es
investigar la influencia de la temperatura, composicién quimica y microestructura sobre las propiedades mecénicas de un
acero de bajo carbono laminado en frio. Es de particular interés en este trabajo analizar los inconvenientes provenientes de
la recristalizacion incompleta.

Palabras claves: Acero microaleado; Recuperacion; Recristalizacion; Propiedades mecanicas.

EFFECTS OF INCOMPLETE RECRYSTALLIZATION IN MICROALLOYED STEELS FOR
TINPLATE

ABSTRACT

The steels used for tinplate are microalloyed steels with low carbon content. Some of the applications for which tinplates
are potentially considered are the manufacture of different types of containers for the food industries and ornaments. Due to
the increasing cost of alloying elements, the search for processes to obtain different properties even in the same alloy is
relevant. The study of the microstructural and mechanical properties enables a more effective control of the manufacturing
process of the final rolled product. The objective of this work is to investigate the influence of temperature, chemical
composition and microstructure on the mechanical properties of a cold rolled low carbon steel. It is of particular interest of
this research to analyze the drawbacks resulting from incomplete recrystallization.

Keywords: Microalloyed steel; Recovery; Recrystallization; Mechanical Properties.

INTRODUCCION

Los aceros microaleados o aceros de alta resistencia de
baja aleacién, HSLA, por sus siglas en inglés, son
aquellos que tienen en su composicion quimica pequefias
cantidades de elementos como el Nb, V y Ti,
normalmente en porcentajes que varian entre 0,001 a
0,15% en peso, los cuales en combinaciéon con otros
elementos aleantes (Mn, Si, Mo, Cr, Ni, etc.), y un
tratamiento termomecanico adecuado imponen a los
aceros una excelente combinacion de resistencia,
tenacidad, ductilidad y soldabilidad. Todos los aceros
microaleados contienen pequefias concentraciones de uno

0 méas elementos que forman carburos y nitruros. El

vanadio, niobio, y titanio se combinan preferencialmente
con carbono y /o con nitrégeno formando precipitados,

que se encuentran dispersos en la matriz del acero.

La excelente combinacion de propiedades mecanicas hace
de estos aceros una eleccidn atractiva para muchas
aplicaciones [1,2]. Los aceros microaleados se fabrican en
forma de placas, laminas, barras y otros productos,
encontrando aplicacién en la fabricacion de puentes,
edificios, barcos, tanques 0 recipientes de
almacenamiento, tuberias, estructuras maritimas y en la

industria automotriz.
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Los aceros microaleados utilizados para hojalata son
usualmente laminados en frio y luego recocidos. Cuando
el metal es laminado en frio por deformacion plastica, una
pequefia porcidn de energia mecanica usada para deformar
el metal es almacenada en el espécimen. Esta energia
almacenada reside en el cristal como defectos puntuales,
dislocaciones y fallas de apilamiento en varias formas y
combinaciones dependiendo del metal. De este modo, un
material trabajado en frio, estando en un estado de alta
energia, es termodindmicamente inestable. Con la
activacion térmica, tal como la que provee el recocido, el
material trabajado en frio tiende a transformarse a estados
de menor energia a través de una secuencia de procesos
que involucran cambios microestructurales. Junto con
cambiaran las

estos cambios  microestructurales,

correspondientes propiedades mecanicas del espécimen.

[3].

Cuando un metal es trabajado en frio la recuperacion,
recristalizacion y crecimiento de grano son las principales
etapas del recocido. Durante la etapa de recuperacion
ocurren  aniquilacion 'y  reordenamiento de las
dislocaciones. Después de la recuperacion, los granos adn
se encuentran en un estado de alta energia de
deformacion. La recristalizacién ocurre por procesos de
nucleacion y crecimiento de nuevos granos equiaxiales
libres de deformacion que tienen baja densidad de
dislocaciones. Dado que durante la recristalizacion, se ha
disminuido de manera importante la densidad de
dislocaciones, las propiedades mecanicas que fueron
modificadas durante el proceso de trabajado en frio son
restauradas a sus valores previos a la deformacién. El
comportamiento de recristalizacién para una determinada
aleacion se suele especificar mediante la temperatura de
recristalizacion, temperatura a la cual la recristalizacion
ocurre exactamente en una hora. Este proceso es
controlado por la activacion térmica y su fuerza motriz es
la energia almacenada en forma de dislocaciones. Por otro

lado, el tipo de material y sus condiciones de
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procesamiento juegan un rol fundamental en la

recristalizacion.

Algunos investigadores asumen que el N en solucion
disminuye el proceso de recristalizacion. Esto puede ser
entendido asumiendo que el N disuelto en la matriz puede
precipitar durante la etapa inicial de recristalizacion
interactuando con los bordes de grano retrazando la

recristalizacion [4].

Por otro lado, se ha reportado [5] que la presencia de
particulas de cementita acelera el proceso de
recristalizacion, debido al aumento de la fuerza motriz
para esta transformacién. Ademas, se ha encontrado que
este efecto es mas pronunciado a medida que aumenta el
grosor de los carburos en la cementita, debido al exceso
de dislocaciones colindantes a los mismos producido

durante la deformacion.

El acero para hojalata utilizado en este trabajo ha
presentado inconvenientes vinculados a problemas de
distorsién del material al momento de procesar por
soldadura el producto final. Cuando se dobla la pieza de
acero para conformar el envase se produce un proceso de
recuperacion elastica denominado “spring back”. El
objetivo de la presente investigacién es estudiar como
influyen las variables metallrgicas, temperatura,
composicién quimica, microestructura, etc, en las
propiedades mecéanicas de un acero de bajo carbono
laminado en frio. Mas especificamente, en el caso de los
acero para hojalata, que se aplican en la fabricacion de
envases y que provocan inconvenientes en el proceso de
soldadura por posible problema de recristalizacién

incompleta.

MATERIALES Y METODOS
El material estudiado corresponde a un acero microaleado
para hojalata de dos bobinas diferentes, cuyas

composiciones quimicas se muestran en la Tabla 1. Una
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de ellas presentd efectos de ‘spring back’ durante su
utilizacion la cual denominaremos MA. Por simplicidad,
los resultados de las muestras extraidas de la bobina sin

comportamiento anémalo la denominaremos MB.
Ambos aceros para hojalata fueron producidos por
laminacion en frio hasta un espesor final de

aproximadamente 0.3mm, mediante una reduccion del

Tabla 1. Composicién quimica en por ciento en peso.

Steel MA MB
C 0.08 0.07

Mn 0.4 0.4
Si 0.01 0.02
P 0.015 0.013

S 0.014 0.09
Cr 0.08 0.033
Ni 0.013 0.019
Mo 0.005 0.006
\Y 0.005 0.004
Cu 0.01 0.018
Nb 0.005 0.003
Ti 0.001 0.001
Al 0.032 0.043

N, (ppm) 75 61

40% y sometidos a tratamiento térmico posterior a una

temperatura de 630°C.

Con el fin de producir varios grados de recuperacion y
recristalizacion, las muestras MA y MB fueron
posteriormente, en el laboratorio, sometidas a diferentes
tratamientos térmicos en atmdsfera de argon a las
temperaturas de 400, 500, 550 y 630°C por el lapso de 1
hora. Las muestras de aceros fueron devastadas
mecanicamente hasta pasta de diamante de 1 um. Se
realiz6, entonces, un ataque quimico por inmersion
utilizando una solucién de 4% de &cido nitrico en etanol
(nital). Las Figuras 1 a) y b) muestran las caracteristicas
microestructurales de los aceros MA y MB en el estado de
recepcion, respectivamente. En ambos casos se exhibe una

estructura de granos elongados en la direccion de
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laminacion, sin  mostrar ninguna evidencia de

recristalizacion.

Para poder identificar y seguir la evoluciéon de los
precipitados se utilizo picral (solucion de 4% de &cido
picrico en etanol), ataque que se realizé por inmersion.

Tanto las muestras en estado de recepcién como las
tratadas térmicamente fueron sometidas a ensayos de
microdureza Vickers. Los mismos fueron realizados con
una carga maxima de 980mN y con tiempos de

mantenimiento de 10 segundos.

(@)

(b)

Fig. 1. Metalografia 6ptica del acero de hojalata en el
estado de recepcion a) MA y b) MB.

Para la realizacién de ensayos de traccion las probetas
fueron cortadas en forma paralela a la direccién de
laminacion (RD), tanto de la bobina MA como de la MB.
Estas probetas se prepararon con el material en estado de
recepcion y ademas el material MA fue ensayado con un
tratamiento térmico de 630°C/lhr. Los ensayos fueron

realizados en atmdsfera de aire a temperatura ambiente.
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Los ensayos de traccion se realizaron hasta la rotura en
una maquina de ensayo universal modelo INSTRON
1364.

Las superficies de fractura de las probetas sometidas a
ensayos de traccion fueron observadas mediante un
microscopio electrénico de barrido (SEM) marca LEITZ
modelo AMR1000.

Para el analisis de la microestructura, dislocaciones y
precipitados, se prepararon laminas delgadas para la
observacion en un microscopio electrénica de transmision
(TEM) Philips EM300 operado a 100kV. Las laminas
delgadas se prepararon mediante una pulidora electrolitica
utilizando una solucion de 10 % de &cido perclérico y 90
% de etanol a una temperatura de aproximadamente
-20°C.

RESULTADOS Y DISCUSION

La Figura 2 muestra la secuencia de los cambios
microestructurales para muestras MA recocidas a las
diferentes temperaturas. Se encuentra recién a la
temperatura de 550°C, Figura 2 a), un comienzo de
recristalizacion aunque los granos conservan aun la
geometria alargada. Una mayor recristalizacion se hace
evidente a la temperatura de 630°C donde desaparece
practicamente la forma elongada de los granos, Figura 2
b). Una caracteristica importante que se observa a 630°C,
si bien los granos presentan una estructura equiaxiada,

existe una distribucién de precipitados sobre la matriz.

Las Figuras 3 a) y b) muestran, una estructura de granos
recristalizados de la muestra MB obtenidos, a diferencia
de la muestra MA, ya a partir de 550°C. Ademas, para
este material, no se observa estructura de precipitados

dispersos en la matriz.
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Fig. 2. Micrografias opticas de muestras del acero
MA sometidas a los tratamientos térmicos de: a)
MA/TT550°C y b) MA/TT630°C.

La Tabla 2 muestra los resultados de microdureza
realizadas sobre probetas MA y MB con diferentes
tratamientos térmicos. La microdureza para la muestra
MA tratada térmicamente a 550°C muestran poca
variacion con respecto al material en estado de recepcion.
Para la muestra MB a dicha temperatura la disminucion
de la microdureza es mas marcada. La microdureza pasa
de 280 HV en el estado de recepcion a 235 HV a 550°C.
El recocido a 630°C baja la dureza a valores similares
tanto en MA como MB, correspondientes al de
recristalizacion, o sea 150 HV. Este resultado estd de
acuerdo a los resultados observados en las metalografias
Opticas, el cual muestra un retraso del proceso de

recristalizacién en el material MA
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Fig. 3. Micrografias Opticas de muestras del acero
MB sometidas a los tratamientos térmicos de: a)
550°C (MB/TT550°C) y b) 630°C (MB/TT630°C)
por el lapso de 1 hora.

Tabla 2. Microdureza Vickers de muestras de acero
MA y MB en estados de recepcién y con diferentes
tratamientos térmicos.

Material MA MB
Reception 280 = 5SHV 280 £ 5HV
400°C/1h 280 £5HV | 285+ 5HV
500°C/1h 265 £5HV | 285+ 5HV
550°C/1h 275 £5HV | 235+5HV
630°C/1h 150 + 5SHV | 150 + 5SHV

La recristalizacion se acelera cuando Fy/R <0.2um™,
donde R es el tamafio del precipitado y Fy la fraccion de
precipitados en volumen [6]. La fraccion de precipitados
en volumen nunca es demasiada alta en los aceros
estudiados en este trabajo (es decir, el espaciado entre dos
particulas es suficientemente grande). De este modo, el
tamafio de los mismos es el pardmetro que
fundamentalmente influenciaria la  recristalizacion.
Precipitados pequefios y homogéneamente distribuidos en

el material, dificultan el movimiento de las fronteras de
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grano (el crecimiento de grano), lo que conlleva un
retraso de la recristalizacion [7]. Sin embargo, cuando los
precipitados tienen didametros elevados (como pueden
llegar a tener los precipitados de cementita), su papel es
inverso: provocan una aceleracion de la recristalizacion
[8]. Durante la recristalizacion la cementita es un lugar
donde preferentemente nuclean los nuevos granos. Este
hecho puede racionalizarse a través del aumento de fuerza
motriz local para la recristalizaciéon originado por el
exceso de dislocaciones, colindantes con estas particulas,
producidas por la deformacién. En la literatura [5] se ha
estudiado en detalle la influencia de la temperatura de
bobinado, y se ha observado que influye principalmente
en el tiempo de inicio de precipitacion de la cementita, y
por tanto en el tamafio final de los precipitados. En efecto,
se ha visto que la precipitacién de carburos acelera el
proceso de recristalizacion siendo este fendmeno maés
pronunciado a medida que aumenta el grosor de los

precipitados [9].

Con el fin de observar la morfologia y distribucion de la
cementita se atacaron las probetas correspondientes a los
aceros MA y MB con picral (Figura 4). Aunque no existen
diferencias en la distribucion de la cementita, si se
observan diferencias en su morfologia, siendo méas gruesa
en el acero MB. Esto, probablemente, se deba al hecho de
que el acero MA ha sido bobinado a una temperatura

menor que el acero MB.

La comparacion de las micrografias explicaria la
aceleracion de la recristalizacion en el acero MB. Dado
que la fuerza motriz adicional para la recristalizacion, es
menor cuando la precipitacion es mas fina, la cinética de
recristalizacion se encontraria retrazada en el acero MA

con respecto a la del acero MB.
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Fig. 4. Micrografia 6ptica del acero a)MA y b) MB
en estado de recepcion atacadas con picral 4%.

La Figura 5 muestra el comportamiento mecanico de
probetas maquinadas en RD del material MB en estado de
recepcion y del material MA en el estado de recepcion y
después de un tratamiento térmico de 630°C durante 1

hora. Es importante destacar, que el material MA exhibe

MA estado de recepcion

MB estado recepcion

800

MA 630°C/1hr

400

Tension (MPa)

0

T T T T T T T T T T T T
00 04 08 12 16 20 24 28 32 36 40 44
Deformacion(%)

Fig. 5. Comportamiento a la traccion de probetas
cortadas en la direccion paralela al direccion de
laminacidn (RD), del material MA en estado de

recepcion y tratadas térmicamente a una temperatura
de 630°C 1 h 'y de material MB en el estado de
recepcion.
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un mayor endurecimiento respecto al material MB. Este
hecho desplaza la rotura hacia deformaciones menores en
el material MA. Por el contrario, cuando el material se lo
trata térmicamente a 630°C por 1 hora, estos valores
cambian drasticamente, aumenta el porcentaje de
elongacidon a la fractura y disminuye el endurecimiento

por deformacion.

La Figura 6 muestra la superficie de fractura de las
probetas MA y MB en el estado de recepcion después de
ser sometido a un ensayo de traccién hasta la rotura. La
Figura 6 a) muestra una estructura de hoyuelos
equiaxiados aunque no se observo la fractura de copa y
cono. La Figura 6 b) muestra la fractura de copa y cono,

tipica de una rotura por traccion en un material ddctil.

La Figura 7 muestra la superficie de fractura tanto del
material MA como MB a mayor magnificacién. Puede
observarse que ambos aceros son ductiles debido a que
muestran superficies de fractura caracterizadas por
cavidades (dimples). Sin embargo, la profundidad vy
tamafio de los dimples es mayor en el material MB (Fig. 7
b) que en el material MA (Fig. 7 a), lo que sugiere una
ductilidad mayor en el primer material. Podemos,
entonces, decir que estas fractografias evidencian una
disminucion en la ductilidad del material MA, este
fendmeno se manifiesta, principalmente por la ausencia de
‘necking’ durante el ensayo de traccion. Mas aun, el
menor tamafio de los dimples en el material MA en
relacién con el MB es consistente con la menor ductilidad

del primer material.
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(@)

(b)

Fig. 7. Superficie de fractura observada mediante
SEM de las probetas cortadas paralelo al RD
sometidas a ensayos de traccion: a) MA y b) MB.
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Un analisis mas detallado de la recristalizacion, en estos
aceros microaleados, se obtuvo mediante microscopia
electronica de transmision. Las Figuras 8 a) y b) muestran,
respectivamente, la  estructura de dislocaciones
correspondiente a muestras MA y MB en estado de
recepcion. En ambos casos se observa una estructura de
microbandas de dislocaciones en la direccion de
laminacion, RD. Es importante remarcar que, en ninguno
de los dos materiales se observaron evidencias de

recristalizacion.

La Figura 9 muestra la evolucién microestructural del
material MA después de someterlo a tratamientos
térmicos a temperaturas de 550 y 630°C. A 550°C pueden

evidenciarse signos de recuperacion, por la presencia de

@

Fig. 8. Estructura de dislocaciones en el estado de
recepcion correspondiente a muestrasa) MA y b) MB.

dreas con reducida  densidad  de dislocaciones,
Figura 9 a). A esta temperatura la microestructura esta
parcialmente recristalizada, Figura 9 a), con zonas
préacticamente libres de dislocaciones. El crecimiento de
grano se realiza a expensas de los granos vecinos

deformados. Una caracteristica importante, se muestra
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en la Figura 9 b) en que se observa una precipitacién
importante en borde de grano. Temperaturas de recocido
mayores llevan a una recristalizacion completa, como
puede advertirse en la Figura 9 c), sin embargo, la
precipitacién permanece. La caracteristica de la Figura 9
c) es que muestra la alineacion de los precipitados
siguiendo la direccion de las microbandas de
dislocaciones halladas en el material de recepcién.

De acuerdo a Panigrahi [10], precipitados del tipo AIN,
VC, VN, Nb(CN), TiN, necesitan temperaturas y tiempos
elevados para poder ser disueltos (>1250°C). De este
modo, es posible la presencia de los mismos ya en el
material de recepcion. ElI Ti, Nb y V, elementos que
forman carburos y nitruros con muchisima facilidad, ain
en bajas concentraciones, refuerzan al metal, pero a la vez
producen un retraso del proceso de recristalizacion [11-
13].

@

©

Fig. 9. Microestructuras caracteristicas desarrolladas
en muestras MA tratadas térmicamente a: a) y b)
550°C, c¢) 630°C durante 1 hora.
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Por otro lado, es de esperar que una mayor cantidad de N
libre antes del recocido, genere un retraso de la
recristalizacion en aceros de bajo carbono calmados al Al,
dicho retraso se deberia a la precipitacién del N como AIN
[4,14]. Los precipitados de AIN juegan un papel pasivo en
la eliminacién de N en solucion solida y un papel activo
en el proceso de anclado de bordes de grano durante la
recristalizacion [4]. La menor temperatura de bobinado
del material MA en relacidn al MB, deducida a través de
la morfologia de la cementita, llevaria a una menor
precipitacién de AIN en el material MA durante la etapa
de bobinado. De este modo, mayor cantidad de N libre
estaria presente durante el proceso de recocido, el cual
precipitaria durante la recristalizacién. Este hecho se ve
incrementado por la mayor proporcion de N en el material
MA en comparacion al MB. La mayor precipitacion de
AIN en los bordes de granos que se generan durante el
proceso de recristalizacion en el material MA, restaria
movilidad a dichos bordes, siendo una de las posibles
causantes del retraso de la recristalizacion en este material
[14-15].

Mediante microscopia electrdnica se corroboré la
diferencia en la morfologia de la cementita. EI menor
grosor de la cementita en acero el MA con respecto al MB
es otra posible explicacion al retraso de la recristalizacion

en el acero MA.

CONCLUSIONES

¢ Ambos materiales MA y MB en estado de recepcion
muestran una estructura similar de granos alongados a lo
largo de la RD, sin evidencias de recristalizacion.

¢ En MB la recristalizacion completa aparece antes que
en MA.

¢ La mas gruesa cementita en el acero MB que en MA,
racionalizado a través de una menor temperatura de
bobinado en el material MA, seria una posible explicacion

al retraso en la recristalizacion en el material MA.
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¢ La mayor precipitacion de AIN en los bordes de
granos que se generarian durante la de recristalizacion en
el material MA, restaria movilidad a dichos bordes, siendo
otra de las posibles causas del retraso de la recristalizacion

en este material.
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