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PROLOGO

Desde los inicios de la Edad de Hierro, el ser humano ha buscado la
manera de obtener las mayores y mejores ventajas que las aleaciones ferrosas
puedan proporcionarle para satisfacer necesidades especificas. Sin embargo,
es a partir de los inicios del siglo XX, que de una manera sistematica y con
bases en diferentes ciencias, se ha sido capaz de comprender |a metalurgia del

hierro y sus interacciones con otros elementos de aleacién.

El trabajo que se expone en este documento, es una contribucién al
esfuerzo que se realiza en diferentes centros de investigacion en todo el
mundo, a fin de encontrar aplicaciones practicas a diferentes tipos de aceros
que permitan obtener microestructuras y propiedades mecanicas deseadas.
Asi mismo, sirveé como una guia ¢ camino a seguir en la evaluacién de otro tipo
de aleaciones con fines similares.

El trabajo desarrollado es ademas un ejemplo de los muchos beneficios
que ofrecen un esquema de cooperacién que vincule |as necesidades de la
industria con el potencial de la academia ofrece, aprovechando al maximo el

potencial humano involucrado.

Rafael Colas Ortiz.
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Sintesis

El desarrollo de aleaciones ferrosas con mejores propiedades de
elongacidon y resistencia, siempre ha sido un objetivo comun para
investigadores y productores de la industria del acero.

Desde hace tres décadas se inicid la evaluacidon de aleaciones cuyo
procesamiento incluye la deformacién plastica para transformar austenita
retenida en martensita. Este fendmeno se conoce como “TRIP”, acrénimo para
Transformation-Induced Plasticity (Plasticidad Inducida por Transformacion),
cuyo resultado es un incremento en las propiedades mecanicas finales de las

aleaciones que presenian dicho fenémeno.

En este frabajo se evalia una aleacién ferrosa convencional para
conocer el efecto de tratamientos térmicos que promuevan un efecto TRIP. El
procedimiento expuesto para realizar dicha evaluacién puede servir para

evaluar otras aleaciones.

Se exponen los fundamentos generales del fenédmeno TRIP en las
aleaciones ferrosas, aspectos de dilatometria, difraccion de Rayos X,
tratamientos térmicos, metalografia y microscopia electronica de barrido, con el
objetivo de presentar un panorama general de las técnicas que permiten
evaluar la microestructura de una aleacion ferrosa al ser sometida a un

tratamiento témico TRIP.

Este trabajo forma parte de un esfuerzo que comenzé en el Programa
Doctoral en Ingenieria de Materiales hace 5 anos, y contribuye en la mejor
comprension de los mecanismos que se presentan cuando un acero €s sujeto a
un tratamiento térmico TRIP.

X



Capitulo 1: Generalidades

CAPITULO 1

GENERALIDADES

1.1 Antecedentes.

En los dtimos 25 anos, la industriza automotriz ha realizado esfuerzos
importantes para producir vehiculos mas eficientes desde el punto de vista de
consumo de combustible, es decir, que el automovil utilice cantidades reducidas
de hidrocarburo. Una manera de alcanzar este objetivo es mediante |a
reduccion del peso total del automoévil sin comprometer la seguridad de los
ocupantes del mismo, siendo éste un factor sumamente importante para los
fabricantes de los automoviles.

En un vehiculo promedio, cerca de un 25 a un 30% del total del peso
corresponde al chasis (sin considerar los accesorios y revestimientos). Por sus
propiedades mecanicas, el acero es el principal material utilizado en la
construccion de la estructura del vehiculo. El uso de menores cantidades de
acero en la fabricacion de los automéviies es entonces crucial para tener
reducciones en la masa de los mismos.
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Una alternativa de solucion es utilizar materiales livianos que remplacen
al acero, como aleaciones de aluminio, polimeros 0 materiales compuestos. Sin
embargo estos materiales siguen siendo relativamente costosos y su uso se
limita a aplicaciones especificas.

Otra alternativa es el uso de laminas de acero mas delgadas, que deben
presentar mejores propiedades mecanicas que los aceros convencionales.
Desde este punto de vista, el incrementar la resistencia del acero sin provocar
efectos negativos en otras propiedades mecanicas del mismo se presenta como

un desafio interesante.

La industria siderurgica ha desarrollado distintos tipos de acero en las
ultimas décadas para aplicaciones automotrices. Mediante la Figura 1-1 se
puede observar |a evolucién que se ha seguido para obtener aceros con
mejores propiedades [1].

800 -
Aceros TRIP asistidos >
E 600
g Aceros doble-fase >
§ Aceros microaleados >
2 Aceros Isotropicos >
2 400
: Aceros libres de intersticiales >
- Aceros de alta
£ resistencia ‘. < Aceros C - M
3’ - e mm s G W R WE e = W EE SR mE Em e mm e e - Em e =
]
% 200 - Aceros '
B !
(-2 convencionales
| J | | L | | | |
1975 1980 1985 1980 1895 2000

Figura 1.1 Desarrollo de aceros de alta resistencia laminados en frio para
aplicaciones automotrices [1].
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De la Figura 1.1 se observa que la tendencia es el desarrollo de aceros
con estructuras multifase, constituidos principalmente por una matriz suave de
ferrita con una o mas fases dispersas.

En el caso de los aceros doble-fase, se introduce a la martensita como
segunda fase en la matriz de ferrita, logrando un buen balance de resistencia y
ductilidad gracias a la combinacién de las propiedades de ambas fases.

Un desarrollo particuiar de los aceros doble-fase surgié durante la
década de 1990, cuando comenzO la elaboracion de aceros multifase TRIP
asistidos, en los que la martensita es remplazada por una mezcla de bainita y
austenita retenida.

1.2 Plasticidad inducida por Deformacion (El Efecto TRIP).

En aleaciones ferrosas con composicidn quimica adecuada, la
transformacion de austenita a martensita puede lograrse en dos formas: al
enfriar bruscamente la austenita por debajo de su temperatura de inicio de
transformacion de martensita (Ms), o al aplicar un esfuerzo bajo condiciones
apropiadas, a temperaturas superiores a Ms.

El primer caso constituye el procedimiento que se sigue en los procesos
de tratamiento térmico de endurecimiento por temple, en los que ia pieza o la
seccidn a endurecer se calienta por encima de la temperatura de
austenitizacién, para que parte de la microestructura, o toda ella, transforme a
austenita cuya estructura cristalina es fcc. Un enfriamiento brusco en un medio
adecuado evita un reacomodo de los atomos a una estructura cristalina bee,
distorsionando la estructura de los atomos para formar una estructura tetragonal
compacta, llamada martensita.
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E! segundo caso se presenta cuando un esfuerzo se aplica a los granos
de austenita. Si este esfuerzo es superior a la resistencia de cedencia de la
austenita inicial, la red cristalina se deforma plasticamente y propicia asi la
formacién de martensita. Bajo estas condiciones, se dice que ha ocurrido una
transformacion martensitica inducida por deformacién. Este fendmeno se
conoce como plasticidad inducida por transformacion (fransformation induced
plasticity) [2].

Si el fendmeno TRIP se presenta en aceros austeniticos, estos son
llamados aceros TRIP. Este mismo fendmeno también puede detectarse en
aceros cuya microestructura incluye austenita retenida en cantidades minimas
de entre un 10 y un 15%. Estos ultimos, se denominan aceros TRIP asistidos.

En ambos casos, el efecto TRIP se manifiesta como una transformacion
de la gustenita a martensita como consecuencia de una deformacién mecanica.
Sin embargo, se presentan diferencias en los mecanismos.

En los aceros TRIP austeniticos, las placas de martensita que se forman
en los granos de austenita durante la deformacidn, actian como barreras que
evitan el deslizamiento de las dislocaciones, incrementando asi la tasa de
endurecimiento por deformacion. El endurecimiento ocurre debido a la
transformacion de parte de la austenita en martensita, que es mas resistente,
ademas del efecto de refinamiento de grano que se induce [2,3].

En el caso de los aceros TRIP asistidos, la presencia de austenita
retenida se manifiesta por una fracciéon volumétrica en forma de islas en una
matriz ferritica. Debido a esto, no se presenta ningun refinamiento de grano
relevante. Sin embargo, la expansion del volumen que acompaina a la
transformacion martensitica contribuye a la introduccion de dislocaciones
adicionales en la matriz, que es en consecuencia endurecida en cierto grado
[3,4].
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En ambos casos, el grado de endurecimiento por deformacidn se
incrementa y la inestabilidad plastica se presentara al aplicar mayores
esfuerzos. Asi, la consecuencia benéfica de los fenémenos TRIP en los aceros

es tener una mayor elongacion con una elevada resistencia a la tensién.

1.3 El Tratamiento Térmico TRIP.

1.3.1 Consideraciones generales.

En la Figura 1.2 se presenta el esquema basico de un tratamiento
térmico para generar propiedades TRIP en una aleacion ferrosa [5-10]. E!
propésito principal de efectuar el tratamiento térmico TRIP es el generar una
microestructura con una cantidad adecuada de austenita retenida, la cual puede
estar en un intervalo de enire 10 y 20%.

La obtencién de austenita retenida en la microestructura a temperatura
ambiente, se puede generar mediante un tratamiento térmico que se lieva a
cabo en dos etapas: la primera, que consiste en llevar la aleacién dentro de un

intervalo intercritico de temperaturas en |la zona de transformacion (a+y).

Esta primer etapa del tratamiento térmico no es suficiente, por lo que
debe complementar con una segunda etapa en la zona de transformacion
bainitica. Conforme la reaccién bainitica se efectla, la austenita residual
presenta un incremento en su contenido de carbono ademas de un incremento
en su tamaro de grano. Este enriquecimiento de carbono y un tamano de
grano reducido contribuyen a la estabilizacion de la austenita formada, es
entonces posible mantener cantidades significativas de esta fase a temperatura
ambiente.

w
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AC3 - _
Austenita + Ferrita
Etapa
Intercritica
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- Austenita retenida
§ + Bainita + Femita
: 2
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=
i Etapa
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Figura 1.2 Esquema de un tratamiento térmico TRIP y su efecto en la
microestructura de un acero sujeto al mismo.
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Figura 1.3 Parametros de proceso en un tratamiento térmico TRIP.
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El tratamiento térmico TRIP se puede caracterizar en parametros que
distinguen cada una de sus etapas en temperatura (T), tiempo (t) y velocidad de
cambio de temperatura (V). La Figura 1.3 presenta estos parametros en el
tratamiento térmico TRIP.

1.3.2 Velocidad de Calentamiento VO.

Existe un limitado interés por el efecto de este parémetro en la
microestructura al comparario con otros. Sin embargo, se utilizan velocidades
de calentamiento que van desde 10 hasta 100°C/s, dependiendo de los medios
de calentamiento utilizados para llevar a cabo el iratamiento térmico.

1.3.3 Temperatura de Etapa Intercritica T1.

Existen distintos puntos de vista al reportar una temperatura optima para
flevar a cabo la Etapa Intercritica en la zona de transformacion y + o. El punto
de referencia para evaluar este parametro se basa en las propiedades

mecanicas que se obtienen.

Por un lado, investigaciones que han utilizado composiciones quimicas
para aceros de 0.4C — 1.5Si — 0.8Mn y 0.12C — 1.2Si — 1.2MN, han encontrado
que la temperatura T1 més apropiada debe localizarse unos 20 a 30°C por
encima de Acl. De esta manera se obtiene una buena combinacidén de
resistencia mecanica y ductilidad [11-14].

Por otro lado, otras investigaciones intentan explicar el comportamiento
de la austenita en esta etapa del tratamiento térmico [15-18]. La estabilidad de
la austenita retenida puede ser atribuida a su composicién quimica y a su
tamaiio de grano.



Capitulo 1: Generalidades

Altos contenidos de carbono en la austenita y un tamafo de grano
reducido incrementan la estabilidad de |la austenita. Cuando la temperatura de
mantenimiento en la Etapa Intercritica es elevada (cercana a Ac3), el contenido
de austenita es alto, pero su contenido de carbono es bajo. Ademas, a
temperaturas intercriticas elevadas, se presenta un incremento en el tamafio de
grano austenitico. Esto da por resultado que la austenita presente sea
inestable y que posibles propiedades TRIP en la aleacion sean dificiles de
alcanzar.

En consecuencia, conforme la temperatura T1 es menor, la probabilidad
de generar austenita estable es mayor, ya que el tamafio de grano es menor y
el contenido de carbono en la misma es elevado [15]. Asi, a fin de obtener
propiedades mecanicas optimas, |a temperatura T1 debe localizarse cercana a
Ac1 dentro de la zona de transformacién intercritica (y + o).

1.3.4 Tiempo de Mantenimiento de Etapa Intercritica T1.

En un tratamiento térmico TRIP, el tiempo de permanencia en la Etapa
Intercritica es funcion de la composiciéon quimica de la aleacion. Este tiempo de
permanencia tiene un efecto significativo en la estabilidad de la austenita
generada.

Si el tiempo de permanencia es reducido, no sera posible disolver los
carburos que se presentan previamente (principaimente perlita), lo cual
conducird a un pobre contenido de carbono en la austenita que se forme
durante la Etapa Intercritica.

Por otro lado, si el tiempo de permanencia en |la Etapa Intercritica es
demasiado prolongado, los granos de austenita formados comenzaran a crecer
y el carbono comenzara a distribuirse en estos granos cada vez mas grandes,
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teniendo como consecuencia que la austenita resultante tenderd a ser

inestable, sobre todo si el contenido de carbono en la aleacion es reducido.

El tiempo éptimo t1 depende de la temperatura T1, sin embargo, tiempos
que van desde 5 hasta 15 minutos de permanencia son adecuados para
generar austenita estable con un contenido de carbono adecuado.

1.3.5 Velocidad de Enfriamiento Intermedia V1.

Al considerar la figura 1.5, después de la Etapa Intercritica, viene un
enfriamiento brusco que puede considerarse como un temple interrumpido
hasta la temperatura de la Etapa Isotérmica.

Esta velocidad de enfriamiento depende de la composicién quimica de la
aleacion a la cual se le efectie el tratamiento térmico y puede variar desde
10°C/s hasta 130°C/s, siendo la velocidad de enfriamiento de 70°C/s un valor
que promueve la estabilidad de una cantidad adecuada de austenita para
muchas aleaciones ferrosas [13].

La velocidad de enfriamiento V1 tiene un efecto importante en las
propiedades mecanicas del producto que se obtiene después del tratamiento
térmico. Una vez que la austenita ha sido formada durante |la Etapa Intercritica
y es enfriada bruscamente desde esta temperatura hasta la Etapa Isotérmica,
parte de esta austenita transformara a bainita.

Si V1 es lenta, la formacion de bainita inferior sera significativa, dando
por resultado una distribucion de fases en la microestructura pobre en austenita.
En caso de que se presenten velocidades de enfriamientc demasiado lentas,

puede presentarse incluso perlita en la microestructura final.
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Por otro lado, si V1 es rapida, la formacidn de ferrita sera limitada y la
austenita formada se mantendré practicamente constante. Por lo tanto, es
importante que V1 sea alta, entre 50 y 150°C/s, dependiendo de los medios

disponibles para efectuar el tratamiento térmico [5].

1.3.6 Temperatura de Etapa Isotérmica T2.

La Etapa Isotérmica se lleva a cabo en la zona de transformacion de
bainita superior y su propoésito es estabilizar la austenita retenida mediante un

enriquecimiento del contenido de carbono en la misma [7].

Este enriquecimiento €n el contenido de |a austenita retenida se rige por
el siguiente mecanismo. La bainita puede considerarse como un agregado de
placas de ferrita separadas por regiones donde se presentan mezclas de fases
como austenita no transformada, carburos © incluso martensita.

En el caso de la bainita superior, las placas de ferrita presentes se
caracterizan por la ausencia de carburos. Durante su formacién, cualquier
exceso de carbono es extraido instantaneamente por difusién hacia la austenita
no transformada que la rodea. Una manera de visualizar este fendmeno es la
Figura 1.4 [16]. Los procesos de enriquecimiento de carbono y el refinamiento
de grano de la austenita residual, hacen que ésta sea estable. También debe
destacarse la presencia de manganeso en la austenita, la cual afecta en gran
medida los productos de transformacion durante el enfriamiento.

Para los aceros gue tienen bajo contenido de carbono, la zona de
transformacion bainitica estd en el intervalo de los 350 a los 500°C; sin
embargo, investigaciones previas recomiendan llevar a cabo el tratamiento

isotérmico cercano a los 400°C [13,15,17-18].
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Figura 1.4 llustracion esquematica que muestra la transformacién de la
austenita después la Etapa Intercritica (a), seguido de la Etapa Isotérmica
(b) en un tratamiento térmico TRIP. Las zonas oscuras corresponden a

regiones ricas en carbono. a: ferrita; y: austenita; B: bainita y 7res:
austenita residual [16].

Si la temperatura T2 tiende a incrementarse, la transformacion bainitica
puede ser limitada, interrumpiendo el enriguecimiento de carbono de la
austenita . Ademas, los granos de austenita tenderan a crecer y se volvera

menos estable.

Una temperatura T2 baja, propiciara la reaccion de bainita inferior, la cual
no presenta el mismo fenédmeno de enriquecimiento de carbono en la austenita
y por lo tanto debe evitarse. Si la temperatura T2 es demasiado baja, es
posible que las zonas ricas en Mn transformen incluso a martensita.

1.3.7 Tiempo de mantenimiento de Etapa Isotérmica t2

El tiempo de mantenimiento t2 de la Etapa Isotérmica tiene un fuerte
impacto en la microestructura final de la aleacién que es sujeta a un tratamiento
TRIP. El efecto de este parametro puede apreciarse mediante la Figura 1.5

[11].

11
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Se puede observar que conforme transcurre el tiempo en la Etapa
Isotérmica, el contenido de austenita disminuye, mientras que el contenido de
bainita tiende a incrementarse.

Si la Etapa Isotérmica se interrumpe a un tiempo t2 corto, la austenita
residual no estara estabilizada por |a transformacion bainitica y durante la ultima
etapa de enfriamiento la fase resultante sera martensita, con una pérdida
importante de austenita.

Si se extiende t2 en la Etapa Isotérmica, el enriquecimiento de carbono
en la austenita presente la hara mas estable, ademas del refinamiento de grano
que se lleve a cabo. Por ofro lado, si el tiempo t2 es demasiado extenso, la
transformacion bainitica consumird mas austenita de la que se esta
estabilizando y la precipitacion de carburos ocurrira. Por ello, los tiempos para
2 en 1a Etapa Isotérmica con mejores resultados se hayan en el intervalo de los
2 a los 5 minutos [13,19-21].

Austenita retenida

Martensita

Bainita

Fraccion (%)
&
(=]

,H_J 1 1 1 1
05 1 2 5 10
t2 (min)

Figura 1.5 Variaciéon del contenido de fases en la Etapa Isotérmica al
someter a 400°C una aleacion de 0.4C -1.5Si — 0.8Mn durante un

tratamiento térmico TRIP. La Etapa Intercritica se realizé a 790°C durante
5 minutos [11].

12



Capitulo 1: Generalidades

1.3.8 Velocidad de Enfriamiento Final V2.

Durante el enfriamiento final desde la Etapa Isotérmica hasta la
temperatura ambiente, la aleacién pasa a través de la zona de transformacion
de la bainita inferior. Si esta velocidad de enfriamiento es lenta, parte de la
austenita transformara a bainita inferior, por o que una velocidad de
enfriamiento utilizando un flujo de aire frio es conveniente para limitar el tiempo

para que ésta reaccion pueda presentarse [18].

1.4 Comentarios.

En este primer capitulo, se ha presentado una descripcion general de la
teoria que rodea a los tratamiéntos térmicos necesarios para que una aleacion
ferrosa pueda presentar fenomenos TRIP.

Una revision mas profunda de los temas mencionados anteriormente se
presenta en los siguientes capitulos. Las transformaciones de fase que
experimenta una aleacion ferrosa hipoeutectoide al ser sometida a un

tratamiento térmico TRIP es explicada en el Capitulo 2.

El Capitulo 3 describe la aplicacion y utilidad de las técnicas
dilatométricas para la caracterizacion adecuada de las aleaciones ferrosas. En
Capitulo 4 se presentan los aspectos mas importantes de las técnicas de
difraccidn de Rayos X aplicadas a la identificaciéon de fases en los aceros,
principalmente de la austenita retenida.

En el Capitulo 5§ se exponen los resultados mas importantes de la
experimentacion realizada en el presente trabajo. El Capitulo 6 es un analisis

13



Capitulo 1: Generalidades

de toda la informacién obtenida y en el Capitulo 7 se enumeran las

conclusiones mas significativas y cuales son algunas recomendaciones para

futuras investigaciones que pretendan seguir la linea de los aceros TRIP

asistidos.
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CAPITULO 2

TRANSFORMACIONES DE FASE EN
ACEROS TRIP ASISTIDOS

2.1 Transformacién Austenitica: La Etapa Intercritica.

2.1.1 Antecedentes.

La austenita €s el nombre dado a la solucidn solida de hierro y (gama).
El nombre de austenita es en honor del metalurgista bntanico Sir William
Chandler Roberts-Austen. En las aleaciones ferrosas, la austenita es una
solucién soélida intersticial de carbono disuelto en hiefro y, cuya estructura
cristalina es cubica centrada en las caras (fcc). La maxima solubilidad de
carbono en esta fase del hiermo es de aproximadamente 2.0% a 1129°C.
Algunas propiedades promedio son: resistencia tensil de 1000 MPa, elongacién
de 10% en 50.8 mm y dureza Rockwell C de 40. Aunque generalmente no es
estable, bajo ciertas condiciones, es posible obtenerla a temperatura

ambiente[4].

En los aceros hipoeutectoides convencionales, la formacion de la
austenita es relativamente simple. Los aceros forjados o l[aminados consisten
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casi exclusivamente de ferrita y carburos mezclados. El contenido de estos
microconstituyentes varia segun la composicion quimica del acero, la
temperatura a la cual se haya realizado cualquier transformacion de fase y las
condiciones de enfriamiento [5]. Estas estructuras pueden convertirse
progresivamente en austenita al calentar el acero por encima de la temperatura
critica Ac1 del diagrama Fe - FesC que corresponda a la aleacion. En la Figura
2.1 se presenta el diagrama Fe — Fe;C para hierro y carbono.

Temperatura en °C

Cementila + Perlita

1
|
600 |
"Femta+Peﬂita 5]
ol { =
= | g
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( |
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Figura 2.1 Diagrama hierro — carburo de hierro.
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A pesar de que la austenita comienza a formarse al alcanzar la
temperatura critica Ac1, la estructura del acero no es austenitica de inmediato.
En aceros hipoeutectoides a temperaturas de austenitizacion bajas, la
estructura consiste de austenita, carburos y ferrita. Estos carburos tienden a
disolverse en la austenita presente. Si se eleva la temperatura de
austenitizacion, la estructura tiende a presentar austenita mas homogénea, los
carburos se disuelven e incluso, la ferrita puede ser convertida en austenita. Se
obtendra una estructura completamente austenitica a temperaturas superiores
de la linea Ac3.

Una forma experimental para seguir el proceso de austenitizacion en un
acero, consiste en sumergir especimenes delgados de éste en un barfio de
sales fundidas a una temperatura en |la que se espera que ocurra la
transformaciéon. Cada espécimen es mantenido bajo estas condiciones durante
un tiempo y luego es enfriado bruscamente en agua fria para observar la
microestructura.

Si el contenido de carbono en el acero es adecuado, el enfriamiento
brusco promoveré la formacién de martensita a partir de la austenita que se
haya formado durante el calentamiento del espécimen. De esta manera es
posible establecer una aproximacion de la cantidad de austenita formada
durante el tiempo que la muestra estuvo sujeto a la temperatura de

austenitizacion seleccionada [12].

2.1.2 Formacion de las zonas de Austenita en Aceros Hipoeutectoides en la
Etapa Intercritica de un Tratamiento Térmico TRIP.

Los aceros hipoeutéctoides son aquellos cuyo contenido de carbono es
menor al 0.8%. En condiciones de fabricacion normales, estos aceros
presentan una microestructura que comprende una matriz ferritica con zonas de

perlita laminar como segunda fase. El contenido de ferrita disminuye y las
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zonas perliticas aumentan al incrementar el contenido de carbono en el acero.
Un ejemplo de un acero hipoeutectoide se muestra en la Figura 2.2.

En un acero de tales caracteristicas, fa primera etapa de un tratamiento
térmico TRIP consiste en austenitizar las colonias de perlita presentes en |a
microestructura. Esta etapa se denomina Etapa Intercritica (Figura 1.3), y se
realiza en tres periodos [6-7,10-11]:

a) Transformacion de las colonias de perlita a austenita.
b) Crecimiento de la austenita formada en la ferrita circundante.
c) Difusién de manganeso a la austenita (si esta presente en la aleacién)

Figura 2.2 Fotomicrografia de un acero con alrededor de 0.10% de
carbono. Se observa una matriz ferritica (color claro) con zonas de perlita
(color oscuro). Nital al 2%.

La temperatura a la cual se debe llevar a cabo la Etapa Intercritica
depende principalmente de la composicion quimica de la aleacion. Debido a
que bajas temperaturas de austenitizacién promueven la formacién de austenita
mas estable y un tamano de grano austenitico pequeno, la temperatura de la
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Etapa Intercritica debe ser de unos cuantos grados por encima de la linea Act
(20 a 50°C).

Entre mayor sea la temperatura de austenitizaciéon, ta austenita formada
tendera a presentar un tamano de grano mas grande, sin embargo, su
estabilidad serda menor dado gue el contenido de carbono disuelto en ella es
menor. Este comportamiento se explica al aplicar la regla de /a palanca en la
zona de transformacion comprendida desde Ac1 hasta Ac3 del diagrama hierro-

carburo de hierro.

2121 Transformacion de las Colonias de Perlita a Austenita.

En los aceros hipoeutectoides con contenidos de carbono menores al
0.20%, la estructura original generalmente esta constituida por una matriz de
ferrita (la cual sera llamada ferrita no transformada) y colonias de perlita como
segunda fase. La transformacidén de las regiones perliticas a austenita en la
Etapa Intercritica se realiza por nucleacién de la austenita en las uniones entre
las placas de cementita y las placas de ferrita [6].

Es posible resumir la austenitizaciéon de las colonias de periita {primer
periodo de la Etapa Intercritica) al efectuar un tratamiento térmico TRIP en las
aleaciones hipoeutectoides mediante los siguientes pasos (Ver Figura 2.3) [6]:

1. La perlita permanece sin ser afectada por un corto periodo de
incubacion.

2. La ferrita en la colonia de perlita comienza a transformarse a austenita,;
parte de la cementita adyacente se disuelve en la austenita, pero parte
permanece sin disolver. Los granos de austenita crecen lateraimente a
lo largo de las placas de ferrita en la perlita y se expanden para
reemplazar toda la ferrita en la colonia de perlita. Las placas de
cementita no disueltas comienzan a adelgazarse, luego se fragmenian y
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finaimente esferoidizan. La microestructura duranie esta etapa consiste
de una mezcla de austenita, perlita y cementita.

. Parte de la cementita permanece sin disolver aun cuando toda la ferrita
de la colonia de perlita ha sido transformada a austenita. La
microestructura consistira de zonas con una mezcla de austenita y
cementita.

. La cementita se disuelve completamente, pero la austenita resultante no
es homogénea en su composicion quimica, ya que los contenidos de
carbono son mayores en aquellas regiones donde previamente habian
existido placas de cementita. La microestructura estard formada por
zonas de austenita no homogénea.

. La austenita homogénea se produce debido a la difusién progresiva de
carbono de las zonas donde habian existido las placas de cementita. La
microestructura estara formada por austenita homogénea.

Figura 2.3 Representacion de la transformacion de una colonia de perlita
(P) a austenita (y). 1) Zona perlitica no transformada rodeada de ferrita no
transformada. 2) Transformacion a austenita de las placas de ferrita en la
perita. 3 ) Fragmentacion y disolucion de carburo de hierro. 4)
Estabilizacién de la austenita formada por difusién de C y Mn.
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La cinética de estas reacciones depende de la temperatura. En este
primer periodo, la transformacién austenitica de la perlita es casi instantanea y
el factor limitante es la difusion del carbono en la austenita.

Para aceros con bajos contenidos de carbono (<0.10%) bajo Ias
condiciones armiba mencionadas, tiempos tan reducidos como 5 minutos son
suficientes para austenitizar completamente las colonias de perlita en secciones
de acero que van desde 1 mm hasta 5 mm. Espesores mayores requeriran
periodos de tiempo mas prolongados.

2.1.2.2 Crecimiento de |la Austenita en la Ferrta Circundante.

Una vez que ha concluido la transformacion de las colonias de perlita a
austenita, se presenta un crecimiento de la austenita hacia los granos

circundantes de ferrita no transformada {7].

El mecanismo para este crecimiento se basa en |la movilidad de la
austenita hacia los granos de ferrita que le rodean. A esta temperatura, la
energia libre (AG) de los atomos de hierro en la red cuibica de cuerpo centrado
(fermta) es mayor que la energia libre de los atomos de hierro en la red cubica
de cuerpo centrado (austenita). Esta diferencia en los niveles de energia se
basa en la separacion que existe entre los atomos de cada una de las
estructuras, es decir, los atomos de la red de austenita (fcc) estdn mas
préximos entre si que los atomos de la ferrita (bcc).

Los atomos localizados en los granos de ferrita “saltan” hacia el grano de
austenita y el limite de grano de éste migrara hacia los granos de ferrita
circundantes. A temperaturas por encima y ho lejos de Acl, la variacion en la
razén de orientacion de las redes cristalinas en la interfase y/ia disminuye,
aumentando la coherencia y el movimiento de los atomos de los granos de

ferrita a la austenita, propiciando el crecimiento de ésta [8-9].
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El crecimiento del grano de austenita puede ocurrir con distribucion de
manganeso si este elemento esta presente en la composicién guimica de la
aleacién. En ausencia de manganeso, la velocidad de crecimiento del grano es
controlada por |a difusion de carbono [7].

A las temperaturas a las que se lleva a cabo la Etapa Intercritica de un
tratamiento térmico TRIP (apenas por encima de Ac1), puede presentarse una
importante redistribuciéon de manganeso cuando ia interfase austenitaferrita se
moviliza. La redistribucion del manganeso puede efectuarse a través de la
ferrita o del limite de grano con la austenita. Se debe considerar que la
velocidad de difusion del manganeso es mayor en la ferrita que en la austenita.

Esta situacion puede conducrr a la formacién de zonas ricas en
manganeso en los granos de austenita que estan creciendo, cuyo principal
efecto sera, aumentar la templabilidad en estas zonas [7]). Un esquema se
presenta en la figura 2.4.

Zonas ricas en Mn

Figura 2.4 Esquema que representa el crecimiento de un grano de
austenita en granos de ferrita circundantes. Se representa la posible
disfribucion no uniforme de manganeso en la austenita en color oscuro.
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En caso de que se desee homogenizar la distribuciéon de manganeso en
el granc de austenita durante la Etapa Intercritica, se debera recurdir a un
proceso de difusion en un tiempo apropiado, el cual puede prolongarse incluso
por haras [7,10].

L
-
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N Mn \Tvﬁ
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Figura 2.5 Diagrama del proceso de crecimiento de grano de austenita en
granos de ferrita circundantes durante la Etapa Intercritica de un
tratamiento térmico TRIP. (1) Disolucién de perlita; (2a) crecimiento de
austenita mediante difusion de carbono en austenita; (2b) crecimiento de
austenita mediante difusion de manganeso en ferrita; y (3) equilibrio final
mediante difusién de manganeso en austenita [10-11].

Debido a que los tiempos para efectuar la Etapa Intercritica de un
tratamiento térmico TRIP en aceros hipoeutectoides son reducidos (desde 2
minutos hasta 5 minutos), el manganeso no uniformemente distribuido propicia
la formacion de zonas de alta templabilidad y zonas de baja templabilidad en un
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mismo grano de austenita, lo cual afecta los mecanismos de transformacion en
forma local en dichas zonas. Asi, durante el enfriamiento posterior a la Etapa
Intercritica, una amplia variedad de productos de ftransformacién y de
morfologias pueden obtenerse de la austenita en un tratamiento térmicc TRIP
(martensita, bainita, ferrita epitaxial y carburos). La presencia de estas fases
dependera de la temperatura intercritica, el periodo de tiempo a esta
temperatura, la velocidad de enfriamiento y la composicion quimica de la
austenita [10-11]. Un esquema del crecimiento de la austenita en ferrita en la

Etapa Intercritica se presenta en la Figura 2.5.

El objetivo durante la Etapa Intercritica en un tratamiento térmico TRIP es
el de generar una cantidad apreciable de austenita, entre un 15 y un 20%, cuyo
contenido de carbono permita estabilizarla a temperatura ambiente. Para lograr
esto, es necesano realizar un enfriamiento brusco desde la temperatura de la
Etapa Intercritica seleccionada hasta la zona de transformacion bainitica de la
aleacién en cuestidn, es decir, la Etapa Isotérmica.

2.2 La Austenita y su Transformacion en los Aceros Hipoeutectoides
durante el Enfriamiento.

2.2 1 Reacciones de Descomposicion de la Austenita.

Las propiedades mecanicas de un material estan determinadas por el
tipo de microestructura que éste presente. Asi, el control sobre la
microestructura de un material, permitira controlar sus propiedades mecanicas.
En el caso de las aleaciones ferrasas, cuando la austenita se transforma
durante el enfriamiento, dos factores determinaran las fases resultantes de la
microestructura: 1) el contenido de carbono en la austenita y 2) las condiciones
de enfriamiento durante el periodo de transformacion [12].
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Tomando en cuenta estos dos faciores, los productos de transformacion
de la austenita en una aleacion podran ser:

a) Ferrita. Relacionada con las transformaciones bainiticas, en funcién de
la temperatura de transformacion y del contenido de carbono en la
austenita, es posible obtener distintos tipos de ferrita.

b) Perlita Laminar. Velocidades de enfriamiento alrededor de los &°C/s
promueven la transformacion de la austenita a perlita laminar siguiendo
un mecanismo inverso al explicado en la seccién 2.1.2.

¢) Bainita. Velocidades de enfriamiento entre los 20 y 65 °C/s promueven
la formacién de bainita, la cual puede clasificarse en bainita superior y
bainita inferior, dependiendo de las condiciones de enfriamiento.

d) Martensita, Si la velocidad de enfriamiento desde la zona de
austenitizacion es rapida en un acero hipoeutectoide (por lo menos
865°C/s), y existe suficiente cantidad de carbono en la austenita, la fase
resultante a partir de la austenita se denomina martensita.

e) Austenita retenida. Es la austenita que no transformé a otra fase durante
su enfriamiento en el tratamiento térmico.

En un tratamiento térmico TRIP, las reacciones de descompasicion de la
austenita durante el enfriamiento entre la Etapa Intercritica y la Etapa Isotérmica
propician su transformacion en ferrita, lo cual involucra transformaciones
bainiticas.

Para las reacciones de formacidn de femita, se tienen dos tipos:
transformaciones reconstructivas y transformaciones adifusionales. Un acero
con los aleantes adecuados permite la construccion de un diagrama TTT como
el mostrado en Figura 2.6, en el cual se observa la separacion de las
transformaciones reconstructivas y adifusionales de la austenita a ferrita.
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Figura 2.6 Diagrama TTT para una aleacién que permite distinguir la
reaccion adifusional de la reaccion reconstructiva. Ae3 es la maxima
temperatura en la que [a austenita y la ferrita pueden coexistir en
equilibrio. Ty es la temperatura mas alta a la que ia ferrita puede formarse
por medio de una reaccién adifusional [2].

2.2.2 Transformaciones Reconstructivas.

Las reacciones reconstructivas involucran la transferencia de atomos por
difusion a través de una interfase, que de una manera no coordinada, permite
un cambio estructural determinado y asegura al mismo tiempo que habra una
minimizacién de la energia de deformacion del sistema. Para ello, es necesaria
la activacion térmica de todos los atomos al menos en la regién cercana a la
interfase y de esta manera, lograr el movimiento de los mismos. En
consecuencia, el mecanismo para que este tipo de reacciones se lleve a cabo,
es por difusion.

Esta difusion de los atomos destruye cualquier correspondencia atémica
entre la red cristalina de la fase previa y la red cristalina de la fase producto. En

una transformacion recanstructiva la velocidad a la cual la interfase se moviliza,
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dependera de la movilidad intrinseca de los atomos para transferirse a través de
la misma interfase y, de la facilidad para que estos puedan difundir en las
estructuras cristalinas involucradas.

2.2.3 Productos de Transformacion de las Reacciones Reconstructivas.

Diversas microestructuras, como ferrita alotriomérfica, femita idiomorfica
o periita se formaran conforme la temperatura de la aleacion disminuye desde
Ae3, a ftravés de la descomposicidn de la austenita por reacciones
reconstructivas [2,9]. Estas transformaciones se diferencian entre si de
acuerdo a la velocidad de crecimiento y de la morfologia del tipo de ferrita que
presenta cada una.

La ferrita alotriomodrfica se forma con ligeros subenfriamientos desde
Ae3, nucleando inicialmente en los limites de grano austeniticos. El crecimiento
de las superficies de los granos de ferrita es mayor en las superficies de la
austenita gue en |os planos normales a estas superficies, por lo gue |a forma del
cristal de ferrita es afectada y no necesariamente refieja la simetria de su
estructura interna. A temperaturas por encima de 800 °C, los grancs de ferrita
alotriomorfica tienen fronteras curvas con respecto a la austenita y su
crecimiento es desde la superficie hacia el interior de la austenita, para dar por

resultado una fase bien definida que se conoce como ferrita equiaxial.

La femita idiomérfica consta de cristales equiaxiales que nuclean en
defectas de los granos de austenita. Se diferencia de Ja ferrita alotriomorfica
por la locacién del sitio donde nuclea, asi como por su velocidad de
transiormacion. La ferrita perlitica presenta una morfologia laminar aparente y
las regiones de ferrita estan efectivamente interconectadas. Debide a que la
ferrita y la cementita (FesC) tienen una reaccion comun de transformacion a
partir de la austenita, el crecimiento de estas fases es cooperativo [2 9].
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2.2 .4 Transformaciones Adifusionales.

Las transformaciones adifusionales se caracterizan por la formacién de
fases con forma de placas o laminas, en las que se presentan planos de
deformacion invariantes con componentes cortantes. Un esquema de esto se

presenta en la Figura 2.7.

Figura 2.7 Representacién esquematica de fases en forma de placas o
laminas y tiras, productos de transformaciones adifusionales [2].

En este tipo de reacciones no se presentan fenémenos de difusion, por lo
que el acomodo de los atomos de la fase producto esté intimamente
relacionado con el acomodo de los atomos de la fase inicial (que puede ser la
austenita en un acero). Esta condicion se aplica a los atomos de la solucidn y a
los atomos sustitucionales.

Para que la nueva estructura sea formada a partic de la fase inicial, es
necesario un movimiento cooperativo que involucre a todos los atomos, el cual
se manifiesta como un esfuerzo cortante en el cristal. En una aleacion ferrosa,

los atomos de hierro y los atomos sustitucionales deben someterse a estas
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condiciones y en consecuencia, no se presentara difusion de los mismos. En la
seccidn 2.4 de este capitulo se profundiza sobre las reacciones adifusionales,
que son caracteristicas de las transformaciones martensiticas.

2.2.5 Productos de Transformacion de las Reacciones Adifusionales.

Para las aleaciones hipoeutectoides, cuando la austenita es enfriada y se
presentan reacciones adifusionales, los productos formados pueden ser: ferrita

Widmanstétten, bainita (incluyendo ferrita acicular) y martensita [9].

La fernta Widmanstatten nuclea a temperaturas entre las que se presenta
la ferrita alotriomorfica y la bainita, apenas por debajo de la temperatura Ae3.
Este tipo de ferrita se origina en las zonas vecinas a las fronteras de grano
austeniticas. Si la nucleacién toma lugar en la superficie de un grano de
austenita, se dice que es ferrita Widmanstétten primaria; si las placas surgen de
ferrita alotriomérfica que se ha formado sobre la superficie de un grano de
austenita, se dice que es ferrita Widmanstatten secundaria.

La longitud de las placas de ferrita Widmanstatten depende de la difusion
de atomos de carbono en las mismas. Esto no se contrapone a la naturaieza
adifusional de la reaccion, ya que los atomos intersticiales, como el carbono,
pueden difundir durante la transformacion sin afectar la coirespondencia de los
atomos de hierro y los atomos sustitucionales, ni al plano invariante de

deformacion.

El proceso de nucleacion para la ferrita Widmanstéatten y para la bainita
es muy similar y es consistente con la teoria de nucleacion isotérmica de la
martensita. En ésta, la temperatura Ty, que se refiere a la maxima temperatura
a la que un fendmeno de transformacién adifusional de la ferrita es posible,
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puede corresponder a la temperatura de inicio de transformacion de fernita
Widmanstatten (Ws) o de inicio de transformacion de |a bainita (Bs).

Para ello, es necesario que exista una minima cantidad de energia
directriz que propicie la nucleacion de ferrita Widmanstatten y bainita. Arriba de
la temperatura Ty, la condicion no se cumple y el periodo de incubacion para las
transformaciones consideradas puede considerarse como infinito, lo cual
explica la zona plana de la curva de fransformacion de las reacciones
adifusionales en la Figura 2.6.

Debido a que la nucleacién de la ferrita Widmanstatten y de la bainita es
similar, la naturaleza de la estructura a formarse dependers de las condiciones
de crecimiento. A una temperatura a la que la nucleacién es posible, estos
nucleos pueden transformar a bainita si la cantidad de energia libre presente lo
permite, de ofra manera, el producto sera ferrita Widmanstatten.

La bainita se forma por debajo de la temperatura To siguiendo un
mecanismo sin difusion (To es la temperatura en la que la energia libre de la
austenita es igual a la energia libre de la martensita). Las placas o sub-
unidades de bainita se extienden con una saturacidon completa de carbono.
Dadas las temperaturas de transformacion, el exceso de carbono tiende a ser

segregado a la austenita después que la placa de bainita ha sido formada.

La ferrita acicular consiste de bainita que ha nucleado
intragranularmente, la cual contrasta con la bainita convencional que se
presenta en los limites de grano austeniticos. La nucleacion de la ferrita
acicular puede presentarse en inclusiones no metalicas y presenta diferentes

direcciones.

La transformacién de austenita a martensita se caracteriza por ser un

proceso sin difusion, durante su nucleacion y su crecimiento. Un resumen de
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los productos de transformacion de la austenita durante su enfriamiento se

presenta en la Figura 2.8 [2,9].

Reacciones de Transformacion de la Austenita
durante el enfriamiento
AUSTENITA
[ l 1
TRANSFORMACIONES RECONSTRUCTIVAS TRANSFORMACIONES ADIFUSIONALES
Difusion de atomos durante nucieacion y crecimiento. | | Formacidn de placas delgadas.
Enfriamiento lento desde los 850 K. No hay difusion de atomos de Fe o sustitucionales.
Formacién de Planos invariantes de deformacion.
FERRITA ALOTRIOMORFICA FERRITA WIDMANSTATTEN
Difusicn de carbona durante nucleacion y
crecimienta del granc
FERRITA IDIOMORFICA FERRITA BAINITICA
(FERRITA ACICULAR)
Difusion de carbono durante nucieacion.
No hay difusién durante € crecimiento del grano
PERLITA MARTENSI|TA
Crecimiento simultaneo de ferrita y cementita. Nucleacion y crecimiento sin difusion.

Figura 2.8 Esquema de las transformaciones que ocurren en la austenita
durante su enfriamiento [2,9].

2.3 Transformaciones Bainiticas: La Etapa Isotérmica.

2.3.1 Generalidades.
Las reacciones de transformacion de |a austenita a bainita se efectian en

un intervalo de temperaturas entre los 250 y los 550 °C, el cual varia de
acuerdo a la composicion quimica de la aleacion.
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En esta region la austenita puede transformar para formar agregados
finos de placas de ferrita y particulas de cementita. La mezcla de estas fases
se denomina bainita. El nombre de esta fase es el honor de Edgar Bain quien
fue uno de los metalurgistas que descubri este tipo de estructuras durante la
realizacion de sus estudios sobre descomposicion isotérmica de la austenita.

La bainita puede presentar dos formas generales dependiendo de {a
temperatura a la cual la austenita efectie la transformacion durante su
enfriamiento: bainita superior o bainita inferior.

2.3.2 Bainita Superior.

Este tipo de bainita se presenta cuando la transformacién de la austenita
durante su enfriamiento se haya entre lo 550 y los 400 °C. Se considera que la
microestructura de la bainita superior esté constituida por finas placas de ferrita
de 0.2 nm de espesor y hasta 10 mm de longitud [9]. Estas placas crecen en
columnas agrupadas, las cuales son paralelas y presentan una misma
orientacion cristalografica, asi mismo, cada una de ellas tiene un plano de
habito cristalografico bien definido. Las placas individuales de cada una de
estas columnas son |lamadas sub-unidades de bainita, las cuales estan
separadas por fronteras con una cierta orientacidn cristalogréfica o por
particulas de cementita.

La bainita superior es un producto de transformacién que comienza
cuando se presenta la nucleacion de granos de ferrita en las fronteras de la
austenita. El crecimiento de estos grancs de ferrita se caracteriza por
presentarse en forma de placas, ademas de un cambio en la zona de
transformacién, que puede ser descrito como una deformacién de plano
invariante, con una componente cortante similar a la que se presenta en las
transformaciones martensiticas.
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Figura 2.9 Acero SAE 4350. Las zonas oscuras corresponden a bainita
superior con algunas particulas de carburo alineadas. La matriz
corresponde a martensita. Nital, 1500X [14]

La transformacion bainitica, sin embargo, se presenta a temperaturas
mucho mas elevadas que las temperaturas necesarias para que se lleve a cabo
la transformacion martensitica. Las deformaciones que se presentan en la
bainita no pueden ser mantenidas por Ia austenita, cuya resisiencia disminuye
conforme se incrementa la temperatura de la aleacion, sino gue son relajadas
por la deformacion plastica de la austenita. Esto promueve un incremento local
de la densidad de dislocaciones debido a la fluencia de la austenita, lo cual
bloguea la interfase de transformacion, que es muy movil,

Asi, esta deformacion plastica localizada detiene el crecimiento de la
placa de ferrita, por lo que cada sub-unidad de bainita (0 placa) alcanza un
tamafio limitado, que es pequerio comparado con el tamario del grano original
de austenita. La transformacion de austenita a bainita superior es de caracter
displasivo. En ésta hay una minimizacion de la energia de deformacion
asociada con los desplazamientos de [os atomos, io cual asegura que esta fase

crece en forma de placas delgadas.
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La transformacion adifusional promueve que la bainita sea formada por
un movimiento coordinado de atomas, por |0 que debe presentarse una relacion
de orientacion entre la austenita original y la bainita transformada, lo cual es
caracteristico de este tipo de transformaciones. Esta relacion puede variar
debido a la temperatura de transformacion, velocidad de enfriamiento,
composicion quimica, etc.

La transformacion de la bainita supenor comprende dos etapas: la
primera que involucra la formacién de ferrita bainitica, cuya solubilidad de
carbono es reducida (<0.02% en peso). La segunda etapa es el
enriquecimiento de la austenita restante con el carbono que la ferrita
transformada segrega.

Eventualmente, este enriquecimiento de carbono en la austenita puede
promover que particulas de cementita se precipiten entre las sub-unidades de
ferrita de las capas de austenita residual. La cantidad de cementita que se
genere depende de la canfidad de carbong presente en la aleacion. Asi, altos
caontenidos de carbono propician gue las placas de ferrita estén separadas por
capas continuas de cementita, mientras que contenidos bajos de carbono
promueven la formacion de particulas discretas de cementita. Es posible evitar
la formacion de particulas de cementita al agregar elementos de aleacién como
Si y Al obteniendo una microestructura rica en ferrita bainitica y austenita
retenida rica en carbono [2].

2.3.3 Bainita inferior.

La bainita inferior tiene una microestructura y una cristalografia similar a
la bainita superior. La principal diferencia enire ambaos tipos de bainita es la
distribucion de las particulas de cementita debidas a la transformacién. En la
bainita inferior, las particulas de cementita se presentan también en el interior
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de las placas de ferrita bainitica. Dos tipos de precipitados de cementita
pueden aparecer: los que crecen a partir de la austenita enriquecida con
carbono que separa las placas de ferrita bainitica, y los que se presentan
debido a la precipitacion de ferrita supersaturada de carbono [2,9]. Estos
carburos pueden no ser cementita, ya que dependiendo del contenido de
carbono en la aleacion y de la temperatura de transformacién, pueden
precipitarse otro tipo de carburos, como los epsilon (Fe2C).

Figura 2.10 Bainita inferior en un acero SAE 1045. Las zonas oscuras son
bainita inferior en una matriz de martensita. Picral, 500X {14].

En la bainita inferior, las particulas de cementita precipitan con una
distribucion Unica en su relacién de orientacion, tal que permite formar arreglos
paralelos de 60° con respecto al eje de la placa de bainita. Este
comportamiento también esta relacionado con la transformacion adifusional y
con los esfuerzos asociados al crecimiento de |a bainita inferior.

Los carburos que se presentan en la bainita inferior son pequefios, de
unos cuantos nandémetros de espesor y hasta 500 nm de longitud. Debido a
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que parte de estos carburos nuclean en el interior de la ferrita bainitica, la
cantidad de carbono disponible para enriguecer la austenita es reducida, por lo
que el tamafio de las particulas de cementita que precipitan entre las placas de
ferrita bainitica es muy pequefio, comparado con los carburos que se presentan
en la bainita superior. Una consecuencia de esto, es que la bainita inferior
ttende a ser mas tenaz, mientras que la bainita superior tiende a ser mas
resistente.

2.3.4 Carbono en la Bainita.

La presencia de carbono en la bainita puede deberse a ftres
circunstancias: 1) que el carbono provenga de la transformacion de austenita a
ferrita bainitica, la cual no puede contener el exceso en carbono; 2) que la
transformacion se efectie sin difusion y que el carbono sea atrapado por el
avance de una interfase de transformacion; 3) una situacién intermedia en que
parte del carbono puede difundir mientras el resto queda atrapado en ferrita
parcialmente saturada. Por lo tanto, es dificil determinar el rol del carbono

durante el crecimiento de la femta bainitica.

Cuando se presenta el crecimiento sin difusion, la transformacién debe
efectuarse por debajo de la temperatura en la que la bainita tiene una menor
energia libre que la austenita de la misma composicion quimica. Esta
temperatura se denomina T, y es funcidén de la concentracién de carbono, un

esquema de su localizacion puede apreciarse en la Figura 2.11.

Se puede observar que para que se presenten fendmenos de crecimiento
sin difusion , es necesario que la concentracién de carbono en la austenita se
localice a la izquierda de la curva Tp. Asi, cuando una placa de bainita se forma
sin difusidn y el exceso de carbono es segregado hacia la austenita residual,
otra placa de bainita se formara de la austenita enriquecida con carbono.
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Energia libre

= Temperatura

Ael  To Ae3

Contenido de Carbono

Figura 2.11 Esquema del origen para la temperatura Ty sobre un diagrama
Fe-C. La austenita con una concentracion de carbono a la izquierda del
limite To puede transformar sin difusion. Cualquier transformacién sin
difusion es termodinamicamente imposible si la concentracién de carbono

en la austenita excede la curva Ty [9]

Este proceso se detendra cuando la concentracion de carbono alcance la
curva To. La reaccion es incompleta debido a que la austenita no ha alcanzado
su composicion de equilibrio (dada por la curva Ae3) en el punto en el que la
reaccién se detiene. Por otro lado, si la ferrita crece con una concentraciéon de
carbono en equilibrio, la transformacion se detendra cuando la concentracion de
carbono alcance la curva Ae3. Esto se esquematiza en la Figura 2.12.
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Asi, el crecimiento de la bainita por debajo de la temperatura Bs involucra
una nucleacion sucesiva y crecimiento de tipo martensitico de sub-unidades de
bainita, seguida de la difusién de carbono a partir de bainita superior que se

forma en la austenita que la rodea.

La cantidad de bainita que pueda formarse se incrementa conforme
disminuye la temperatura de transformacion por debajo de Bs. La fraccion de
bainita transformada se incrementa durante la Etapa [sotérmica siguiendo una
curva senoidal en funcidn del tiempo, alcanzando un limite asintético que no
cambia a pesar de un tratamiento térmico prolongade y de que existan
cantidades importantes de austenita sin transformar.

O

Carbono en Austenita

Temperatura

=

Figura 2.12 llustracion para un fenémeno de transformacion incompleta.
Durante la transformacion isotérmica, unha placa de bainita crece sin
difusioén, entonces el exceso de carbono es segregado hacia la austenita
residual. Entonces otra placa de bainita crece a partir de la austenita
enriquecida con carbono. El proceso continua hasta que Ila
transformacion sin difusion es termodinamicamente posible, es decir, se
detiene cuando la composicion de la austenita residual alcanza el limite T

[9].
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La transformaci6n cesara antes de que l|la austenita alcance su
composicion de equilibrio, que es cuando se presenta et fendmeno de reaccion
incompleta presentado en la Figura 2.12. Esto se visualiza al considerar que el
crecimiento de la placa de bainita se detendra si el contenido de carbonc en la
austenita alcanza la curva de la temperatura T del diagrama de fases.

La concentracion de carbono se incrementa cuando la temperatura de
transformacién es reducida y mayores cantidades de bainita pueden formarse
con mayores subenfriamientos por debajo de Bs. Sin embargo, la curva Tp
indica una restriccién que significa que el equilibrio no puede ser alcanzado,
cuando la austenita alcanza una composicion dada por el limite de fase Ae3.

2.3.5 Cinética de Transformacion.

Las velocidades de transformacién de austenita a bainita estan en
funcién de distintos fendémenos. El proceso empieza cuando una sub-unidad de
bainita comienza a nuclear en el limite de un grano de austenita y se extiende a
una velocidad determinada hasta que su crecimiento es detenido por una
deformacion plastica dentro de la austenita.

Entonces ofras sub-unidades de bainita comienzan a nuclear de la
misma manera y €l agrupamiento de sub-unidades se forma conforme este
proceso continua. La velocidad de crecimiento de un acumulamiento de sub-
unidades de bainita es menor que la velocidad de crecimiento de cada sub-
unidad, ya que existe un intervalo de tiempo entre la formaciéon de las sub-
unidades que la componen. La fraccién volumétrica de bainita transformada
depende del total de acumulamientos de bainita que crecen desde distintos
puntos en el interior de los granos de austenita. Un esquema del proceso se
observa en la Figura 2.13.
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Otro factor que afecta la velocidad de crecimiento de los acumulamientos
de la bainita, es la precipitacion de carburos. Esto debido a que dicha
precipitacion toma carbono de la austenita residual que ha sido enriquecida en
el proceso de formaciéon de la bainita. Los carburos que precipitan también
pueden tomar carbono de la ferrita supersaturada.

Limite de grano 4 !
austenitico g Subunidad
S £
5
Subunidad de bainita 2
ty SRR
Acumulamiento
& Tempo

o> 1

¥ % Bainita

= Acumulamiento
de subunidades Tiempo

Figura 2.13 Esquema de la cinética de transformacion para la bainita [9].

La velocidad de crecimiento de la bainita es muche mayor que la
esperada para un proceso que fuese controlado por un mecanismo de difusién,
y se considera que las velocidades de crecimiento son un orden de magnitud
mayores que las esperadas en [os procesos de difusion. Sin embargo, esta
velocidad es menor que la presente en la formacion de martensita, ya que la
fuerza directriz para la formacion de bainita es menor debido a las relativamente
altas temperaturas de transformacion. Asi, las placas de bainita tienden a
crecer a una velocidad constante hasta que son detenidas antes de que puedan
atravesar un grano de austenita.
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La reaccidén bainitica se caracteriza por el proceso de nucleacion y
crecimiento que presenta. Estas etapas ocurren isotérmicamente, comenzando
con un periodo de incubacion en el que no se presenta ninguna transformacion.
Después se presenta la etapa de transformacion, que alcanza un maximo para
luego disminuir. Es por medio de técnicas dilatométricas o de experimentos

isotérmicos gue es posible evaluar esta informacion para cualquier aleacion.

2.3.6 Transicion de Bainita Superior a Bainita Inferiar.

Conforme la temperatura de transformacion isotérmica cae por debajo de
Bs, es posible obiener bainita inferior resultado de la precipitacidon de carburos
en la ferrita y de una reducida precipitacion de éstos a partir de |la austenita que

se encuentre entre la ferrita.

La transformacion de bainita superior a bainita inferior puede explicarse
como un proceso de revenido gque se presenta después del crecimiento de una
placa de bainita supersaturada. El exceso de carbono tiende a ser segregado a
la austenita por difusion, pero la supersaturacion de este elemento puede
disminuir mediante su precipitacién en la ferrita. La Figura 2.14 presenta un
esquema de esto.

El tiempo necesaric para que una placa de ferrita supersaturada
segregue carbono en la austenita que la rodea por mecanismos de difusion
depende de la composicion quimica de la aleacion. A temperatura elevadas, la
velocidad de difusion es tal, que no hay oportunidad de que precipiten carburos
en la ferrita, dando por resultado la formacion de bainita superior. La cementita
precipitara posteriormente desde los granos de austenita enriquecidos con
carbono.
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Si la temperatura de transformacion se reduce y el tiempo para que la
decarburacion de la ferrita se incremente, parte del carbono tendera a precipitar
en forma de carburos finos dentro de los granos de fernta. El resto del carbono
serd segregado a los granos de austenita, los cuales precipitaran en forma de
carburos entre ias placas de ferrita.

Placa supersaturada de carbono

Difusidn de carbono en
la qustenita y
precipitacién de
carburos en ferrita

Difusion de carbono en
la austenita

desde la austenita

1 Precipitacion de carburos l

Iolr?rer
Bainita Superior Bainita Inferior
{Alta temperatura) {Baja temperatura)

Figura 2.14 Representacion de la transicién de bainita superior a bainita
inferior [9].

De esta forma, la bainita inferior presenta una microestructura refinada,
caracteristica que incrementa su tenacidad con respecto a la bainita superior.
Es importante recordar que en aceros con alto contenido de carbono, sélo es
posible obtener bainita inferior, ya que la cantidad de carbono atrapado en la
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ferrita durante la transformacién no puede escapar o suficientemente rapido a
la austenita presente. Por otro lado, en aceros con bajo contenido de carbono,
la bainita superior se presenta predominantemente, ya que el tiempo necesario
para la decarburacion es muy peguerio.

Es posible obtener mezclas de bainita superior y de bainita inferior en
tratamientos térmicos isotérmicos; la bainita superior se forma primeroc mientras
que la austenita residual se enriquece con carbano, incrementando la tendencia
a formar bainita inferior conforme la reaccién progresa.

2.3.6 Fermita Acicular.,

2.3.6.1 Caracteristicas de la Ferrita Acicular

La ferrita acicular es una estructura que puede observarse comunmente
en las reaccicnes de transformacion de la austenita durante su enfriamiento en
soldaduras de aceros de baja aleacion [2]. Puede describirse como una
microestructura cadtica, que nuclea heterogéneamente a partir de inclusiones
no metalicas y crece a partir de sus puntos de nucleacion. Un gjemplo de este
tipo de microestructura se observa en la Figura 2.15.

Los mecanismos de transformacion de la ferrita acicular son similares a
los de la bainita. Sus microestructuras apenas difieren: en el caso de la bainita,
los acumulamientos de sub-unidades de bainita crecen en foarma de placas
paralelas que parten de las superficies de los limites de grano de austenita. En
el caso de la ferrita acicular, ésta nuclea dentro de los granos de austenita en
sitios especificos, de tal forma, que las placas no son paralelas. Estos sitios
especificos de nucleacién generalmente son inclusiones no metalicas.

45



Capitulo 2: Transformaciones de fase en aceros TRIP asistidos

Figura 2.15 Fotomicrografia de placas de ferrita acicular en una matriz de
martensita [2].

La ferrita acicular también presenta un plano invariante de corte durante
su crecimiento y otra caracteristica es que las placas formadas no pueden
pasar de un grano de austenita a otro. Asi, la ferrita acicular es formada
mediante mecanismos sin difusion, con un movimiento coordinade de los
atomos de la estructura, cuya red es producto de la deformacion de la
estructura atomica original de austenita.

La deformacion que cambia la austenita en ferrita acicular se presenta en
planos y direcciones que dependen del tipo de inclusidn que actda como punto
de nucleacidén. Estos planos generaimente corresponden a las direcciones
{100}y {111}, por lo que |la orientacidn de las placas de ferrita acicular esta
intimamente ligada a la de la austenita.

Durante |a transformacion isotérmica, la reaccion de transformacion de la
ferrita acicular se detiene cuando el contenido de carbono en la austenita
restante impide su descomposicion sin difusion. Esto implica que las placas de

ferrita acicular crecen mientras se supersaturan con carbono, el cual es
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faciimente segregado a la austenita presente. Este mecanismo es simiiar al
fendmeno de transformacion incompleta presente en la transfarmacion de la
austenita a bainita. En consecuencia, la ferrita acicular no puede transformarse

a partir de austenita a temperaturas superiores a la de Bs.

2.3.7.2 La Ferrita Epitaxial.

Un producto de transformacion de la austenita durante su enfriamiento,
es la ferrita epitaxial, la cual se convierte en ferrita acicular al progresar la
transformacién [15]. Este tipo de femita se presenta en zonas de
transformaciéon austenitica donde se ha presentado ademas martensita. La
ferrita epitaxial puede presentarse en forma un anillo que rodea a zona
martensitica, 0 como zonas discontinuas en los limites de grano austenitico. Un
ejemplo es la microestructura que se presenta en la Figura 2.16.

Figura 2.16 Formacion de un anillo de ferrita epitaxial (color blanco}
alrededor de martensita (negro) en una matriz ferritica (gris). [16]

La composicion quimica y las condiciones de tratamiento térmico a las
que sea sujeta una aleacion, determinara la presencia de este tipo de ferrita.

Sin embargo, velocidades de enfriamiento de hasta 1000 °C/s desde
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temperaturas intercriticas, permiten su formacién. Asi un amplio intervalo de
fases y morfologias de productos de transformacion pueden formarse a partir
del enfriamiento de austenita gue haya sido formada en la Etapa Intercritica de
un tratamiento térmico, dependiendo de las condiciones de temperatura, tiempo

y velocidad de enfriamiento [16].

En la Figura 2.17 se presentan los posibles efectos de la variacién en las
velocidades de enfriamiento de austenita formada durante la Etapa Intercritica
de un tratamiento térmico. Velocidades de enfriamiento elevadas causaran que
la austenita transforme a martensita. Velocidades intermedias de enfriamiento
o temples interrumpidos pueden propiciar la formacién de ferrita epitaxial y de
otras fases, ademas de la martensita. Velocidades de enfriamiento lentas
permiten la formacién de perlita y de ferrita epitaxial. Asi, se puede considerar
a la de ferrifa epitaxial como un producto de transformacién de la austenita
durante su enfriamiento en un tratamiento térmico TRIP.

Temperatura
de Etapa
intercritica &

Alto C

Temperatura - :
Ambiente Bajo C Medio C
o

. Epitaxial

Figura 2.17 Diagrama del efecto de la velocidad de enfriamiento en la
transformacion de un grano de austenita durante su enfriamiento desde la
temperatura de tratamiento térmico intercritica [15].
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24 Transformaciones Martensiticas: El Efecto TRIP

2 4 1 Antecedentes.

El nombre martensita se ha utiizado para describir a |a fase de elevada dureza
encontrada en aceros cuya composicion quimica permite un tratamiento térmico
de temple [1]. Ademas del acero, otras aleaciones no ferrosas, metales puros,
ceramicos, minerales, compuestos Inorganicos y ciertos polimeros, presentan
un cambio de fase en estado sélido, conocido como transformacion martensitica
(lamada también transformaciéon de corte o transformacién adifusional) cuyo

producto resultante es la martensita.

Las transformaciones martensiticas en las aleaciones ferrosas son
fenémenos sin difusion; esta caracteristica implica la deformacion del cristal
transformado debido a un componente de deformacion cortante en el gue no se
presenta difusién de los atomos de hierro © de otros elementos sustitucionales
[2,3]. Cuando una fase se ha formado a partir de una transformacion
martensitica, regiones discretas del cristal se transforman a alta velocidad
independientemente de la temperatura. En la mayaoria de los casos, la cantidad
de fase transformada resultante es funcion de la temperatura a la cual se lleva

la transformacion y no se incrementa con el tiempo.

En los aceros, la martensita puede ser formada debido a un proceso de
corte rapido en la red atémica de la austenita (fase previa) sin que intervengan

fenomenos de difusion, gue da por resultado la formacion de placas o tiras.

Esta reaccion de transformacidn se lieva a cabo atérmicamente durante
el enframiento de la aleacion en cuestion desde la temperatura de
austenitizacion. La reaccidn comienza a la temperatura martensitica inicial Ms,

la cual puede encontrarse en un intervalo de temperaturas desde los 500 °C
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hasta temperaturas por debajo de los 0 °C, dependiendo de la composicion
quimica de la austenita inicial. La reaccién termina en la temperatura Mf, que
es la temperatura martensitica final.

2.4.2 Caracteristicas de la Martensita.

La martensita puede ser identificada por su apariencia. Cada grano de
austenita puede transformarse répidamente en placas o tiras de martensita, las
cuales tiene un plano de habito definido, el cual puede variar en funcién de la
composicion quimica de la aleacidén ferrosa. Una imagen de esta fase se
observa en la Figura 2.18.

Figura 2.18 Martensita en un acero al medio de carbono [9].

Para aceros con bajo contenido de carbono, los indices de Miller del
plano de habito pueden ser {1 1 1}, mientras que para un acero al medio
carbono pueden ser {2 2 5} y para un acero al alto carbono pueden ser {2 5 9}.

Estos valores son aproximados, ya que los verdaderos planos son irracionales.
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La cinética de transformacion de la reaccién martensitica depende de las
etapas de nucleacion y crecimiento, y esta cinética de transformacion es
limitada por la etapa que se presente de manera mas lenta. Durante la
transformacién martensitica se presenta una interfase entre la martensita y la
fase previa. Esta interfase es altamente movil y no requiere de activacion
térmica para su movimiento. La interfase martensita-fase previa puede ser
coherente o semi-coherente dependiendo de la transformacion particular del
material. Para la mayoria de las aleaciones ferrosas, esta interfase puede
catalogarse como semi-coherente y las estructuras de las fases previa y
resultante presentan un orden coherente sélo en regiones localizadas de la
frontera, lo cual conduce a la acumulacion de desajustes o imperfecciones que
deben ser aliviadas periddicamente mediante un proceso auxiliar de
deformacion.

Las transformaciones martensiticas se distinguen de otros cambios de
fase en estado solido por sus caracteristicas cristalograficas, las cuales implican
un cambio ordenado de la estructura de los atomos de la fase no transformada
a la fase ftransformada mediante mecanismos sin difusidn. En estas
transformaciones se presenta un cambio estructural coordinado que involucra la
correspondencia estructural y una interfase idealmente planar entre la fase
previa y el producto que, durante el movimiento (transformacion), genera un
plano invariante de deformacién (PID), similar al de una dislocacion o al de
maclaje. Estas deformaciones estén intimamente ligadas al proceso de
transformacion y el resultado es la formacion de interfases semi-coherentes
moviles entre la martensita y la fase previa. Estas deformaciones se ha definido
como planos invariantes de deformaciéon y un esquema de los mismos se
presenta en la figura 2.19.

Si se supone un grano cuyas caracteristicas permiten una transfarmacion
martensitica, y al cual se le hace una marca en forma de linea en la superficie
antes de dicha transformacion, una vez efectuada la transformacién de fase, se
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observara un fenémeno como el indicado en la Figura 2.19, en la que la marca
original ha sido distorsionado y aparenta una deformacién cortante.

Figura 2.19 Representacién esquematica de un plano invariante de
deformacién caracteristico de una transformacion martensitica. La linea
original DE es desplazada a la posicién DF cuando la placa de martensita
forma el plano de habito ABC. El plano ABC es invariante (sin distorsion
ni rotacion) como resultado de la transformacion martensitica.

Este cambio es debido al plano invariante de deformacion, el cual puede
interpretarse como una distorsion homogénea cuyo desplazamienio en
cualquier punto es comun a una direccién y proporcional a un plano de
referencia determinado, que es el plano invariante. En la mayoria de las
transformaciones martensiticas se presenta un c¢ambio de volumen que
acomparnia al cambio estructural, situacién que genera una componente normal

a la deformacién del plano invariante.

Otra manera de visualizar un plano invariante de deformacién es a partir
de la Figura 220. En ella se representan tres tipos de deformacién con
respecto a una base ortonormal con base en Z, de tal forma que la direccion z;
es paralela a la normal p del plano invariante; z; y z» estan sobre el plano
invariante, z, es paralela a la componente cortante de la deformacion.
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Figura 2.20 Tres tipos de deformacion. Las lineas gruesas indican al
cristal antes de la deformacion.

La deformacion del cristal en la Figura 2.20(a) es de tipo dilatacional y se
presenta cuando una estructura en forma de placa precipita y crece en forma
difusional. En la Figura 2.20(b) se representa una deformacién de plano
invariante que actia bajo condiciones de corte simple, sin involucrar cambios de
volumen en el cristal, pero si por la distorsion por deslizamiento. Par dltimo, en
la Figura 2.20c se observa una deformacion de plano invariante en el que el
cristal experimenta cambio de volumen y la distorsién por un componente
cortante. Si se considera que d es un vector de direccion para el
desplazamiento involucrado, entonces md es el vector de desplazamiento con
una magnitud m. md puede factorizarse como

md = s24+ 623, (2.1)

donde s y 6 con las componentes de corte y de dilatacién de |a deformacién de

plano invariante. La descripcién de la deformacion en Figura 2.20(c) esta

asociada a las transformaciones martensiticas del hierra de austenita azna

estructura tetragonal, con un cortante en el plano {1 1 1}y y con direccion <1 1

2>y. Ademds debe considerarse que la estructura hexagonal compacta es mas

densa que la de la austenita, por lo que se presenta una contraccion en esta
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transformacion martensitica, en forma de un desplazamiento & normal al plano
{1 1 1} de la austenita.

2.4.3 Interfase enire la Austenita y la Martensita.

El hecho de que la martensita puede obtenerse a temperaturas bajas
tambien indica que cualquier mecanismo que sea parte del proceso de
formacién no depende de activacion térmica [3]. En consecuencia, la interfase
que conecta a la martensita con la austenita debe ser capaz de moverse
facilmente a bajas temperaturas y sin ayuda de activacion témica.

Esta alta movilidad y velocidad 2 bajas temperaturas no es propicia en un
sistema cristalino incoherente, por lo que debe presentarse en un sistema semi-
coherente o completamente ccherente. Fases completamente coherentes sélo
son posibles cuando las estructuras cristalinas de la fase previa y de la fase
producto pueden ser relacionadas mediante una deformacion de plano
invariante.

Una interfase semi-coherente puede consistir de regiones coherentes
separadas periodicamente por discontinuidades que previenen que la interfase
se sature de imperfecciones, minimizando las deformaciones elasticas
presentes. Existen dos tipos de semi-coherencia: si las discontinuidades
mencionadas son dislocaciones intrinsecas con un vector de Burgers en el
plano de la interfase, no paralelo a la linea de la dislocacion, se dice que la
interfase es semi-coherente epitaxialmente. El término infrinseco indica que las
dislocaciones son parte de la estructura de la interfase y que no sélo estan
dispersas en fa misma. En este tipo de interfases, su desplazamiento normal
requiere de activacion térmica para lograr el movimiento de las dislocaciones
infrinsecas. A bajas temperaturas la interfase esta restringida y en
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consecuencia, una interfase martensitica no puede ser epitaxiaimente semi-
coherente.

En el segundo tipo de semi-coherencia, las discontinuidades son
distocaciones de tomillo o dislocaciones cuyo vector de Burgers no se haya en
el plano de la interfase. Este tipo de semi-coherencia esté asociada a la alta
movilidad de las interfases martensiticas, cuyo movimiento es de caracter
conservativo (la movilidad no crea ¢ destruye sitios o dislocaciones en la red del
cristal). Esta interfase debe tener una alta movilidad ya que no requiere de la

migracion de atomos para su desplazamiento.

Para ello, deben cumplirse dos caracteristicas:
1) Los planos de deslizamiento de las dislocaciones asociadas con la red del
producto deben tener correspondencia con los planos de deslizamiento de la
red previa, a |o largo de fas lineas de dislocacion.

2) Si existen uno o mas conjuntos de dislocaciones intrinsecas, éstos deben
tener sus vectores de Burgers paralelos. Esta condicion asegura que la
interfase puede desplazarse como una unidad. Ademas, al desplazarse la
interfase, la deformacién causada por las dislocaciones intrinsecas puede
describirse como un cortante simple en un plano determinado, causado por la
resultante de las dislocaciones intrinsecas. Este cortante simple forma un
angulo determinado con el plano de la interfase y la intercepta a lo largo de la
resultante de las dislocaciones intrinsecas.

Si la estructura de la disiocacion intrinseca consiste de un juego de
dislocaciones paralelas, 0 de un conjunto de dislocaciones diferentes cuya
sumatoria promueve una dislocacién intrinseca de alta movilidad, entonces
debera existir en la interfase una linea que es paralela al vector lineal resultante
de la dislocacion intrinseca, a lo largo de la cual no hay distorsion. Debido a
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que esta linea esta en la interfase no presenta rotacion. Asi, esta es una linea
invariante en la interfase entre las red del producto y la red previa.

Cuando no es posible la coherencia total en las redes cristalinas de la
austenita y las redes de la martensita, debido a la alta movilidad de la interfase,
la deformacion de transformacion relacionada a las dos redes debe ser un plano
invariante, con la linea invariante localizada en el plano de |a interfase.

Y Y

TP r P
M M- ¥

Transformacién sin Restriccién Transformacién con Restriccién

Figura 2.21 El plano de habito de la martensita (o) bajo condiciones de
transformacién sin restriccion (a) y con restriccion (b). En el segundo
caso, la linea punteada indica el trazo del plano de habito.

La interfase entre la martensita y la fase previa se denomina plano de
habito. Cuando la transformacién ocurre sin ninguna restriccion, el plano es
macroscopicamente plano, como se ilustra en la Figura 2.21. Cuando la
martensita se forma en un ambiente con restricciones, su crecimiento es en
forma de una delgada placa lenticular y el planc de habito es dificil de
identificar, ya gue su forma es curva en una escala macroscopica.

El grado de restriccion que se presente en una transformacion estara
relacionado cen la cantidad de imperfecciones cristalinas presentes que limiten
dicha transformacion. Asi, en una transformacion sin restricciones, desde el
punto de vista cristalografico, se introduce un cortante no homogéneo que
asegura que el plano de habito no es distorsionable macroscopicamente.
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2.4.4 Deformacion del Cristal debida a la Transformacion Martensitica.

En los aceros, las transformaciones martensiticas involucran el
movimiento coordinado de los atomos en las redes cristalinas, movimiento que
se lleva a cabo sin difusion para los atomos de Fe y otros elementos
sustitucionales. Debido a que el patrébn en el que los atomos estan
acomodados en la fase previa o inicial no cambia con la transformacion
martensitica, debe presentarse una modificacion perceptible a escala
macroscopica en la forma del cristal original. Esto puede comprenderse mejor
al observar la Figura 2.22, en donde se presenta una comparacion grafica de
una transformacién con difusién y una transformacion sin difusion.

Transorfmacion martensitica:
- Comrespondencia atomica.

- Cambio de forma del cristal
interfase por PiD.

= No hay difusion de atomos

Transformacion por difusion:

- No existe correspondencia atomica.

- El cambio de forma del cristal se realiza en
ausencia de componentes cortantes,

- Posible cambio de compaosicion quimica.

- Transformacion no conservativa.

Figura 2.22 llustracién que presenta los mecanismos de transformacion
por difusion y martensitica [3].
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Cuando se presentan transformaciones por medio de difusion, la fase
producto puede incluso experimentar cambios significativos en su composicién
quimica. Asi, la combinacién posible de 4tomos en la estructura cristalina
puede ser tal que no exista practicamente correspondencia con la red cristalina
de la fase inicial.

En el caso de una transformacidon martensitica, la falta de difusidn
permite que los atomos de [a red cristalina sigan la misma secuencia que la que
tuvieron en la estructura de la fase previa a pesar de la transformacién. Por lo
tanto, existe correspondencia atdmica o cierta coherencia enire los atomos de
la fase producto (martensita) y de la fase previa (austenia). Las
transformaciones martensiticas estan acompafiadas de una deformacion del
cristal original, deformacion que tiene las caracteristicas de un plano invariante
de deformacion.

2.4.5 Cristalografia de la Martensita.

Se considera que la martensita en el acerc es una solucion sdlida
supersaturada de carbono en hierro. Dependiendo de la composicion guimica
en la aleacién, los atomos de carbono tienden a ordenarse siguiendo un patrén
que hace que la estructura del cristal cambie de cubico centrado en el cuerpo a
tetragonal de cuerpo centrado. La tetragonalidad de la martensita es una
funcion de la relacion ¢/a, la cual se incrementa cuando el contenido de carbono

es mayor:

LS
I

1+ (0.045)%C (2.2)

indicando que la estructura sera cubica centrada en cuerpo y libre de distorsion
cuando el contenido de carbono sea cero. El efecio del contenido de carbono
en la estructura de la martensita se observa en la Figura 2.14 [9]. Asi, la
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tetragonalidad de la martensita es resultado directo de la solucidn intersticial del
carbono en la estructura bee del hierro.

%C
0 095 180 285 380 475 570 685
{ T ¥ T T T
366 -
382
a - parémefro de austenita fec
358 |-
354 ™
350 | [ ! l ) |
s T I ] T T T
302 r
¢ - pardmetro de martensita bet
298 7
284 -
290 |~
a - parametro de martensita bet
288 \
232 | | 1 | | i
0 02 04 06 08 1.0 12 14
%C

Figura 2.23 Efecto del carbono en los parametros de las estructuras de la
austenita (fcc) y de la martensita (bct) [9,17].

El cambio de arientacion de la estructura que se presenta cuando una
placa de martensita se fransforma dentro de un grano de austenita puede variar
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en funcién de la composicion guimica de la aleacion, sin embargo, en todos los
sistemas cristalinos del hierro los planos donde se presenta el mayor factor de
empaquetamiento atdémico tienden a ser paralelos, por gjemplo el plano {1 1 1}y
respecto al piano {1 1 O

Para que una celda atémica de austenita se transforme a una celda de
martensita, se requiere una defoarmaciéon de un 17% a lo largo de la direccién [0
0 1}y que corresponde al gje ¢ de [a celda de la martensita, y una expansion de
un 12% en el plano (0 0 1)y. Entonces se presenta correspondencia atdmica y
cada atomo de la austenita puede relacionarse a un atomo en particular de la
martensita, aunque los vectores y las relaciones angulares entre los planos de
estas dos estructuras no se conservan. Esto se esquematiza en la Figura 2.24.

=010},

Figura 2.24 Correspondencia de estructuras para la formacion de
martensita a partir de austenita: (a) Celda unidad tetragonal delineada por

austenita. (b) Deformacion de la estructura para forrmar martensita con
una razén c/a [9].
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| os desplazamientos que dan lugar a la nueva estructura son paralelos a
la direccién de las deformaciones principales y para que estas deformaciones
principales sean minimas, se requiere que los desplazamientos atomicos
también sean minimos, lo cual aumenta la correspondencia entre las dos
estructuras. Ajustes locales de los atomos involucrados en la transformacion
martensitica permiten esto.

De esta manera es posible considerar una deformacion de la estructura
de caracter homogéneo, que puede ser referida como una deformacion pura, la
cual también es llamada deformacién de Bain. La relacidon de orientaciones
indicadas en la Figura 224 es ligeramente diferente a la observada
experimentalmente, debido a que la deformacidon de Bain y ofras ligeras
rotaciones de los cristales reducen las deformaciones asociadas a las
transformaciones.

La deformacién de Bain o cualquier rotacién que se presente durante la
transformacion constituyen una deformacion de transformacion homogénea, sin
embargo las transformaciones martensiticas no cumplen estrictamente con este
tipo de deformacion. Lo que una transformacién martensitica presenta en
realidad es un plano invariante de deformacion que involucra un cortante sobre
el plano de habito, ademas de una ligera expansiéon normal a dicho plano. Por
lo tanto se ha propuesto la existencia de la deformacién de plano invariante,
cuyo desplazamiento no es posible de observar macroscopicamente debido a
que tienden a ser cancelados periddicamente cuando la martensita se deforma
o forma maclas. Este fendbmeno es llamado deformacién de red invariante, ya
que cualquier deslizamiento o maclaje no cambia la naturaleza de la red
atomica.

En la figura 2.25 se observan los dos tipos de deformacion de red
invariante que se pueden presentar en una placa de martensita. Debe notarse
que la martensita formada produce un declive superficial y que el plano de
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habito se mantiene gracias al deshizamiento (Figura 2 25a) o al maclaje (Figura
2 25b), cuyo resultado es una interfase planar que puede observarse

macroscopicamente

Diseccion de Trazas de (11 2) W
deslizamienmto

1],

Superficie del
cnstal de austenita

(a)
Trazas de (11 2) "
Direccion
de maclaje

Superficie del
cristal de austenita {(b)

Figura 2.25 Formacion de una placa de martensita mediante dos tipos de
deformacion de red: a) deslizamiento y b) maclaje [9].
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2.4.6 Cambic de Energia Libre de una Transformacion Martensitica.

En la Figura 2.26 se presenta un esquema de las energias libres para la
martensita (fase producto) y la austenita (fase previa) con respecto a la
temperatura. Ty es la temperatura a la que la austenita y [a martensita estan en
equilibrio termodinamico y Ms es fa temperatura a la que la transformacion de
austenita a martensita se presenta durante el enfriamiento.

| a diferencia existente entra las energias libres de la austenita y de la
martensita 4Gy~ a la temperatura Ms, es la fuerza directriz critica para el
inicio de la transformacidn martensitica.

Martensita estable respecto Austenita estable respecto

a |la austenita j a la martensita
\ |
A |
& 26w :
o
B —____JP |
: | I
2 | | Martensita
S | l VO~
T ' |
I l AGASM.*?
; .
| | I Austenita
| | L
Ms Te As
Temperatura

Figura 2.26 Diagrama que ilustra el cambio de energia libre para una
reaccion martensitica [1, 8-9].
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El cambio de energia libre asociado a una transformacién martensitica
puede describirse como:

M M M
AG™™M = AGI™M L AGTY (2.3)
donde
AGM es el cambio de energia libre asociado con la transformacién de la

austenita a la martensita y que es proporcional a la cantidad de
martensita formada.

AGne™M es el cambio de energia libre que se opone a la transformacién de
fase. Esta parte de la energia libre estd formada por la
deformacion elastica principalmente.

La transformacion martensitica se describe como atérmica, y su inicio se
localiza a la temperatura definida Ms, con su término a la temperatura Mf. De la
Figura 2.17, puede observarse gque en funcién de la temperatura, la estructura
buscard su nivel de energia mas estable: martensita por debajo de To y
austenita por encima de esta temperatura.

Aunque existen teorias que tratan de explicar los fendmenos de
nucleacién de la martensita, no ha podido llegarse a una conclusion definitiva
[1,8-9]. Sin embargo, se considera que los sitios de nucleacién se crean a la
temperatura Ms. Otra teoria supone que los sitios de nucleacién pre-existen
antes de que se lleve a cabo la transformacion y es en la temperatura Ms
cuando alcanzan un nivel de energia critico que desencadena la transformacion
martensitica.
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2.4.7 Transformacion Inducida por Deformacion.

Se ha expuesto que las transformaciones martensiticas pueden tener un
mecanismo displasive, que puede describirse como una deformacion de plano
invariante. Si una transformacion martensitica de tales caracteristicas es unida
a un esfuerzo externo, se puede presentar la transformacion a temperaturas
superiores a Ms. Este fendmeno es posible debido a que la deformacion
plastica en la austenita permite que se generen mecanismos de corte, en los
que los atomos deben moverse de una manera ordenada, condiciones
necesarias para que se presente un plano invariante de deformacion,
caracteristico de una transformacién martensitica.

U = AGu"Y + AGr™™

Energia Libre (G}

Ms T1 TO
Temperatura

Figura 2.27 Detalle de la Figura 2.26 que ilustra el efecto de un esfuerzo
mecanico en el cambio de energia interma de la austenita en una
transformacién martensitica.
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Para comprender este mecanismo, e€s necesario considerar que cuando
un esfuerzo mecanico es aplicado a la austenita a una temperatura 74 (entre Ms
y To), Se presenta una fuerza mecanica U, que es agregado a la fuerza directriz
como AGr¥ incrementando la energia interna de la austenita. La
transformacion martensitica comenzara cuando ¢l esfuerzo aplicado alcance un
valor critico equivalente a AGus’". Considerando esto, la Ecuacién 2.2 puede

escribirse como:
M M
U=AG™ +AG]] (2.4)

Asi, U es la fuerza mecanica directriz critica necesaria para que se
efectue la transformacion martensitica inducida por deformacién, la cual se
efeciuara ala temperatura Ty. La Figura 5.27 esquematiza esto.

Asi, bajo el efecto de un esfuerzo aplicado, la energia libre de la
austenita se incrementa y tendra tendencia a transformar a martensita a una
temperatura Ty en un intervalo de temperaturas entre la temperatura Ms y la
temperatura de equilibrio To. Esta tendencia dependera de la energia intema
de la austenita y de la magnitud del esfuerzo aplicado. La fuerza directriz
mecanica U es una funcion del esfuerzo y de la orientacion de cada placa de
martensita que se transforma y, desde un punto de vista mecénico, puede

expresarse como:
U=1,+0g, (2.5)

donde 1 es el esfuerzo cortante que se presenta durante la transformacién a lo
largo de la direccién de corte en el plano de habito de la martensita, yo es la
deformacion debida al esfuerzo cortante en la direccion del mismo plano, ¢ es
el esfuerzo perpendicular al plano, y &, s la componente de dilatacién debida al

cambio de microestructura. Cuando un espécimen queda sujeto a un esfuerzo
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de magnitud &;, como se esquematiza en la Figura 2.28, para cualguier

direccion en una placa de martensita Tt y ¢ s& expresan como [1]:
7=(1/2)0,(sen2@)cosx (2.6)
o =+(1/2)g,(1+ cos26) (2.7)

donde o4 es la magnitud absoiuta del esfuerzo aplicado (a tension o
compresion), 0 es el angulo entre el eje del esfuerzo aplicado y la normal al
plano de habito, y a es el angulo entre |a direccion de corte de la transformacion
y la direccion del cortante maximo en el plano de hébito del esfuerzo aplicado.

Los signos + indican tensidn o compresion. Asi, la fuerza mecanica directriz de

un esfuerzo o4 puede escribirse como:
U = (1/2)o,|y,(sen20)cosa + £,(1 + cos28)| (2.8)

Cuando una transformacién martensitica comienza por la aplicacion de
un esfuerzo saobre granos de austenita policristalina con una orientacion al azar,
es posible obtener una transformacién a martensita. Para ello es necesario
alcanzar una cantidad critica de energia, que se define como U’;

U'=(1/2)o, '[)'0 (sen26')cosa tg, (1 +cos 29')] (2.9)

donde oy’ es el esfuerzo critico aplicado para el inicio de la transformacion
martensitica.

67



Capitulo 2: Transformaciones de fase en aceros TRIP asistidos

Figura 2.28 Diagrama que esquematiza un esfuerzo aplicado a lo largo del
eje A y que induce una transformacion martensitica sobre el plano de
habito P con normal N. S es la direccion del cambio de dimensién o forma
del cristal para la martensita y Sm es la elongacion maxima del cambio de
diemsnion de la estructura paralela al plano de habito [1, 13].

!

{ Nucleacidn asistida 2=
:’ por detormacion

Esfuarzo Aplicado

S
sfuerzo ds flrencia
de la austenita

Nucleacibn asistida
k.~ poresfuerzo

! :
M, M,° My Temperatura

Figura 2.29 Diagrama esfuerzo-temperatura que esquematiza el esfuerzo
critico necesario para iniciar la transformacion de austenita a martensita.
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Al graficar esfuerzos aplicados e inicios de transformacion, es posible

obtener un grafico similar al de la Figura 2.29 [1,13]. La temperatura a la que la

transformacién martensitica inicia puede definirse como:

25

(1]

(2]

Por debajo de la temperatura Ms, la transformaciéon de austenita a
martensita es espontanea y €s propiciada por sitios de nucleacion
existentes en la austenita

Entre la temperatura Ms y la temperatura Ms® la nucleacion de
martensita asistida por deformacion se lleva a cabo. Ademas de la
transformacion debida a la deformacion, la fluencia de |la austenita se
inicia debido a la transformacion martensitica.

A la temperatura Ms®, el esfuerzo critico necesario para propiciar la
transformacion martensitica alcanza el limite de cedencia oy para que la
estructura de |a austenita presente fendomenos de deslizamiento.

Por encima de la temperatura Ms® y por debajo de la temperatura Md,
ocurre la fluencia de la austenita por deslizamiento, introduciendo asi
sitios de nucleacion martensitica debidos a la deformacién plastica.

A la temperatura Md, el esfuerzo de cedencia de la austenita disminuye
debido al incremento de temperatura y el esfuerzo aplicado no es capaz

de estimular la transformacion de austenita a martensita.
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CAPITULO 3

DILATOMETRIA

3.1 Introduccion

Muchos materiales sélidos presentan cambios microestructurales cuando
son sometidos a la variacidon en la temperatura. Estos cambios estan
relacicnados con la transformacion de fase y, en consecuencia, con cambios en
su volumen especifico. La variacién en volumen pueden detectarse al
monitorear las dimensiones de un espécimen adecuado, por ejemplo su
longitud. Este es el principio de operaciéon de ta dilatometria, la cual se ha
revelado como una técnica Util en el estudio de los aceros, entre otros
materiales. Basicamente, esta técnica se ha utilizado para estudiar las
transformaciones de fases de los aceros al efectuar procedimientos de
calentamiento, enfriamiento o mantenimiento isotérmico a una temperatura

determinada[1].

Al capturar los datos de las transformaciones de fase en una aleacién
metalica que se presentan como variaciones de longitud y temperatura, es
posible presentar los resultados en una forma grafica, que permiten inferir las
microestructuras que se presentaran dentro de un proceso de enfriamiento
determinado para esa aleacidon metalica. Estas graficas de transformacién, o

diagramas de transformacion son de mucho valor dentro de la metalurgia, ya
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que pueden utilizarse en aplicaciones como soldadura y tratamientos térmicos,

ademas de ayudar a caracterizar aleaciones metalicas.

3.2. Diagramas de Transformacion.

3.2.1 Desarrollo de los Diagramas de Transformacion.

E! diagrama metaestable de fases Fe-FesC puede utilizarse para predecir
los cambios de fase que ocurririan en aleaciones Fe-C bajo condiciones de
enfriamiento cercanas al equilibrio, es decir, a velocidades extremadamente
lentas.

Bajo circunstancias en las que se presentan velocidades de enfriamiento
mas rapidas, como en condiciones industriales, por ejemplo, estos cambios de
fase se presentan a temperaturas mas bajas, o pueden incluso ser suprimidas.
Por lo que es preferible utilizar diagramas que describan adecuadamente los
procesos de transformacién de fase que se presentan en los aceros con
velocidades de enfriamiento similares a las que se encuentran en la practica

industrial.

El desarrollo de estos diagramas comienza durante la década de 1930
por Weber y Engel [2] cuando introducen las velocidades de enfriamiento como
otra variable en los diagramas de fases, ademas de considerar la temperatura y
la composicidon quimica. Estos autores examinaron la influencia de la velocidad
de enfriamiento sobre las temperaturas de transformacion y las

microestructuras de aceros al carbono convencionales.
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3.2.2 Diagramas Isotérmicos {Diagramas TTT).

Investigaciones realizadas por Davenport y Bain [3] concemientes a la
cinética de transformacion de la austenita, dieron por resultado los diagramas
TTT (Tiempo — Temperatura — Transformacién) o diagramas isotérmicos de
transformacion. Estos diagramas permiten observar el inicio y el término de
transformaciones de fase a temperaturas isotérmicas como una caracteristica
de la curva “C’. Posteriormente Cohen [4] agregd lineas horizontales que
muestran la temperatura a la que comienza a formarse la martensita (Ms) y a la
cual termina su transformacién (Mf). Estos diagramas describen los productos
de la transformacion isotérmica del acero, comao la ferrita y los carburos,
incluyendo perlita y bainita, pero sin diferenciar estas ultimas. En la figura 3.1
se muestra el diagrama TTT para un acero eutéctico [5].

&)
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Figura 3.1 Diagrama TTT para un acero eutéctico. A, austenita; F, ferrita;
C, carburo.
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Los diagramas TTT han sido ampliamente aceptados y estan disponibles
para la mayoria de los aceros estructurales y aceros grado herramienta del
mercado, y pueden ser consultados en distintas fuentes bibliograficas [6].

El método de construccion para estos diagramas involucra el analisis
metalografico de especimenes que son enfriados répidamente desde la zona
austenitica en barios de plomo o sales fundidas a diferentes temperaturas. Los
especimenes se mantienen a la temperatura del bano durantes distintos
periodos de tiempo antes de ser sumergidos bruscamente en agua. Cualquier
cantidad de austenita que no se haya transformado en otra fase durante la
ctapa isotérmica se transformara a martensita. Es posible construir los
diagramas TT T al analizar las microestructuras resuttantes de los especimenes.

Los diagramas isotérmicos son, en esencia, mapas que muestran las
relaciones tiempo — temperatura durante la transformacion de la austenita a una
temperatura constante. Estos diagramas son una herramienta que permite
comprender las transformaciones austeniticas y estudiar sus efectos. Sin
embargo, estos diagramas sélo son aplicables en condiciones isotérmicas.
Aunque la mayoria de los tratamientos térmicos no se realizan bajo condiciones
isotérmicas, involucran transformaciones que toman lugar durante el
enfriamiento continuo, por lo que los diagramas TTT permiten obtener
informacion al respecto, aunque limitada. Por ello y para resolver probiemas
practicos dentro del campo de ios tratamientos térmicos, deben utilizarse otro
tipo de diagramas que permitan predecir las posibles microestructuras formadas
durante un proceso de enfriamiento continuo.

3.2.3 Diagramas de Enfriamiento Continuo (Diagramas CCT).

Los diagramas CCT (Confinuous Cooling Transformation) o diagramas de

enfriamiento continuo involucran el uso de curvas de enfriamiento en las que se
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localizan los puntos donde ocurren los cambios de fase en una aleacion
determinada. Estos diagramas muestran claramente el efecto de la velocidad
de enfriamiento al inicio y término de una transformacion de fase. Esta
informacidn se complementa con metalografia y ensayos de dureza de las fases

presentes en los especimenes involucrados [7].

3.3 Dilatometria y Diagramas de Enfriamiento Continuo (CCT).

3.3.1 Generalidades.

El dilatdmetro es un instrumento que mide de manera precisa (+0.0005
mm) el cambio en longitud de un espécimen apropiado durante su
calentamiento, enfriamiento o mantenimiento isotérmico. E! fenémeno de
expansion debido al calor es bien conocido en los metales y, este fenomeno, se
utifiza como principio de operacion para otros instrumentos de medicién como
termémetros y termostatos [8). Esta expansiéon del metal es resultado del
movimiento de la posicion promedio de los atomos que forman las estructuras
de sus cristales, o que da por consecuencia un cambio en sus dimensiones de
acuerdo al cambio en temperatura que afecte al metal.

Al suponer que se tuviera una varilla con dimensiones definidas e iguales
para cada una de las aleaciones metalicas mas comunes y se les aplicara un
misme incremento en temperatura, se observaria que la expansion lineal es
diferente para cada una de estas aleaciones, por lo que sus caracteristicas en
este aspecto pueden ser diferenciadas y caracterizadas por medio de un

término llamado coeficiente de expansion lineal.

En un metal, el coeficiente de expansion lineal puede definirse como la
fraccion en longitud que se expande por efecto de la temperatura, al comparar
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la longitud final con la longitud inicial de un espécimen. Para la mayoria de las
aleaciones metalicas, la expansion puede expresarse mediante la siguiente

ecuacion:
L =1(1+af) (3.1)
donde /» = longitud final
/1 = longitud original
a = coeficiente de expansion térmico
2] = incremento en temperatura °C

En la Tabla 3.1 se presentan valores de coeficientes de expansion

térmica para algunos materiales.

Tabla 3.1 Comparacion de coeficienfes de expansién térmixh para
diferentes materiales.

Material Temperatura (°C) a x 10°~¢c
Aluminio 140 23.90
400 26.49
Cobre 100 17.10
500 18.30
Hierro 100 12.20
400 13.80
Zinc 100 31.00
300 34.00
Titanio 100 8.80
400 240
Acero bajo C 100 12.62
(0.06 C, 0.40 Mn) 400 13.83
Acero Inoxidable 18/8 100 14.82
400 17.61
Carburo de Silicio 500 460
Aldmina 500 7.60
Silice fundida 1000 0.55
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En el caso de las aleaciones ferrosas, conforme un acero es calentado,
presentara una expansion térmica o dilatacion, la cual es proporcional al
incremento de temperatura que se aplique. Este comportamiento continuara
hasta que el acero alcance la temperatura de transformacion en la que el hierro
alfa (x bce, estructura cubica centrada en el cuerpo) cambia a hierro gama (y
fcc, estructura cubica centrada en las caras); el reacomodo de atomos que
presenta la red atémica hace que ésta sea mas compacta y se presentara una
contraccion volumétrica del acero.

Esta contraccion es suficiente para cambiar la curva dilatacion /
temperatura y se observa entonces una caida de la pendiente (figura 3.2). Este
fenémeno de contraccidn continua a pesar del incremento en temperatura que
el metal experimenta. Una vez que la transformacion de hierro alfa a hierro
gamma ha concluido, el acero continda con su expansién térmica normal.

Contraccion
debida a cambio
de fase
S Continua
Al expansisn
Expansidn térmir.‘::r nor mal
Térmica después de!

Expansidn lineal o yolumétrica ——»

Temperabra ——

Figura 3.2 Diagrama que muestra como una contraccion causada por un
cambio de fase puede modificar la expansion térmica de una aleacion
ferrosa durante su calentamiento.
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Al observar la linea que representa el cambio de dilatacion vs.
temperatura durante el calentamiento, es sencillo determinar la temperatura en
la gue se presenta el inicio de transformacion de fase, la cual se denomina Ac?.
La temperatura que indica el término de esta transformacion se presenta
cuando la contraccion ha terminado, se denomina Ac3. Después de la
transformacion de fase, el metal seguira presentando la misma pendiente de
expansion térmica que se habia observado antes de la contraccion por la
transformacion de fase [9].

La lefra “A” de estas designaciones corresponde a la palabra francesa
arret, que significa alto; la letra “c” represenia la palabra chauffage o
calentamiento. La temperatura Ac2 indica la temperatura a la cual se presenta

un cambio en las propiedades magnéticas en el hierro alfa.

Cuando el metal se enfria, se presenta el fendémeno de manera inversa.
A pesar del enfriamiento, se presenta una expansion térmica. Esta expansién
comienza cuando la aleacion ferrosa alcanza la temperatura en la que el hierro
gamma comienza a transformarse en hierro alfa, de tal forma gue ocurre un
reacomodp de los atomos de ia red cristalina, pasando de una estructura cubica
centrada en las caras a una estructura cuibica centrada en el cuerpo, dando por
resultado una expansion de la red cristalina.

Esta expansion es suficiente para causar una distorsion en la
curva dilatacion / temperatura durante el enfriamiento del espécimen, y se
presenta un nuevo cambio en la pendiente, el cual continla hasta que la
transformacion de fase ha concluido. Después de esto, la curva de enfriamiento
vuelve a presentar su comportamiento original (figura 3.3).

Para una ateacion ferrosa, es durante el enfriamiento que pueden
determinarse las temperaturas de transformacion de fase. Asi, al inicio de la
transformacion de hierro gamma a hierro alfa, se le denomina Ar3 y el término
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de la transformacion se llama Ar1 (la letra “r" representa la palabra francesa

refroidissement para enfriamiento).

Acl
! AC3 Enfriamiento
1
1 i
Calentamiento Arlﬂ :
{ A3 |
I
*+ b4

Expansion lineal o volumeétrica ——w

Temperatwra ——=

Figura 3.3 Curva esquematica tipica de un dilatometro para una aleacion
ferrosa en la que se muestran los efectos de calentamiento y enfriamiento.

Es importante resaltar que los especimenes utilizados en la dilatometria
son relativamente pequefios, por 10 que los instrumentos de medicion y captura
de datos del equipo deben ser muy sensibles. En las ultimos 50 afios se han
utilizado diversos sistemas de medicidon y captura de datos para registrar le
expansion térmica de los materiales, incluyendo sensores épticos y mecanicos.
Sin embargo, el sistema mas utilizado ha side el medidor de respuesta, en el
que una varilla de silica (materital que presenta un bajo coeficiente de
expansion) se utiliza para transmitir la dilatacién que presente un espécimen a
un medidor. La técnica para medir las dilataciones involucra el uso de un
transformador diferencial lineal vanable (LVDT).
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El LVDT es un instrumento electromecanico que produce una salida de
voltaje proporcional al desplazamiento de una varilla mévil de hierro a través de
un embobinado. El esquema de este dispositivo se muestra en |a figura 3.4, el
cual consiste de un embobinado primario y dos embaobinados secundarios, los
cuales estan simétricamente espaciados. Una varilla magnética tiene libre
movimiento a o largo del arreglo de los embobinados, y provee un patrén de
flujo magnético que une de esta manera los embobinados primario y
secundario.

El embobinado primario es energizado mediante una fuente de corriente
alterna, la cual induce una corriente en los embobinados gue forman el
secundario. Debido a que los embobinados secundarios se conectan de forma
opuesta y en serie, el voltaje tiene una polaridad inversa. La salida del
transductor es una diferencia entre voltajes, que es cero cuando la varilla de
hierro esta en la posicion central.

Corazin de
hierro dulce
Bobma L g
\ \ Bobinas secundarnias

has

YOI 7

Demdador
Unién no <:<
a - Sensor de
silica

Figura 3.4 Esquema del circuito eléctrico de un transformador diferencial
lineal variable (LVDT).

81



Capitulo 3: Dilatometria

Cuando esta varilia se mueve, se incrementa el voltaje inducido en el
embobinado secundario, mientras que el voltaje inducido en el otro embobinado
secundario se reduce. Asi se presenta un diferencial de salida en el
transformador que varia linealmente con respecto a los cambios de posicion de
la varilla de hierro.

LLa fase de la salida del voltaje cambia hasta 180° conforme la varilla se
desplaza a cualquier lado de su posicion nula o cero. De esta manera, estos
instrumentos pueden detectar cambios en longitud de 0.1 pm. En la figura 3.5

se muestra el arreglo de un dispositivo LVDT.

El LVDT de un dilatdbmetro convencional presenta las siguientes
caracteristicas. El espécimen debe colocarse entre dos platinas de cuarzo de
silice electrofundido, el cual presenta un bajo coeficiente de expansion térmica,
055 x 10°°C. Otra ventaja de este material es que tiene una baja
conductividad térmica. Esto es importante ya que en los puntos de contacto
entre estas platinas y el espécimen se debe evitar cualquier efecto de
enfriamiento, lo cual puede causar emores en las lecturas obtenidas.

G

Figura 3.5 Imagen que muestra el arreglo del LVDT de un dilatometro.
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3.3.2 Calentamiento y Vacio.

Practicamente todos [os dilatdmetros utilizan como fuente de calor el
calentamiento por induccion, el cual permite obtener velocidades de
calentamiento de hasta 800 °C/s. El inductor de calentamiento se coloca en
una camara de vacio para evitar oxidaciones o decarburaciones en los
especimenes. Una bomba rotatoria permite generar vacios de hasta 1.33x10™
Pa (107" Torr); el vacio necesario para operar el equipo se obtiene mediante una
bomba de difusion o una bomba turbomolecular, capaces de generar vacios de
hasta 1.33xI0* Pa (10 Torr) o menos.

3.3.3 Enfriamiento.

La velocidad de enfriamiento natural para un espécimen cilindrico hueco
en vacio es del orden de 5-7°C/s (considerando una temperatura inicial de
800°C y enfriar hasta los 650°C). La velocidad de enfriamiento puede
mantenerse a cualquier velocidad, incluso debajo de la velocidad de
enfriamiento natural. Ademas, la curva de enfriamiento debe ser lineal, es
decir, muy aproximada a un comportamiento Newtoniano.

Velocidades de enfriamiento réapidas pueden obtenerse por medio del
enfriamiento brusco utilizande chorros de algun gas inerte. El gas puede ser
He, Ar o mezclas de H; y N.. Para obtener mayores velocidades de
enfriamiento, se utiliza sélo H,. El gas se suministra por medio de un
embobinado separado incorporado al inductor. Utilizando agujeros pequenos
separados uniformemente en la superficie interior del embobinado de
enfriamiento, se dirige el gas contra el espécimen enfriandolo a una velocidad
determinada por el flujo de gas, velocidad que puede controlarse utilizando
medidores de flujo y valvulas, de tal forma que se puede obtener una alta
repetibilidad en los experimentos.
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3.3.4 Control.

Para asegurar un control precise del dilatdmetro, se utilizan sistemas de
control computarizados. Al soldar un termopar al espécimen, es posible
controlar |as velocidades de calentamiento, el mantenimiento a una temperatura
determinada y las velocidades de enfriamiento. Los termopares mas utilizados
son del tipo K (Ni-Cr, Ni-Al) o R (Pt-13% Rh, Pt), dependiendo del intervalo de
temperaturas en el cual se desea trabajar. Una computadora permite centrolar
el experimento, las valvulas de enfriamiento y la captura de informacion de las
variables involucradas en la experimentacion, tales como temperatura, longitud
del espécimen y tiempo.

3.4 Derivacién de los Diagramas de Enfriamiento Continuo.

3.4.1 Procedimiento Experimental de Estudio.

Para la construccion de un diagrama de enfriamiento continua se requieren
de 6 a 12 especimenes de la aleacién ferrosa a estudiar. Cada espécimen se
calienta a una velocidad moderada hasta la temperatura de austenitizado (hasta
30 °C/s son aceptables) y las velocidades de enfriamiento se seleccionan para
analizar la zona de interés. La seleccion de la temperatura de austenitizado
dependera de la composicion quimica de la aleacién. El tiempo que deba
permanecer el espécimen a una temperatura determinada de austenitizacion es
funcién del tamafio del espécimen, ademas debe asegurarse una composicion
uniforme de la austenita que se forme.

Es necesario que al menos dos especimenes sean calentados a una

velocidad lenta (cerca de 1°C/s) hasta la zona de transformacion austenitica
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para determinar las temperaturas Ac1 y Ac3. Esta informacién debe incluirse

en el diagrama para complementarlo.

Ademas de |a dilatometria, es necesario el andlisis metalogréfico de cada
uno de los especimenes, para tener una identificacion apropiada de cada una
de las fases presentes en sus microestructuras. Mediciones de dureza también
son requeridas para cada uno de los especimenes.

3.4.2 Temperaturas de Transfarmacion.

La amplia gama de microestructuras y propiedades que pueden
encontrarse en las aleaciones femrosas es consecuencia de su naturaleza
alotrépica y de la solubilidad del carbono en el hierro. Las temperaturas de
mayor interés para las diferentes aleaciones ferrosas son aquellas en las cuales
comienza y termina la transformacién de la austenita (Fe gamma) a diferentes
velocidades de enfriamiento. Una curva longitud/temperatura obtenida
mediante un dilatdbmetro se muestra en la figura 3.6, en la cual se observan las

curvas de calentamiento y de enfriamiento.

Haciendo a un lado el cambio en volumen especifico, el cambio
alotropico de la estructura bece (hierro alfa) a la estructura fcc (hierro gamma) es
acompafada de una contraccién significativa, mientras que la transformacién
inversa que ocurre durante el enfriamiento, da por resultado una expansion. El
efecto de histéresis que se presenta entre la curva de calentamiento y la curva
de enfriamiento es debido a un subeniriamiento de los cristales del espécimen,
el cual se incrementa con la velocidad de enfriamiento. Otra explicacién esta
relacionada con el posible reacomodo de los atomos en los cristales del
espécimen.
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Figura 3.6 Curva dilatacién/temperatura de una aleacién ferrosa.

Debido a que el coeficiente de expansién térmmica de la austenita (hierro
gama) es 1.5 veces mayor que el de la ferrita (hierro alfa), el cambio en
volumen es mayor al disminuir |a temperatura de transformacién. Valores
comunes del coeficiente de expansion térmica para la ferrita son de 14.3-15.2 x
10®/°C (700 °C) y para la austenita, 21.0 — 22.5 x 10° °C (900-1000°C). Debe

considerarse gue al construirse un diagrama CCT, tienen prioridad las curvas
de enfriamiento.

El inicio de la transformacion se considera cuando la temperatura a la

cual se presenta una contracciéon térmica hace que se pierda la linealidad de la
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curva durante el enfriamiento. Este comportamiento es debido a la expansion
en volumen asociada a la transformacion de Ia austenita, que primero detiene y
luego revierte la contraccion normal del acero, 2 pesar de la caida de su
temperatura. La localizacién del punto en el que ocurre la desviacion se facilita
al extrapolar la porcion lineal de la contraccién térmica (longitud/temperatura) en
la curva, de acuerdo a como se muestra la figura 3.7.

El término de la transformacion se determina de la misma manera, al
extrapolar la porcidon linear de la curva después de la transformacion.
Transformaciones intermedias, que pueden involucrar la formacidn de distintos
tipos de ferrita, o incluso perlita, pueden no observarse de una manera clara.
Esto no es debido a la pérdida de resolucién del dilatdbmetro, sino a que las
reacciones de transformacion individuales de estas fases pueden enmascararse
mutuamente conforme continua el crecimiento de ofras fases. Este
comportamiento se presenta principalmente cuando el cambio de la fase
representa menos de un 3 a un 5% del volumen de la microestructura final, en
cuyo caso podria no ser detectado por el dilatémetro. Sin embarge esas fases
pueden identificarse por medio de examinacion metalografica.

La determinacion de las temperaturas de transformacién puede estar
sujeta a errores, principalmente porgue en ocasiones la contraccién térmica
antes y después de la transformacion no es lineal y el trazado del dilatémetro
puede presentar cierto grado de curvatura. las temperaturas de término de
transformacion tienden a presentar un mayor grado de incertidumbre y el
margen de error varia de acuerdo a la aleacion que se esta estudiando.
Generalmente el error al determinar las temperaturas de inicio de
transformacion puede ser de +5 °C, mientras que las temperaturas de término
de transformacion pueden presentar variaciones de hasta £ 20 °C en aceros
con bajo contenido de carbon.
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Figura 3.7 Curva dilatacién/temperatura en enfriamiento, que muestra la
extrapolacién utilizada para determinar las temperaturas de inicio y fin de
transformacion de fase.

El progreso de |las transformaciones puede seguirse mediante una simple
construccion geométrica de la curva longitudftemperatura, la cual se ejemplifica
en la figura 3.8. En esta figura se puede suponer que el cambio en |a longitud
de un espécimen es directamente proporcional a la fraccién volumétrica de
austenita que se ha transformado. La porcidn linear de la contraccion térmica
se extrapola antes y después de la transformacion. A cualquier temperatura T,
se dibuja una linea vertical para interceptar la curva longitud/temperatura.
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Figura 3.8 Fraccién de la curva dilatacién/temperatura mostrada en la
figura 3.7 en la que se indica la manera como se determina la cantidad de
fase transformada.

La linea AC representa el 100% de austenita transformada. La seccidon
AB representa la austenita transformada como una fraccion de AC a la
temperatura T, y la seccién BC es la cantidad de fase no transformada como
una fraccion de AC a la temperatura T. Esta suposicidn es correcta si el

producto de transformacién es un microconstituyente como ia martensita.

En aquellos casocs en que mas de una fase esté presente, esta
consideracion tiene menor validez, ya que la fraccién volumétrica de estas fases

tiende a cambiar y sera dificil determinar estos cambios con precisidon mediante
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esta técnica. Para aquellos casos en los que distintos microconstituyentes
estan presentes, habrd entonces variaciones en el volumen especifico del
espécimen y esta consideracion tendra menor validez.

Sin embargo, experimentos realizados mediante temples escalonados
han confimado que esta técnica permite obtener resultados adecuados y
precisos. Asi, es posible mostrar el progreso de la transformacion como una
funcién del tiempo y de la temperatura, informacion que es capturada junto con
los datos de longitud y temperatura.

3.4.3 Construccion de diagramas CCT

Una vez que las temperaturas de inicio y témmino de transformacion han
sido determinadas para cada velocidad de enfriamiento, esas temperaturas son
superimpuestas a su curva de enfriamiento correspondiente, la cual se grafica
como temperatura vs. tiempo en segundos (logaritmicamente). Para corroborar
esta interpretacion de resultados, es necesaria la evaluacién metalografica de
las microestructuras de cada unc de los especimenes. Los limites de
transformacidn se grafican al unir las temperaturas de transformacion mediante
lineas. Otra manera de complementar este trabajo es mediante microdureza
Vickers, cuyo resultado promedio para cada espécimen debe indicarse en la
curva de enfriamiento correspondiente.

Debe incluirse también en el diagrama la velocidad de enfriamiento para
cada espécimen, el cual se expresa como la velocidad de enfriamiento
promedio entre los 800 a los 500 °C, que es el intervalo en el cual ocurren la
mayor parte de las transformaciones de fase en las aleaciones ferrosas. Un
ejemplo de un diagrama de enfriamiento continuo se muestra en la figura 3.9.
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Figura 3.9 Diagrama de enfriamiento continuo (CCT) para una acero aleado
al manganeso.

Oftra informacion que debe tomarse en cuenta para la construccion de
estos diagramas es el tamario de grano austenitico inicial de la aleacién a
evaluarse, el cual tiene un efecto impartante en la capacidad de endurecimiento
0 templabilidad del acero. La templabilidad puede definirse como la capacidad
que tiene una aleacién ferrosa de transformar su microestructura a martensita
cuando es templada. Esta caracteristica controla el tamario y la profundidad de
la seccion que puede ser uniformemente tratada térmicamente para obtener

altas durezas en una pieza de acero determinada.

Otro dato que puede obtenerse es la velocidad de enfriamiento critica, la
cual esta definida como aquella velocidad de enfriamiento mediante [a cual
puede formarse un producto de transformacion durante el enfriamiento de una
aleacion. Para efectos practicos en las técnicas de construccion de diagramas
CCT, la velocidad de enfriamiento critica para obtener martensita es la mejor
forma de medir la templabilidad de una aleacién ferrosa. Cualquier cambio en
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la composicion quimica del acero evaluado que retarde la transformacion de la
austenita, contribuye a disminuir el valor de la velocidad critica de enfriamiento
y esto da por resultado una mejor templabilidad.

El efecto que el tamafic de grano inicial de la aleaciéon tiene en la
aleacion se explica en base a la nucleacién de productos de transformacion
suaves, como la ferrita y la perlita, nucleacidn que tiene lugar primero en las
fronteras de grano. Si el tamano de grano es grande, habré una reduccion en el
area de la frontera de grano y en consecuencia, una reduccion en la capacidad
de nucleacién. Asi, la transformacion es retardada y la templabilidad se
incrementa. Otros ejemplos de diagramas de enfriamiento continuo tipicos para
aceros eutectoides y aceros hipoeutectoides se muestran en las figuras 3.10 y
ST 1O

Temperatura —=

Martensita  |Meresee
Martensita + Bahita Perlita
imE +
) Bainita i
Productos de Transformacion
Tiempo ——

Figura 3.10 Diagrama CCT esquematico para un acero eutéctico. Las
lineas punteadas indican velocidad de enfriamiento para los especimenes.
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Figura 3.11 Diagrama CCT esquematico para un acero hipoeutéctico.
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CAPITULO 4

DIFRACCION DE RAYOS X

4.1 Antecedentes.

La herramienta mas Util para estudiar la estructura de un sélido cristalino
es |la difraccidn de Rayos X [1]. Debido a que los Rayos X tienen una longitud
de onda aproximadamente igual a |la distancia que separa los atomos en los
cristales metalicos, cuando un haz es dirigido contra un cristal con un angulo
apropiado, el haz sera reflejado o difractado por los dtomos de los planos de
dicho cristal.

El equipo utilizado para realizar este tipo de andlisis se denomina
difractémetro, el cual estd constituido por un generador de radiacién, que
suministra el haz de longitud de onda A, cuyas ondas deben estar en fase. Al
incidir sobre la superficie preparada de un espécimen, los haces difractados son
capturados por un detector apropiado. Cada haz difractado tendra un angulo de
difraccion especifico 0, que corresponde al sistema de planos cristalinas (hkl)
de un tipo de cristal en particular. La intensidad de la difraccion depende de la

cantidad de cristales que tenga dicho sistera de planos que estén presentes en
la muestra [2].
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En la actualidad los equipos de difraccion de Rayocs X cuentan con
equipcs de computo y programas que permiten realizar el analisis de la
informacion que el detector capta. Dichos programas cuentan con bases de
datos que permiten clasificar dicha informacién y generar los resultados
correspondientes en minutos.

4.2 Analisis de la Estructura Cristalina.

Cuando la energia en forma de radiacion golpea un objeto, ésta puede
ser dispersada o absorbida. Si la dispersion de esta energia se lleva a cabo de
manera elastica, no se presentara ninguna pérdida en el proceso y la longitud
de onda de las ondas de la radiacion continuaran sin cambio [3].

Los atomos de las estructuras cristalinas de los metales pueden
Interactuar elasticamente con radiacion, para dar lugar a la formacion de un
espectro de difraccion, que no es mas que una interpretacién de la radiacion
que ha sido dispersada por un espécimen a partir de un haz. Un ejempio de
esto se presenta en la Figura 4.1.

Los angulos de difraccion y las intensidades de los haces difractados
estan en funcién de la estructura del cristal. Los angulos de difraccion
dependen de la posicidn de los &tomos en |a estructura y de las dimensiones de
las celdas en la misma, mientras que la intensidad de los haces difractados
depende de los numeros atémicos de los atomos y de su relacion geométrica
con respecto a los puntos de la red cristalina. Un material cristalino puede ser
identificado a partir de su patrdn de difraccion al comparar los picos y los
angulos de difraccion con respecto a un patrén de referencia,
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Figura 4.1 Espectro de difraccion para un acero al 0.4%C (radiacion CuKa,
0.154 nm) [3].

4.3 Dispersion de Radiacién en Cristales.

Una de las condiciones necesarias para que un material cnistalino pueda
dar lugar a un patron de difraccion es que la longitud de onda de la radiacién
sea menor que el espaciamiento interatémico en la red cristalina. En la
préctica, Jos tipos de radiacion que pueden ser utiles para obtener informacion
de materiales cristalinos son los Rayos X, los electrones de alta energia y los
neutrones. Cada una de estos tipos de radiacion proporcionara informacion
determinada en funcion de sus caracteristicas, siendo la mas utilizada la
radiaciéon de Rayos X en materiales cristalinos.
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4.3.1 Las Ecuaciones de Laue y la Ley de Bragg.

Un haz de radiacién de una longitud de onda A, con direccién paralela, e
incidiendo en un angulo o sobre un plano de atomes, sera dispersade en un
angulo o y generara un espacio diferencial A entre el haz incidente y el haz

dispersado, como se observa en la Figura 4.2:

A=(y—x}=a(cosa - COSeg), (4.1)

donde a es el espaciamiento interatdmico. Si los dos haces estan en fase, se
reforzaran y entonces

a4

"
b
s

(4.2)

donde h es una entero.

Figura 4.2 Esquema para un haz incidente que es difractado por los
atomos de un plano cristalino. Cuando estos dos haces estan en fase, se
refuerzan [3].

Si se considera a un cristal como un arreglo tridimensional de atomos
gue presentan una celda caracteristica con parametros a, b, y ¢, al interactuar
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con un haz de radiacion en el que el haz dispersado esti en fase, es posible
escribir un juego de tres ecuaciones que describen la interaccion de los haces:

A = a(cosa - coSag) = hA (4.3a)
A = b(cosp - cosfly) = kA (4.3b)
A =c(cosy-cosp) =14 (4.3c)

Este conjunto de ecuaciones se conoce como Ecuaciones de Laue y los
cosenos de los angulos o, B Y v, ao, Bo ¥ Yo definen las direcciones respectivas
del haz incidente y de los haces difractados con respecto a la celda unidad de
una estructura cristalina determinada. Los enteros Ak/, siguen una notacion
similar a la adoptada en los indices de Miller.

Una ecuacion que describe de una manera mas completa la relacion
geomélrica determinada por las intensidades de los picos del espectro
difractado con un cristal, se conoce como la ley de Bragg:

ni = 2dsend (4.4)

donde n es un entero, A es la longitud de onda de la radiacion, d es el espacio
entre los planos del cristal (causante de |a difraccion particular del haz), y 6 es
el angulo que el haz incidente hace con los planos de la red cristalina. Esto se
esquematiza en la Figura 4.3. La ecuacién de Bragg se basa en la suposicién
de gue los pianos de atomos responsables de |a difraccion se comportan como
un espejo especular, de tal forma que el angulo 6 es igual al angulo de
reflexidon. La extension entre el haz incidente y el haz difractado de dos planos
consecutivos es entonces (x — y), y el angulo de incidencia entre el haz
incidente y el haz difractado es 20, por 10 que de trigonometria y = x cos 20.
Como cos 26 = 1 - 2sen®d y x sen 6 = d, que es el espacio entre los planos de

los atomos, (x — y) = 2dsend. La distancia d entre los planos de la red, es una
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funcion de los indices de Miller, de los parametros de los planos y de la red del
cristal.

Figura 4.3 Esquema de un haz de radiacién que es difractado por un
cristal de acuerdo a la ley de Bragg [3]-

En la ley de Bragg el entero n es el orden de reflexion. Una reflexién hki
de primer orden (n = 1), corresponde a la extensién de una Unica longitud de
onda entre el haz incidente y el haz difractado en un sistema de planos (hki),
mientras que una reflexion de segundo orden corresponde a una extension de
dos veces la tongitud de onda de la radiacion involucrada.

En la ley de Bragg, la extension de dos longitudes de onda para la
reflexion de segundo orden dug s equivalente a una extension de una Unica
longitud de onda gue corresponde a la mitad del espaciamiento di, de aquellos
planos que presenten indices de Miller (2h 2k 21). Asi, es comun etiquetar el
orden de reflexion a partir de planos que tengan un espaciamiento dne/ N, y qQue
tengan indices de Miller (nh nk nl). Entonces la ecuacion de la ley de Bragg se
escribe como ) = 2 dna Sen 9, donde el subindice hkl se refiere a un orden de
reflexion n del plano hkl. De esta forma, diio, do Y daso son los planos de

reflexion de primer, segundo y cuarto orden para un plano con indices 1 1 0.
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4.3.2 Reflexiones Permitidas y Prohibidas.

La estructura cibica centrada en el cuerpo y la estructura cubica
centrada en las caras tienen planos cristalinos que propician que los haces
incidente y difractado salgan de fase y se interfieran en ciertos érdenes de
difraccién.

Para una estructura cubica de cuerpo centrado, los atomos que se
localicen en los puntos de la red 1/2 1/2 1/2, pueden dispersar un haz de
radiacion determinado para todos los Ordenes de reflexion del plano {1 1 0},
pero causan la interferencia y destruccion del haz en el ptano {1 0 0} y todos
sus drdenes de reflexion. En la Tabla 4.1 se hace un listado de los indices de
Miller para los planos que permiten la reflexién de un haz incidente para obtener
una reflexion en fase de las estructuras clbica simple, cubica centrada en el
cuerpo y cubica centrada en las caras.

Tabla 4.1 Reflexiones permitidas y prohibidas en cristales cuibicos.

Orden de Cuabica Cabica Centrada | Cubica Centrada
Reflexién Primitiva en las Caras en el Cuerpo

1 100 —_ —

2 110 A—T 110

3 111 111 —

4 200 200 200

5 210 —_ —L

6 211 e 211

7 —— —— SO

3 220 220 220

9 221/300 —_ _

10 310 — 310

11 311 311 —_—

12 222 222 222

13 320 —_— — |

14 321 e 321

15 — —_— —_— ]

16 400 400 400
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Aqguellas reflexiones gue causan que el haz incidente y el haz reflejado
se aniquilen (que no estén en fase), se denominan reflexiones prohibidas. Para
las estructuras cubicas la Ley de Bragg se escribe como

V(h?*+K2+%) = 2 a sen 6/2. (4.5)
4.3.3 E! Difractor de Rayos X.

Un equipo de difraccién de Rayos X estéd formado por una fuente de
Rayos X, un generador de Rayos X, dispositivo de difraccidn, y un sistema para
el analisis de la informacion capturada. El dispositivo de difraccion controla la
alineacion del haz, asi como la posicidn y orientacion del espécimen y del
detector de Rayos X.

Los Rayos X son generados al acelerar un haz de electrones contra un
cdtodo de un metal puro que estd dentro de un recipiente al vacio. La
interaccion del haz de electrones con €l metal puro, promueve que electrones
de alta energia sean expulsados de! Ultimo, creando espacios vacios, con lo
que los Rayos X se emiten al regresar los electrones a dichos espacios.

Si toda la energia de estos electrones, que se mide en eV, se convirtiera
en energia de Rayos X o cuantos, la frecuencia v, puede relacionarse como
eV = hv, donde h es la constante de Planck. Los Rayos X tienen una longitud
de onda A que es proporcional al reciproco de su frecuencia, por lo que
A = C v, donde C es la velocidad de la luz en el medio en el que los Rayos X se
propaguen. Estas relaciones llevan a una dependencia inversa del minimo de
longitud de onda sobre el voltaje de aceleracion en tubo de Rayos X, que es
dada en vacio como Amin = 1.243/V, donde A esta dada en nanémetros y V en
kilovolts. Armriba de esta longitud de onda minima existe una gama de
longitudes de onda para los Rayos X que son generadas por el haz de

electrones incidente. La intensidad de los Rayos X se incrementa en funcion de
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la energia de los electrones del haz incidente, de su corriente y del numero
atémico del catodo metdlico. Esta gama de radiaciones formada por fotones y

longitudes de onda en los Rayos X se denomina radiacion blanca. Esto se
esquematiza en la Figura 4 4.

Int 't 1 {ad

o = P

02 04 G& OR ig
longwd d ond \i

Figura 4.4 Un haz de electrones de alta energia al golpear un sélido genera
un espectro continuo de radiacién btanca. Los picos corresponden a

intensidades de difraccion caracteristicos del sdlido (radiacién de CuKa,
0.154 nm) [3].
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Al construir una grafica del espectro continuo de la radiacion blanca, es
posible observar unos picos bien definidos, los cuales cormresponden a la
radiacion caracteristica. Los picos de la radiacién caracteristica son una
indicacion de la energia que se libera cuando uno de electrones de los niveles
de energia baja es golpeado y ¢rea un vacio en la nube de electrones debido a
la colision. Este vacio es llenado con un electrén de un nivel de energia mayor
del mismo dtomo. Para que esto pueda ocurrir, el electrén del nivel de mayor
energia debe perder una cierta cantidad de ésta, la cual puede ser en forma de
un foton de Rayos X con una longitud de onda determinada.

Por lo tanto, para lograr la generacion de Rayos X a partir de un metal
puro es necesario bombardeario con un haz de electrones cuya energia sea la
suficiente para provocar la salida de los electrones de baja energia. Para
alcanzar esto, el haz de electrones incidente debe tener una energia de
excitacién minima, en funcién del elemento quimice que es bombardeado.

En los experimentos de Difraccion de Rayos X s comun el uso de un
dispositivo llamado monocromador, el cual es una hoja de un material que filtra
las longitudes de onda que no son Uutiles. QOtro tipo de monocromadores son
cristales gue pueden difractar el haz de Rayos X a una longitud de onda
determinada antes de que éste interactie con el espécimen. Un esquema de
estos dispositivos se observa en la Figura 4.5.

La construccion de un difractograma para un metal determinado se
realiza cuando un espécimen se rota con respecto a una fuente de Rayos X.
Para ello, ¢l especimen se coloca sobre un gonidmetro, el cual es un dispositivo
que permite un movimiento de rotacion del espécimen sobre varios ejes.
Cuando el haz de Rayos X comienza a interactuar con el espécimen, el detector
captura la informacién y mediante una computadora es posible procesarla. Es
importante destacar que el difractor debe estar calibrado y alineado para
obtener mediciones confiables.
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Fuente de Haz de Rayos X con
Rayos X A longitud de onda
) / especifica
", eﬁm

(a) A
Monocromador l

Monocromador curve

v

Fuente Espécimen

Figura 4.5 Esquemas de monocromadores: a) cristal monocromador que
filtra un haz con una longitud de onda especifica; b) monocromador curvo
que enfoca y maximiza un haz de Rayos X sobre el detector [3].

4.4 Técnicas para Deteccion y Medicion de Austenita Retenida.

Existen diferentes técnicas y métodos para fograr la deteccion y la

cuantificacion de las zanas de austenita retenida en un acero determinado. La

observacion y cuantificacion mediante microscopia optica o metalografia puede
ser satisfactoria, siempre y cuando la presencia de austenita retenida sea alta.
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Sin embargo, ésta tiende a ser menos adecuada cuando el contenido de
austenita retenida es menor a un 15%, esto debido a problemas relacionados
con las técnicas metalograficas utilizadas para revelar la microestructura y con
problemas de resoclucién de los microscopios Opticos que comunmente se

utilizan [4].

Uno de los métodos para la deteccion de austenita retenida en
aleaciones ferrosas es el uso de difraccion de Rayos X. Esencialmente esta
técnica puede describirse como un medio absoluto e independiente de cualquier
calibracion externa, que puede ser utilizada para la medicién de contenidos de
austenita retenida tan bajos como 5% con una precision adecuada.

Algunas ventajas de este método son que puede considerarse coma no
destructivo; utilizando programas de computacién adecuados, la determinacion
de austenita retenida es simple; el uso de equipos automaticos permite reatizar
mediciones repetitivas en periodos de tiempo reducidos (incluso inferiores a los
30 minutos) para cada determinacion. El margen de error depende del equipo
utilizado, y puede estar comprendido en un intervalos de 0.5 a 5%.

Ofras técnicas utilizadas para la deteccién de austenita retenida en
aleacicnes ferrosas incluyen: resistividad eléctrica, permeabilidad magnética,
dilatometria y analisis térmico. Estas técnicas pueden complementarse con
observaciones metalograficas para obtener resultados satisfactorios, pero
generalmente son técnicas mas complicadas, a excepcidn de las técnicas
dilatométricas que gozan de mayar aceptacion que los otros 3 métodos.

4.4 1 Consideraciones Teoricas.

Cuando una sustancia o material cristalino es irradiado con Rayos X, se
produce un patron de difraccién caracteristico, el cual es determinado por la
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estructura de las fases cristalinas que estén presentes en dicha sustancia [4].
Esto es aplicable a una aleacién ferrosa cuya microestructura esté conformada
por distintas fases como austenita, martensita, ferrita, stc. Es posible lograr la
cuantificaciéon de las fracciones volumétricas de las fases presentes en una
aleacion ferrosa a partir de la difraccion de Rayos X, debido a que la intensidad
de los Rayos X difractados es proporcional a la fraccion volumétrica de estas
fases en la microestructura bajo evaluacién.

Si una fase determinada esta formada por cristales orientados al azar
que presenten un espesor lo suficientemente amplio para que un haz de Rayos
X sea difractado desde un plano cristalino especifico (hkl) dentro de la fase, la
intensidad del haz de Rayos X difractado sera proporcional a la fraccion
volumétrica de esta fase. Asi, al integrar y analizar las mediciones de las
intensidades difractadas de un haz de Rayos X que se dirige contra la superficie
de un espécimen y que contiene distintas fases cristalinas, es posible
determinar ia fraccion volumétrica de cada una de ellas con una precision
aceptable.

Por otro lado, st el espécimen presenta una orientacién preferencial o
textura, la medicion de las intensidades difractadas debe hacerse al menos en
cuatro lineas de las fases para obtener un promedio que indique su fraccion
volumétrica en el espécimen. La integracién de la intensidad de un haz que ha
sido difractado por un cristal de austenita con indices (hkl) puede expresarse
como:

4 3
1Y = (—]*OLI — )L |7E1pLre |a(o)r,) (4.6)

mie* \ 32 |v?

donde
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es la intensidad del haz difractado (hkl) por unidad de longitud en la fase
a,

es la intensidad del haz incidente,

carga y masa del electroén,

radio del difractometro,

velocidad de la luz,

longitud de onda de la radiacion incidente,

area de la seccion transversal del haz,

volumen de la ceida unidad. 1A indica el nimero de celdas en e
espécimen,

Numero de veces que el facfor de /a estructura es conjugado,

factor multiplicador para la reflexién (hkl),

factor de polarizacién de Lorentz, el cual es igual a (1+ cos® 20) /
(sen”0cosB) cuando un andlisis de difraccién convencional es efectuado,
pero cambia a (1+ cos? 2a cos” 20) / (sen’0 cosd) (1+ cos’ 2a) cuando se
utiliza un monocromador; 2a es el angulo e difraccién para el cristal
monocromador,

es el factor de temperatura (factor Debye-Waller),

es el factor de absorcién. Es una funcién de 0 y se interpreta como % p,
donde p es el coeficiente de absorcion linear del material para la
radiacién especifica de Rayos X,

es el angulo de difraccién,

es la fraccion volumétrica de la fase a..

La Ecuacion 4.6 puede ser simplificada como:

]hﬁ'f = KRathVa
|

2 (4.7)
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. let Y A4
- mct \ 32 .8)

R = v12 [FF ppye 1 (4.9)

K es ahora un coeficiente que depende de la seleccion de la geometria
del instrumento y de la radiacion (o longitud de onda), pero independiente de la
naturaleza del espécimen. R es un factor que depende de los valores hkl, 8 ¥
de la estructura de) cristal o fase a ser analizado. El valor R™ es una varniacion
de dicho factor, que es especifico del material que se analiza, proporcional a la
intensidad difractada de una reflexion sobre un plano hkl, cuando dicho material
presenta un 100% de una fase determinada que no presenta una orientacion
preferencial de sus granos.

En el caso de que un acero presente dos fases, la Ecuaciéon 4.7 puede
escribirse como

KRSV,
24

T (4.10)

donde wy, es el coeficiente de absorcion lineal para la mezcla de fases.
Ecuaciones similares se aplican cuando se desea detectar diferentes mezclas
de fases. Es posible deducir una ecuacion que relacione los planos hkl de dos
fases:

hkl hkl

i RV, i
hki hki L

I?’ R?’ V}'

o también por las fracciones volumétricas
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il hiE
V;'_];v Rf

= L HH phkl (4.12)
Vf If Rr

Si la ferrita y la austenita son las Unicas fases en una aleacion ferrosa, la

suma de estas dos fases forman el 100% de la microestructura. Por lo tanto:
Va+Ve=1=100% (4.13)

En caso de que se encuentre una tercer fase en la microestructura, por
ejemplao carburos, la Ecuacion 4.13 cambia a:

Va+VE+Ve=1=100% (4.14)
Al sustituir la Ecuacién 4.11 en la Ecuacion 4.14, es posible obtener una

ecuacion que puede ayudar a calcular la cantidad de austenita retenida en un

acero cuya microestructura esta orientada al azar:

(4.15)

donde lc / Rc es la razon de correccion de la intensidad del pico de
correspondiente al carburo. La Ecuacion 4.15 es vélida para la deteccién de
austenita retenida en aceros cuya microestructura esta orientada al azar.

En caso de que el espécimen analizado presente orientacién
preferencial, ésta pude calcularse comparar la relacion de dos picos de
austenita retenida (la1 / la2) con sus factores Ras / Raz, 10 cual define la razén
tedrica de intensidad para dos picos de austenita cuando se presenta
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orientacion al azar. Cuando la razén lay / lsp difiere en un intervalo de 20 a
200% con respecto a la razén Ras / Rag, la Ecuacién 4.15 cambia a:

_ Ua+1lp) _ 1
g+ R, i (4.16)

+ R, L

hkl hkl
IAl +]A2

donde

la1 € laz son las intensidades de dos picos de austenita,
ly es la intensidad de un pico de ferrita,

Rr es larazén (Rai + Ra2) / Ry.

Estas ecuaciones se contemplan baje condiciones ideales, en las que &l
mayor numero de lineas hkl son consideradas. En la practica, la precision de
las mediciones efectuadas depende del numero de reflexiones que son posibles
en funcion de la fuente de radiacion.

4.4 2 Calculo de los Factores Relativos de Intensidad R.

Los factores relativos de Intensidad R son funcidn del angulo de
incidencia 8 y de las constantes hkl de la sustancia y pueden ser calculados
tedricamente con ecuaciones semejantes a la ecuacién 4.6. Los factores de
esta ecuacion se obtienen de acuerdo a lo siguiente:

1) El angulo 8, que es el angulo de Bragg para cada refiexion de las fases

presentes en la microestructura, depende de A, que tiene una longitud de
onda definida de acuerdo al tipo de radiacion seleccionada.
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2) Cada valor de 6 puede utilizarse para calcular el factor de polarizacion de
Lorentz (LP), el factor de temperatura (™) y los factores de dispersion

fi, el cual sirve para calcular el factor de la estructura |FF|:
IFF| = [E (| - AR} (4.17)

donde |f] es el factor de dispersion atémico para hierro, manganeso y
cualquier otro elemento de aleacion en el acero.
Af es un factor de correccion.
E es el nimero de atomos por celda unidad.

3) El volumen de la celda unidad (v) se calcula a partir de los parametros de
red. Para la austenita estos valores pueden vanar en funcion del
contenido de carbono, lo cual se puede observar en la Tabla 4 2.

4) El factor de multiplicacion p de la Ecuacion 4.9 es una funcién del
numero de reflexiones permitidas para los planos hkl de cada fase.

Tabla 4.2 Cambio en los parametros de red en la martensita y la red de
austenita en funcion del contenido de carbono.

Cambio de parametros

Fase Estructura Cristalina de red debidos al
contenido de Carbono
Martensita (templada, no a=2.867-0.013%C
revenida) BCT ¢ =2.867 +0.116%C

Martensita revenida
(0.20 %) BCC a=2872

Austenita (templada o no) FCC a=3.555 +0.044%C
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4.5 Caracterizacion de Austenita Retenida en Aceros TRIP.

Una aplicacién mas especifica de la difraccién de los Rayos X en la
caracterizacion de las aleaciones ferrosas, ha sido la determinacion de
austenita retenida en aceros que han sido sujetos a tratamientos térmicos TRIP
y a procesos de deformacion plastica. De esta manera es posible determinar la
cantidad de austenita retenida generada durante el tratamiento térmico TRIP y
la cantidad de ésta que haya sido transformada a martensita después de un
proceso de defarmacion plastica.

Existen distintos métodos que se basan en variaciones de la Ecuacién
4.16 en los que se utilizan los ordenes de reflexion para la ferrita de (200) y
(211), y para la austenita (220) y (311), (ver Tabla 4.2). Estos métodos son
propuestos por diferentes autores en base a procedimientos experimentales
que permiten proponer ecuaciones como las que a continuacion se listan.

Ecuacion propuesta por la Norma ASTM E975-84 [5]:

2290 311
ROV
220 3l
V £ RA RA
A
AN (79

=
200 I 220 31
R R RT R

Ecuacion propuesta por Deshayes [6]:
220 311
= +I, -
RE R
Pn e a9
+
200 211 220 311
RJ, + Ry R, + R,

Vy=
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Ecuacion propuesta por Cullity [7]:

1220 1220 1311 ]3]1
A + A4 + 4 4 4
7 _ VAU + 17 07U + 170 16202 + 10 0.81" + 13"
=
4

(4.20)

Utilizando alguna de las ecuaciones arriba descritas y por medio del
computo de patrones de difraccion como el indicado en la Figura 4.6, es posible
cuantificar la cantidad de austenita retenida en un acerec sujeto a un tratamiento
termico TRIP.
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Figura 4.6 Patron de difraccién para un acero TRIP. Las intensidades de
los picos indicados son utilizados para determinar la cantidad de
austenita retenida presente en la microestructura (&dnodo de Mo) [8].

Sin embargo, es necesario considerar que estos métodos no toman en

cuenta que un acero sujeto a un tratamiento térmico TRIP puede presentar
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cantidades considerables de carbono en la austenita retenida [8]. Esto da por
resultado que tengan que hacerse modificaciones a los valores R™ en base al
contenido de carbone presente en la austenita retenida.

La presencia de carburos no disueltos debe considerarse también. Sin
embargo, durante un tratamiento térmico TRIP, la etapa intercritica debe ser lo
suficientemente prolongada para descomponer en austenita las colonias de
perlita y, la etapa intercritica no debe ser demasiado prolongada, ya que esto
promueve la sobresaturacion de carbono en la austenita, que da por resulfado

la formacion de zonas perliticas.
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CAPITULO 5

EXPERIMENTACION

5.1 Introduccion.

Los experimentos realizados en este trabajo estan orientados a conocer
los posibles efectos de aplicar un tratamiento térmico TRIP en una aleacién con
bajo contenido de carbono y aleada al manganeso y silicio. Para ello, se realizé
una caracterizacion de dicha aleacion, a fin de conocer sus propiedades mas
importantes. La experimentacion llevada a cabo puede servir como un
protocolo para evaluar otro tipo de aleaciones en las que se desee conocer su
comportamiento bajo condiciones que permitan cbtener propiedades TRIP.

5.2. Aleacion Seleccionada.

La aleacidn seleccionada comesponde a un lote de aceros fabricados por
la aceria experimental de la Division Tecnologia de la empresa HyLSA, S.A. de
C.V., material que ha sido utilizado en investigaciones previas [1-5]. Dicho
acero presenta la composicion quimica que se muestra en lg Tabla 5.1.
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Tabla §.1: Composicion quimica para acero involucrado (% en peso).

c Mn Si P S Cu Ni Cr Mo

0.10 167 | 078 | 0.004 | 0.010 | 0.056 | 0.002 | 0.010 [ 0.002

El acero fue producido utilizando un homo de induccidn sin ndcleo de
500 Kg de capacidad, cuyo revestimiento refractario fue 99% de MgO. La carga
metalica consistio en recorte de lamina de acero y se utilizaron los siguientes
aleantes: ferromanganeso (72% Mn-7% C y 80% Mn-1.5% C), ferrasilicio (73%
Si) y grafito (97%C) para gjuste de la aleacion [4].

El metal fue vaciado en moldes fabricados con material refractario,
obteniendo piezas solidas de 100 mm de diametro por 800 mm de longitud.
Posteriormente se procedié a realizar un tratamiento térmico de normalizado y
se efectud el laminado de las piezas en un molino de narras tipo campo traviesa
mediante 14 pases. El producto final fueron barras de acero laminado en
caliente con un diametro final de 21 mm {4]. La microestructura base consiste
en una matriz ferritica y zonas de perlita laminar fina. Una imagen de ella se
observa en la Figura 5.1.

Al momento de realizar la caracterizacidon metalogréafica, se observé una
amplia cantidad de impurezas e inclusiones no metalicas debidas al proceso de
fusion (ver Figura 5.2). Dichas inclusiones fueron caracterizadas de manera
semi-cuantitativa mediante microscopia electrénica de barrido utilizando un
detector de Rayos X. Los resultados de estas mediciones fueron: 45% Q», 10%
Al, 11% Si, 33% Mny 0.6% S.
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Figura 5.1 Fotomicrografia de la microestructura presente en la aleacién
evaluada. Se observa una matriz ferritica con zonas perliticas como
segunda fase. Nital 2%.

Figura 5.2 Inclusion no metalica tipica observada en la microestructura
del acero evaluado.
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5.3 Dilatometria.

Se usaron Jas técnicas de dilatometria explicadas en el Capitulo 3 del
presente trabajo, para caracterizar la aleacion involucrada. Para ello, se utilizé
un dilatometro Theta Dilatronic 1ll, el cual se observa en la Figura 5.3. Este
equipo se localiza en las instalaciones del Laboratorio de Siderurgia de la
Universidad de Gante, Bélgica. Los especimenes utilizados fueron piezas
cilindricas sdlidas de 3 mm de didametro y 5 mm de longitud.

Figura 5.3 Dilatémetro Theta Dilatronic lIl.

Los primeros experimentos efectuados mediante esta técnica fueron para
determinar las temperaturas criticas de transformacion. Estas temperaturas se
determinaron a partir del promedio de cinco experimentos realizados bajo las
siguientes condiciones: austenitizacién a 1000 °C por 3 minutos y enfriamiento
a una velocidad de 3 °C/s. La grafica correspondiente a uno de estos
experimentos se muestra en la Figura 5.4.
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Figura 54 Curva dilatacion/temperatura caracteristica para el acero
evaluado.

Otra parte de los experimentos, consistioc a realizar un diagrama de
enfriamiento continuo o CCT (Continuous Cooling Transformation), en el cual se
ilustran los fenémenos de transformacién en la aleacidon en funcién de la
velocidad de enfriamiento.

El procedimiento consisti6 en utilizar distintos especimenes cilindricos
sblidos de 3 mm de didmetro y 5 mm de longitud. Cada uno de ellos fue
austenitizado a 1000 °C durante 2 minutos y sometido a distintas velocidades

de enfriamiento, que van desde los 20 hasta los 0.5 °C/s. Se realizaron
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observaciones metalograficas de los especimenes utilizados en la construccion
de dicho diagrama, para determinar la microestructura presente en funcion de la
velocidad de enfriamiento y, de esta manera, complementar la informacion
obtenida de las curvas de enfriamiento continuo. Para ello se siguid un
procedimiento convencional de preparacion metalogréfica, teniendo como
ultimo paso un pulido con aldmina de 0.05 um. El ataque quimico para revelar
fa microestructura se efectud con el agente quimico LePera [6]). Detalles a este
respecto se localizan en el Apéndice C de este trabajo.

Se utilizé un microdurometro Shimadzu con una carga de 25 g y periodos
de 10 s durante |a aplicacion de la carga para obtener la dureza de las diversas
muestras usadas para determinar el diagrama CCT.

Toda la informacion reunida permitié realizar un disefic del tratamiento
térmico TRIP al cual, la aleacién involucrada fue sometida bajo diferentes
condiciones, como a continuacion se describe.

5.4 Temperatura para Etapa Intercritica.

Se seleccionaron temperaturas para la Etapa Intecritica de 760 y 780 °C
para conacer la evolucion de la formacion de austenita. Estas temperaturas
estan dentro de la zona de transformacion intercritica Ac1 y Ac3. De acuerdo a
la evaluaciéon de las curvas proporcionadas por las técnicas dilatométricas, la
fraccion de austenita transformada es de 7% a 760 °C y de 14% a 780 °C. Los
tratamientos térmicos de austenitizado se llevaron a cabo en un horno tipo caja,
calentado por resistencia eléctrica. Se utilizaron especimenes con dimensiones
de 21 mm de didametro y 7 mm de espesor. Todos los especimenes fueron
cortados de las barras de acero proporcionadas.
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Para monitorear la temperatura, se perforaron orificios dé 3.175 mm en
los especimenes y se introdujeron termopares tipo K. Alcanzada la temperatura
de 760 6 780 °C, cada uno de los especimenes tuvo un tiempo de permanencia
determinado, después del cual, eran extraidos y enfriados sibitamente en agua
con hielo, la cual tenia una temperatura aproximada de O °C. El objetivo de
este procedimiento es conocer el cambio en el contenide de austenita en
funcidn del tiempo de exposicion a la temperatura de austenitizado
seleccionada.

Para ello, cada uno de los especimenes fue cortado transversaimente y
se le realizé un procedimiento de preparacidon metalogréfica. Se realizé un
ataque quimico utilizando una solucion de &cido nitrico al 2.0% en alcohol etilico
(Nital 2) en las superficies preparadas de los especimenes sujetos a 780 °C,
Por otra parte, los especimenes sujetos a 780 °C fueron atacados con el agente
LePera. Asi, la fraccion de fase transformada sirve como un indicativo que
permite inferir cual fue la cantidad de austenita presente al momento de
efectuar el temple.

5.5 Tratamientos Térmicos TRIP.

Se establecieron diferentes condiciones de temperatura y tiempo de
mantenimiento para las etapas, intercritica e isotérmica, de los tratamientos
térmicos TRIP. Los especimenes utilizados para estas pruebas fueron
secciones redondas y solidas cortadas de las barras de metal proporcionadas.
Las dimensiones de estos especimenes fueron de 21 mm de diametro por 7
mm de espesor. La informacion utilizada fue la obtenida mediante dilatometria

en los experimentos de austenitizacion antes descritos.
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Figura 5.5 Homos eléctricos de bafios de sales fundidas utilizados para
simular los tratamientos térmicos TRIP.

A los especimenes se les perforaron agujeros con un didmetro de 3.175
mm para introducir termopares tipoc K y de esta manera monitorear la
temperatura durante el tratamiento térmico. Se utilizaron dos hornos eléctricos
de barios de sales fundidas (Figura 5.5) y la toma de datos de temperatura y
tiempo se realizé utlizando un programa computacional llamado Labtech
disenado para tal efecto (Figura 5.6). Este equipo es parte de las instalaciones
del Laboratorio para Fabricacion de Siderurgia de la Universidad de Gante. En
la Tabla 5.2 se presentan las condiciones a las que fueron realizados los
tratamientos térmicos TRIP.
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Figura 56 Equipo computacional utilizado para captura de datos
temperatura — tiempo en los fratamientos térmicos efectuados.

Tabla 5.2 Condiciones de experimentacion para los tratamientos térmicos

TRIP efectuados.
Condiciones Condiciones
Etapa Intercritica Etapa Isotérmica
T1 760 °C T2 410°C
Serie 1 t1 5 minutos t2 desde 10 segundos,
hasta 5 minutos
T1760°C T2 410°C
Serie 2 t1 10 minutos t2 desde 10 segundos,
hasta 5 minutos
T1 780 °C T2 410°C
Serie 3 t1 10 minutos

t2 desde 10 segundos,
hasta 5 minutos
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Los tiempos seleccionados para someter l0s distintos especimenes a la
etapa isotérmica fueron 5, 10y 30 s y 1, 2 y 5 minutos, para asi seguir el
comportamiento de la microestructura durante el tratamiente térmico TRIP. En
la Figura 5.7 se observa la evolucién de un tratamiento térmico TRIP para uno
de los especimenes de la experimentacidn. Bajo estas condiciones de
experimentacion las velocidades de calentamiento desde la temperatura
ambiente hasta |la temperatura intercritica fueron de 3.0 °C/s aproximadamente,
y las velocidades de enfriamiento desde la temperatura intercritica hasta la
temperatura isotérmica fueron de 3.25 °C/s. El enfriamiento final desde la

temperatura isotérmica se realizo al aire.

Tratamiento Térmico TRIP "Test1”
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Figura 5.7 Datos Temperatura ~ Tiempo de monitoreo para un tratamiento
térmico TRIP de un de los especimenes en los hornos de baifios de sales
fundidas.
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5.6 Difraccion de Rayos X.

Los especimenes que fueron sujetos a los tratamientos térmicas TRIP
fueron cortados transversalmente por la mitad y preparados siguiendo un
procedimiento metalografico convencional, hasta llegar a un pulido final con
alimina de 0.05 um, la superficie se atacé quimicamente con Nital 2 antes de

ser sometidos a la difraccion de Rayos X.

5.6.1 Deteccion de austenita retenida.

La deteccion de austenita retenida se realizé con un difractémetre Philips
Modelo PXRD-560 bajo |as siguientes condiciones de operacion:

- Anodo de malibdeno.

- Radio de goniometro: 300 mm.

- Sin monccromador.

- Tiempo medicién entre paso: 1.2 s.
- Tamario de paso: 0.010 mm.

- Voltaje: 30 kV.

- Amperaje: 50 A.

- Intervalo de medicién: 27.5° - 39.5°,

Es importante senalar que esta técnica es efectiva cuanda los contenidos de
austenita retenida a detectarse son mayores al 5.0 %. Valores inferiores a éste
caen dentro del intervalo de error del instrumento de medicion.

5.6.2 Contenido de carbono en austenita retenida.

El parametro de red de cualquier solucién sdlida es una funcion lineal de
la concentracion atémica del elemento disuelto en la solucion sdélida, por
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ejemplo carbono en una red de austenita [16). Esta relacion es conocida como
la ley de Vegard, la cual puede expresarse mediante la siguiente ecuacion:

a.=a,+aC (5.1)
donde
8ss  ©$ el parametro de red de la solucién sdlida.
as  es el parametro de red para el hierro puro (3.5780 A)
o constante de 0.033 para la ley de Vegard.

3 cancentracion atomica del elemento disuelto.

La concentracion atémica del carbono en la austenita retenida puede
calcularse de la medicion de la difraccion de Rayos X que se obtenga en el pico

de medicion del angulo 20 que corresponde al plano (2 2 0) utilizando la

siguiente ecuacion:
N ORIGEI0N A
= 2sin @ (©-2)
donde
A longitud de onda del anodo, en este caso Mo, cuyo valor es 0.70926 A.

h, k, | son los indices 2, 2 y 0 respectivamente

5.7 Caracterizacion por Microscopia Optica.

En el campo de la metalurgia la metalografia es una herramienta
indispensable para conocer el tipo de microestructura que una aleacion metalica
presenta. Al conocer esta microestructura, es posible inferir su efecto en las
propiedades de la aleacion a la que pertenece. La necesidad de utilizar
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diferentes técnicas de ataque para la identificacion de fases en aceros que han
sido sujetos a tratamientos térmicos TRIP, deriva en el hecho de que los
ataques guimicos convencionales, como el Nital o €] Picral, no permiten una
identificacion clara de las mismas, como se puede abservar en la Figura 5.8.

Figura 5.8 Diferenciacion al utilizar distintas técnicas de ataque en una
superficie de un acero sujeto a tratamiento térmico TRIP. La
fotomicrografia (a) corresponde a la microestructura que se revela al
utilizar Nital 2, en la cual no es posible distinguir las fases presentes. La
fotomicrografia (b) corresponde a la misma area del espécimen al ser
atacada con el agente LePera.

5.7.1 Procedimiento de preparacion metalografica.

El procedimiento de preparacion metalografica de los especimenes
involucrd: desbaste grueso con lijas grano 180 y 320; desbaste medic con lijas
grano 600 y 1200, desbaste fino con lijas grano 2400 y 4000. Pulido medio con
alimina de 0.3 um y pulido fino con polvo de diamante de 0.05 ym. Entre cada
etapa, el especimen era enjuagado con agua y secado para evitar la formacion
de productos de corrosion. Después se procedid al ataque quimico
correspondiente para revelar la microestructura.
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5.7.2 Ataques quimicos utilizados.

Se utilizaron distintas técnicas de atague para revelar la microestructura
presente en los especimenes, en [a Tabla 5.3 se presenta un sumario de las
mismas. Estas técnicas metalograficas han sido utilizadas en distintas
investigaciones relacionadas con aceros Doble-Fase y aceros TRIP [6-12]. A
pesar del uso de las técnicas presentadas en la Tabla 5.3, es posible que se
presenten confusiones que pueden levar a una interpretacién errdnea de la
microestructura. En el Apéndice C de este documento, se encontraran mas

detalles sobre las técnicas de ataque utilizadas.

Tabla 5.3 Técnicas metalograficas utilizadas para diferenciar diferentes

fases en aceros Doble-Fase y aceros TRIP.

Ataque Quimico

Resultado

QObservaciones

4 grs. de 4cido picrico
disueltos en 96 mi de
alcohol etilico + 1 gr de
metabisuffito de  sodio
disuelto en agua destilada.

Ferrita aparece en color
cobrizo, bainita en color
café oscuro, 3austenita
retenida en color blanco y
la martensita en color
blanco opaco.

Agente LePera. Después
del atague, la superficie
debe  enjuagarse con
alcohol etilico y secarse con
aire caliente.

Ataque con Nital al 2.0%,
seguido de ataque en
mezcla hirviendo de 8 grs.
de CrO; + 40 grs. de NaOH
disueltos en 72 ml de agua
destilada

Ferrita primitiva aparece en
color café, martensita
aparece en color negro y
ferrita “nueva” aparece en
color blanco.

La solucion de cromatos
debe estar hirviendo a unos
115 °C; después del
ataque, enjuagar con un
ligero chorro de agua vy
secar.

Atagque con Nital al 2.0%,
seguido con ataque en 10
grs. de metabisulfito de
sodio disueltos en 100 ml
de agua destilada.

Martensita aparece en color
negro y fermita en color gris.

Después del ataque,
enjuagar con un ligero
chorro de agua y secar.
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Para corroborar los resultados obtenidos con las técnicas de atague
antes descritas, se realizo un tratamiento térmico de temple a una barra sdlida
de acero comercial AlSI 1018, cuyas dimensiones fueran 12.5 mm de diametro
y 100 mm de longitud. Se usd un homo tipo caja de calentamiento por
resistencias eléctricas, el tratamiento térmico consistio en elevar ta temperatura
del espécimen hasta los 750 °C, es decir en la zana intercritica entre Act y Ac3.
Una vez alcanzada esta temperatura, el espécimen permanecié 180 minutos a
esta temperatura y luego fue enfriado bruscamente en agua a temperatura
ambiente. La aleacion fue seleccionada para obtener una microestructura doble
fase ferrita-martensita, la cual se puede observar en la Figura 5.9b. Al seguir el
procedimiento de preparacion metalogréfica antes descrito, se realizaron
observaciones metalograficas del acero SAE 1018 después del proceso de
temple utilizando las técnicas de ataque LePera y de solucién de cromatos en
ebullicion.
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Figura 5.9 Microestructura de acero AISI 1018 antes y después de
tratamiento térmico a 750 °C durante 180 minutos y enfriado bruscamente
en agua a temperatura ambiente. a) Microestructura inicial formada por
matriz ferritica y zonas de perlita laminar fina. b) Microestructura después
de tratamiento térmico, se¢ observa matriz de ferrita no transformada y
zonas de martensita en color oscuro. Ataque con Nital 2.
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5.8 Caracterizacion Mediante Microscopia Electronica de Barrido.

5.8.1 Microscopia Electronica de Barrido.

Para complementar la informacién obtenida mediante difraccion de
Rayos X y microscopia Optica, se realizaron observaciones de microscopia
electronica de barrido que permiten seguir de una manera mas precisa os
cambios microestructurales de la aleacion cuando es sometida a los
tratamientos térmicos TRIP.

Los especimenes fueron preparados siguiendo el procedimiento
convencional para observacién metalogréfica descrito anteriormente, teniendo
como ultimo paso un pulido electrolitico que permitiera asegurar una rugosidad
minima, seguido de una taqgue con Nital 2 para incrementar el contraste en las
fases de la microestructura. Estos mismos especimenes fueron utilizados para
realizar la Microscopia de imagen de Orientacion.

5.8.2 Microscopia de Imagen de Orientacion.

5.8.2.1 Generalidades.

La Microscopia de Imagen de Orientacidn (OIM por sus siglas en inglés,
Orientation Imaging Microscopy), es una técnica que permite el analisis
cristalografico de la microestructura de los materiales y obtener asi relaciones
con propiedades especificas de los mismos.

Esta técnica requiere de la utilizacion de microscopio de electrénico de
barrido (SEM) y de un equipo de recoleccion de datos [13]. La superficie de los
especimenes a analizarse pueden prepararse siguiendo técnicas metalograficas
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convencionales, sin embargo, es recomendable el pulido electrolitico que
permite superficies con una rugosidad minima.

El haz incide en la superficie de la muestra y provoca la salida de los
electrones del material (electrones retrodispersados) que se difractan siguiendo
la ley de Bragg. Estos electrones se proyectan sobre una pantalla fluorescente
y se generan lineas de difraccion que pueden ser identificadas por métodos
compuiacionales.

Esta informacién permite obtener la orientacion de los granos que forman
la microestructura del espécimen observado. Esta orientaciéon es presentada
como un juego de tres angulos de Euler. A fin de tener un parametro que
permita determinar la calidad de los resultados obtenidos, se recurre a un
téermino determinado indice de confianza, que describe la precision de la
informacién de la arientacion colectada punto por punto de los patrones de
difraccion. Esta informacién puede ser utilizada para generar una amplia
cantidad de imagenes y mapas que permiten analizar la microestructura del

especimen.

Un material que presente una microestructura compuesta por diferentes
fases puede ser analizado mediante ia técnica OIM al determinar la orientacién
de los granos que presente una determinada fase. De esta manera, es posible
diferenciar fases diferentes presentes en la microestructura.

5.8.2.2 Textura en cristales.

La textura de un material policristalino se define como la distribucion de
las orientaciones cristalograficas de los granos individuaies [14]. Esta
distribucion de orientaciones puede determinar las propiedades mecanicas de
ese material.
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La técnica OIM se basa en la interpretacion de los patrones de difraccion
Kikuchi, la cual permite obtener coordenadas espaciales y angulares de los
atomos de los granos del material policristalino que es analizado, un ejemplo de
ello es la Figura 5.10.

La textura de un grano en particular sigue direcciones cristalograficas
especificas. En el caso de los aceros, la textura de los granos que forman su
microestructura puede cambiar dependiendo del procesamiento al cual son
sometidos. La textura de un acero en particular evoluciona desde que los
granos de éste han solidificado y, puede ser modificada por medio de procesos
deformacion plastica, procesos de recristalizacion o transformaciones de fase
debidos a tratamientos térmicos efectuados al material.

ey 554)
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Figura 5.10 Patrén de difraccion Kikuchi de un cristal de aluminio con
orientacién [111]. Tomado de referencia 15.
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Los patrones de difraccion Kikuchi son resultado de Ja interaccion de los
electrones de un haz de electrones que es dirigido contra un cristal. Cuando
estos electrones son deflectados por el espécimen y dispersados eldsticamente,
forman patrones de lineas Kikuchi, los cuales son caracteristicos al cristal sobre
el cual es dirigido el haz de electrones primario [15].

Figura 5.11 Mapa de Kikuchi para un cristal de silicio [15].

Cuando el patron Kikuchi esta simétricamente alineado con respecto al
haz de electrones primario, éste entonces es paralelo a la simetria de la zona
de del cristal con el que esta interaccionando, por lo que la zona puede ser
identificada de acuerdo al patrén que presents.

Si el espécimen es inclinado con respecto a dos ejes cuyo angulo sea
recto al plano del espécimen, es posible generar un mapa de Kikuchi (ver

Figura 5.10). El mapa Kikuchi generado refleja de manera precisa la simetria
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de los atomos del cristal y puede utilizarse para identificar las orientaciones de
los cristales de un material policristalinc que sea observado utilizando un
microscopio electrénico de barrido. Un ejemplo de ello es la Figura 5.11.
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CAPITULO 6

RESULTADOS Y DISCUSION

6.1 Dilatomefria.

Parte de la experimentacion efectuada basada en técnicas de
dilatometria fue con e objetivo de conocer [as temperaturas criticas de
transformacion para asi disefiar los tratamientos térmicos TRIP, En la Tabla 6.1
se observan los resultados de estos experimentos. la Figura 6.1 presenta
porciones de una de las curvas dilatométricas para determinar las temperaturas

de transfarmacion Ac1, Ac3, Ard y Ar1.

Tabla 6.1 Temperaturas criticas de transformacion para el acero evaluado.

Transformacion Temperatura °C (£5°C)
Acl 736
Ac3 859
Ar1 563
Ar3 627
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Figura 6.1 Porciones de curva dilatométrica para determinar temperaturas
de transformacion: (a) durante el calentamiento y (b) durante el
enfriamiento.

Otra parte de los experimentos de dilatometria se uso para construir un
diagrama de enfriamiento continuo (CCT), el cual se presenta en la Figura 6.2.
En el Apéndice D se encuentran las curvas de enfriamiento continuo donde se
localizan las temperaturas de transformacion. La informacion obtenida

mediante dilatometria es coincidente con resultados obtenidos en trabajos
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previos [1,2]. Sin embargo, al comparar estos resultados con ecuaciones
propuestas por otros autores [3-6], se presentan variaciones de hasta 13 °C.
Los calculos utilizando en dichas ecuaciones se observan en Tabla 6.2. Estas
variaciones para el calculo de Ms con respecto a la temperatura detectada
mediante dilatometria son debidas al mismo caracter experimental de las
ecuaciones propuestas. Otra causa de esta diferencia es el enriguecimiento de
la austenita por carbono como resuitado del tratamiento intercritico, el cual se
considerd como 0.2% en base a la referencia [10].

1000 s

200

800

700

500
400

Temperatura (oC)

300

200

10

1 10 100 1000 10000
Tiempo(s)

Figura 6.2 Diagrama de enfriamiento continuo para un acero 0.1C -
1.67Mn - 0.78Si.
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Tabla 6.2 Comparacion de resultados para la determinacion de la
temperatura Ms, mediante técnicas dilatométricas y de ecuaciones
propuestas por diversos autores.

——

Autor Ecuacién Propuesta Calculo de Ms (°C)
Ms (°F) = 1000 — 650(%C) — 70(%Mn)
Grange y Stewart [3] | — 35(%Ni) — 70(%Cr) — 50(%Mo) 401
Ms (°C) = 539 — 423(%C) — 30.4(%Mn)
Andrews [4] —17.7(%Ni) — 12,1(%Cr) — 7.5(%Mo) 404
Ms (°C) = 561 — 474(%C) — 33(%Mn) —
Steven y Haynes [5] | 17(%Ni) — 17(%Cr) — 21(%Mo) 412
Ms (°C) = 500 — 333(%C) — 34(%Mn) ~
Rowland y Lile [6] 17(%Ni) — 20(%Cr) — 11(%Mo) 377
Experimentacion Dilatometria 390

En Jas Figuras 6.3 a 6.8 se presentan imagenes representativas de las

observaciones metalograficas de las muestras en 1a construccion del diagrama

CCT de la Figura 6.2, asi como una descripcibn de la microestructura

observada.

Figura 6.3 Fotomicrografia de

espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a 20 °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa la presencia
de austenita retenida y martensita
(ambas en amarillo), agujas de
bainita y granos de ferrita equiaxial y
ferrita acicular. Ataque con agente
LePera.
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Figura 6.4 Fotomicrografia de
espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a 10 °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa la presencia
de austenita retenida y martensita
(ambas en amarillo), agujas de
bainita y granos de ferrita equiaxial y
ferrita acicular. Ataque con agente
LePera.

Figura 6.5 Fotomicrografia de
espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a § °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa la presencia
de austenita retenida (amarillo), islas
de perlita, ferrita equiaxial y ferrita
acicular. Ataque con agente LePera.

Figura 6.6 Fotomicrografia de
espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a 2 °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa la presencia
de austenita retenida (amarillo), islas
de perlita y ferrita equiaxial y ferrita
acicular. Ataque con agente L.ePera.
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Figura 6.7 Fotomicrografia de
espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a 1 °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa ferrita
equiaxial e islas de perlita. Ataque
con agente LePera.

Figura 6.8 Fotomicrografia de
espécimen austenitizado a 1000 °C y
enfriado a 0.5 °C/s hasta temperatura
ambiente. Se observa ferrita
equiaxial e islas de perlita. Ataque
con agente LePera.

6.2 Temperaturas para Etapa Intercritica.

De acuerdo a |lo expuesto en el apartado 5.4, las pruebas de

austenitizado permitieron conocer cual es la cantidad de austenita generada a

partir de las zonas perliticas en la microestructura de la aleacion, en funcién del

tiempo de permanencia en la etapa intercritica. Los resultados se presentan en

las Figuras 6.9y 6.10.
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Figura 6.9 Fraccidn de austenita transformada en funcion del tiempo para
una temperatura de 760 °C.

Se observo en los especimenes calentados a 760°C, la disolucion parcial
de la perlita a ttempos tan reducidos como 30 s; sin embargo, es posibie
considerar que este tiempo no es suficiente para permitir |a total disolucién de la
perlita. En consecuencia, para este tipo de aleacién, |os granos de austenita
tenderan a ser mas estables cuando la permanencia en la etapa intercritica sea
de por lo menos 2 minutos. La razon de esto es que se tiene tiempo suficiente

para que el carbono pueda ser disuelto y pueda distribuirse homogéneamente
en la austenita transformada.

El crecimiento de los granos austenitico alcanza un méximo cuando el
tiempo de permanencia es de 60 minutos aproximadamente, para después
permanecer practicamente canstante conforme el tiempo transcurre. Bajo estas
condiciones, los granos de austenita pueden alcanzar una fraccién volumétrica
en la microestructura de un 60% aproximadamente. Aunque los granos de
austenita son grandes y la distribucion de carbono en los mismos tiende a ser
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mas homogénea, el contenido de este elemento tiende a distribuirse conforme
el grano de austenita crece, por 0 que si se intenta realizar €l ciclo de un
tratamiento térmico TRIP, la distribucion de carbono en la etapa intercritica sera
heterogénea y no permitira a la austenita estabilizarse en la Epata Isotérmica,
por lo que el contenido de ésta sera minimo.
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Figura 6.10 Fraccién de austenita transformada en funcién del tiempo para
una temperatura de 780 °C para la aleacién evaluada.

Un comportamiento microestructural similar se observé en los
especimenes que fueron llevados a la temperatura de 780 °C. Los contenidos
de fase transformada fueron superiores, debido a que a mayores temperaturas
intercriticas el contenido de austenita fransformada se incrementa, situacion
gue se confirma al considerar la ley de la Palanca [3]. De la misma manera, se
observa que un tiempo 5 de minutos es suficiente para disolver los granos de
perlita y, que 60 minutos de permanencia a 780 °C permiten a la aleacion
alcanzar un contenido maximo de granos de austenita en la microestructura que
se estabiliza y no crece mas.

145



Capitulo 6: Resultados y Discusion

A estas temperaturas y tiempos de permanencia no mayores a 1 minuto,
la proporcion de austenita formada coincide con €| diagrama de fases Fe-FesC:
para un acero con 0.13% de carbono a una temperatura de 760°C, el contenido
de austenita debe ser de aproximadamente 14% y de 22% para 780°C.
Resultados de metalografia cuantitativa indican 18.2% y 23.2% respectivamente
en tas muestras que estuvieron 30 s a las temperaturas arriba indicadas.

Conforme el tiempo franscurre a estas temperaturas, se presentan
fendmenos de particidon del manganeso y del silicio en la aleacién que causan
que la fraccién volumétrica de austenita se incremente hasta un 60% a 760°C y
hasta un 74% a 780°C. Asi el tamafio de grano austenitico crece de
aproximadamente 5 pm hasta 15 um, incrementandose el contenido de

austenita en [a microestructura.

En las Figuras 6.11 a 6.25 se presentan imagenes de las
microestructuras obtenidas en las pruebas de austenitizacién y que fueron
utilizadas para construir las graficas de las Figuras 6.9 y 6.10 mediante
metalografia cuantitativa. Asimismo, puede apreciarse el efecto que produce en
la microestructura el uso del agente LePera (Figuras 6.11 a 6.17) y de Nital
(Figuras 6.18 a 6.25) al revelar Ja microestructura.

Figura 6.11 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 30 segundos.
Porcion de microestructura
transformada, 18.2%. Ataque con
agente LePera.

o
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Figura 6.12 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 1 minuto. Porcion
de microestructura transformada,
22.3%. Ataque con agente LePera,

Figura 6.13 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 5 minutos. Porcién
de microestructura transformada,
34.7%. Ataque con agente LePera.

Figura 6.14 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 10 minutos.
Porcién de microestructura
transformada, 55.3%. Atagque con
agente LePera.
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Figura 6.15 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 30 minutos.
Porcion de microestructura
transformada, 61.2%. Ataque con
agente LePera.

Figura 6.16 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 1 hora. Porcion de
microestructura transformada,
62.0%. Ataque con agente LePera.

Figura 6.17 Espécimen austenitizado
a 760 °C durante 5 horas. Porcion
de microestructura transformada,
60.2%. Ataque con agente LePera.
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Figura 6.18 Espécimen austenitizado
a 780 °C durante 30 segundos.
Porcion de microestructura
transformada, 23.2%. Ataque con
Nital al 2%.

Figura 6.19 Espécimen austenitizado
a 780 °C durante 1 minuto. Porcién
de microestructura transformada,
28.3%. Ataque con Nital al 2%.

Figura 6.20 Espécimen austenitizado
a 780 °C durante 5 minutos. Porcion
de microestructura transformada,
42.1%. Ataque con Nital al 2%.
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Figura 6.21 Espécimen austenitizado
a 780 °C durante 10 minutos.
Porcion de microestructura
transformada, 63%. Ataque con
Nital al 2%.

Figura 6.22 Espécimen austenitizado

a 780 °C durante 30 minutos.
»\ 2 | Porcion de microestructura
= transformada, 71.5%. Ataque con
B & 2 Nital al 2%.
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whpr ™ + *5*; | Figura 6.24 Espécimen austenitizado
@*:%4 “ % e a 780 °C durante 3 horas. Porcién
% Ao, . de microestructura transformada,
% 5 4 72.4%. Ataque con Nital al 2%.
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Figura 6.25 Espécimen austenitizado
a 780 °C durante 8 horas. Porcion
de microestructura transformada,
71.4%. Ataque con Nital al 2%.

6.3 Difraccion de Rayos X.

La Figura 6.26 resume los resultados de los tres tipos de tratamientos
termicos TRIP efectuados (apartados 5.5 y 5.6) y su efecto en la generacion de
austenita retenida. Los difractogramas de los especimenes evaluados se
localizan en el Apéndice A de esta tesis. El contenido de la austenita retenida
en las microestructuras generadas fue determinado utilizando el método de
comparacion directa que calcula las intensidades de los picos de difraccion
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correspondientes a la austenita {220}y {31 1}, yde lafermita {200} y {2 1 1}
[12]:

1520 122) [;ll I)S;II

+ ! + +
LA+ 01" +If20 L2 + " 08U + I ©.1)

v, y

La fuente de radiacion ko fue un anodo de Mo (& = 0,0711 nm).

Difraccién de Rayos X para distintas condiciones de Tratamiento

Témico TRIP
9
== 7600C 5min
" vd [ g . e e+ | == 7600C 10mMiN
=—fh—7800C 10min

Austenita Retenida Detectada
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Figura 6.26 Grafica de contenido de austenita retenida en los especimenes
sujetos a diferentes condiciones para tratamiento térmico TRIP.

En la Figura 6.26 se observan tres fenomenos: 1) el efecto de la
temperatura en la eiapa intercritica, 2) el efecto del tiempo a esta temperatura
en la microestructura y 3) el efecto del tiempo de permanencia en la etapa
isotérmica.
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Cuando la temperatura intercritica de la aleacion fue elevada a 780°C el
contenido maximo de austenita retenida fue de apenas un 7% después de
efectuar el tratamiento térmico TRIP. Al utilizar una temperatura de 760 °C en
la etapa isotérmica se presenta una mayor tendencia a estabilizar austenita
retenida, lo cual se explica por medio de la ley de la palanca [3]. Esto es, a
menores temperaturas intercriticas la austenita tiende a presentar un tamario de
grano de unos 5 um y su concentracion de carbono sera mayor gue en un
tamafio de grano austenitico que alcanza un tamafno de hasta 15 um. Asi, las
dos series de experimentos realizadas a 760 °C presentan mayores contenidos

de austenita retenida que en los especimenes sujetos a 780 °C.

En segundo lugar, el tiempo de permanencia en la etapa intercritica a
760 °C también afecta la generacién de austenita retenida. En las dos series
de experimentos realizadas, se observaron mayores contenidos de austenita
cuando la aleacién permanece 5 minutos en la etapa intercritica que cuando
esta expuesta durante 10 minutos a dicha temperatura. La explicacion para
este efecto se basa en el hecho de que a mayores tiempos de permanencia en
la etapa intercritica, los granos de austenita tienden a incrementar su tamano.
El contenido de carbono en estos granos es el mismo y debe distribuirse
conforme el grano de austenita crece, por lo que su concentracién es menor. Al
disminuir su concentracién de carbono la probabilidad de retener austenita
disminuye.

El tercer fenédmeno es la disminucion de austenita retenida en funcién del
tiempo de permanencia en la etapa isotérmica. Las Figuras 6.27 a 6.29 reflejan
este comportamiento. La disminucion en el contenido de austenita retenida se
presenta durante la etapa isotérmica. Conforme [a etapa progresa, la
saturacion de carbono en la austenita debida a la transformacién bainitica,
promueve la formacion de esta estructura. Mientras la aleacién se encuentre en
esta temperatura (410 °C, para estas series de experimentos) se efectuara la
reaccion bainitica y el contenido de austenita retenida sera cada vez menor.
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Tratamiento Intercritico a 760 C durante 5 minutos

| 1.3
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Figura 6.27 Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Térmico TRIP, a 760 °C por 5 minutos.

Tratamiento Intercritico a 760 C durante 10 minutos
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Figura 6.28 Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Témmico TRIP, a 760 °C por 10
minutos.
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Tratamiento Intercritico a 780 C durante 10 minutos
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Figura 6.29 Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Témmico TRIP, a 780 °C por 10

minutos.

Un efecto benéfico de mantener la aleacion durante periodos de tiempo
prolongados en la etapa isotérmica es el aumento del contenido de carbono en
la austenita retenida. Este incremento también es debido a la transformacion
bainitica que promueve la saturacion de carbono en la austenita conforme
transcurre el tiempo de la aleacién en estas condiciones. Asi, aunque los
contenidos de austenita disminuyan, ésta sera cada vez mas rica en carbono y
serd mas sencillo estabilizarla a temperatura ambiente.

A diferencia de los especimenes que tuvieron un tiempo de
mantenimiento de 10 minutos en Ia etapa intercritica (Figuras 6.28 y 6.29), los
elementas de la serie que estuvo a 760 °C durante 5 minutes presentan un
menor contenido de carbono en la austenita retenida (Figura 6.27). Este
fenémeno puede explicarse al considerar que probablemente el tiempo de
permanencia de 5 minutos en dicha etapa no es suficiente para permitir una
disolucién completa de las zonas perliticas. De esta manera, una buena parte
del carbono queda alrapado en forma de carburos.
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6.4 Caracterizacion por Microscopia Optica.

A continuacion se presentan los resultados obtenidos al utilizar diferentes
técnicas metalogréficas para evaluar la microestructura resultante después de

los tratamientos térmicos TRIP.
6.4.1 Ataque quimico con agente Nital 2.

Al utilizar Nital 2, la microestructura revelada no aporta mucha
informacién sobre la presencia de fases. La Figura 6.30 es un gjemplo de ello.
La microestructura revelada con Nital 2 aparece como una matriz de ferrita en la
que se distinguen zonas de transformacién en las fronteras de grano. Sin
embargo no es posible identificar los productos de transformacion.

Figura 6.30 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C 5
minutos, atacado con Nital 2. Se observa una matriz ferritica, pero no es
posible identificar otro tipo de fases.
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6.4.2 Ataque quimico con agente LePera.

Esta técnica metalogréfica es capaz de diferenciar a ferrita no
transformada (gue aparece en colores cobrizos) durante el tratamiento térmico
TRIP, de otras fases como la bainita (que aparece color café) y la austenita
retenida (que aparece en color blanco brillante). Sin embargo, este agente es
apenas capaz de diferenciar la austenita retenida de la martensita, que aparece
en color blanco opaco. La Figura 6.31 es un ejemplo de ello.

Figura 6.31 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C §
minutos, atacado con agente LePera. Se observa una matriz ferritica en
distintos tonos cobrizos (o) ¥ zonas de austenita retenida en color blanco
(v:). Existe Ia posibilidad de que Ja fase blanca sea martensita. Para esta
imagen en particular, no se observan zonas de bainita, la cual apareceria
en color café.
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6.4.3 Ataque quimico con Metabisulfato de sodio concentrado.

Este agente ha sido reportade como un medio Gtil para identificar la
presencia de martensita, fase que aparece en un color negro, mienfras que la
ferrita no transformada aparece en color gris. En este atague quimico, no se
precisa en qué color aparece la bainita, mientras que la austenita retenida se
presenta en color blanco. En los experimentos realizados, se observaron zonas
blancas que coinciden con las zonas de color blanco encontradas al utilizar el
agente LePera. La Figura 6.32 es un ejemplo de esto.

Figura 6.32 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C §
minutos, atacado con agente de metabisulfito de sodio concentrado. Se
observa una matriz ferritica en distintos tonos grises (o) y posibles zonas
de austenita retenida en color blanco {y,), las cuales coinciden con las
zonas biancas observadas al atacar la zona con agente LePera.
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6.4.4 Ataque quimico con solucién de Cromatos en ebullicion.

Este agente quimico permite diferenciar la ferrita no transformada, que
aparece en color cobrizo a café, de otras fases como la martensita que aparece
en color negro, la ferrita fransformada o epitaxial, que aparece en color blanco.
No existe referencia sobre el color de la austenita retenida al utilizar este
quimico metalografico. La Figura 6.33 es una imagen obtenida de la misma

zona en el espécimen cuando es atacado con esta solucién.

Figura 6.33 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C 5
minutos, atacado con solucién de cromatos en ebullicion. Se observa una
matriz ferritica en distintos tonos cobrizos (a); es dificil la identificacion de
otras fases en las zonas de trasformacion, por lo que se requieren
objetivos con upa capacidad de 1000X o mayores magnificaciones para
observaciones por microscopia opftica.
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A mayores aumentos es posible observar cdmo el ataque de solucion de
cromatos en ebullicion actia sobre la microestructura. En ciertas zonas de
transformacién, este agente quimico permite observar areas blancas, en cuyo
interior se observan zonas en color negro.

La interpretacion de estos resultados indica que se tienen zonas de
transformacién en donde se presenta martensita, carrespondiente a las zonas
negras, rodeadas por femita epitaxial, evidenciadas por las areas blancas. En
las Figuras 6.34 a la 6.37 se observan fotomicrografias en donde se identifican

praductios de transformacion.
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Figura 6.34 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C §
minutos. Comparacion de ataques quimicos. (a) Ataque con agente
LePera, se observan granos de ferrita sin transformar (x) en distintos
tonos cobrizos; las zonas blancas corresponden a posible austenita
retenida. (b) Misma area atacada con solucion de cromatos en ebullicion,
se observa que los granos de ferrita no transformada en tonalidades
cobrizas mas intensas; ciertas areas, que corresponden a posible
austenita retenida en la imagen (a), muestran un color blanco, con zonas
internas de color negro. Estas caracteristicas corresponden a zonas de
ferrita epitaxial cuyo interior estaria formado por martensita.
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Figura 6.35 Espécimen sujeto a 760
°C durante 5 minutos y 410 °C
durante 30 s, atacado con agente de
solucion de cromatos en ebullicion.
Se observan granos de ferrita sin
transformar {a), zonas de
transformacion a bainita (B} y zonas
de transformacion blancas que
pueden indicar ferrita epitaxial (o).

Figura 6.36 Espécimen sujeto a 760
°C durante 5§ minutos y 410 °C
durante 30 s, atacado con agente de
solucién de cromatos en ebullicion.
Se observan granos de ferrita sin
transformar (), zonas de
transformacion blancas que pueden
indicar ferrita epitaxial (o.), cuyo
interior muestra areas color negro,
evidencia de martensita.

Figura 6.37 Espécimen sujeto a 760
°C durante 5 minutos y 410 °C
durante 30 s, atacado con agente de
solucion de cromatos en ebullicion.
Se observan granos de ferrita sin
transfonmar {a), zonas de
transformacion blancas que pueden
indicar ferrita epitaxial (o), cuyo
interior muestra areas color negro,
evidencia de martensita.
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Tal y como se explica en el apartado 5.7.2, y con el objetivo de
comprobar estos resuitados, un acero comercial AlS1 1018 (0.18%C -~ 0.60%Mn
— 0.035% P max. — 0.045%S max.) fue templado desde 750 °C para generar
una microestructura de ferrita y martensita. La microestructura resultante se
abservo al realizar el ataque metalogréfico con el agente LePera y con el
agente de cromatos en ebullicion, misma que se presenta en la Figura 6.38.

Figura 6.38 Comparacion de ataques quimicos en un acero AlISI 1018
templado desde 750 °C. a) Ataque con agente LePera, se observa una
matriz de granos de ferrita no transformada en color blanco y zonas de
martensita en color café claro. b) Mismo espécimen atacado con solucion
de cromatos en ebullicién, se observa matriz de granos de ferrita no
transformada (a), en color negro zonas de martensita (M), algunas de las
cuales estan rodeadas por ferrita epitaxial {ae)en color blanco.

Al efectuar el ataque quimico al espécimen con el agente LePera, se
observa un menor contraste entre la ferrita no fransformada y las zonas de
martensita, las cuales adquieren un color café pélido. Este comportamiento se
ha reportado cuando el contenido de martensita es equivalente al contenide de
ferrita no transformada [7]. Sin embargo, no es posible observar la presencia
de otro tipo de fases. Al utilizar la solucién de cromatos en ebullicion sobre la

superficie preparada del espécimen se observan las siguientes fases: una
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matriz de granos de ferrita no transformada en color gris, zonas de martensita
en color negro, algunas de las cuales estan rodeadas por un anilio en color
blanco, que de acuerdo a la literatura, corresponde a ferrita epitaxial [8-10].
Esto indica que la solucion de cromatos en ebullicién es la mas indicada para
identificar las fases presentes en una aleacidn que ha sido sujeta a un
enfriamiento brusco, como es el caso de los aceros TRIP y de los aceros Daoble-
Fase.

6.5 Microscopia Electronica de Barrido

De acuerdo a lo explicado en la seccion 5.8, se efectuaron dos tipos de
observaciones en los especimenes mediante microscopia electronica de
barrido. La primera parte estd relacionada con la caracterizacion de las
microestructuras resultantes de la aleacién sujeta al tratamiento térmico TRIP
que se especifica. En la segunda parte se presentan |os resultados obtenidos
al emplear la técnica de Microscopia por Orientacion de Imagen (OIM).

6.5.1 Caracterizacion de Microestructuras.

A continuacion se presentan los resultados mas sobresalientes de las
observaciones de microscopia electronica de barrido.
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©.5.1.1 Serie 1: Etapa intercritica a 760 °C durante 5 minutos.

Figura 6.39 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y a 410 °C durante 10 s.
Se observan zonas de martensita rodeadas por ferrita epitaxial, austenita
retenida, la formacion de bainita y la presencia de carburos no disueltos.

Figura 6.40 Espécimen sujeto a 760 °C durante § minutos y a 410 °C durante 2
minutos. Se observa poco contenide de martensita, zonas de austenita retenida,
la formacién de bhainita es mas evidente y se observan carburos no disueltos.
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i Pt {2t W =P

Figura 6.41 Espécimen sujeto a 760 °C durante 5 minutos y 410 °C durante
5 minutos. Se abservan zonas de austenita retenida, y zonas de bainita en
una matriz ferritica. También se aprecia la presencia de carburos no
disueltos.

En las Figuras 6.39 a fa 6.41 es posible observar la evolucion de la
microestructura cuando el acero analizado es sujelo a las diferentes
condiciones del tratamienta térmico TRIP. E! tiempo de permanencia en la
etapa intercritica de 5 minutos no es suficiente para lograr la disolucion de las
zonas de perlita, ya que se observan carburos no disueitos en las
microestructuras de los especimenes. Se comprueba la presencia de
martensita rodeada por zonas de ferrita epitaxial, asi como la evolucién de la
microestructura para estabilizar pequefias zonas de austenita retenida; la
formacién de bainita progresa conforme ia etapa isotérmica se desarrolla.

La martensita en las microestructuras de los especimenes indica que la
temperatura de la etapa isotérmica esté por debajo de la Ms detectada en los
experimentos de dilatometria. Su presencia es debida a que la estabilidad de la
austenita se modifica al presentarse fendmenos de particion de manganeso y
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carbono principalmente, los que modifican la Ms de la austenita presente por
debajo de la temperatura calculada. La mariensita en un acero sujeto a un
tratamiento térmico TRIP no es deseada, ya que el objetivo de éste es generar

la mayor cantidad posible de austenita retenida estable y evitar la formacién de
la primera.

Conforme la aleacion permanezca una mayor cantidad de tiempo en la
etapa isotérmica, la transformacién de austenita a bainita se favorece siguiendo
el mecanismo de difusién de carbono en la austenita y precipitacién de carburos

para formar las sub-unidades que confirman la microestructura de esta fase.
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6.5.1.2 Serie 2: Etapa intercritica a 760 °C durante 10 minutos.
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Figura 6.42 Espécimen sujeto a 760 °C durante 10 minutos y 410 °C durante 10 s..
Se observan granos de ferrita no transformada, zonas de martensita rodeadas
por ferrita epitaxial, areas de austenita retenida y bainita. Se observa también la
presencia de carburos no disueltos.
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Figura 6.43 Espécimen sujeto a 760 °C durante 10 minutos y 410 °C durante 1
minuto. Se observan granos de ferrita no transformada, zonas de martensita
rodeadas por ferrita epitaxial, areas de austenita retenida y mayor contenido de
bainita. También se presentan carburos no disueltos.
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Figura 6.44 Espécimen sujeto a 760 °C durante 10 minutos y 410 °C
durante 5 minutos. Se observan granos de ferrita no transformada, zonas
de martensita rodeadas por ferrita epitaxial, areas de austenita retenida y
bainita. En las zonas de fransformacion se aprecian carburos no
disueltos.

Para las Figuras 642 a la 6.44, se observa una evolucién de la
microestructura similar a los especimenes que fueron sujetos a la etapa
intercritica a 760 °C durante 10 minutos. La presencia de martensita indica que

la temperatura de la etapa isotérmica esta por debajo de la Ms de la aleacion.

El hecho de gue se observen carburos no disueltos en la microestructura
indica que el tiempo de 10 minutos de permanencia en la etapa intercritica no
es lo suficientemente extenso para disolver completamente las zonas de periita
de la microestructura inicial.
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6.5.1.4 Serie 3: Etapa intercritica a 780 °C durante 10 minutos.
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Figura 6.45 Espécimen sujeto a 780 °C durante 10 minutos y 410 °C durante 10
segundos. Se observan zonas de martensita rodeadas por ferrita epitaxial, areas
de austenita retenida y bainita en una matriz ferritica. La presencia de carburos
no disueltos es menos evidente.

Figura 6.46 Espécimen sujeto a 780 °C durante 10 minutos y 410 °C durante 2
minutos. Se observan rastros de martensita, zonas de austenita retenida, y la
formacion de bainita es evidente. Los carburos no disueltos son minimos.
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Figura 6.47 Espécimen sujeto a 780 °C durante 10 minutos y 410 °C
durante 5 minutos. La presencia de bainita se manifiesta claramente en
las zonas de transformacion, mientras que las zonas de austenita retenida

son limitadas. Hay pequefias concentraciones de carburos en las zonas
de transformacion.

En las Figuras 6.45 a la 6.47 se observan las microestructuras de
especimenes sujetos a 780 °C durante 10 minutos. Como la temperatura de la
etapa intercritica es mayor, se observa una mayor cantidad de fase
transformada con respecto a las microestructuras observadas para los
experimentos realizados a 760 °C durante 5 y 10 minutos. Sin embargo, las
zonas de austenita retenida fueron menores, ya que la temperatura de 780 °C
propicia que la fraccion volumétrica de austenita sea mayor, aunque el
contenido de carbono en la misma sea menor. Esta austenita serd menos
estable durante la etapa isotérmica. La temperatura de 780 °C permite una
mejor disolucién de las zonas de periita iniciales, lo cual se refleja en la poca
cantidad de carburos no disueitos de las microestructuras observadas, al
compararlas con las microestructuras de los especimenes que fueron

sometidos a 760 °C durante |a etapa intercritica.
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6.5.2 Microscopia de Imagen de Orientacion.

Se considerd la técnica de OIM como una posibilidad para lograr la
identificacion de fases en aceros que hayan recibido tratamientos térmicos
TRIP. Debido a que los grancs de austenita presentan orientaciones
cristalogréficas determinadas, es posible lograr su identificacion al generar
mapas de Kikuchi en especimenes preparados para tal efecto.

Las condiciones para efectuar los andlisis mediante esta técnica
permitieron obtener indices de confianza adecuados, sin embargo, los
resultados no fueron favorables. A continuacién se presentan los resultados
mas significativos.

Figura 6.48 Identificacion de fases por medio de OIM en un acero tratado
térmicamente a 760 °C por 5 minutos y 410 °C por 5 minutos. Se observa
el area analizada y la interpretacion de fases dada por el equipo. Las

zonas blancas corresponden a la estructura fcc genérica {austenita
retenida).
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En la Figura 6.48, es posible observar los granos de ferrita no
transformada y en distintos lugares, zonas de transformacion, que el equipo de
OIM identific6 como austenita retenida. Sin embargo, en las esquinas superior
e inferior derechas, dos granos de ferrita presentan una amplia cantidad de
puntos blancos, que indican que el detector OIM identifico como zonas de
austenita retenida. Para este espécimen en particular, se detecto un 14% de
austenita retenida, mientras que el analisis de difraccién de Rayos X indico la
presencia de 5.3%.

6.00 ym = 40 steps 6.00 pm = 40 steps

Figura 6.49 Identificacién de fases por medio de OIM en un acero sujeto a
780 °C durante 2 minutos y 410 °C durante 2 minutos. Se observa el area
analizada y la interpretacion de fases dada por el equipo. Las zonas
verdes corresponden a la estructura fcc genérica (austenita retenida) y las
zonas rojas a la estructura bec genérica (ferrita).
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El equipo OIM se programo para el analisis de la Figura 6.49 para que
las zonas de ferrita se presentasen en color rojo (estructura bcc genérica) y la
austenita retenida en color verde (estructura fcc genérica). Las zonas
identificadas como austenita retenida coinciden con posibles zonas de
transformacion. Sin embargo se observan mediciones puntuales en los granos
de ferrita no transformada que son identificadas como austenita retenida. En
este espécimen, el equipo de OIM indicd 10% de austenita retenida, mientras
gue el difractor de Rayos senalo 4.3%.

Figura 6.50 Identificacion de fases por medio de OIM para un acero sujeto
a un tratamiento térmico de 780 °C durante 10 minutos y 410 °C durante 5
minutos. Se observa el area analizada y la interpretaciéon de fases dada
por el equipo. Las zonas verdes corresponden a la estructura fcc genérica
(austenita retenida) y las zonas rojas a la estructura bce genérica (ferrita).
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Para la Figura 6.50, se observa la zona analizada mediante OM y los
resultados obtenidos. En rojo se presenta la microestructura identificada como
fcc genérica (ferrita no transformada) y, en verde zonas identificadas como
estructura fcc genérica (austenita retenida). Dos de los granos (esquina
superior derecha) presentan zonas que fueron identificadas como austenita
retenida. De acuerdo al OIM, la presencia de austenita retenida es de 15.3%,
mientras que el difractor de Rayos X indicé la presencia de 4.7% de dicha fase.

De acuerdo a las condiciones de experimentacion descritas en el
apartado 6.5.2 y a los resultados arriba expuestos, la técnica de Microscopia de
Orientacién de Imagen requiere de mayor refinacidn como para efectuar una
cuantificacion de la austenita retenida presente en la microestructura de un
acero que ha sido sujeto a un tratamiento térmico TRIP.
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CAPITULO 7

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

7.1 Conclusiones.

De acuerdo a lo expuesto en el cuerpo de este documento, es posible
ltegar a las siguientes conclusiones:

1) Las temperaturas de transformacion de una aleacion ferrosa fueron
determinadas por medio de técnicas dilatométricas y con esta
informacién, se establecieron los parametros que permiten efectuar los

tratamientos térmicos especificos.

2) La informacién generada a partir de dilatometria permitié la construccion
de diagramas de enfriamiento continuc (CCT). Este tipo de diagramas
pone en evidencia la evolucién microestructural de un acero desde la
zona de austenitizacién en funcion de diferentes velocidades de

enfriamiento.
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3)

4)

5)

6)

8)

9)
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Se determiné que el agente gquimico mas apropiado para analizar la
microestructura de un acero sujeto a un tratamiento térmico TRIP, es una
solucion de CrO; y NaOH disueltos en agua destilada, la cual debe estar
en ebullicién al momento del ataque.

La mejor técnica para determinar la cantidad de austenita retenida
presente en un acero es por medio de difraccion de Rayos X, analisis
basados en microscopia oéptica, o por medio de la técnica OIM resultan

con altos niveles de incertidumbre.

Elevadas temperaturas intercriticas en una aleacién ferrosa que es
sometida a un tratamiento térmico TRIP propician una mayor
descomposicién de la perlita inicial, la cual es transformada en austenita.

La cantidad de austenita formada en un acero durante la etapa
intercritica de un tratamiento térmico TRIP depende de la temperatura de
dicha etapa. entre mayor sea ésta, mayor cantidad de austenita se
obtendra.

Durante la etapa intercritica se presentan fenémenos de particion y
difusion de elementos quimicos, como el carbono y el manganeso, que
afectan la estabilidad y las dimensiones de los granos de austenita
formados.

La temperatura de la etapa isotérmica de un tratamiento térmico TRIP
para una aleacién ferrosa debe estar por encima de Ms para evitar la

formacion martensita en |a microestructura.

Tiempos de permanencia reducidos durante la etapa isotérmica de un
tratamiento térmico TRIP de un acero, permiten obtener mayores
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cantidades de austenita retenida, ya que se interrumpe la transformacion

a bainita.

10)Se generd un procedimiento general de evaluaciéon microestructural en
un acero sujeto a un tratamiento térmico TRIP, este procedimiento hace
uso de técnicas dilatométricas, metalograficas y de difraccion de Rayos
X

7.2 Recomendaciones.

Algunas recomendaciones 0 sugerencias que se desprenden de este
trabajo para futuras investigaciones en la linea de los aceros TRIP asistidos son

las siguientes:

1) Evaluar aleaciones ferrosas con mayores contenidos de carbeno, por o
menos 0.15%. De esta manera se compensa la falta de aleantes que
favorezcan la estabilidad de [a austenita generada en la etapa intercritica
de un tratamiento térmico TRIP.

2) Efectuar tratamientos térmicos TRIP a estas aleaciones y observar su

comportamiento microestructural.

3) Desarrolfar pruebas mecanicas de tensidn en estos aceros para
determinar y las posibles propiedades mecanicas de un acero TRIP
asistido.

4) Desarrollar métcdos y técnicas metalograficas que permitan una
identificacion confiable de fases, en base a los resultados aqui obtenidos.
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5)

7)

Capitulo 7: Conclusiones y Recomendaciones

Modificar tos parametros de medicidn para incrementar la precision en la
deteccién de austenita retenida mediante técnicas de microscopia de

orientacion de imagen.

Realizar observaciones mediante microscopia electronica de transmision
para lograr una mejor caracterizacion de las fases presentes en un acero
sujeto a un tratamiento térmico TRIP determinado, antes y después de
un proceso de deformacion piastica.

Seguir el procedimiento de evaluacidn propuesto en este trabajo para

evaluar las caracteristicas microestructurales en aceros sujetos a
tratamientos térmicos TRIP.
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APENDICE A

Condiciones de Experimentacion en los Especimenes
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\pendice A Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMunl

Teamporeture aC
-3
g

Condiciones:
Etapa Intercntica 760 C, 5 minutos
Etapa Isotermica 410 C, S minutos

Difraccion de Rayos X:

.

Microestructura:

Matriz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida Agente LePera

Caunks

¢

275 285 205 305 315 325 335 345 355 365 3749 385 385

2-Theta{deg)
hkl 2tetu Absolute Intens
200 286 231.8
220 32 31 2143
211 383 124
311 82 1229
% Reviduer! Austenict 4.84 |
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn2
\é‘ll gl
o |
3 st
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 5 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 7 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccion de Rayos X:
3000 - ” -

275 285 5 205 315 25 W5 346 385 W5 75 W5 NS

2.Theta (deg]
hil 2 teta Absolute Intens
200 28.6 308.9
220 32.321 25.39
211 353 5747
311 382 20.1
% Residueel Austeniet 4.82
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn3

- J
o £ —t—
(=1
) L 1
fa i
i N
- |
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 2 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 10 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccion de Rayos X:
m = o5 = —a

215 2BS 285 305 IS5 W5 I35 345 I8N 365 IS 3B5 395

2-Thats (degp
hkl 2teta Absolute Intens
200 28.6 173.5
220 32413 12.22
211 35.3 3284
311 38.2 8.05
% Residueel Avsteniet 3.86
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn4

m /r_’_ |
N s
Ll Neos
?;- I’

o0 [

Tiempa (8)
Condiciones:

Etapa Intercritica: 760 °C, 5 minutos
Etapa Isotermica: 410 °C, 10 segundos

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:

Matriz de ferrita no transformada y

zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita

retenida. Agente LePera.

Counts

1000

[}

275 285 285 305 315 325 35 M5 K/S5 385 IS5 WS WS

2.Theta (Se)
hkl! 2 tefa Absolute Intens
200 286 1438
220 32.277 20.99
211 35.3 3032
311 38.2 16.85

% Residueel Austeniet 7.84
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMnS

o e —
/ |
g - a
i o E .
| PR
=T
' ':t- pe (;t
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 5 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica. 410 °C, 1 minuto zonas de transformacidn constituidas

por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccidon de Rayos X:

04 4
75 285 285 305 315 3285 335 345 355 365 IS5 385 385

2-Theta {(deg}
hid 2 teta Absolute Intens
200 28.6 2156
220 32.299 2461
211 353 ' 412.4
311 38.2 5228
% Residuee) Austeniet 7.24
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMné6
1]
my !
/ |
g "L i
F7p i .
i Min .
Lol S
1
Tiempo I8
Condiciones: Microestructura:
Erapa Intercritica: 760 °C, 5 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 30 segundos zonas de transformacion constituidas

por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Difraccion de Rayos X:

Q4+ — —

275 25 225 W6 315 325 335 M8 345 365 7S IBS 388

2-Thta tdeg
hki 2 teta Absolute Intens
200 286 203.1
220 32.27 26.83
211 353 365.5
311 382 19.25
% Residueel Ansteniet 7.37
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn7

Tomporsnm (T

00

mp ™. A au -y

Trampe (]

Condiciones:

Etapa Intercritica: 760 °C, 5 minutos
Etapa Isotérmica: 410 °C, 2 minutos

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:

Matnz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constinudas
por bainiia, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

ol

75 285 %5 N5

P E—

315 325 3B5 345 WA /6 W5 85 WS

2-Theta (deg)
; il 2 teta Absolute Intens
l 200 286 277
1 220 12,242 26.79
211 353 4949
311 382 22.92
% Residueel Austeniet 593
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Apendice A Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn$

il o

: .
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercnitica 760 C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotermica 410 °C, 10 segundos zonas de transformacion constituidas

por bainita, martensita y austenita
retenida Agente LePera
Difraccion de Rayos X:

275 285 295 305 M5 3285 335 345 355 365 375 3BS85

2-Theta (dog)
hki 2 teta Absolute Intens
200) 286 304 8
220 324 283
211 353 63991
R 382 28 28
| % Roesidueel Austeniet S5§7
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn9

o e—
oo j
gonl |
2wl b
§.0 S
* 5
wild A
il {
Tido po 187
Condiciones: Micreestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 2 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccién de Rayos X:

e

P
275 35 285 WE 35 25 BD5 M5 B5 WS W5 W5 %S

2Theta (deg)
hki 2 tetq Absolute Intens
200 286 264.7
220 32.222 32,34
211 353 655.73
311 382 34.16
% Residueel Austeniet 6.95
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn10
i |
mw /_
{
o - J
= -
gLl
- %
n = an o :.“::’ - T L m
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 1 minuto zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccion de Rayeos X:

3000 4.0 o

000 |

Counte

o
2715 85 235 WY M5 N5 WS M5 BL WS NS NS s

Thola ideog)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 28.6 2493
220 32.201 31.3
211 353 6459
311 382 32.12
% Residuee) Ansteniet 6.36
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMnl1

Yomporaturs oC
io8 &8 B 2

[} L] - "= o

Tiewps fs]

Microestructura:

Matnz de fernita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Condiciones:
Etapa Intercritica; 760 °C, 10 minutos
Etapa Isotérmica: 410 °C, 30 segundos

Difraccion de Rayos X:
3000
2600
2000
JE 1500 { J
r 1000
m 4
%5 16 WS o8 11555 Be s 5] s B e Bl
2-Theta(deg)
hki 2ieta Absolute Intens
200 286 157.7
220 32.196 13.97
211 353 282.47
311 38.2 7.33
% Residueel Austenict 4.56
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn12

" —
[ —
O e J
i~
i= o
A
I-. iJ
lu.a;--'u|'-—s'nc‘-l;-‘|-llll-1—<l;u
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 5 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difracciéon de Rayos X:
20660 PR Rl e s R O G = S
2000 4=+ -- PFOR ‘

275 285 285 305 315 35 335 M5 B5 5 W5 365 395

2-Theta {deg)
17 2 teta Absolute Intens
200 286 2736
220 32.177 19.5
211 353 520
311 382 18.75
% Residueel Austeniet 4.51
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn13
L

T

-
=

Tampucatuse 0C
I T T

Tiempo (5]

Condiciones:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa Isotérmica: 410 °C, 10 segundos

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:

Matriz de ferrita no transformada y
zonas de transformacién constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

o

275 285 285 WS NS 325 W5 M5 35 WS IS W5 PS5

2Thata (deg)
hid 2teta Absolute Intens
200 286 219.2
220 32.27 29.17
211 353 411
311 382 14,95

% Residuee] Austeniet 6.50
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn14

i

i

Temparatura ol
¥ ¥ 8 B ¥
—— 11

—

v —
L ] [ ] m =9 o« . - . .- a8 wee

Trempo (5

Condiciones: Microestructura:

Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y

Etapa Isotérmica: 410 °C, 1 minuto zonas de transformacién constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Difraccion de Rayos X:

Caunts

4 T T T ~— T T T Al
27T S NS W6 NS 25 15 WS WS KBS I WS 385

2:Taets Hog)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 28.6 271.7
220 32.202 31.08
211 353 566.8
311 38.2 27.36
% Residueel Austeniet 6.52
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn15

- 1

YR —
i \
E,., | (. i
S = , \ ]

|: ]

[ ] " = wmm “n ] - - - . ey
haapo (41
Condiciones: Microestructura:

Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa [sotérmica: 410 °C, 2 minutos

Matriz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccién de Rayos X:

Ouants

-
O b/ o e

] e —

A

a3

i

275 285 295 305 315 3285 335 M5 355 265 375 385 305

2-Thela (dag)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 286 303.7
220 32,186 36.13
211 353 646 .4
3i1 38.2 39.25
% Residueel Austeniet 734
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMnl6

e b—J

T
f

/

+

i
l \

I N

|

Tempstature 6C

i 5 5 § B

Tiawpe (o)

Condiciones:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa Isotérmica: 410 °C, 10 segundos

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:

Matnz de fernta no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retemda. Agente LePera

=

0 ——————

275 205 28 WE A5 15 PS5 M5 K5 W5 3?5 W5 W5

2-Theta (deg)
:¥ hil 2tetq Absolute Intens
| 200 286 304.9
: 220 32.186 30.19
\ 211 35.3 641.14
‘ 311 38.2 28.66
‘ % Residuee) Ansteniet 5.86
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Apeéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen; TRIPMn17

900
600
700
? 600
§ san 4
)
. .
20
100

PESS——

P
a

T 4
- L 1] »o " Ly

Tiempo fa)

Microestructura:

Matnz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Condiciones:
Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa {sotérmica: 410 °C, 5 minutos

Difraccion de Rayos X:

0 T v
276 25 205 305 315 325 335 345 3B5 IBS 375 W5 N5

2Thata (deg}
hk! 2 teta Absolute Intens
200 28.6 274.3
220 32.27 11.28
211 353 672.47
311 38.2 10.77
% Residueel Austeniet 2.35
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en tos Especimenes

Espécimen: TRIPMn18

i
T

Temparatura ¢t
i & &8 1 8

1 ] L | E. . - L]
Timmpa |g]

Condiciones:

Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa Isotérmica. 410 °C, 1 minuto

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:

Matriz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austeniia
retenida. Agente LePera.

275 285 285 305 315 325 35 M5 3B/S5 M5 WS 85 WS

2-Theta (deg)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 286 241.1
220 322 12.41
211 353 523.12
311 38.2 15.22
% Residueel Ausieniet 3.48
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMnl%

Tamparaturs oC
§ 1 8 8 i

om o=

Trempn 23

Condicianes:

Etapa Intercritica: 760 °C, 10 minutos
Etapa Isotérmica; 410 °C, 2 minutos

Difraccion de Rayos X:

Microestructura:
Matriz de ferrita no transformada y
zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensifa y austenita
retenida. Agente LePera.

Counts

[

s 285 285 3049 315 1S 336 M8 353 IS IS 3B/BS PS

2-Thets (deg)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 28.6 282.6
220 32.25 18.3
211 353 615.79
311 38.2 22.79
% Residueel Austeniet 4.37
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn20
I
§
oI
i
f L >
’ [ 10D 200 xe 0' - o ™
Tiampo (s}
Condiciones: Micreestructura:
Etapa Intercritica: 760 °C, S minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 2 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccion de Rayos X:
3000
b R S LT T I || L
¢ 1000 1 h S WY -

0 T T v T v T T v
275 285 205 305 315 325 335 M5 36§ 385 IS5 385 385

2Trets (dog)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 28.6 302.7
220 32.24 28.28
211 353 656.6
311 38.2 28.76

% Residuee] Austeniet 5.64
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn21

e
N e
g = f,
S s L
i C
{2 S
) —
Tiewpd (8
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, 30 segundos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difracciéon de Rayos X:
5 |
2 o

0 v —
275 285 205 3S NS5 RS B5 45 WS 365 WS 385 39S

2<Thesa {deg]
hkl 2 teta Absolute Intens
200 286 235.7
220 32.224 22.87
2§l 353 467.52
311 382 24.56
% Residueel Austeniet 6.24
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn22

1 —
.
L ,!
; ay ‘J 1
g o L[ T
I <
" ™
TF 2 % & 5 & & v
Tigmpe &}
Condiciones; Microestructura:
Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotéermica; 410 °C, 10 segundos zonas de transformacion constituidas

por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccién de Rayos X:

o ~ T v T v T T v
275 285 205 305 315 325 335 M5 355 RS 75 385 305

2-Thysta (dogd)
ki 2 teta Absolute Intens
200 28.6 252.2
220 32.223 22.49
211 35.3 591.6
311 38.2 30.28
% Residuee] Austeniet 5.95

202



Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn23

N

femparatura oC
i & & B d

- - - - -t -

Tiempo (5)

Condiciones: Microestructura:

Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y

Etapa Isotérmica: 410 °C, 1 minuto zonas de transformacién constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Difraccion de Rayos X:

[} —

275 285 285 305 315 325 3IWS A5 %S5 85 75 W85 39S

2-Theta (dog)
hid 2 teta Absolute Intens
200 28.6 235.01
220 32.218 2431
211 353 523 .66
311 382 31.74

% Residueel Ansteniet 6.89
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Apéendice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn24

\

Tampeteturs o0
iF & 8

¥ v T T T T T v
W = - o = - ™ ez saa .

Tiempo [3]

Condiciones: Microestructura:

Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y

Etapa Isotémmica: 410 °C, 2 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Difraccion de Rayes X:

) ~
275 235 25 305 315 325 335 45 35 5 375 385 388

2-Thets (deg)
kit 2 teta Absolute Intens
200 286 274.1
220 32.186 28.24
211 353 622.32
311 382 370
% Rexidueel Austeniet 6.83
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMa25

it

N

Tempacatura ¢C
i 8 iiF

Condiciones: Microestructura:

Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y

Etapa Isotérmica; 410 °C, 5 minutos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.

Difraccién de Rayos X:

o —

275 BS WS 15 NS 325 W5 345 VS W5 375 385 WS

2-Theta (dedd
hki 2tta Absolute Intens
200 286 242.2
220 32.174 21.61
211 353 587.3
311 382 26.02

% Residueel Austeniet 5.56
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Apéndice A: Condiciones de Experimentacion en los Especimenes

Espécimen: TRIPMn26
. 4
.
i \
Sl | \
-l —
Trempu (5)
Condiciones: Microestructura:
Etapa Intercritica: 780 °C, 10 minutos Matriz de ferrita no transformada y
Etapa Isotérmica: 410 °C, S segundos zonas de transformacion constituidas
por bainita, martensita y austenita
retenida. Agente LePera.
Difraccion de Rayos X:

000 4 ..iiiieip sermverseoiasmeca stonr srsentreecnrans on samwevwienble oo Ctnersee,

Ceounta

] — — — —

75 W5 285 08 A 3225 WS MS B W5 rs 38S M8

2-Thotz Weg)
hkl 2 teta Absolute Intens
200 28.6 271.45
220 32.221 27.89
211 353 588.22
311 382 30.83
% Residueel Austeniet 0.4
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Apéndice B: Glosario

APENDICE B

Glosario
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Agente LePera:

Alotropia:
Atomo

intersticial:

Atomo

sustituctional:

Austenita:

Austenitizado:

Bainita:

Cementita:

Coherencia:

Apéndice B: Glosario

Agente quimico de ataque metalografico. Es una mezcla
1:1 de dos soluciones, Picral 4 y metabisulfito de sodio al
1% en agua destilada.

Es la propiedad que exhiben algunos materiales sdlidos, de
existir en distintas redes espaciales, cuyos cambios de
estructura cristalian, sean reversibles.

Defecto cristalino que se presenta cuando un dtomo se

aloja en el espacio que se presenta entre dos atomos de la
estructura de un cristal. Un atomo intersticial puede generar
esfuerzos de compresion y tension en la zona inmediata de
la red cristalina.

Defecto cristalino que se presenta cuando un atomo
diferente a los que forman una red cristalina, ocupa el
espacio atomico de cualquiera de los segundos. Esto Hleva
a un desorden local que puede generar esfuerzos de
tension y compresion en la red cristalina.

Una de las fases del hierro, la cual se caracteriza por
presentar una estructura cubica centrada en las caras.
Puede considerarse coma una solucion sélida de unoc o mas
elementos en hierro. En general, se supane que ¢l carbono
es el soluble.

Tratamiento térmico que consiste en elevar la temperatura
de una aleacién ferrosa por encima de la linea AC1 del
diagrama Fe-FesC. El objetivo es transformar parte de la
microestructura o toda la microestructura de la aleacion a
austenita.

Producto de descomposicion de la austenita que consiste
en un agregado de ferrita y carburos, principalmente FexC.
Su apariencia al microscopio puede ser plumosa (bainita
superior) o acicular (bainita inferior).

Fase que puede presentarse en las aleaciones ferrosas,
que es un compuesto de hierro y carbono conocido
quimicamente como carburo de hierro (FesC). Se
caracteriza por presentar una estructura cristalina
ortorrémbica.

Razon de correspondencia atdmica en la interfase entre dos
zonas cristalograficas con diferente celda unidad.
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Apéndice B: Glosario

Choque elastico: Fendmeno fisico que se presenta cuando dos particulas

Diagrama CCT:

Diagrama TTT:

Difusion:

Dilatometria:

Dilatometro:

Dislocacion:

Epitaxial:

Etapa
Intercritica:

Etapa
Isotérmica:

Fase:

chocan y no hay pérdidas de energia en dicha interaccién.

(Continuous Cooling Transformation) Diagramas que
muestran el efecto de las velocidades de enfriamiento en el
inicio y término de las transformaciones de fase de una
aleacion metalica.

En esencia, son mapas que muestran las relaciones tiempo
— temperatura — transformacion durante los fenémenos de
transformacion de la austenita a una temperatura constante.

Fendémeno fisico que se presenta cuando una sustancia
actua como soluto y puede vigjar a través del solvente. En
las soluciones sdlidas se presenta el misme fendmeno bajo
condiciones termodinamicas apropiadas.

Tecnica que permite detectar los cambios
microestructurales de los materiales en funciéon del cambio
en las dimensiones de un espécimen apropiado
(generalmente longitud) y de la temperatura a la cual es
sujeto dicho espécimen.

Instrumento cientifico que mide de manera precisa el
cambio en longitud de un espécimen adecuado durante su
calentamiento, enfriamiento 0 mantenimiento isotérmico.
Defecto lineal en la estructura de un cristal, puede ser de
borde o de tomilio.

Fendmeno de orientacion mutua de los cristales de dos
sustancias diferentes, debido a las estrechas analogias de
la distribucion de los atomaos de las caras comunes.

Dentro de un tratamiento térmico TRIP, consiste en elevar
la temperatura de la aleacion por encima de Act, pero por
debajo de Ac3 a fin de generar una cantidad significativa de
austenita en una matriz de ferrita.

Es la segunda etapa en un tratamiento térmico TRIP,
consiste en llevar a la aleacién a la zona de transformacién
bainitica al enfriarla bruscamente desde la temperatura de
la etapa intercritica. En esta etapa se estabiliza a la
austenita generada.

En un material, es una porciéon de materia con propiedades
caracteristicas que le permiten diferenciarle del medio que
le rodea.
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Ferrita:

Histéresis:

Interfase:

Martensita:

Nital:

Perlita:

Picral:

Reaccion
adifusional:

Reaccion
reconstructiva:

Apéndice B: Glosario

Fase metalografica que puede presentarse en las
aleaciones ferrosas. Es una solucion sélida de uno o0 mas
elementos en hierro con una estructura cubica centrada en
el cuerpa.

Retraso en la evolucion de un fenémeno fisico en relacién a
otro, del que depende.

Limite comun que separa dos regiones o sistemas y que
permite intercambios entre ellas.

Fase metaestable del hiero formada desde una
transformacion de austenita. Su estructura es de tipo
tetragonal centrada en el cuerpo.

Agente quimico de ataque metalografico. Es una solucion
de aicohol metilico o alcohol etilico y acido nitrico. La
relacion del Nital 2 es 98 ml de alcohol a 2 mi de acido
nitrico.

Fase metalografica que puede presentarse en las
aleaciones ferrosas, esta constituida comoc un agregado
laminar de ferrita y cementita.

Agente quimico de ataque metalografico. Es una solucion
de alcohol metilico o alcohol etilico y &cido picrico. La
solucion de Picral 4 consta de 96 mi de alcohol y 4 gramos
de acido picrico.

Fenomeno de transformacion de fase que se presenta en
las transformaciones martensiticas. Se caracteriza por ser
un mecanismo sin difusién, en el que se presenta un
componente cortante que causa un movimiento ordenado
de los dtomos de Ia red cristalina. De esta manera, existe
correspondencia atdmica entre la fase inicial y la fase
producida o final.

Fenémeno que se presenta en las aleaciones ferrosas
cuando se presenta un cambio de fase en el que los dtomos
de la fase inicial presentan difusidon, rompiendo cualquier
correspondencia atomica de la fase producto con la fase
inicial.
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Templabilidad:

Temple:

Transformacion
de fase:

Transformacion
displasiva:

Transformacion
reconstructiva:

Tratamiento
Térmico:

Tratamiento
térmico TRIP:

TRIP

Apéndice B: Glosario

Capacidad de una aleacion ferrosa para transformar su
microestructura a martensita cuando es sujeto a un
tratamiento térmico de temple.

Tratamiento térmico que psrmite endurecer una aleacién
ferrosa que ha sido austenitizada y luego enfriada
rapidamente de tal forma que alguna parte o toda la
austenita se transforma a martensita.

En los materiales cristalinos, es un cambio de la estructura
cristalina en una fase determinada, que conlleva a un
cambio en las propiedades de dicha fase.

Transformacion de fase sin difusién que involucra el
movimiento de atomos mediante fenémenos de esfuerzos
de corte. No requiere de activacién térmica y la fase
producto guarda relaciones de redes cristalinas con la fase
previa.

Transformacion de fase mediante difusion y activacion
térmica de los &atomos. Este tipo de transformacion
cualquier correspondencia entre las relaciones de las redes
cristalinas de la fase previa y la fase producto.

Es el calentamiento, sostenimiento a una temperatura
determinada y enfriamiento, de una aleacion metalica o
solucion sélida bajo condiciones controladas, que permitan
modificar su microestructura y obtener asi propiedades
deseadas.

Tratamiento térmico que permite modificar la
microestructura de una aleacion ferrosa para obtener
propiedades TRIP. Este tratamiento térmico se conforma
de dos etapas, |la primera intercritica en la zona de
transformacion de austenita y ferrita; la segunda isotérmica,
mediante un temple interrumpido en la zona de
transformacion bainitica.

Acrénimo de las palabras Transformation induced Plaskicity,
o Plasticidad Inducida por Transformacion. En este
fendmeno, la austenita retenida de una aleacion ferrosa,
puede transformar en martensita debido a la aplicacion de
un esfuerzo mecanico gue cause la deformacion plastica de
la austenita. Durante la deformacidn se presenta una alta
plasticidad debida a esta transformacion.
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A continuacion se hace una descripcidn mas detallada de los ataque
quimicos efectuados para caracterizar metalograficamente las microestructuras
obtenidas en ei acero evaluado después de los tratamientos térmicos.

1. Procedimiento de pulido y ataque.

Es importante considerar que el espécimen a atacar tiene que presentar
una condicién reciente de pulido para evitar la formacion de capas de oxido. En
todas las preparaciones metalograficas se siguid un procedimiento de
preparacion metalogréafica convencional:

- Desbaste grueso con lija 120

- Desbaste con lija 320

- Desbaste con lija 600

- Desbaste fino con lija 1200

- Desbaste final con lija 2400

- Pulido grueso con polve de alimina de 0.3 ym.
- Pulido fino con polvo de alimina de 0.05 pm.

2. Agente Nital.

Para los ataques gquimicos con Nital, se preparé una solucion de 2 mi de
acido nitrico (HNO3) y 98 ml de alcohol etilico (CHsCH.OH). E! procedimiento
de ataque consiste en sumergir el espécimen en la solucion, la cual se haya a
temperatura ambiente. El periodo de inmersion puede variar de 5 a 15
segundos, para luego enjuagar con un chormro de alcohol etilico y secar con aire
caliente o un papel absorbente suave.
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Para un acero hipoeutectoide que haya sido sometido a un tratamiento
térmico TRIP, la microestructura revelada consiste de una matriz de ferrita no
transformada en color blanco. Las zonas de transformacion se presentan como
una mezcla de bainita, martensita y austenita retenida en colores que van del
café claro al gris oscuro. Sin embargo no es posible diferenciar claramente la
austenita retenida de la martensita o de la ferrita no transformada.

3. Agente | ePera.

Este reactivo se utiliza principalmente para la caracterizacion
metalografica de aceros Doble Fase, cuya microestructura esta constituida por
una matriz de ferrita no transformada y por zonas de martensita como segunda
fase. Esta martensita es producto de transformar colonias previas de perlita.

El agente LePera es una mezcla de dos soluciones quimicas diferentes:
1) una formada por metabisulfito de sodio (NaxS,0s) disuelto al 1% en agua
destilada (1 gramo de Na»S-0s disuelto en 99 gramos de agua destilada) y 2)
otra formada por acido picrico [CeH(NO);OH] disuelto al 4% en alcohol etilico.

Cada una de estas soluciones se prepara por separado y se almacena
en contenedores apropiados (matraces de vidrio por egjempio). Las dos
soluciones se mezclan antes del ataque quimico en una razdn 1:1. El ataque
consiste en sumergir la superficie a observar en el agente quimico y agitar
ligeramente. La duracion del ataque puede ser desde 5 segundos hasta 25
segundos, dependiendo de [a aleacidon del acero a observar. El ataque se
realiza a temperatura ambiente.

La superficie atacada presenta un color azul oscurdo que puede
apreciarse a simple vista. Una vez transcumrido el tiempo de ataque, el
espécimen es inmediatamente enjuagado con un flujo alcohol etilico y secado
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con aire a presion. No debe utlizarse ningun medio de secado similar a un
pano, papel o tela suave, ya que el agente LePera “entinta” la superficie de!
espécimen y cualquier contacto con una superficie ocasiona que el ataque se
desprenda.

Una vez que se mezclan las dos soluciones, el agente LePera tiene una
vida util de unos 5 minutos, y cada porcion del agente solo puede ser utilizada
para el ataque de un espécimen. Hecho el ataque quimico, el agente quimico
utilizado restante debe ser desechado.

Al observar la microestructura de un acero sujeto a un tratamiento
termico TRIP, la matriz de ferrita no transformada se presenta en color amarillo
oscuro a ocre. Las zonas de transformacién se presentan en un color amarillo o
blanco brillante.

En un acero TRIP, estas zonas claras se consideran como austenita
retenida. Sin embargo, la martensita presenta un color similar, aunque mate.
La bainita se presenta en un color café oscuro. Este agente no permite
diferenciar la austenita retenida de la martensita facilmente, ademas de que en
aceros hipoeutectoides no revela a presencia de ferrita epitaxial. Por otro 1ado,
cuandoe hay contenidos de martensita superiores a un 30%, el contraste entre
esta fase y la femita no transformada comienza a degradarse.

4. Solucién de metabisulfito de sodio concentrada.

Este agente quimico es similar al agente LePera. Es una solucién de 10
gramos de metabisuifito de sodio disueltos en 100 ml de agua destilada. Este
ataque quimico se Heva a cabo en dos etapas. La primer etapa consiste en
sumergir el espécimen en Nital al 2% y efectuar un ataque quimico como el
descrito en la seccidn de este apartado.
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Después se sumerge la superficie en la solucion de metabisulfito de
sodio concentrada y se agita suavemente mientras se efectla el ataque. La
duracion del mismo debe ser entre 10 y 30 segundos, dependiendo de la

composicién quimica de la aleacion evaluada.

Una vez efectuado el ataque, el espécimen debe enjuagarse con un flujo
suave de agua destilada y ser secado rapidamente con aire. La superficie

adquiere un color gris opaco que se percibe a simple vista.

Al observar la microestructura de un acero hipoeutectoide sujeto a un
tratamiento térmico TRIP al microscopio, se observa la matriz de ferrita no
transformada en colores que van del violeta al verde olivo. Las zonas
transformadas se presentan come austenita retenida en color blanco briflante y
martensita en gris oscuro. [l ataque quimico se efectia a temperatura
ambiente.

5. Ataque con cromatos en ebullicion.

Este atague quimico se efectia con una solucion en ebullicibn de

cromatos e hidréxido de sodio disueltos en agua destilada.

La solucion consta de 72 ml de agua destilada (H20} en la que se
disuelven sucesivamente 8 gramos de 6xido cromoso (CrO3z) y 40 gramos de
hidroxido de sodic o sosa cadstica (NaOH). Debe tenerse cuidado de
agregarse lentamente el hidroxido de sodio, ya que su reaccién con el agua es
fuertemente exotérmica. La temperatura de la solucion al momento del ataque
debe ser alrededor de los 120 °C.

El espécimen previamente es sujeto a un ataque quimico con Nital 2,
simifar al descrito en el punto 2 de este apéndice. Una vez efectuado el atague
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quimico con Nital, el espécimen es sumergido en la solucion en ebullicion de

cromatos, y se efectla una ligera agitacion. El tiempo de inmersién es de unos
25 segundos.

Una vez concluida la inmersioén, debe enjuagarse la superficie del
espécimen con un flujp suave de agua destilada. Como el espécimen se
calienta por la temperatura a la cual se efectaa el ataque quimico, el flujo de
agua aplicado para enjuagar la superficie del espécimen es evaporado.

A simple vista se aprecia una superficie en color azul oscuro. Un acero
hipoeutectoide sometido a un tratamiento témmico TRIP presentara la siguiente
microestructura: la matriz de ferrita no transformada se presenta en colores café
oscuro a azul oscuro; la martensita se presenta en color negro, mientras que la
martensita se oscurece a negro. No hay referencias para {a bainita o la
austenita retenida.
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Diagrama de enfriamiento continuo {CCT) a una velocidad de 20 °C por
segundo. Se observa el inicio de la transformacion (Ts), transformacion a
martensita (Ms) y fin de la transformacion (Mf).
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Diagrama de enfriamiento continuo {CCT) a una velocidad de 10 °C por
segundo. Se observa el inicio de la transformacion (Ts), transformacion a
bainita (Bs), transformacién a martensita (Ms) y fin de la transformacién

(MF).
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Diagrama de enfriamiento continuo {CCT) a una velocidad de 5 °C por
segundo. Se observa el inicio de la transformacién (Ts), transformacién a
bainita (Bs) y fin de la transformacion (Tf).
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segundo. Se ohserva el inicio de la transformacion (Ts), transformacion a
perlita {Ps) y fin de la transformacion (Tf).
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Diagrama de enfriamiento continuo (CCT) a una velocidad de 1 °C por
segundo. Se observa el inicio de la transformacion (Ts), transformacion a
perlita (Ps) y fin de la transformacion (Tf).
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segundo. Se observa el inicio de {a transformacién (Ts), transformacion a
ferrita {Fs), transformacion a perlita (Ps) y fin de la transformacion (Tf).
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Aci

Ae1

Ar1

Ac3

Ae3

Ar3

Bs

Md

Ms

M,°®

TO

T1

t1

12

Temperatura en la que la austenita comienza a aparecer durante
el calentamiento.

Temperatura de equilibrio que corresponde al limite inferior de la
zona donde coexisten la ferrita y la austenita.

Temperatura en la que la austenita desaparece durante el
enfriamiento.

Temperatura a la cual un espécimen se ha transformado
completamente a austenita.

Temperatura de equilibric que separa la zona de ferrita y austenita
de la zona de austenita en una aleacion ferrosa.

Temperatura en la que un espécimen austenitico comienza a
transformarse a ferrita durante el enfriamiento.

Bainita
Temperatura de inicio para transformar austenita en bainita.

Temperatura maxima en la que la martensita transforma bajo la
influencia de un esfuerzo externo aplicado.

Temperatura de inicio de transformacion de la martensita.
Temperatura que define el limite entre la transformacion
martensitica asistida por esfuerzo y la transformacién martensitica
inducida por deformacion.

Temperatura de fin de transformacion de la martensita.

Temperatura.

Temperatura en la que |a energia libre de |la austenita es iqual a la
energia libre de la martensita

Temperatura de Etapa Intercritica de un tratamiento térmico TRIP.

Tiempo de mantenimiento en Etapa Intercritica de un tratamiento
térmico TRIP.

Temperatura de Etapa Isotérmica de un tratamiento térmico TRIP.

Tiempo de mantenimiento en la Etapa lsotérmica de un
tratamiento térmico TRIP.
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Th

V1

V2

Yr

Yres

AG

bece
CCT
fee

TRIP

Temperatura maxima a la cual una transformacién displasiva es
posible.

Velocidad de enfriamiento intermedia en un tratamiento térmico
TRIP.

Velocidad de enriamiento final en un tratamiento térmico TRIP.

Temperatura de inicio para transformar austenita en ferrita
Widmanstatten.

Fuerza mecanica directriz aplicada en una esfuerzo.
Ferrita.

Austenita.

Austenita retenida.

Austenita residual.

Cambio de energia libre.

Esfuerzo a tensiéon o compresion

Esfuerzo cortante

Cristal cubico centrado en el cuerpo.

Diagramas de Transformacién por Enfriamiento Continuo.
Cristal cubico centrado en las caras.
Transformacién Inducida por Plasticidad.

Diagramas de Tiempo-Temperatura-Transformacion.
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Esquemas de monocromadores para equipos de
difraccion de Rayos X.

Patron de difraccion para un acero TRIP.

Faotomicrografia de la microestructura presente en la
aleacion evaluada.

inciusion no metalica tipica observada en la
microestructura del acero evaluado.

Dilatometro Theta Dilatronic J)).

Curva dilatacion/temperatura caracteristica para el
acero evaluado.

Hornos eléctricos de banos de sales utilizados en la
experimentacion.

Equipo computacional utilizade para la captura de datos
en los experimentos de tratamientos térmicos.

Datos Temperatura — Tiempo de monitoreo para un
tratamiento térmico TRIP de un de los especimenes en
los hornos de bario de sales fundidas.
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N

92
83
97

g8

89

103

105

114

119

119

120
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124
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5.8

598

5.10
511

6.1

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

6.10

6.11

Diferenciacion al utilizar distintas técnicas
metalogréficas para observar la microestructura
de un acero sujeto a un tratamiento térmico TRIP.

Microestructura de un acero AISI 1018 sujeto a un
tratamiento térmico de temple.

Patron de difraccion Kikuchi de un cristal de aluminio.
Mapa de Kikuchi de un cristal de silicio.

Porciones de un diagrama de enfriamiento continuo-
(CCT) que indican los las transformaciones de una
aleacion durante el calentamiento y el enfriamiento.

Diagrama de enfriamiento continuo para un acero
0.1C — 1.80Mn - 0.83Si.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 20 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 10 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 5 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 2 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 1 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fotomicrografia de espécimen austenitizado a 1000 °C
y enfriado a 5 °C/s hasta temperatura ambiente.

Fraccion de austenita transformada en funcion del
tiempo para una temperatura de 760 °C para la
aleacion evaluada.

Fraccion de austenita transformada en funcién del
tiempo para una temperatura de 780 °C para la
aleacion evaluada.

Espécimen austenitizado a 760 °C durante 30 segundos.
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142

143
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6.12
6.13
6.14
6.15
6.16
6.17
6.18
6.19
6.20
6.21
6.22
6.23
6.24
6.25

6.26

6.27

6.28

6.29

6.30

Espécimen austenitizado a 760 °C durante 1 minuto.
Espécimen austenitizado a 760 °C durante 5 minutos.
Espécimen austenitizado a 760 °C durante 10 minutos.
Espécimen austenitizado a 760 °C durante 30 minutos.
Espécimen austenitizado a 760 °C durante 1 hora.

Espécimen austenitizado a 760 °C durante 5 horas.

Espécimen austenitizado a 780 °C durante 30 segundos.

Espécimen austenitizado a 780 °C durante 1 minuto .
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 5 minutos.
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 10 minutos.
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 30 minutos.
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 1 hora.
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 5 horas.
Espécimen austenitizado a 780 °C durante 8 horas.
Grafica de contenido de austenita retenida en los
especimenes sujetos a diferentes condiciones para
tratamiento térmico TRIP.

Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Térmico TRIP,
Serie 1.

Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Térmico TRIP,
Serie 2.

Contenido de Carbono en Austenita Retenida para
especimenes sujetos a Tratamiento Témmico TRIP,
Serie 3.

Microestructura de acero sujeto a tratamiento térmico
TRIP, ataque con Nital.

229

147
147
147
148
148
148
149
149
149
150
150
150
151
151

152

154

154

155

156



6.31

6.32

6.33

6.34

6.35

6.36

6.37

6.38

6.39

6.40

6.41

6.42

6.43

6.44

6.45

Microestructura de acero sujeto a tratamiento térmico
TRIP, atague con agente LePera.

Microestructura de acero sujeto a tratamiento térmico
TRIP, ataque con agente de metabisulfito concentrado.

Microestructura de acero sujeto a tratamienta térmico
TRIP, ataque con solucion de cromatos en ebullicion.

Comparacion de atagues quimicos en la micraestructura
de un acero sujeto a tratamiento térmico TRIP.

Espécimen TRIPMn6 atacado con agente de solucion de
cromatos en ebullicion.

Espécimen TRIPMn6 atacado con agente de solucion de
cromatos en ebullicion.

Espécimen TRIPMn6 atacado con agente de solucion de
cromatos en ebullicion.

Comparacién de ataque quimicos en |a microestructura
de un acero AlS| 1018 sujeto a tratamiento térmico de
temple desde 760°C.

Imagen de SEM de espécimen TRIPMn4 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 10 segundos.

Imagen de SEM de espécimen TRIPMn7 sujeto a Etapa
isotérmica a 410 °C durante 2 minutos.

Imagen de SEM de espécimen TRIPMN1 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 5 minutos.

Imagen de SEM de espécimen TRIPMn8 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 10 segundos.

Imagen de SEM de Especimen TRIPMn11 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 1 minuto.

Imagen de SEM de Espécimen TRIPMn12 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 5§ minutos.

Imagen de SEM de Espécimen TRIPMn21 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 10 segundos.
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6.46

6.47

6.48

6.49

6.50

Imagen de SEM de Espécimen TRIPMn24 sujeto a Etapa
Isotérmica a 410 °C durante 2 minutos.

imagen de SEM de Espécimen TRIPMn4 sujeto a Ftapa
Isotérmica a 410 °C durante 5 minutos.

Identificacién de fases por medio de OIM en un
acero tratado térmicamente siguiendo proceso TRIP.

Identificacion de fases por medio de QIM en un
acero tratado térmicamente siguiendo proceso TRIP.

Identificacion de fases por medio de OIM en un
acero tratado térmicamente siguiendo proceso TRIP.
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