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RESUMEN

La dilatometria es una técnica en la cual se pueden estudiar las
transformaciones de fase en materiales en funcién de la temperatura, con esta
técnica, se cuantifican las variaciones en su longitud durante diferentes ciclos de
calentamiento o enfriamiento, los resultados se pueden asociar con

transformaciones de fase en diversos materiales.

La primera parte de la tesis consistié en realizar el disefio y ensamble de
los componentes que conforman un dilatbmetro tipo “push rod” (barra de
empuje) configuraciéon horizontal (DIL UANL 10.1), realizando el disefio a través
de un software CAD (Solid Works). El dilatébmetro fue construido es de alta
velocidad, permitiendo realizar estudios en materiales y a velocidades de

alrededor de 7°C/s.

Para validar el desempefo del DIL UANL 10.1 se estudiaron ciertos
materiales en los cuales es conocido por la literatura que ocurren cambios de
volumen debido a sus transformaciones de fase. Los materiales seleccionados
fueron acero al silicio, acero al silicio con 30% de deformacién (para observar el

efecto de la deformacién en las transformaciones de fase) y acero martensitico.

Los resultados obtenidos con el dilatbmetro DIL UANL 10.1, fueron
posteriormente validados con aquellos que otorga un dilatdmetro comercial

(marca Netzsch modelo DIL 402PC), para los mismos materiales.

Actualmente la Facultad de Ingenieria Mecénica y Eléctrica no cuenta con
este equipo, por lo tanto puede ser considerado como una aportaciéon

importante para el estudio de propiedades térmicas en materiales.



CAPITULO 1

INTRODUCCION

La dilatometria es un método efectivo para el estudio de las
transformaciones de fase en los materiales, mediante mediciones de la expansién
térmica o bien la expansion relativa con respecto a una temperatura de referencia
o longitud inicial y el coeficiente de expansién térmica, son los pardmetros con

los cuales podemos observar las transiciones de fase. [1]

La aplicabilidad de la dilatometria en la investigacién de transformaciones
de fase, se debe al cambio del volumen especifico que éstas pueden presentar
cuando el material sufre un cambio de fase, la estructura cristalina cambia, y en
principio esto es acompafiado de un cambio en el volumen del material. Por
ejemplo al enfriarse una muestra de hierro puro, desde temperaturas por encima
de la temperatura A;, regidén austenitica, con una estructura cristalina cubica
centrada en las caras (FCC), se transformara en ferrita, con una estructura menos
compacta, la estructura cibica centrada en el cuerpo (BCC). Esta transformacién

de fase causard una expansion de volumen alrededor del 1.6%. [2]

En el caso del hierro, el acero es una aleacién. La aleacién da lugar a
regiones multi-fasicas en el diagrama de fases. Cuando un material se transforma
en regiones multi-fasicas dos procesos ocurren. La transformacién en la estructura
cristalina se lleva a cabo, y ademés ocurre una redistribucién de los elementos

aleantes.
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La dependencia del contenido de carbono en los parametros cristalinos
tiene implicaciones importantes para el efectco de volumen de una
transformacién. La primera es que el efecto del volumen total de la
transformacién depende del contenido de carbono de la aleacién. La segunda es
que el efecto del volumen de la formacién de ferrita desde la austenita difiere de
manera significativa del efecto del volumen de la formacién de perlita. La tercera
es que el efecto del volumen de la transformacién de austenita a ferrita depende
de la concentracién de carbono de la austenita. La cuarta es que este efecto del
volumen tiene contribuciones de la diferencia en el volumen especifico entre la
austenita y la ferrita, y el incremento del volumen especifico de la austenita

debido al enriquecimiento de carbono. [2]

1.1 HIPOTESIS

Es posible y factible disefiar y construir un dilatébmetro de alta velocidad
que permita obtener resultados confiables de transformaciones de fases, asi como

también estimar otras propiedades fisicas en diferentes materiales.

1.2 OBJETIVOS

e Diseflar y construir un dilatémetro tipo “push rod” horizontal para el
estudio de transformaciones de fase.

e Obtener un instrumento de medicién con una confiabilidad de resultados
comparable con uno comercial, ademés de tener algunas ventajas, como
por ejemplo atmosferas controladas, tasas de calentamiento vy
enfriamiento de alta velocidad, entre otras.

e Estudiar las transformaciones de fases en diferentes materiales mediante la

técnica de dilatometria.
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CAPITULO 2

ANTECEDENTES

2.1 Estado sélido

2.1.1  Descripcién estado sélido 3

La principal caracteristica del estado sélido, es el arreglo relativamente
ordenado de los atomos, moléculas o iones. Justo como el concepto de “gas
ideal”, util en describir el comportamiento de los gases reales, el concepto de
“s6lido perfecto™ o “cristal perfecto”, es util como el punto de referencia para los
s6lidos reales. Un perfecto sélido cristalino, tiene un arreglo completamente
ordenado de sus componentes, mientras que los sdélidos reales tienen

imperfecciones de muchos tipos.

Cuando el orden presente es marginalmente mayor que en los liquidos,
pero considerablemente menor que en un cristal perfecto, la sustancia es a veces

denominada como “sélidos no cristalinos”.

Los vidrios son un ejemplo de “sélidos no cristalinos”, ya que ellos no se
funden a una temperatura muy definida, pero lo hacen en un intervalo de
temperatura. Estd transicién del estado rigido vidrioso, a una forma mas flexible
es conocido como la “transicién vitrea”, y el intervalo de temperatura sobre la
cual estos cambios ocurren es conocida como “temperatura de transicion vitrea”,

la cual es de significativa importancia en la préactica.
12



Los sélidos cristalinos pueden ser clasificados por las fuerzas de unién entre
sus componentes dentro del cristal, los cuales pueden ser  moleculares,
covalentes, idnicos o cristales metélicos. Los metales (y aleaciones), son
usualmente representados como arreglos compactos cerrados con esferas de
tamafno similar. Cada &tomo tiene un alto nimero de coordinacién, los
electrones de valencia de cada uno de los &tomos tienen la libertad de migrar en
un campo aplicado, de tal manera que los metales son buenos conductores de

electricidad.

2.1.2 Reacciones en sélidos [3;

Cuando una substancia pura sélida es calentada en una atmosfera inerte o
controlada, lo que resulta es un aumento en el movimiento molecular, atémico o
idnico que puede llevar cambios en la estructura cristalina, sinterizacién, fusién o
sublimacién. Algunas sustancias pueden ser descompuestas formando fragmentos
moleculares nuevos, algunos o de los cuales pueden ser volatiles a temperaturas

alcanzadas.

En un sdélido perfecto a 0°K las unidades constituyentes, que pueden ser
dtomos, moléculas o iones forman un completo y perfecto arreglo tri-
dimensional. Este arreglo estructural es el resultado de la interaccion de las
fuerzas de enlace entre las unidades. A temperaturas altas, la energia térmica
resulta en incrementos de vibracién y rotacién de los componentes, estos
movimientos, aunque aleatorios, estan limitados en ampliarse y cada

componente se mantiene en las proximidades de su sitio original.

Cuando se calienta un sélido, las amplitudes de las vibraciones de los
componentes de la celda unitaria se incrementan y eventualmente se alcanzaré

una temperatura donde uno (o mas) de los siguientes cambios ocurriran:
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Transicion de fase: un nuevo arreglo de los componentes puede ser més

estable que el original.

Fusion: cuando suficiente energia se convierte en disponible, las fuerzas de
atraccion entre componentes son insuficientes para mantener una estructura
ordenada del sélido y el sistema se relaja a los arreglos més desordenados, un

liquido.
2.2 Propiedades térmicas en los materiales

2.2.1 Capacidad calorifica (4]

Cuando se calienta un material sélido, éste experimenta un aumento de
temperatura, indicando con ello que absorbe energia. La capacidad calorifica es
una propiedad que indica la capacidad de un material de absorber calor de su
entorno, representa la cantidad de energia necesaria para aumentar la
temperatura en una unidad, y puede expresarse como en la Ec.1:

dQ
C = — Ec. 1[4
dT « 1
Donde dQ es la energia necesaria para producir un cambio d7 en la
temperatura. A veces se utiliza el calor especifico, éste representa la capacidad

calorifica por unidad de masa.

2.2.2 Capacidad calorifica vibracional

En la mayoria de los sélidos el modo principal con que se absorbe la
energia térmica es mediante el aumento de energia vibracional de los &omos. Los
atomos en los sélidos estan vibrando constantemente a frecuencias muy altas y a

amplitudes relativamente pequefias. [4]
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La energia térmica vibracional de un material consiste en una serie de
ondas elasticas, que tienen un intervalo de distribuciones y frecuencias. Solamente
ciertos valores de energia estan permitidos y un cuanto de energia vibracional se
denomina fondn (ocasionalmente las propias ondas vibracionales también se

denominan fonones.) [4]

A raiz de la expansién térmica, los fonones, (Figura 1) aparecen en el seno
del material como oscilaciones que se desplazan por éste como si fueran cuasi
particulas. Los fonones dan origen a otros fendmenos macroscopicos, por
ejemplo, la disminucién de la conductividad eléctrica en los metales tipicos, por

la actividad de los fonones se puede mencionar lo siguiente: [5]

e Entre mayor sea el nimero de fonones presentes en el material,
disminuye la conductividad eléctrica.

e Lla interaccibn entre fonones vy electrones, disminuye la
conductividad eléctrica.

e Entre mayor sea la longitud de un fonén, mayor es la dilatacién

que se presentara en el material.

Figura 1 Representacién del efecto de un fonén [5]

Asi que las vibraciones en la red cristalina son descritas por fonones, de
forma andloga a la luz, de tal forma que se definen como un conjunto de

fotones. [5]
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2.2.3 Dilatacién Térmica

La mayoria de los materiales sélidos se expanden cuando son calentados y
se contraen cuando son enfriados. El cambio de longitud con la temperatura para

un material sélido puede expresarse de la siguiente manera, (Ec.2) [4]

L1,
lo

= o;(T;—T,) Ec.2 [4]

Donde |, y If representan las longitudes iniciales y finales al cambiar la
temperatura desde T, a T; respectivamente. El pardmetro o, se denomina

coeficiente lineal de dilatacién térmica. [4]

La intensificacién del movimiento de las moléculas en los materiales, hace que
requieran de més espacio, lo que se refleja microscépicamente como dilataciéon o

aumento de volumen. [6]

La dilatacion térmica es el incremento de volumen de la mayoria de los
cuerpos como consecuencia de un incremento de energia cinética de las

moléculas que lo constituyen. [6]

En el caso de los sélidos, las moléculas vibran con mayor intensidad y se
alejan cada vez més de su punto central o eje y como consecuencia de esto,
ocupan un mayor espacio con el consiguiente aumento de volumen. La dilatacién
experimentada por alambres en el sentido de su longitud, se le llama dilatacion
lineal, la dilatacion que se produce en las ld&minas o grandes superficies se conoce
como dilatacion superficial, mientras que la que se produce en los gases y los

liquidos, se denomina dilatacion cubica o volumétrica. 6]

16



“

El coeficiente de dilatacion se define como “el incremento que
experimenta un cuerpo o sustancia en la unidad de longitud, superficie o

volumen, cuando su temperatura varia un grado de temperatura. [6]

El coeficiente de dilatacién lineal, (Figura 2), se refiere Gnicamente al
estado sélido, y como su valor es muy pequefio se recomienda que para
determinarlo, los cuerpos tengan forma de alambre o varilla y el uso de
dilatdmetros que sean sensibles a las variaciones que experimente el cuerpo en su

longitud. [6]

0*C
—x
1o
—_— 2m —
-
0=C
Fa plpiaplr .l
[Jole

Figura 2 Representacién esquemética del coeficiente dilatacién lineal [6]

Los materiales tienen un coeficiente de dilatacién lineal especifico (o),

algunos valores de a se presentan en la Tabla 1 [7]

17



Tabla 1 Coeficientes de expansién lineal [7]

Sustancia eC Sustancia eC
Plomo 29 x10° Aluminio 23 x10°
Hielo 52 x10° Bronce 19 x 10¢
Cuarzo 0,6 x 10 Cobre 17 x 10¢

Hule duro 80 x10° Hierro 12 x 10
Acero 12 x10° Latéon 19 x 10¢

Mercurio 182 x 10® | Vidrio (comun) 9 x10°

Oro 14 x10° Vidrio (pirex) 3.3x10°

2.2.4 Conductividad Térmica

La conductividad térmica indica la tasa a la cual el calor fluye dentro y a
través del material. Los materiales con enlace metélico (metales) generalmente
tienen una elevada conductividad térmica, en tanto que los materiales con enlace

idnico o covalente (cerdmicos o plasticos) tienen baja conductividad. [8]

Cuando el calor ha sido generado por la deformacién pléstica o friccién,
éste debe ser conducido hacia afuera a una velocidad lo suficientemente elevada
para evitar una elevacién severa de la temperatura. Una baja conductividad
térmica también puede dar como resultado gradientes térmicos elevados y de
esta manera, causar deformaciones no homogéneas en los procesos de trabajado

de los metales. [8]

Adicionalmente, la conductividad térmica es una propiedad sensible a la

microestructura. La conductividad se relaciona con el calor (Q) que se transfiere

18



cada segundo a través de un plano dado del area (A) cuando existe un gradiente

de temperatura (AT/Ax), mostrada en la Ec.3[9]

e_ ghr Ec.3 9]
A Ax

Cuando se calienta un extremo de la barra, fluye hacia el otro extremo
frio de la misma, un flujo térmico (Q/A), a una velocidad determinada por el

gradiente de temperatura producido como se puede observar en la Figura 3 [9]

s i
13‘&“‘%"‘/ QO
Ax .: I.,

Figura 3 Representacién esquemética de la conductividad térmica [9]

La energia térmica se transfiere mediante dos mecanismos importantes:
transferencia de electrones libres y vibraciones de la red cristalina (fonones). Los
electrones de valencia aumentan su energia, se trasladan hacia &reas mas frias del
material y transfieren su energia a otros &omos. La cantidad de energia
transferida depende del nimero de electrones excitados y de su movilidad; éstos
a su vez dependen del tipo de material, de las imperfecciones de la red cristalina

y de la temperatura. [9]

El efecto que tiene la temperatura sobre la conductividad térmica de

algunos materiales se muestra en la Figura 4 [9]
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Figura 4 Efecto de la temperatura sobre la conductividad térmica [9]

2.2.5 Teoria de la expansién térmica 0]

La expansién térmica es comunmente explicada por las fuerzas atractivas y
repulsivas entre los d&tomos en un sélido. Las funciones de energias potenciales
(fuerza aplicada a través de una distancia) por atracciéon interatémica, repulsién,
se puede observar en la Figura 5. Las bases de las funciones de energia potenciales
representan la minima energia contenida dentro del 4&tomo, y su posicién indica
la separacion del equilibrio atdmico desde otros &tomos, cuando los &tomos
estdn “estaticos”, por ejemplo, a 0°K. Como la temperatura aumenta, la energia
del sélido aumenta y los &tomos vibran distancias largas y cortas de su posicién

principal.
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Los dos valores de la curva de energia combinada (repulsién y atraccidn) a
una energia dada representan las distancias de la extensiéon mas lejana y mayor

aproximacion de los &tomos vibrando.

0.02

0.01} S Hepulsion

Energy (eV)
[—]
F

0.01}

7
2
_J"'(_Z___.-a Attraction

-ﬂ.n: A A i i '-'E.. A 4 " "
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Atomic Separation (nm)

Figura 5 Teoria de la expansion térmica [10]

Si la fuerza de repulsién entre &tomos cambia mas rdpidamente que la fuerza
de atraccién, el potencial resultante no es simétrico. En consecuencia, para una
determinada energia (por ejemplo, temperatura), los &omos se alejan mas
rdpidamente de lo que se pueden juntar, lo que significa que aumenta la distancia
atémica, como se muestran los puntos en la Figura 5, por lo tanto, los materiales

se expanden al incrementar la temperatura.

Por lo tanto el aumento de volumen de un material incrementando la
temperatura es el resultado de vibraciones que ocurren en los &tomos.
Consecuentemente, los cambios en los coeficientes de expansién térmica son

generalmente paralelos en la capacidad calorifica.
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2.3 Analisis térmicos

2.3.1 Definiciones de métodos térmicos y calorimétricos rio]

Calorimetria es la medicién de los cambios de calor, los cuales ocurren
durante un proceso. El experimento calorimétrico se realiza en condiciones
particulares controladas, por ejemplo, ya sea a volumen constante en una bomba
calorimétrica o a temperatura constante en un calorimetro isotérmico. La
calorimetria abarca una gran variedad de técnicas, incluyendo flujo, reaccién vy
absorcion.

Los métodos calorimétricos pueden ser clasificados por el principio de
medicién (compensacién de calor o acumulacién de calor), por el método de
operacién (estatico, fluido o barrido), o por el principio de construccién (celda

individual o doble).

El andlisis térmico es un grupo de técnicas en la cual una (0 maés)
propiedades de un material son estudiadas, mientras estd sujeto a un ciclo de

temperatura. El programa puede tomar varias formas:

a) La muestra (material) puede ser sujeta a una velocidad de calor
constante (o enfriamiento) dT/dt= B, por ejemplo 10° K min.

b) La pieza se puede mantener isotérmicamente. (3=0).

c) Se pueden realizar pruebas en las que se mantenga una atmdsfera
controlada como por ejemplo la generacién de vacio o inyeccién de
diferentes tipos de gases.

d) Para simular procesos metallrgicos que estén relacionados con cambios
de temperatura.

e) El calor puede ser controlado por la respuesta de la misma muestra.

22



2.3.2 La familia de los métodos térmicos [i0]

Cualquier método térmico estudia y mide las propiedades como funcién
de la temperatura. Las propiedades estudiadas pueden incluir casi cualquier
propiedad fisica o quimica de la muestra, o de sus productos. Las més frecuentes
técnicas de andlisis térmico se presentan en la Tabla 2 con los nombres maés

usuales empleados para ellas.

2.3.3 Instrumentacién para anélisis térmico y calorimetria ri0]

La instrumentacién moderna usada para cualquier experimento en un

andlisis térmico o calorimetria suele estar formado por cuatro partes principales:

e La muestra y el contenedor o el soporte.

e Sensores para detectar y medir una propiedad particular de la
muestra y la temperatura.

e Un sistema, con el cual los pardmetros experimentales
(temperatura, presién, atmosfera) pueden ser controlados.

e Una computadora para obtener suficientes resultados de los
sensores en los pardmetros experimentales y para el andlisis de los

datos, para producir resultados significativos y tiles.

La Figura 6 muestra una representacién esquematica de un equipo de

analisis térmico.
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Figura 6 Representacién esquemaética de la instrumentacién en un sistema de andlisis térmico [10]

Tabla 2 Técnicas de anélisis térmico y sus caracteristicas principales [10]

Technique Abbreviation Property Uses
Thermogravimetry or TG Mass Decompositions
(Thermogravimetric analysis) TGA Oxidations
Differential thermal analysis DTA Temperature Phase changes,
difference reactions
Differential scanning calorimetry DSC Power difference Heat capacity,
or heat flow phase changes,
reactions
Thermomechanical analysis TMA Deformations Mechanical
changes
Dimensional change Expansion
Dynamic mechanical analysis DMA Moduli Phase changes,
glass transitions,
polymer cure
Dielectric thermal analysis DETA Electrical as DMA
Evolved gas analysis EGA Gases evolved Decompositions
or reacted
Thermoptometry Optical Phase changes,
surface reactions,
colour changes
Less frequently used methods
Thermosonimetry TS Sound Mechanical and
chemical
changes
Thermoluminescence TL Light emitted Oxidation
Thermomagnetometry ™ Magnetic Magnetic
changes,
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2.4 Dilatometria [11]

La dilatometria o la termodilatometria, es una técnica en la que cualquier
cambio en longitud, o cambio en volumen de una muestra es medido y
registrado en funcién de la temperatura. Los términos dilatometria lineal y
dilatometria volumétrica, pueden ser usados para especificar las dimensiones
medidas. La gréfica de la longitud y el volumen contra la temperatura es llamada
“la curva dilatometrica”, y sus derivadas con respecto a la temperatura o el

tiempo es “curva dilatometrica derivada”.

La termodilatometria es una técnica, en la cual una dimensién de la sustancia
bajo una carga despreciable es medida como una funcién de temperatura

mientras que la sustancia es sujeta a un programa de control de temperatura.

2.4.1 Tipos de dilatémetros

2.4.1.1 Dilatébmetro Push Rod

El método més comuin para la medicién de la expansién térmica es un
dilatébmetro “push rod” (barra de empuje). Existen instrumentos comercialmente

disponibles para rangos de temperatura de -260°C hasta 2800°C. [12]

En muchos equipos la muestra se calienta en un horno o en otro ambiente
controlado de temperatura y el desplazamiento de los extremos es
mecanicamente transmitido a un sensor de desplazamiento (LVDT, por sus siglas
en inglés de linear variable differential tansformer) por medio de las barras de

empuje. [12]
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Una de las partes criticas de este tipo de dilatdbmetro, son precisamente las
barras de empuje, las cuales transmiten la sefal de expansidon de la muestra hacia

el transductor de desplazamiento. [12]

El diferencial de temperatura resultante en los extremos opuestos de las barras
de empuje puede llegar a ser més de 2,000 K. Por eso, la homogeneidad de la
temperatura en el campo del horno, la repetitividad del programa de
temperatura utilizado y el material para las barras de empuje son de gran

importancia para obtener una alta calidad en las mediciones. [12]

El criterio principal para la eleccién del material de las barras de empuje es un
bajo, reproducible, y preciso conocido coeficiente de expansidn térmica. Para
bajas temperaturas de 550°C a 1000°C es recomendable la silica vitrea o alimina
sélida, mientras que para temperaturas superiores a los 1600°C, las barras
empujadoras pueden ser de silica en forma de simple cristal (zafiro), o sinterizada

(policristalina). 12]

Los dilatébmetros son operados cominmente en un modo dindmico, con una
temperatura de escaneado tipica menor de 5°K/min. Dependiendo del modo de
construcciéon, mas de una medicién puede ser necesaria para determinar la
correcciéon de la expansidon térmica de las barras y para calibrar tanto el

transductor de desplazamiento y el sensor de temperatura. [12]

Los dilatébmetros “push rod”, son construidos béasicamente en dos posiciones:

en forma horizontal y en forma vertical.

Configuracién Horizontal

Una de las ventajas principales de la configuracién horizontal (Figura 7) es

que se puede tener una muy buena uniformidad térmica. Un horno horizontal no
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estd sujeto a un intercambio de calor por conveccidn paralela con la muestra, y
puede ser mucho mas simétrico que en una configuracion vertical. Para muestras
largas, un sistema horizontal, se puede garantizar una uniformidad térmica

razonable. [13]

Las muestras que son suaves, que se contraen, o sinterizan, en ellas se
tendrd una reduccién, en vez de una expansién al momento de calentarlas, si la
fuerza de las barras de empuje es baja para producir la indentacién en el final de
la muestra, entonces, esa fuerza no seré la suficiente para superar la friccién y que
la muestra no se deslice para mantener el otro extremo presionado contra la
placa final, por lo que el resultado final serd erréneo, es por eso que no se
recomienda utilizar una configuracién horizontal, cuando se trate de estudiar la

contraccién o sinterizacidn en materiales. [13]

Un problema comin que se encuentra en un disefio horizontal es la
flacidez de la varilla de empuje, en este tipo de configuracién el contacto entre el
LVDT vy la barra de empuje se realiza con el micrémetro con lo cual se elimina el
problema y finalmente, la flacidez en el tubo de soporte de la muestra por el
constante uso del dilatébmetro, asi que después de un cierto tiempo de uso es

recomendado sustituir el tubo. [13]

Figura 7 Configuracién Horizontal (Dilatémetro Push Rod) [28]
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Configuracién Vertical

El disefio vertical (Figura 8) no esta sujeto a problemas de pandeo, aunque
a veces sus varillas de empuje tienden a ceder cundo se usa una temperatura
elevada durante un largo tiempo. En este tipo de configuracién se pueden
estudiar procesos como la sinterizacidn y muestras en las que se presentan

contracciones. [13]

La termofluencia vertical del tubo, aunque presente, no es factor hasta los
1700°C. El porta muestras siempre se mantiene en su lugar por la gravedad y al
mismo tiempo es facilmente reemplazable si estd dafiado o corroido por la

muestra. Se tiene una carga con estabilidad, con lo cual se da buen seguimiento.
[13]

Los disefios mas efectivos verticales emplean espaciadores lineales para
mantener las barras de empuje en linea y utilizan pesos para contrarrestar la
estatica y reducir la presion de la punta en la muestra. Las cavidades de un horno
vertical, estan siempre sujetas a convencién y tienen mucha menor zona uniforme
de temperatura. Por esta razén, se acostumbra reducir la longitud de la muestra,

e incluso a utilizar multiples termopares a los lados. [13]

Figura 8 Configuracién vertical (Dilatémetro Push Rod) [28]
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2.4.1.2 Dilatémetro 6ptico 121

Para mediciones especiales de cambio de longitud con alto grado de
precisién, como por ejemplo, para materiales con muy bajos coeficientes de
expansion térmica, o para casos en donde solamente estdn disponibles muestras
pequefas, en la mayoria de los casos, los métodos Spticos (Figura 9) son los
elegidos. Los costos de estos equipos en la actualidad son mucho més elevados en

comparacién con los dilatémetros convencionales.

Los métodos opticos pueden ser divididos en tres tipos principales. El
primero se basa en la creacién de una imagen de la muestra y la determinacién
del movimiento espacial de los extremos o de otras marcas alrededor de la
muestra. La imagen es formada por iluminacién de fondo para darnos un efecto
de silueta o por la luz emitida por el espécimen mismo. Estas técnicas son
conocidas como obtencién de imégenes O&pticas, comparador &éptico o tele

microscopia doble.

El segundo método se basa en la interferometria. Aqui el desplazamiento
es determinado por la medicién de la diferencia de trayectoria de los haces
reflejados por las superficies opuestas de la muestra. Porque el indice de reflexién
del aire o gases inertes no es conocido con suficiente precisién, la mayoria de las

mediciones se llevan a cabo al vacio.

En el tercer método, speckle “mancha” interferometria es usado para
determinar el desplazamiento por medio de cambios en el patrén de

interferencia en la superficie de la muestra.

Figura 9 Dilatémetro 6ptico [28]
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2.5 Transformaciones de Fase en Materiales [9]

A fin de que se forme un precipitado a partir de una matriz sélida, deben
ocurrir tanto nucleacién como crecimiento. La nucleacién ocurre mas facilmente
sobre superficies ya presentes en la estructura, ya que eso minimizara el término
asociado con la energia superficial. Por tanto, el precipitado se nuclea con mas

facilidad en los bordes de grano y en otros defectos de la red cristalina.

El crecimiento de un precipitado ocurre normalmente mediante difusidon
de largo alcance y redistribucién de los atomos. Los d&tomos durante la difusidn
deben cambiar sus posiciones originales (puntos de la red de una solucién sdlida).
En algunos casos los dtomos en difusién estaradn tan fuertemente unidos dentro
de una fase existente, que el proceso de desprendimiento limita la velocidad de

crecimiento.

La rapidez de la transformacién, es decir, la cinética del proceso de
transformacién dependeré tanto de la nucleacién como del crecimiento. Si a una
temperatura en particular hay mas nicleos presentes, ocurrird el crecimiento a
partir de un nidmero mayor de sitios, y la transformacién de fase se terminarad en
un lapso mas breve. A temperaturas mayores el coeficiente de difusiébn es mas
alto, las velocidades de crecimiento més rapido, y de nuevo, la transformacién se

terminara en un tiempo mas corto.
La velocidad de transformacién estad dada por la
Ec.4, en donde la fracciéon de la transformacién f se relaciona al tiempo ¢

mediante:

f =1—exp(—cth) Ec.4 [9]
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Donde ¢ y n son constantes para una temperatura en particular. Esta
relacion de Avrami (Figura 10) produce una curva sigmoidea, es decir, en forma
de S. Para que ocurra la nucleacién se necesita un tiempo de incubacién, t.,
durante el cual no ocurre transformacién observable. Inicialmente, Ia

transformacién ocurre lentamente conforme se van formando los nacleos.

Figura 10 Relacién de Avrami muestra velocidad de transformacién del hierro a
temperatura constante. [9]

La incubacién es seguida por un crecimiento répido al difundir los &tomos
al precipitado en crecimiento. Cerca del final de la transformacién, la velocidad
de nuevo disminuye, ya que se ha agotado la fuente de &tomos para la difusién.
El periodo en el cual se ha realizado el 50 por ciento de la transformacién se
denomina como 7, la velocidad de transformacién estd dada por el reciproco de

T, como se observa en la Ec.5:

Velocidad= 1/t Ec.5 [9]

2.5.1 Efecto de temperatura en transformaciones de fase (9]

En muchas transformaciones de fase, el material se subenfria por debajo de
la temperatura a la cual ocurre la transformacién bajo condiciones de equilibrio.

Dado que la nucleacién y el crecimiento dependen de la temperatura, la
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velocidad de transformacién dependerd del subenfriamiento. La velocidad de
nucleacién es lenta para subenfriamientos pequefos. Al mismo tiempo la
velocidad de crecimiento de la nueva fase se reduce conforme se incrementa el
subenfriamiento debido a una difusién mas lenta. La velocidad de crecimiento

sigue una relacién de Arrhenius, de acuerdo a la Ec.6:
Velocidad de crecimiento = A exp(— RQ—T) Ec.6 [9]

Donde Q es la energia de activacion para la reaccién, R es la constante de

los gases, T es la temperatura absoluta y A es una constante.

La Figura 11 muestra curvas sigmoidales a distintas temperaturas para la
recristalizacién del cobre; conforme se incrementa la temperatura, aumenta la
velocidad de recristalizacién, ya que para ese metal el crecimiento es el factor de

mayor importancia.

1.0 oo "
- B nl
3 ™~ 135°C 119°C ¥ 102°C C
§ - v - ) . )
Z -
sS05
S : i 3 ‘
g 7
18 = A’
? 10 o0 1000
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Figura 11 Efecto de la temperatura en la recristalizacién del cobre deformado en frio [9]

A cualquier temperatura en particular, la velocidad de transformacién es
el producto de las velocidades de nucleacién y de crecimiento. En la Figura 12 a)
se muestra el efecto combinado de las velocidades de nucleacién y crecimiento.
Se puede observar una velocidad de transformacién méaxima a un

subenfriamiento critico. La Figura 12 b) describe el tiempo requerido para la
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transformacién. Esta curva en forma de C es comun para muchas

transformaciones en metales, ceramicos, vidrios y polimeros.

Transformacién en equilibrio T Transforinacién en equilibrio T

e

=

:

i\ o Tiempo para ¢l 50%
e transformacitn

Veloadad Tempo
(G) b

Figura 12 Efecto de la temperatura sobre la velocidad de transformacién de fase, se tiene una
velocidad méxima de nucleacién a una temperatura critica (a). Tiempo minimo requerido para la
transformacién (b) [9]

En algunos procesos, como en la recristalizacién de un material deformado
en frio, encontramos que la velocidad de transformacién se reduce
continuamente conforme la temperatura decrece. En este caso la nucleaciéon

ocurre con facilidad y predomina la difusién o el crecimiento.

2.5.2 Diagrama Fe-C 2]

La forma mas simple de representar las distintas fases del acero y el efecto
del contenido de carbono sobre ellas es el diagrama de fases en equilibrio hierro-

carbono (Figura 13).

Las fases que se forman de acuerdo en este diagrama son las siguientes:
= Austenita (y)
= Ferrita (o)

= Cementita (FesC) y mezclas como:
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= Perlita (a+FesC)
= Bainita (transformar la y mediante gran subenfriamiento)

=  Martensita

El carburo de hierro, conocido como cementita es Fe;C (6.67%C). Este
diagrama es metaestable, pues se considera a la cementita como una fase cuasi
estable y técnicamente representa condiciones de equilibrio UGtiles para describir

las transformaciones de fase en los aceros.

T
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R
A
910 §+a a + Fey
LEYENDA
T = Ausioriia
T o = Farits
rfeteriiag
-
¢C)
o
+ P
Aoare | o Flarmo fundido |
L} L1 z 3 4 a3 - | &

CONTENIDOQ DE CARBONO, (% C en peso)

Figura 13 Diagrama Hierro-Carbono [2]

El contenido de carbono permite dividir ese diagrama en dos partes:

e Los aceros (0-2%C)
e Las fundiciones (2-6.61%C)
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En el diagrama existen varias soluciones sélidas. La solucién sélida gamma
(fase y del hierro) es conocida como austenita con una estructura F.C.C. A alta
temperatura existe una regién de la solucién solida delta (fase § del hierro) con
estructura B.C.C. Mientras que a menor temperatura existe la regién de la
solucién soélida ferrita (fase o< del hierro) también con estructura B.C.C. La
transformacién més importante, desde el punto de vista de aplicacién técnica, es

la transformacidn austenitica, Figura 14.

Austenita (y ) — Ferrita (a ) + Cementita (CFe;3)

Figura 14 Transformacién austenitica a la temperatura eutectoide (723°C),
que conduce a conversién de los granos austeniticos (derecha) la formacién
de granos de ferrita (gris claros) y segregacién inter granular de cementita
(zonas en negro). [2]

Esta transformacién ocurre a 723°C que es conocida como temperatura
eutectoide, y su control es una herramienta importante para establecer las

propiedades mecénicas del acero.

Los tratamientos térmicos son el medio para el control y aprovechamiento
de esta transformacién. La velocidad de enfriamiento determina Ia
microestructura final del acero, definiendo si las fases presentes son meta estable
o estable o si estan fuera del equilibrio. Esta velocidad determina las propiedades

mecanicas, fisicas, quimicas, asociadas a las fases presentes.
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La transformacién eutectoide realizada por enfriamiento lento produce la
mezcla eutectoide llamada perlita, formada por finas capas alteradas de

cementita y ferrita.

2.5.2.1 Efecto de la velocidad de enfriamiento [2;

El espesor de las capas y el tamafno de grano del acero crecen en forma
inversa a la velocidad de enfriamiento. El tratamiento térmico conocido como
recocido permite este efecto, mientras que un aumento en la velocidad de
enfriamiento permite obtener una perlita con capas o lamelas maés finas, como
sucede en el normalizado. El acero recocido es méas blando que el acero

normalizado.

Un enfriamiento muy rédpido desde la zona austenitica, que evita la
transformacién eutectoide, conduce a una fase fuera del equilibrio llamada
martensita. Esta microestructura tiene una dureza elevada y cierta fragilidad. La
martensita es una solucién sélida sobresaturada de carbono atrapado en hierro a
lo que lleva a una estructura B.C.T. (tetragonal de cuerpo centrado) derivada de
la estructura B.C.C. El eje z de la celda clbica es mayor debido a la inclusién de

dtomos de carbono, como se puede apreciar en la Figura 15.

Figura 15 Estructura cristalina de la martensita B.C.T. (tetragonal de cuerpo centrado) [14]
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Esta fuerte alteracién de la red es la responsable de la alta dureza de la

martensita y también de su aspecto microestructural acicular, Figura 16.

Figura 16 Microestructura martensitica en particulas de acero 119 micras enfriada muy
rapidamente [14]

2.5.3 Cambios volumétricos relacionados con la transformacién de

fase

Las transformaciones de fase son uno de los factores que mas tiene
influencia en las propiedades de los aceros, especialmente en la transformacién

de y (austenita) a a (ferrita). [15]

El porcentaje de austenita transformada a diferentes fases (ferrita, perlita,
bainita), han sido trazadas en diagramas de transformaciones de enfriamiento
continuo, donde la evolucién de la fraccién transformada a ferrita se sugiere que

puede ser calculada por la ley de Avrami. [15]

La dilatometria es una de las técnicas clasicas, junto con el anélisis térmico
diferencial y andlisis cuantitativos de microestructuras, mas comidnmente usada

para determinar el comienzo y el fin de las transformaciones de fase en aceros.
[15]
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La técnica de dilatometria quizé puede ser aplicada en el estudio de la cinética
de las transformaciones de fase en aceros, debido a que se tiene relacién entre la
fraccion de la fase transformada, la temperatura, la composiciéon de las fases y
dilatacién, es decir, teniendo en cuenta la redistribucién del carbono entre la
ferrita transformada y la austenita retenida y sus diferentes coeficientes de
expansion. Por eso el andlisis de datos realizado con el método de la palanca en
sistemas binarios nos es muy usualmente apropiado para determinar las diferentes

fracciones de volumen de fases cuando varias fases son formadas. [15]

Teoria de la correccién de la curva de dilatometria

La teoria usada para corregir la curva de dilatometria con el fin de calcular
la fraccion transformada en ferrita-perlita en aceros, se hace referencia a

continuacién: [15]

Cuando el material sufre una transformacién de fase, su estructura
cristalina cambia y esto es acompafiado por un cambio en el volumen especifico.
En el caso de hierro puro, enfriamientos desde temperaturas por encima de la A;;
region de la austenita, la cual tiene una estructura cristalina FCC que transforma
en ferrita que tiene una estructura mas compacta BCC. Esta transformacién de

fase causard una expansién en el volumen de alrededor de 1.6%. [15]

En el caso del acero la transformacién de la estructura cristalina se lleva a
cabo, pero con la redistribucién de los elementos aleantes. La consideraciéon de
“paraequilibrio” puede ser tomado como un buen enfoque para la cinética de
esta transformacién. En este caso no hay suficiente tiempo para la redistribucién
de los atomos de soluto sustitucional, y las fases adyacentes tienen radios de
atomos idénticos (X/Fe), donde X representa los elementos de soluto

sustitucional. Sin embargo, los solutos intersticiales, como el carbono estédn
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disponibles a compartimentacién y alcanzar el equilibrio del potencial quimico en

ambas fases. [15]

Durante la transformacién la austenita va gradualmente transformando en
ferrita, en la cual la méxima solubilidad del carbono es limitada, y la austenita
retenida se convertird en enriquecida de carbono. Tanto la formacién de ferrita y
el enriquecimiento de carbono en la austenita causara que el espécimen se
expanda. Al fin de delimitar la cantidad total de ferrita transformada en el
enfriamiento, la formacién de ferrita y perlita se supone que tendrd lugar en
regiones de temperatura separadas como puede ser esperado desde el diagrama
de equilibrio de fases. El segundo punto de inflexién de la curva de dilatometria
de enfriamiento indica e incrementa la velocidad de transformacién, como se

espera en el comienzo de la formacién de perlita. [15]

El volumen atémico de un espécimen es determinado por las fracciones de

las fases presentes multiplicados por su volumen atémico, desde la ecuacién:
VD= ) [V Ee7 0]
i

Donde V es el volumen atémico promedio del espécimen, V; es el volumen
atémico de la fase /, f; es el volumen fraccional de la fase /, y T es la temperatura.
En aceros de baja aleacién, especialmente en aceros de bajo carbono, y cuando
las velocidades de enfriamiento son menores que 5°C/s, las fases transformadas
son ferrita y perlita. Los volimenes atémicos (V;) estdn relacionados por los

pardmetros de la estructura cristalina por las siguientes expresiones: [15]

=
I
| =
QQW
=
I
N | =

a; V, =0 —=pV, + pVy Ec. 8 [15]
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con Vy = (%) agbgcy y p la fracciéon de cementita en la perlita. La estructura de

cementita (Fe;C) es ortorrémbica y contiene 12 d&tomos de hierro y 4 atomos de

carbonos. La Tabla 3 muestra los pardmetros de la estructura cristalina de ferrita

(@), austenita (y) y cementita (6) como funcién de la temperatura T y la fracciéon

atémica del carbono (§) [15]

Tabla 3 Pardmetros cristalinos de ferrita (a) y austenita (y) y de la fase ortorrémbica cementita

(6) como funcién de la temperatura y la fraccién atémica de carbono [15]

Phase

Lattice parameters (A)

o

a = 2.8863 [1 + 17.5:10°%(T - 800))

Temperature range (K): B00=<T=1200

a, = (3.6306 + 0.782)[ 1 +(24.9 - 502) 10°(T - 1000)

Temperature range (K): 1000=T<1250

Range of atomic fraction of carbon: 0.0005<E<0.0363

ap = 4.5234[1 + (5.311-10° — 1.942-10°T = 9.655- 10" T°)(T - 293)]
by = 5.0883[1 + (5311107 - 1.942:10°T + 9,655 107 ) (T - 293)]

o= 6.7426[1 +(5.311-10° = 19421077 - 9.655- 10" T%)( T - 293))

Temperature range (K): 300=T=1000

La Ecuacién 7 seria muy dificil de aplicar si hay diferentes fases- en este

caso ferrita y perlita- ya que se forman simultdneamente y el concepto en préctica

es que ocurre en un intervalo de temperatura, donde la tasa de enfriamiento seria

decisiva. [15]
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Por lo tanto a altas temperaturas, en el comienzo de la transformacion de
austenita a ferrita, la fraccién de ferrita estd dada por:

fa

B V — Vy Ec.9 [15]
— - Vy

Y hasta el comienzo de la transformacion eutectoide, f, + f, = 1, la Ecuacién 9,
puede ser resuelta calculando los volumenes atémicos especificos de austenita

(), y ferrita (), de acuerdo a las expresiones dadas en la Tabla 3. [15]

En los aceros cuya microestructura es formada por ferrita y perlita, una vez
que la ferrita ha sido cuantificada aplicando las ecuaciones arriba mencionadas, la
fase resultante obviamente serd perlita. La fraccién de perlita en funcién de

temperatura puede ser calculada de la siguiente manera: [15]

V-1

_ Lt fa (VG — Vo) Ec.10 [15]
fp = v

W

En el otro lado, durante la transformacién de la perlita, solo perlita se
puede asumir que se formard, y esto significa que la fracciéon de ferrita (f,) es
constante y que nada mas el enriquecimiento austenitico ocurre, con el volumen

de la austenita siendo solo dependiente de la temperatura. [15]
El volumen atémico total (1), es calculado de la curva de dilatometria de

la siguiente manera, donde se considera que la expansién y contraccién es

isotropica: [15]
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AL _ AVs _ AV Ec.11 [15]

Lo 3 Vo.s 3V,

Donde: AL = Cambio de longitud medido de la muestra
L, = Longitud inicial de la muestra
AV, = Cambio de volumen en la muestra
Vos = Volumen inicial de la muestra
AV = Cambio en el volumen atémico (V — V)

Vy = Volumen atémico inicial promedio

A fin de introducir la expansion medida por dilatometria AL en la

Ecuacién 9, el volumen atémico promedio V puede ser escrito como;

3 AL Ec.12 [15]

Ly

Donde & es el factor de escalamiento mediante el cual una vez que la
transformacion austenita/ferrita empieza, el volumen V coincide con el volumen

v,

Este factor es idealmente igual a 1. Sin embargo, debido a los efectos
anisotrépicos en la contraccién de la muestra durante el enfriamiento o errores
en la sefial del dilatébmetro, el factor k difiere significativamente de 1. Para
compensar tales efectos, el factor k es introducido en la Ecuacién 12. El factor de
escalamiento puede ser determinado considerando la sefial de dilatacién justo
antes (Ec. 7y 12 con f,= 1) y después (Ec. 10 y 12 con f, = (fo)eq y f, = (fp)eq
de la transformacién. Debido a la falta de informacién detallada de los efectos de

transformacion-plasticidad, el factor de escalamiento es variable linealmente entre

los valores encontrados directamente antes y después de la transformacion. [15]
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Comienzo de la temperatura de transformacién [16]

Hay dos diferentes grupos de ecuaciones para estimar el comienzo de la
temperatura de transformacién. El primer grupo considera el inicio de la
temperatura de transformacién como una funcién de la composicién del acero.
La aplicacién requiere que se considere el tiempo de incubacién, nucleacién vy el

crecimiento de nuevas fases.

El segundo grupo incluye ecuaciones que normalmente combinan varias
etapas juntas de la transformacién. Desde el tiempo de incubacién y la tasa de
enfriamiento ya que son un factores principales que afecta el comienzo de la

temperatura de transformacion.

El comienzo de la temperatura de transformacién depende principalmente
de la tasa de enfriamiento, el tamafio de grano austenitico y la deformacién
retenida, lo da como resultado una ecuacién (Ec.13), la cual describe el comienzo

de la temperatura de transformacién en funcién de la tasa de enfriamiento:

Tr = 825 — 27.60 Ec.13 [15]

En donde Tp, es la temperatura de comienzo de la transformacién

austenita-ferrita y 6 es la tasa de enfriamiento
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Curvas de dilatometria, Aplicaciones de la Regla de la Palanca.

Las Figuras 17 a 19 muestran las curvas de dilatometria, obtenidas de

muestras austenizadas a 1000°C aplicando una velocidad de calentamiento de

1°C/s, y en las cuales se puede ver los valores de las distintas velocidades de

enfriamiento que se le aplicaron a las muestras, las cuales fueron: 1.25°C/s,

0.84°C/s y 0.42°C/s. 15]

12

| Heating rate: 1 °C/s A =T739°C
Cooling rate: 1.25°C/s | ~_/

10
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(A'), =634 °C P
~ . A, =T84°C
(A"),=589°C S
) | n G
400 600 800

Temperature, °C

Figura 17 Curva de dilatometria (Tasa enfriamiento 1.25°C/s) [15]
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Figura 18 Curva de dilatometria (Tasa de enfriamiento 0.84°C/s) [15]
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Figura 19 Curva de dilatometria (Tasa de enfriamiento 0.42°C/s) [15]
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En todas las curvas de enfriamiento de dilatometria se presentaron
diferentes temperaturas criticas de transformacién, las cuales pueden ser

deducidas de las mismas curvas, y cuyo significado es el siguiente: [15]

A',.;= Temperatura de comienzo real para la formacién de ferrita proeutectoide

A,3= Temperatura de comienzo aparente para la formacién de ferrita

proeutectoide

A,1= Temperatura de finalizacién aparente para la formacién de ferrita

proeutectoide

(A',1)s = Temperatura de comienzo real para la formacién de perlita

(A',1)f = Temperatura de finalizacién real para la formacién de perlita

A continuacién se muestra la tabla de temperaturas criticas obtenidas de

las curvas de dilatometria a las diferentes tasas de enfriamiento.

Tabla 4 Valores de las temperaturas criticas (°C) determinadas por dilatometria [15]

Cooling rate, |A’; L Ay (A'r1)s (A
"Cis

[.25 E09 T84 710 h34 589
(.84 a1 791 122 B2 3495
0.42 829 800 127 649 610

Como se puede observar la tasa de enfriamiento tiene un significado
importante en los resultados, entre menor sea la tasa de enfriamiento las
temperaturas criticas de transformacién ocurrirdn a una temperatura mayor,
debido a que estas temperaturas (A,, y A,3) dependen de la velocidad de

enfriamiento. [15]
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Método de la Regla de la Palanca

La estructura del acero cambia con la temperatura debido a diferentes
transformaciones de fase. Estos cambios de fase son generalmente acompafados
por una variacién en el volumen especifico, el cual es visto como una desviacién
por el comportamiento del coeficiente de expansién térmica o contraccién, a la

temperatura a la cual el cambio ocurre. [17]

Adicionalmente, la técnica de dilatometria puede ser aplicada en la
investigacion en la cinética de las transformaciones de fase si la relacién entre las
fracciones de las fases, la temperatura, la composicidn de las fases y la dilatacion,

pueden ser relacionadas entre si. [17]

La fraccidon en volumen de las fases es determinada desde una curva de un
cambio relativo en la longitud en funcién de la temperatura usando la regla de la
palanca, lo cual se ejemplifica a través de una linea en la Figura 20, para

determinar la fraccién de la fase y.

0.008 -
1 Lever rule: f\=HBJ'AC
0.0051 -
- R
|
=
" P 0.0021
)
-0.001 -
oo004d4— (-
300 500 700 900 1100
T, °C

Figura 20 Método de la Palanca [17]
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La regla de la palanca, sin embargo, es solo aplicable en el caso de que

exista un proceso en el cual solo involucre un sola transformacion de fase, [17]

Como complemento, los porcentajes de ferrita y perlita correspondientes
a las microestructuras a diferentes tasas de enfriamiento pueden ser medidos a

través de un analizador de imégenes. [15]

A continuacién en la Figura 21 se muestra un ejemplo de la medicién
utilizando el método de la palanca a la tasa de enfriamiento de 1.25°C/s, la Tabla
5 muestra los resultados de los porcentajes de fase medidos usando un analizador

de iméagenes, la regla de la palanca y el método Kop. [15]

10 1.0
| Cooling rate:
1.25°C/s
3 =
c
5 o
o (A"), =589 °C : G
E 6 -y 105 E
e LA = 809°C P
2 =
© 3
o
>
4
P g o 0.02
5 , s ST ¥ SO e 0.0
400 500 600 700 800 900

Temperature, °C

Figura 21 Fraccién de austenita transformada por el método de la palanca (Tasa de enfriamiento
1.25°C/s) [15]
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Tabla 5 Porcentajes de ferrita y perlita medidas por el analizador de iméagenes, método de la
palanca y método Kop [15]

Cooling rate, A LR Kop

“Cls Ferrite, %o Pearlite, % | Ferrite, %o | Pearlite, %o | Ferrite, % | Pearlite, %
0.42 B7.3 12.7 96.6 34 87.7 12.3
0.84 88.2 1.8 096.5 35 87.6 12.4
1.25 BO 2 10.8 97.2 2.8 B79 12.1
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CAPITULO 3

EXPERIMENTACION

Este capitulo estd dividido en dos secciones, la primera describe la
construccion, disefio y ensamble del DIL UANL 10.1, y la segunda parte presenta
la metodologia para estudiar el comportamiento y desempefio del dilatémetro,
como se menciond anteriormente se utilizaron tres aceros con diferentes

caracteristicas, éstos se enlistan a continuacidn:

e Acero Martensitico
e Acero al Silicio

e Acero al Silicio con 30% de deformacidén

El objetivo de estudiar primero un acero al silicio y posteriormente con
30% de deformacién, es observar el efecto de la deformacién sobre las
transformaciones de fase en este material, con respecto al acero martensitico, en
su transformacién no implica difusién, ocurre casi instantdneamente, a una

temperatura de 400°C (FCC a Tetragonal).

Se realizaron pruebas de calentamiento en un horno (Tipo E4, de la marca
Research Inc.), el cual puede alcanzar una temperatura maxima de 1,200°C, para
determinar las tasas de calentamiento que podremos alcanzar para la realizacién

de las pruebas, esto se realiza ajustando diferentes niveles de potencia.

También se realizaron pruebas con el LVDT (transductor), para verificar la

sensibilidad, esto a través del médulo de entrada de corriente analdgica de 8
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canales de 16 bits (NI 9203), los cuales permitirdn evaluar el desempefio del
transductor, ya que es uno de los elementos mas importantes que conforman el

dilatémetro.

Para la validacién del DIL UANL 10.1, se realizaron comparaciones con un
dilatdbmetro comercial, en este caso, se utilizé un dilatbmetro de la marca
NETSZCH, modelo DIL 402 PC, ubicado en el CINVESTAV Unidad Saltillo,

Coahuila.

Las pruebas se realizaron para evaluar el comportamiento y desempefio de
los dos instrumentos de medicidén, se utilizaron las mismas condiciones de
operacién, para posteriormente comparar los resultados de ambos dilatdmetros,

y asi poder conocer la variabilidad que presenta equipo propuesto.
Al término de la experimentacién se analizaron y evaluaron los resultados

en funcién de los pardmetros y las transformaciones de fase en los aceros antes

mencionados.
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3.1 Disefo

Para poder iniciar el disefio del DIL UANL 10.1 se realizo una revision

extensiva de los tipos de dilatbmetros que existen en el mercado.

En general los tipos de dilatdmetros que se produce comercialmente y que

ya han sido descritos en el capitulo 2, son los siguientes:

e Dilatémetro Push Rod
o Configuracion Horizontal (Figura 7)
o Configuracién Vertical (Figura 8)

e Dilatémetro Optico (Figura 9)

Se analizd con detalle cada uno de los dilatémetros, la decision final fue
disefiar un dilatdbmetro “push rod” de configuracién horizontal, ya que uno de
los requisitos mas importantes es tener una buena uniformidad térmica a lo largo
de la probeta de ensayo. En lo que respecta a la configuracién vertical, las
cavidades en un horno vertical, estadn sujetas siempre a conveccién, por lo que se
tendréd una menor uniformidad térmica en comparacién con el horizontal. Por
otra parte un dilatébmetro éptico por el costo de sus componentes no fue factible

esta Gltima opcidn.
Después de recabar la informacién técnica de todos los componentes de

un dilatémetro tipo “push rod™ en configuracién horizontal, se llevé a cabo el

disefio de éste a través de un software CAD (Solid Works 2009).
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3.1.1  Componentes en el disefio del dilatémetro

Los componentes que se utilizaron para la construccién del DIL UANL 10.1,
se obtuvieron de distintos proveedores nacionales y extranjeros, y también se
fabricaron distintas piezas que fueron requeridas en el disefio final. A
continuacién se describen cada uno de los componentes y sus especificaciones,
todos éstos corresponden a las diferentes partes de un equipo de anélisis térmico

como se presentd con anterioridad en la Figura 6:

e Perfiles y componentes de aluminio

e Horno

e Partes de aluminio maquinadas

e Transductor (LVDT)

e Amplificador

e Fuente de alimentacién

e Alumina (Push Rod, soporte, estructura principal)
e Micrémetro

e Sistema de adquisicion de datos

e Sistemas de enfriamiento

3.1.1.1 Perfiles y componentes de aluminio

La estructura y soporte principal del dilatdmetro se construyé de perfiles y
accesorios de aluminio de la marca BOSCH los cuales se muestran a continuacién
(Figura 22), este tipo de componentes permite construir diversos sistemas

versatiles y estables.

Figura 22 Perfiles aluminio
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Los perfiles de aluminio fueron de 45X45 mm, el perfil principal, que es el
que le da la longitud total al DIL UANL 10.1 es de 870 mm, los perfiles mas
cortos con una longitud de 375 mm cada uno y son utiles para darle la

estabilidad necesaria al dilatébmetro.

A continuacién en la Figura 23 se presentan diversos componentes de

aluminio, cuyas principales funciones son descritas a continuacion:

Conectores perfiles  Tapas conectores y perfiles Aislantes vibratorios Eco Slide

Palanca de seguridad

Figura 23 Accesorios de aluminio

Los conectores se utilizaron para unir el perfil de 870mm con los dos de
375 mm, ademés se instalaron tapas de terminacién tanto en perfiles como

conectores.

Los aislantes vibratorios son el contacto de nuestra estructura con la mesa
de trabajo en donde se encuentra el DIL UANL 10.1, su funcién principal es darle
la mayor estabilidad al sistema, para evitar interferencias por efecto de algin

ruido externo, en este caso vibratorio.
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El eco slide se utilizd6 para la colocacién del horno E4, ya que es un
componente moévil dentro del DIL UANL 10.1, el horno se desplaza sobre el perfil
de 870 mm, en el eco slide se instalo una palanca de seguridad la cual hace que

éste se fije en una posicién determinada.

3.1.1.2 Horno y modo de operacién

Figura 24 Horno E4

El horno mostrado en la Figura 24 que se utilizo en la construccién del DIL
UANL 10.1 es el modelo E4 y marca Research Inc. cuyas principales caracteristicas

se mencionan a continuacién:

e Se pueden usar muestras de didmetro mucho menor a 0.25 in
(6bmm).

e la longitud de calentamiento es de 2 in.

e 90% de la temperatura de funcionamiento se alcanza en menos
de 3 segundos.

e El radiante de la energia se disipa al 10%, dentro de los 5s después
de quitarle la potencia.

e Puede trabajar a temperaturas menores de 400°C.

e Puede trabajar a temperaturas transitorias de 1100°C, vy
temperaturas continuas de productos de 815°C.

e Las lamparas utilizadas son T-3, 1000 watts@120 volts, de cuarzo.
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Este horno es considerado de alta velocidad, por la tasa de calentamiento
que nos puede proporcionar, un ejemplo de esto, se da en el calentamiento de

un cable de silicon cuya gréfica de temperatura contra tiempo (Figura 25), se

presenta a continuacion:

Temp [°C)

-3 8 aBilB
\

]
%]
L]
=Y
(8]

Time (sec)
0.17 (2.8 mm) 0D Silicone Wire - 275° C Cure
E4-25 with 2500-watt lamps

Figura 25 Ejemplo tasa de calentamiento horno E4 [18]

El modelo especifico que se utiliza en el DIL UANL 10.1 es el E4-02, cuyas

medidas generales se ilustran en la Figura 26:

G (optional quartz liner)

\
Mounting Water Ports
Holes

14-20NC (4)  Latch TBNPT (2)

“— ) -
>
(51) B (91)
[ A B C Peso
$ Modelo | in (mm) | in (mm) | in (mm) | Ibs (Kg.)
2.5 9.0 13
o ey | NA L 228 | (59)
b5 1.0 (25) (197)
Q
\ v Figura 26 Dimensiones horno E4 [18]
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Fuente de poder y control del horno

El horno instalado en el DIL UANL 10.1 funciona con un controlador de
potencia mostrado en la Figura 53, mediante un potenciémetro que es el
encargado de regular el flujo de entrada de voltaje al horno (RUN ADJUST),
desde una escala del O al 10 en forma manual (Ajuste del O al 100% del voltaje

suministrado).

ontrollR '
e wenrees I
Lay e I

RUN ADJUST TIME ADJUST

Figura 53 Controlador potencia horno

También cuenta con otro potencidmetro para el ajuste del tiempo en el
cual se llega a cierta temperatura, con una escala del O al 10, (lo que corresponde
de O a 20 segundos). Estos son los dos modos de operacién manuales con los

cuales se puede utilizar el horno.
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3.1.1.3  Partes de aluminio y acrilico maquinadas

Fueron un total de 10 piezas las que se diseflaron y maquinaron,
correspondientes al 60% del disefo total del DIL UANL 10.1, estos componentes
fueron principalmente para el soporte del LVDT (transductor), del micrémetro y
del mecanismo donde estarian ubicados, el proceso se llevd a cabo en base a los

componentes previamente disefiados en el sistema CAD:

Figura 27 Material aluminio y acrilico para maquinar

Se obtuvo el material necesario de acuerdo a las especificaciones y
medidas proporcionadas y establecidas en el disefio original, los tipos de
materiales que se utilizaron fueron aluminio comercial y acrilico como se muestra

en la Figura 27.

Las operaciones de maquinado se realizaron en equipos como el Control
Numérico Computarizado (CNC Figura 28 lado izquierdo), para tener una muy
buena precisiéon en las medidas de los componentes y fresadora Figura 28 lado

derecho).
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Figura 28 CNC (lado izquierdo) y fresadora (lado derecho)

A continuacién se muestran algunas fotografias de la fabricaciéon de los
componentes antes mencionados, tanto en la fresadora (Figura 29) y en la CNC

(Figura 30).

Figura 29 Fabricacién de componentes en fresadora

En la fresadora automatizada se le dio las medidas exactas finales a varios
componentes, desbastando de 10 a 15 milésimas por paso el exceso de material,
esto con la finalidad de obtener un mejor acabado y control dimensional,
ademéas se utiliz6 para realizar perforaciones y roscados en diferentes

componentes.
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Figura 30 Fabricacién de componentes en CNC (Control Numérico Computarizado)

En el CNC se elaboraron los programas utilizando el software Master
Cam, para el soporte en el cual estarian ubicados todos los componentes de

aluminio que conformarian el DIL UANL 10.1.

Todas las especificaciones, medidas y detalles de construccién de los
componentes que se fabricaron se presentan en el apéndice A, a continuacién en

la Figura 31 se muestran algunas fotos de los componentes finalizados.

Tapas Octdgono Soporte Al,Os y Principales Soporte LVDT 3 Soporte LVDT 2

Soportes Principales Soporte LVDT 1 Soporte Micrémetro Acrilico

Figura 31 Piezas maquinadas terminadas

3.1.1.4 LVDT (Linear Variable Differential Transformer) y su escala
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Figura 32 LVDT (Linear Variable Differential Transformer)

El LVDT (linear variable differential tansformer), que se utiliza en este
disefio es de la marca Honeywell, modelo $5 AC-AC cédigo HM (=2.54 mm), el

cual tiene las siguientes caracteristicas:

Un disefio en miniatura

e 0.25% de no linealidad

e Inmunidad al ruido eléctrico
e Rango de operacién desde -50°C hasta 125°C (estandar)
e  “Resolucién infinita” (limitada por la electrénica)

e Construccidn de acero inoxidable

Las medidas de este modelo se muestran en la Figura 33, junto con la

ilustracién del transductor:

Sensibilidad de
Cédigo de Rj:g:r:e L D X Peso F"Lf:r’;g salida
rango (mm) (mm) | (mm) | (mm) (grm.) (mA/V/0.001
(mm) resorte in)
HM +2.54 61 9.4 11.43 | 623.69 119.92 4
11} | )
| | T
\:\_]:] ) fout

I 254 mmto 127 mm (0.1 inta 0.5 in]

Figura 33 llustracién LVDT [29]

La funcién del transductor es medir la expansién o contraccién de la
probeta durante la aplicacién de la temperatura. El LVDT, estard en contacto con
una barra de alimina, la que hard que se mueva el véstago del transductor, y
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extraer todos los datos con un sistema de adquisicion de datos NI (National

Instruments) [31]

A continuacién en la Figura 34 se muestra un diagrama tipico del sistema,

del LVDT (transductor), y los componentes que tienen relacién con él, los cuales

se explica su funcionamiento posteriormente en este mismo capitulo.

Meustomer supnlied n

Radiused probe
Ball ended probe

Probe tip assemblies Mounting blocks

AR5

In-line
amplifiers
DLD-VH
OLD-CH
(Requirad for
MG LVDTs and
if AG input
display units
are nol being
used)

ustomer supplied
Chart recorder
Alarm panel
Data acquisition
Computer
PLC

2003.1 1b.
Ll L2 L3 14

AC input
display
units
oM
SC500
SC1000
SC2000
SC3004

Figura 34 Diagrama tipico del sistema LVDT [29]

Escala en el LVDT (Transductor)
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En el sistema de adquisicion de datos que su utilizé en las pruebas, el
LVDT, nos da valores de corriente en la escala de mA (miliamperes), sin embargo
se puede realizar la conversidén para pasar esa corriente a desplazamiento lineal,
mediante las especificaciones del LVDT (Honeywell), y mostradas anteriormente

en la Figura 33.

De acuerdo a las especificaciones por cada 12mA equivalen a un
desplazamiento a 0.001 in, por ejemplo para obtener la conversién de los

siguientes dos valores seria:

Valor 1= 0.0178 mA
Valor 2= 0.0176mA
Diferencia= 0.0002 mA

Por lo cual,
1 in= 25,400 um
0.0002 in= 5.08 um

3.1.1.5 Amplificador en linea

El amplificador en linea (Figura 35) es otro de los componentes necesarios
para lograr el funcionamiento correcto del transductor (LVDT), como se pudo
observar en la Figura 34, se requiere un componente que reciba la sefial que
genera el LVDT, que es de 5 Volts, por lo tanto se obtuvo un amplificador de la

marca Honeywell con las siguientes caracteristicas:
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Figura 35 Amplificador en linea

e Rango de corriente de salida de 4-20 mA
e Proteccidn ESD (cargas electroestéticas)

e Se usa para entrada de corriente alterna del LVDT (55-AC-HM)

e Es montable

Un circuito integrado, como en el amplificador, conectado a puertos
externos es susceptible a ser dafado por descargas electroestaticas por el

ambiente de operacién y alrededores, es por eso que este componente cuenta

con proteccién ESD.

El amplificador en linea tiene las siguientes dimensiones, ver Figura 36:

l- 09 in.‘] I- 43in. ‘

&
@@ﬂ =
O § ¢
=%
=0

291n. =

=
LR '
@@@:{ =

L

Figura 36 Dimensiones amplificador en linea [19]
Este componente tiene un rango de temperatura de operacién de -29° a
60°C, es fabricado de pléstico, necesita un voltaje de suministro de 18-36 VDC,

tiene una linealidad de * 0.05% y una salida de 4-20 mA, este amplificador se

usa para transductores de corriente alterna.
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3.1.1.6 Fuente de alimentacién (CD)

Al igual que el amplificador en linea, la fuente de alimentacién (Figura 37)
es otro componente relacionado con el sistema del transductor, la fuente de
alimentacién nos proporciona el suministro de voltaje necesario para ver el
funcionamiento adecuado del amplificador, cuyo voltaje puede ser de 18-36
volts. Algunas caracteristicas principales de este componente son descritas a

continuacién:

e Regulado

e Tamaho minimo

e  Buena estabilidad térmica

e  Construcciéon con circuito corto

e  Conexidén con terminal de bandas

AC to DC
POWER MODULE

i " ‘
Figura 37 Fuente de alimentacién (CD)

Este componente es el que le suministra de forma estable el voltaje al
sistema del LVDT, la fuente necesita de 105 VCA a 125 VCA, para su
funcionamiento, y es el que va conectado al suministro local en donde se

encuentra ubicado.
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A continuacién se muestra un diagrama y una tabla con las dimensiones

principales de la fuente de alimentacidn en la Figura 38:

Cédigo Voltaje Corrientes | Altura Largo x
de Orden de de Salida (H) Ancho (L X
Salida W)
e .
e L1 AA9s5 | 28vde | S00MA g qn | BIX6A
= - :
PONER HOBULE

Figura 38 Dimensiones fuente de alimentacién (CD) [19]

3.1.1.7 Aldmina

La alimina (Al,Os;) es un material cerdmico muy versatil, sus propiedades
la hacen especialmente apta para aplicaciones en donde la temperatura es un
factor critico [20], en el dilatdmetro “push rod” permite el contacto entre el LVDT
y el material de estudio y de esta forma es posible obtener el deslizamiento por
expansion 6 contraccidn en la probeta estudiada, al momento de estar aplicando

temperatura. Ademas, forma parte del sistema de soporte de la muestra.

La alimina se obtuvo de un proveedor extranjero, Mc Danel, ubicada en

Pennsylvania, USA.

Para la construccién del DIL UANL 10.1 se usaron tubos de @ externo de
25.40 mm, y de @ interno de 19.05 mm por una longitud de 250.06 mm, y
barras (push rod) de @ 4.75 mm y 250.06 mm de longitud, ademaés de una barra
adicional de @ 12.70 mm por una longitud de 250.06 mm para fabricar otros

componentes como se muestra en la Figura 39:
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Tubo AlLO,

y

e

Figura 39 Ensamble altimina

Como se puede observar en la figura, se realiza el corte en el tubo de
aldmina de @ interno de 19.05 mm, un corte a la mitad de 63.5 mm (2 in), para
que funcione como soporte de la probeta a estudiar, los componentes en color
rojo (spacers), sirven para evitar el contacto directo entre la barra de alimina de
@ 4.75 mm (amarillo) y la probeta a estudiar (azul), los componentes en color
anaranjado cuya funcién principal es la de evitar el contacto entre el tubo de
alimina y la muestra, con el fin de evitar la friccién, y obtener lecturas erréneas.
Los tapones que se observan en la figura son de aluminio, y como se puede ver
en el tapén de la derecha existe una barra de alimina de @ 12.70 mm la cual

provee estabilidad al sistema.
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3.1.1.8 Micrémetro

El micrémetro es de la marca Mitutoyo el cual se puede observar en la
Figura 40, es de la serie 148-120, la serie 148 corresponden a graduaciones desde
0.01 mm (.0017), la precisién es de * 2um, el espesor para montarlo o fijarlo en
una superficie es de 6mm, toda la superficie es cromada, la longitud total del

micrémetro es de 67mm por lo que es considerado como de tamafno pequefio.

La funcién del micrémetro en el sistema es, lograr el contacto entre el

transductor y la barra de alimina antes de empezar con cada prueba.

Figura 40 Micrémetro 148-120

A continuacién la Figura 41, muestra las dimensiones del micrémetro
instalado en el DIL UANL 10.1:

M95x05 "E
- — m
o S
a 4
17.5 953
67
148-120

Figura 41 Dimensiones micrémetro 148-120 [30]
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3.1.1.9 Tarjeta de adquisicién de datos

El dispositivo encargado de la lectura y obtencién de datos al momento
de realizar la prueba es el modulo de entrada de corriente analégica de 8 canales

de 16 bits, 20 mA, 200 KS/s. modelo NI 9203 (Figura 42).

Figura 42 NI 9203 [31]

El NI 9203 es un médulo de adquisicién de datos de la serie C que incluye
ocho canales de entrada de corriente analégica para aplicaciones de alto
rendimiento de control y monitoreo. Tiene rangos de entrada programable de
+20 mA, resolucién de 16 bits y una velocidad méxima de muestreo de 200 KS/s.
Para protegerse contra sefiales transitorias, NI 9203 incluye doble barrera de
aislamiento (250 Vrms) de canal a tierra para seguridad e inmunidad a ruido,

tiene un rango de operacién de -40 a 70°C. [21]
Esta tarjeta de adquisicion de datos es instalada en un chasis National

Instruments, que tiene la capacidad de instalacién de hasta 8 tarjetas de

adquisiciéon de datos para la obtencién de lecturas de diferentes variables.
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3.1.1.10 Sistemas de enfriamiento

Son dos los sistemas de enfriamiento que se instalaron en el DIL UANL
10.1, uno que corresponde al enfriamiento de las paredes en el horno y otro
sistema para el enfriamiento de la muestra (probeta) cuando esté en desarrollo la

prueba.

El sistema de enfriamiento para las paredes del horno consiste en un
recipiente de 20 lts, para el almacenamiento del liquido refrigerante y mangueras
de ¥4” de @, junto con una bomba sumergible que proporciona un gasto de 1.8
Lts/min al sistema, ademas de la constante circulacién del agua, como se puede

apreciar en la Figura 43.

Figura 43 Sistema Enfriamiento horno

El sisterna de enfriamiento de la muestra, se realizo mediante la utilizacidn

de gas argdn a 35 PSI durante el proceso de las pruebas, para evitar la oxidacién.

Figura 44 Sistema enfriamiento muestra
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3.1.2 Diseiio Final

Como se mencioné con anterioridad, el disefio se llevé a cabo en el
software CAD, Solid Works 2009, en el cual se disefiaron y dibujaron todos los
componentes y se realizé también el ensamble de los mismos, a continuacién en

las Figuras 45 a 49 se muestran algunas de las vistas del disefio final:

e Vista Isométrica (Figura 45)
e Vista Superior (Figura 46)

e Vista Lateral (Figura 47)

e Vista Frontal (Figura 48)

e Vista Superior (Figura 49)

Figura 45 Vista Isométrica disefio final del DIL UANL 10.1
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b
—

Barra Al,O3 O Barra Al,O3 Spacers Eliminadores
g @12.7mm @4.75mm AlLOs friccién AlL,Os

Figura 46 Vista Superior diseno final DIL UANL 10.1

rﬁ 1

Figura 47 Vista Lateral disefio final DIL UANL 10.1
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Figura 48 Vista Frontal disefio final DIL UANL 10.1

Figura 49 Vista Posterior disefio final DIL UANL 10.1

Los detalles de las especificaciones y medidas de los componentes se

pueden ver a detalle en el apéndice A de este documento.
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Las figuras 50 a 53, presentan las fotografias del DIL UANL 10.1 construido
y algunos de sus componentes de operacion.

DIL VANL 10.1

Figura 50 Vista Isométrica DIL UANL 10.1

ControlIR

INFRARED H )

Figura 52 Sistema adq. datos DIL UANL 10.1 igura 53 Controlador potencia horno
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

Este capitulo presenta los resultados de las pruebas que se realizaron en el
dilatdmetro comercial modelo DIL 402 PC marca NETZSCH y del dilatémetro
disefiado y construido en este trabajo (DIL UANL 10.1), se presenta un analisis
comparativo de entre los dos sistemas, haciendo asi la validacién del equipo

construido.

4.1 Resultados dilatébmetro comercial

Las pruebas correspondientes al dilatébmetro comercial se realizaron
durante una estancia en el CINVESTAV Unidad Saltillo, la Figura 54, presenta
fotografias del equipo utilizado, las condiciones de las pruebas que se utilizaron

en dicha institucién se enlistan a continuacién.

Figura 54 Dilatémetro comercial
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4.1.1 Especificaciones de las pruebas dilatdmetro comercial

Materiales de Estudio:
e Acero al silicio
e Acero al silicio con 30% de deformacidn

e Acero martensitico
Especificaciones en el proceso:

e Probetas de 7mm de didmetro por 38 mm de longitud

e Temperatura méxima alcanzada durante la prueba 1150°C
e Velocidad de calentamiento: 20°C/min

e Velocidad de enfriamiento: 20°C/min (promedio)

e Uso de flujo de gas Ar (evitar la oxidacién)

A continuacién en la Figura 55 se muestra la gréfica del ciclo térmico a la cual

estuvieron expuestos los materiales durante la realizacion de la pruebas.

A Isoterma FCC ()
2min
‘I‘lSOOC ----------------------------------
Calentamiento Enfriamiento
20°C/min 20°C/min
Temperatura

Tiempo
Figura 55 Ciclo térmico durante la realizacién de las pruebas en el
dilatémetro comercial
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4.1.2 Curvas de dilatometria dilatdbmetro comercial

En las Figura 56 y Figura 57, se presentan los resultados obtenidos de las

pruebas de dilatometria en el CINVESTAV para los diferentes materiales.
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Delta I/lo (mm)

Delta I/lo (mm)

Acero al silicio 30% deformacion
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|
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| I
oo [t * : I
7 I I
% : Enfriamient :
BCC () | (r+a) — |
0.010 ' . () —
800 850 900 950 1000 1050

Temperatura (°C)

Figura 56 a) Curva de dilatometria para el acero al silicio, b) Curva de dilatometria acero al silicio
con 30% de deformacién, c) Esquematizacién de las temperaturas de transformacién
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Figura 57 a) Curva de dilatometria para el acero martensitico, b) Esquematizacién de las
temperaturas de transformacién en el calentamiento, ¢) Esquematizacién de las temperaturas de
transformacién en el enfriamiento
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4.1.3 Método de lineas en resultados dilatébmetro comercial

Delta I/lo (mm)

Delta I/lo (mm)

Acero al Silicio

0.015

Al=925°C

0.014 +

A 3=1005°C
0.013 A

1= 840°C

\

A 3= 895°C
0.01 T - T T
800 850 95& 950 1000 1050 1100
Temperature (°C)
Acero al silicio 30% deformacién
A 1=920°C
0.014 1 b)
A3=985°C
0.013 1
0.012 —}%
A 3= 895°C
0.011 +
0.010 T T T T
800 850 900 950 1000 1050

Temperatura (°C)

Figura 58 Método de lineas para la obtencién temperaturas de transformacién, a) acero al silicio, b)
acero al silicio con 30% de deformacién
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Figura 59 Método de lineas acero martensitico, a) en el calentamiento, b) en el enfriamiento
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4.2 Resultados DIL UANL 10.1

Se realizaron distintas pruebas para la validacién del DIL UANL 10.1 vy
poder realizar la comparacién de obtenidos previamente en el dilatébmetro

comercial.

4.2.1 Especificaciones de las pruebas DIL UANL 10.1

Materiales de Estudio:

e Acero al silicio
e Acero al silicio con 30% de deformacidén

e Acero martensitico
Especificaciones en el proceso:

e Probetas de 7mm de didmetro por 38 mm de longitud
e Temperatura méxima alcanzada durante la prueba 1150°C
e Tasa de calentamiento: 7 °C/s (Alta Velocidad)

e Uso de flujo de gas Ar a 35 PSI (para evitar oxidacién).

Metodologia de las pruebas

e Todas las pruebas se realizaron colocando dos termopares en las probetas,
uno en el centro de la muestra y el otro en la superficie, con la finalidad
de estimar la diferencia de temperatura en las posiciones mencionadas.

e Se utilizé el mismo flujo de gas Ar en todas las pruebas a una presion de

35 PSI.

e Antes del comienzo de cada prueba, la probeta se limpié con acetona.
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La potencia al horno se introdujo de forma manual (usando los
potenciémetros), se analizé que por lo general elevandola desde el O hasta
el 5, alcanzabamos la temperatura deseada.

Para el enfriamiento, una vez alcanzada la temperatura requerida, se
apagaron de forma inmediata las ldmparas infrarrojas del horno.

Se graficaron los resultados obtenidos en ambos termopares (centro y
superficie), la sefial del LVDT vy el tiempo.

Se obtuvo la gréafica de dilatometria en base a la temperatura en el centro
de la muestra y la curva de la primera derivada de la temperatura con
respecto al LVDT para poder observar el cambio de pendiente al
momento que ocurre la transformacién de fase.

El sistema de enfriamiento en el horno fue con un gasto constante de agua

de 1.8 lts/min de acuerdo a especificaciones del horno.
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4.2.2

10.1 del acero al silicio y acero al silicio 30% deformacién

Curvas de dilatometria y método de lineas para el DIL UANL

En la Figura 60, se presentan los resultados de las pruebas de dilatometria

para el acero al silicio.
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Figura 60 Resultados acero al silicio DIL UANL 10.1, a) termopares centro y superficie de la
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muestra, b) sefial del LVDT, c) curva de dilatometria, d) curva del calentamiento, e) curva del

enfriamiento
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En la Figura 61 se presentan los resultados de las pruebas de dilatometria

en el acero al silicio con 30% de deformacién
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Figura 61 Resultados acero al silicio con 30% de deformacién DIL UANL 10.1,
termopares centro y superficie de la muestra, b) sefial del LVDT, c) curva de dilatomettria, d) curva

del calentamiento, e) curva del enfriamiento
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4.2.2.1 Anadlisis acero al silicio y acero al silicio 30% de deformacién

A continuacién en la Tabla 6 se muestra la comparacién de los resultados
obtenidos entre el acero al silicio y el acero al silicio con 30% de deformacién
obtenidos con los 2 dilatébmetros que se usaron para el estudio: el dilatémetro

comercial NETZSCH (DIL 402 PC) y el DIL UANL 10.1.

Tabla 6 Resultados acero al silicio y acero al silicio 30% deformacién en ambos dilatémetros

| PDilatometro 1)) N1 10,1
Transformacién comercial
(&9)
Acero al Silicio Al 925 1010
A3 1005 1055
A3 895 680
Al 840 580
| PDilatometro | 1)) N1 10,1
Transformacidon comercial
Acero al Silicio Q)
30% Al 920 760
deformacién A3 985 805
A3 895 550
Al 845 505

Como se muestra en la Tabla 6, las temperaturas que se obtuvieron en el
DIL UANL 10.1 se encuentran desfasadas considerablemente, esto puede ser
ocasionado por la alta velocidad de calentamiento y enfriamiento que se utilizd
en estas pruebas. Este comportamiento ha sido reportado en distintos trabajos de
investigacion [22], [23], [24], en donde se ha evaluado el efecto de las tasas de

calentamiento y enfriamiento sobre las transformaciones de fase.

Ademads el inicio y final de las transformaciones de fase son sensibles
también a la deformacién almacenada en el material [25], esto se aprecia en la

Tabla 6, comparando el acero al silicio con el que tiene 30% de deformacién.
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En la Tabla 7 se muestra el efecto que tiene la tasa a utilizar en la

velocidad de enfriamiento y cémo puede afectar éste a las temperaturas de

transicion de fase en un acero microaleado ferritico [15], en donde se puede

apreciar que un cambio en la tasa de enfriamiento de 1.25 a 0.25°C/s provoca

una diferencia de temperatura de inicio de transformacién de cerca de 50°C.

Tabla 7 Valores de temperaturas de transicién en una acero ferritico microaleado [15]

Cooling rate, |A's As A (A0 (A )y
°Cls

1.25 809 T84 710 634 589
0.84 818 791 722 642 595
042 829 800 27 649 610
0.25 842 808 745 656 623

En la Figura 62 se puede ver el comportamiento debido a la variacién del

enfriamiento cuando las probetas son sometidas a un tratamiento térmico a

diferentes temperaturas en dos tipos de aceros, cuya composicidn quimica se

muestra a continuacién en la Tabla 8.

Tabla 8 Composicién quimica aleacién Al y A2 [22]

Temperature (

Alloy C Mn Al Co Cr Mo P S
Al 0.42 . 2.37 0.82 1.4 1.41 0.25 0.044 | 0.013
A2 0.565 1.52 2.02 0.654 1.59 1.21 0.239 | 0.042 | 0.014

0
A1-920°C
014
A1-870°C

021 A1-850°C
—~ 034
3 A1-830°C
T 044
5
< 95

06 1 c

-0.7 4

0.8 —_— —

100 150 200 250 300 350 400

Figura 62 Curvas de dilatacién contra temperatura en un en?lgiamiento continuo a temperaturas

diferentes [22]
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En las siguientes curvas de dilatometria de la Figura 63 se puede observar
el comportamiento de un acero HSLA (Cooper bearing high strength low alloy) a
diferentes tasas de enfriamineto, y como éste afecta el inicio y el final de las

temperaturas de transicién. [23]
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Figura 63 Curvas de dilatometria obtenidas a varias tasas de enfriamiento de un acero HSLA
(Cooper bearing high strength low alloy) a) 1°C/s, b) 5°C/s, ¢) 375°C/s [23]
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Ademas, en esas mismas graficas como se sefiala, también al momento de
incrementar la tasa de enfriamiento se va compactando la zona en la cual inicia y
termina la transformacién de fase, fendbmeno que también se puede observar en

las gréficas obtenidas en el dilatémetro comercial y el DIL UANL 10.1.

Otro aspecto a resaltar es que en el calentamiento como en el
enfriamiento se utiliza la misma velocidad, las temperaturas de transformacién de
fase coinciden al igual que los resultados que se obtuvieron con el dilatébmetro

comercial, como se puede apreciar en la Figura 64.

30
(a) The base steel
- Heating rate: 0.2C/s
i Cooling rate: 0.2°C/s

E .
= 10
5
O 04

=104 i

20 :

400 500 600 700 800 900 1000 1100
Temperature, C
Figura 64 Uso misma tasa de enfriamiento y calentamiento en un acero microaleado Nb [24]

4.2.3 Resultados DIL UANL 10.1 acero martensitico

Con la finalidad de evaluar el funcionamiento del DIL UANL 10.1, se
realizaron pruebas con un material cuyas transformaciones son aparentemente no
sensibles a la velocidad de enfriamiento. En esta etapa se estudio la

transformacién martensitica.

A continuacién en las Figuras 65 y 66 se muestran los resultados de estas

pruebas.
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Figura 65 Resultados DIL UANL 10.1 acero martensitico, a) termopares centro y superficie de la
muestra, b) sefial del LVDT, c) curva de dilatometria, d) curva del calentamiento, e) curva del
enfriamiento

Se hicieron pruebas por triplicado para poder verificar los resultados en
este acero martensitico y observar el desempefio del DIL UANL 10.1, los

resultados se muestran a continuacién, Figura 66.
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4.2.3.1 Analisis acero martensitico

En el caso del acero martensitico se obtuvieron los siguientes resultados
mostrados en la Tabla 9 validados mediante comparaciones con el dilatémetro

comercial.

Tabla 9 Resultados acero martensitico en ambos dilatémetros

Transformacién Dcilc?rt:er:c?ztarlo 15 BN L
9]
Al 851 960
A3 905 1035
Acero M; (Prueba 1) 390 315
Martensitico | \p (pryeba 1) 310 280
M; (Prueba 2) 390 310
M (Prueba 2) 310 285
M; (Prueba 3) 390 320
M (Prueba 3) 310 265

Se obtuvieron resultados muy cercanos a los del dilatébmetro comercial, ya
que la transformacién martensitica no depende de la tasa de velocidad en el
enfriamiento que se aplique, lo que demuestra que el DIL UANL 10.1 se

desempenfo eficientemente para este tipo de estudios.

Otra de las cosas que se puede observar en relacién al desempefio es que
los termopares ubicados en el centro de la muestra y en la superficie, detectaron
exactamente cuando ocurre la transformacion (alrededor 300°C), una pequefa
elevacién de la temperatura cuando inicia la transformacién martensitica, dado
que esta transicion es exotérmica por lo que libera calor al momento de

efectuarse. [26]

Debido a que la transformacién martensitica es independiente del tiempo
de enfriamiento y solamente depende del valor absoluto de las temperaturas, lo

que se define como transformacién atérmica [26], resulta una transformacién ideal
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para evaluar el desempefio de diferentes partes del dilatdbmetro, como el sistema

de desplazamiento (LVDT) y el sistema térmico (Horno).

4.3 Resumen de resultados en ambos dilatébmetros

A continuacién se presenta una tabla en la cual aparecen los resultados

obtenidos en los dos instrumentos de anélisis térmicos.

Tabla 10 Concentrado de resultados obtenidos en ambos dilatémetros

| PDilatometro 1)) 15N 10,1
Transformaciéon comercial
(&9)
Acero al Silicio Al 925 1010
A3 1005 1055
A3 895 680
Al 840 580
| PDilatometro 1)) N1 10,1
Transformacién comercial
Acero al Silicio (°C)
30% Al 920 760
deformacién A3 985 805
A3 895 550
Al 845 505
| Dilatometro 1)) 1N 10,1
Transformacidon comercial
49
Al 851 960
A3 905 1035
Acero M (Prueba 1) 390 315
Martensitico | ny. (pryeba 1) 310 280
M, (Prueba 2) 390 310
M (Prueba 2) 310 285
M; (Prueba 3) 390 320
M (Prueba 3) 310 275
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES

Se logrd construir un dilatémetro de alta velocidad (DIL UANL 10.1) para
el estudio de transformaciones de fase en materiales, originadas por el

cambio de volumen al aplicarles temperatura.

. Se construyé el equipo a un costo mucho menor comparado con el equipo

comercial (60% menos).

. Se pudo observar en los resultados obtenidos, los cambios de pendiente
en la curva de dilatometria (calentamiento y enfriamiento) mostrando las

temperaturas de las transformaciones de fase.

El transductor (LVDT) tuvo la sensibilidad necesaria para poder detectar el
cambio de volumen (desplazamiento) al momento de que ocurren las

transformaciones de fase.

. Se obtuvieron resultados satisfactorios cuando la transformacién de fase no

depende de la velocidad de enfriamiento, como en el caso del acero

martensitico.
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RECOMENDACIONES

e Lla instalacibn de un controlador de temperatura en el horno, para
realizar programas isotermos estables y tasas de calentamiento constantes,

y evitar la operacién manual del horno.
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