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RESUMEN

El presente trabajo consistio en la determinacion de las temperaturas de
transformacion para un acero inoxidable martensitico 0.12%C comunmente
nombrado en la industria como JETHETE M152, este tipo de acero tiene sus
usos en componentes criticos de aeronaves tales como engranes, valeros y
tren de aterrizaje en donde cualquier falla afectara directamente la seguridad de
la aeronave. Otro uso de esta aleacion es en la industria aeroespacial que
incluyen anillos de turbina, componentes de etapas de compresion, bridas y
otros usos donde se requiere buena ductilidad, altos niveles de resistencia a la

fractura y buena resistencia a la corrosion a temperaturas superiores a 480°C.

Las temperaturas de transformacion fueron determinadas usando la técnica de
dilatometria usando 2 métodos diferentes de interpretar los resultados, los
experimentos se dividieron en 3 etapas, la primera fue el calentar las muestras
desde temperatura ambiente hasta 1100°C todas a una misma velocidad de
calentamiento de 10°C/min, la segunda consistié en estabilizar todas las
muestras por 5 min y la tercera fue el enfriar las muestras a diferentes
velocidades de enfriamiento (8.6 — 40.3 °C/min) y asi determinar las
temperaturas de inicio y fin de la transformacién austenitica (Ac1y Acs) durante
el calentamiento y el inicio y finalizacion de la transformacion de la fase
martensita (Ms y Mg) durante el enfriamiento. Lograndose obtener las
temperaturas de transformacion por esta técnica ademas de la variacion del

coeficiente de expansion térmica a diferentes temperaturas.
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Se determinaron las temperaturas de transformacion martensitica cuando el
material es deformado a diferentes porcentajes (5 - 35%) a altas temperaturas

tratando de emular el procesamiento que recibe el material en la industria.

Se visualizdé la microestructura mediante microscopia Optica y microscopia
electronica de barrido lograndose observar martensita en su mayoria antes y
después de los tratamientos, ademas se realizé difraccion de rayos X al
material de referencia y después de haberse templado al aire, comprobando lo
visto mediante microscopia donde se observo solo martensita. La austenita
retenida no se observd mediante difraccion en el material en su estado de
recocido lo que significa que la cantidad de esta, si esta presente, es menor al

4% en peso en el material.

Se realizaron 2 técnicas diferentes a las antes mencionadas para confirmar los
resultados obtenidos mediante dilatometria, el primero llamado “enfriamiento
continuo” se efectué con la intencion de obtener las temperaturas de
transformacién a una velocidad muy alta de enfriamiento (830°C/min) que era
imposible obtener en el dilatbmetro. La segunda técnica utilizada fue analisis
térmico diferencial (DTA) por sus iniciales en inglés (Differential Thermal
Analysis) para determinar las temperaturas mediante cambios de energia
durante la transformacion. Las temperaturas de transformacion fueron
comparadas con las tedricas estimadas por la ecuacion de Andrews donde
dichas temperaturas varian segun los elementos aleantes y concentracién de

estos en el material.

I1
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OBJETIVO GENERAL

Determinar las temperaturas de transformacion Mg en un acero inoxidable

martensitico con 0.12%C mediante diferentes técnicas de analisis térmicos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Determinar las temperaturas de transformacion Ms y Mg en un acero
inoxidable martensitico, usando diferentes técnicas de analisis térmico

principalmente dilatometria.
> Evaluar el efecto de la velocidad de enfriamiento sobre Ms.

» Determinar el efecto del porcentaje de deformacién a altas temperaturas

sobre la transformacion martensitica.
» Determinar las temperaturas Ac1y Acsz mediante analisis térmicos.

» Estimar el coeficiente de expansién térmica en un acero inoxidable

martensitico.

> Establecer la relacién entre las diferentes técnicas de analisis en las

transformaciones de fase.

I11
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HIPOTESIS

Con el estudio de la transformacién martensitica y las caracteristicas
microestructurales en una aleacion con 0.12%C se podra tener un mayor
control de las propiedades mecanicas durante el procesamiento de este tipo de
aleaciones. Ademas es posible determinar el método mas adecuado para

estimar las temperaturas de transformacién en este tipo de aceros.

IV
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

Aceros martensiticos

La martensita es uno de los constituyentes de los aceros templados, esta
conformado por una solucion sélida sobresaturada de carbono y se obtiene por
enfriamiento rapido de los aceros desde su estado austenitico a altas

temperaturas.

El contenido de carbono puede variar desde muy poco hasta el 1%, y sus
propiedades fisicas varian con el contenido de carbono hasta un maximo de
0.7%C donde ya después de esta concentracion no se observan cambios

significativos en sus propiedades.

La martensita tiene una dureza de 526 a 940 HV (50-68 HRC), resistencia a la
tension de 170 a 250 kg/mm? y una elongacién del 0.5 al 2.5 %. Esta fase es
muy fragil y presenta un aspecto acicular formando grupos en zigzag con
angulos de 60 grados.

Los aceros templados suelen ser demasiado duros y fragiles, esta caracteristica

se modifica por medio del revenido el cual consiste en calentar el acero a una
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temperatura menor a la critica inferior (727°C), dependiendo de la dureza que

se desee obtener, y después enfriandolo al aire o en cualquier otro medio.

La fuente de la dureza de la martensita ha sido sujeto de un considerable

interés por parte de los metalurgicos durante muchas décadas.

Hoy en dia, se conoce que la martensita es una fase metaestable (es por eso
que no aparece en el diagrama de fases hierro-carburo de hierro Fe-Fe3;C) de
estructura tetragonal, obtenida por un enfriamiento brusco de una solucién
sélida intersticial conocida como austenita y que tiene una estructura cristalina
cubica centrada en las caras o FCC por sus iniciales en inglés (Face Cubic
Centered) y se forma mediante un movimiento de cizalladura en la red.
Osmond’ la describié asi: (al observar al microscopio) “pueden verse agujas o
fibras rectilineas aun mas finas orientadas en direcciones paralelas y separadas
0 no por una matriz de apariencia granular o vermicular". Debe afadirse que
dichas agujas aparecen solo claramente cuando el porcentaje de carbono es
alto siendo en otro caso la apariencia mas parecida a hebras de paja

amontonada.

La transformacion martensitica observada y estudiada inicialmente en los
aceros después fue identificada en otras aleaciones. El producto de la
transformacién tiene la misma composicibn que la fase originaria pero su
estructura es invariablemente distinta. Puesto que tiene la misma composicién,
no necesita que los atomos de la fase originaria se desplacen mas de una o dos
distancias interatomicas. Esto permite que las transformaciones martensiticas
se produzcan con gran rapidez a velocidades del orden de las ondas elasticas.
El subenfriamiento es una condicion necesaria para el inicio de la
transformacion martensitica; pero las deformaciones tanto plasticas como
elasticas pueden llegar a provocar la transformacion a temperaturas en que la
fase originaria es aparentemente estable. La formacién de martensita tiene

lugar, generalmente, por debajo de la temperatura de relajacién de
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deformaciones en la fase originaria y con objeto de disminuir la energia de
deformacion del nuevo sistema, la transformacién se realiza de tal manera que
exista un maximo de conformidad entre la fase originaria y la resultante, ésta es

la razén de la forma astillada o acicular de la estructura martensitica.

Formacion de martensita

El proceso basico para endurecer el acero mediante tratamiento térmico
consiste en calentar el metal hasta una temperatura a la que se forma
austentita, generalmente entre los 750 y 850 °C, y después enfriarlo con rapidez
sumergiéndolo en agua o aceite. Estos tratamientos de endurecimiento que
forman martensita, crean grandes tensiones internas en el metal, que se
eliminan mediante el revenido, que consiste en volver a calentar el acero hasta
una temperatura menor. El revenido reduce la dureza y resistencia pero

aumenta la ductilidad y la tenacidad.

Hay muchas variaciones del proceso basico, los ingenieros metalurgicos han
descubierto que el cambio de austenita a martensita se produce en la ultima
fase del enfriamiento, y que la transformacion se ve acompafiada de un cambio
de volumen que puede agrietar el metal si el enfriamiento es demasiado rapido.
Se han desarrollado tres procesos relativamente nuevos para evitar el
agrietamiento. En el templado prolongado, el acero se retira del bafo de
enfriamiento cuando ha alcanzado la temperatura en la que empieza a formarse
la martensita, y a continuacion se enfria despacio en el aire. En el martemplado,
el acero se retira del bafio en el mismo momento que el templado prolongado y
se coloca en un bafio de temperatura constante hasta que alcanza una
temperatura uniforme. Después se deja enfriar el acero en aire a lo largo del
rango de temperaturas de formacion de la martensita, que en la mayoria de
estos aceros va desde 300 °C hasta temperatura ambiente. En el austemplado,

el acero se enfria en un bafio de metal o sal que se mantiene a la temperatura



c/”azao 04ntom’o o’#ﬁmzac{o :/M&za Universidad 04utc’moma de Nasoo Lebn

en que se produce el cambio estructural deseado, y se conserva en ese bafno

hasta que el cambio es completo, antes de pasar al enfriado final.

Caracteristicas de las transformaciones martensiticas:

El cambio de estructura es producto de un movimiento cooperativo de todos los
atomos. Cada atomo se mueve una distancia igual que sus vecinos, induciendo
un cambio de forma macroscopica de la especie. La transformacién no
involucra movimiento cooperativo difusional de largo alcance, ya que los atomos
individuales, desde el comienzo al fin de la transformacion, se mueven menos
de un espaciado interatomico. No siempre se requiere de energia de activacion
para que el proceso ocurra. La velocidad de crecimiento es tan alta que la razén
de transformacién de volumen es controlada casi siempre por la etapa de

nucleacion?.

La martensita comienza a formarse por debajo de la temperatura que suele
designarse como temperatura Ms, y lo hace en el interior de los granos,
propagandose hacia los limites en dos direcciones opuestas. El crecimiento
lateral es maximo en el punto de inicio y minimo en la finalizacion, de ahi
también su forma acicular. Su crecimiento se detiene en limites de grano o en
otras agujas que se interponen en su trayectoria; asi, pueden distinguirse
agujas de la primera, segunda o tercera generacién. La interseccion de agujas
adyacentes suele tener angulos muy agudos, produciéndose asi las formas en
punta de flecha. La transformacion martensitica va acompafiada por grandes
deformaciones anisoétropas. Las agujas o laminas de martensita representan
soluciones sélidas sobresaturadas de carbono y al calentar a temperatura por
debajo del campo de la fase originaria, el sistema tiende a la condicion de
equilibrio formando precipitados. Este es, precisamente, el fundamento de los

tratamientos de revenido.
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Aceros inoxidables martensiticos

Los aceros inoxidables martensiticos son esencialmente Fe-Cr-C, y tiene un
contenido de carbono relativamente alto (0.1% a 1.2%) comparado con otros
aceros inoxidables. Los aceros inoxidables martensiticos son aceros simples
que contienen entre el 12% y el 18% de cromo®. Estos aceros tienen una
combinacion de propiedades las cuales incluyen una buena ductilidad, altos
niveles de resistencia a la fractura y buena resistencia a la corrosion a
temperaturas superiores a 480°C*. Estos aceros inoxidables pueden someterse
a tratamientos térmicos para obtener una resistencia a la tension en el rango
de 550-1000 MPa® . Los aceros inoxidables martensiticos tienen una alta
capacidad de endurecimiento. Cuando se requiere sélo una resistencia limitada
a la corrosién o una dureza a temperaturas moderadamente elevadas, puede
usarse este tipo de acero inoxidable martensitico en su condicion revenida, pero
su maxima resistencia a la corrosién se logra en su condicion endurecida y

liberada de esfuerzos (revenida).

Los aceros inoxidables martensiticos son comunmente usados en su condicién
de templados y revenidos. Dependiendo de la composicion y el procesado
previo la microestructura de estos aceros esta constituida principalmente de
martensita ademas de carburos sin disolver en forma de precipitados y
austenita retenida. La cantidad de carburos presentes en la microestructura
templada afecta fuertemente las propiedades de este material como la dureza,

resistencia a la deformacion, tenacidad asi como la resistencia a la corrosion®.
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Division de los aceros inoxidables martensiticos

Los aceros martensiticos inoxidables pueden subdividirse en 3 grupos, cada
grupo tiene sus aplicaciones y su microestructura caracteristica. Estos grupos

se muestran en la TABLA 1.

TABLA 1: Tipos de aceros inoxidables martensiticos

Contenido de L L, . .
Principal aplicacién Microestructura caracteristica
carbono
Bajo Turbinas Forma de agujas
Mediano Cuchilleria Martensita muy fina
Alto Aceros resistentes al Martensita ultra fina
desgaste

Los aceros de bajo carbono contienen arriba del 12% de cromo y son los mas
comunmente usados en esta clase de aceros. El contenido de carbono es bajo
porque la principal aplicacion de estos es para propésitos estructurales donde
se necesita alta resistencia mecanica, soldabilidad y trabajabilidad. Ellos son
empleados en turbinas, ejes, valvulas y otros componentes para la industria
quimica, también son usados para la industria petrolera y generadoras de
energia, asi como para componentes de la industria del papel y otras partes en
donde se necesitan temperaturas de operacién de hasta 400°C.” En la TABLA 2
se muestran algunos tipos de aceros inoxidables martensiticos que existen en

el mercado.

Tipos de aceros inoxidables martensiticos

Un tipico representante de aceros inoxidables martensiticos de mediano
carbono es el AlSI 420, que contiene 13% de cromo y 0.35% de carbono, el
incremento del contenido de carbono en estos aceros conduce a un aumento en

la dureza y resistencia mecanica pero pierde soldabilidad, ademas la alta

* AISI: American Iron and Steel Institute
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temperatura de austenitizacion conduce a la posibilidad de formacion de
precipitados de M,3Cs en los limites de grano. Estos aceros son empleados en
cuchilleria, instrumentos dentales y quirdrgicos, ejes, valvulas, bombas,
sistemas de componentes de turbinas y alabes y otros componentes asi como
moldes para la formacién de plasticos y para la industria de produccién de

vidrio®.

Los mayores representantes de los aceros inoxidables martensiticos son los de
la serie AISI 440. El alto contenido de carbono estabiliza la austenita,
incrementa la dureza y la resistencia mecanica asi como también la resistencia
al desgaste, en ellos se produce precipitacion de carburos primarios y
normalmente estos aceros no son soldables, una de las principales aplicaciones
de estos es la fabricacion de valeros. También son adecuados para usarse en

medios maritimos.

TABLA 2: Tipos de aceros inoxidables martensiticos comerciales®.

Tipo D esﬁ;’l?s‘:ié” c Mn Si cr Otros
AISI 403 S40300 <0.15 | <100 | <050 | 11.50-13.00 Mo_< 0.60
AISI 410 S41000 <0.15 | <100 | <1.00 | 11.50-13.00 S >0.15
AISI 416 S41600 <015 | <125 | <1.00 | 12.00-14.00 | Ni=1.25-2.50
AISI 420 S42000 <0.15 | <100 | <1.00 | 12.00-14.00 Mo < 0.75
AISI 431 S43100 >020 | <1.00 | <1.00 | 12.00-17.00 Mo < 0.75
AISI440A S44002 | 0.60-75 | <1.00 | <1.00 | 16.00-18.00 Mo < 0.75
AISI 440B | S44003 | 07509 | <1.00 | <1.00 | 16.00-18.00 | Ni=0.40-0.60
AISI 440C | S44004 | 09512 | <100 | <1.00 | 16.00-18.00 Mo < 0.75
AISI440F | S44004 | 09512 | <125 | <1.00 | 16.00-18.00 87\10%18-2635

El mas utilizado de los aceros inoxidables martensiticos es el Tipo 420. En
estado recocido (estructura ferritica), no presenta buen comportamiento frente a
la corrosion atmosférica. Esto porque durante la operacion de recocido, a una

temperatura aproximada de 760 °C, el carbono y el cromo se combinan para
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formar carburos de cromo, Cry3Cs. El carburo de cromo contiene en peso,
aproximadamente, 95% de cromo. Considerando el alto contenido de carbono y
el bajo contenido de cromo del acero inoxidable 420 (alrededor de
0,35%carbono y 12,50% cromo), el carbono precipita como carburo de cromo
durante el recocido, esta precipitacion retirara de la solucion sdlida
aproximadamente la mitad del cromo disponible. En esta condicion el material
no resiste a la corrosion y no puede ser considerado propiamente como un
acero inoxidable ya que no tiene un minimo de 11% de cromo en solucion

solida®.

Debido a esto, el acero inoxidable 420, se coloca en servicio por el usuario,
solamente después de un tratamiento de temple. Cuando templado, el carbono
forma parte de la fase martensitica, no siendo encontrado en la aleacion

precipitado como carburo de cromo.

Si la cantidad elevada de carbono es un inconveniente en el acero inoxidable
420 en estado recocido, una solucion es disminuir el contenido de este, lo que
se hace en el inoxidable Tipo 410. Como este material tiene un maximo de
0,15% de carbono, esta cantidad no es suficiente para remover tanto cromo de
la solucion sodlida y, consecuentemente, presenta una buena resistencia a la

corrosion atmosférica, tanto en la condicidon de recocido como de templado.

Después del tratamiento de temple, las durezas alcanzadas por este material no
son tan altas como las presentadas por el inoxidable 420. Las principales
aplicaciones del inoxidable 410 son en equipos para refinaciéon de petréleo,

valvulas, componentes de bombas y cuchilleria.

Aumentando la cantidad de azufre se obtiene el inoxidable 420 F, una variedad
del 420, con buena maquinabilidad. Adiciones de carbono (para obtenerse

durezas todavia mayores), de cromo y molibdeno (mejorando también la
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resistencia a la corrosion) permiten la fabricacion de los aceros inoxidables

martensiticos Tipo 440, utilizados en cuchillos de corte profesional®.

Cada tipo de acero inoxidable martensitico se somete a diferentes procesos ya
que éstos cambian dependiendo de la composicion del acero. Estos procesos
son combinaciones de calentamiento y enfriamientos a tiempos determinados
aplicados a un metal o aleacion en estado sélido con el fin de modificar
propiedades de acuerdo a las condiciones de uso y tienen como objetivo el
estudio del efecto de la composicion, temperatura, tamafo de grano y
atmdosfera del horno de calentamiento, sobre la microestructura y dureza de los
aceros. En la TABLA 3 se muestran los diferentes tipos de aceros inoxidables
martensiticos junto a sus procesos de tratamiento térmico y su resistencia a la

tension cuando se aplica este®.

TABLA 3: Tipos de aceros inoxidables martensiticos, se muestran el tratamiento térmico y sus propiedades

mecanicas®,

Tipo Designa?ién Austenitizacion Revenido Zzssiisgﬁr;:’:?,:) IZ
UNS (°€) (°€) dureza
AISI 403 S40300 925-1010 150-370 1105-1515
AISI 410 S41000 925-1010 150-370 1105-1515
AISI 416 S41600 925-1010 150-370 1105-1515
AISI 420 S42000 980-1065 205-370 1550-1930
AISI 431 S43100 980-1065 205-370 1210-1515
AISI440A S44002 1010-1065 150-370 HRC=49-57
AISI 440B S44003 1010-1065 150-370 HRC=53-59
AISI 440C S44004 1010-1065 150-370 HRC> 60
AISI 440F S44004 1010-1065 150-370 HRC> 60

*UNS: Unified Numbering System
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CAPITULO 2

ANTECEDENTES

ElI JETHETE M152

El JETHETE M152 es un acero inoxidable de estructura martensitica de alta
resistencia, que se utiliza en componentes criticos de aeronaves tales como
engranes, valeros y tren de aterrizaje en donde cualquier falla afectara
directamente la seguridad de la aeronave'®. Otros usos de esta aleacidn
incluyen anillos de turbina, componentes de etapas de compresion, bridas y

algunos otros usos donde se requieren caracteristicas especiales.

Principales caracteristicas del JETHETE M152

- Alta resistencia a esfuerzos de fatiga, a esfuerzos estaticos, resistencia a
esfuerzos rotacionales y de dobles.

- Alta dureza para prevenir dafios en el material durante el rolado por
friccion.

- Adecuada tenacidad a cargas de impacto.

- Alta rigidez para resistir la deformacion.

- Adecuada resistencia a la corrosion.

- Resistencia a temperaturas elevadas (mayor a 400°C).

10
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Composicion quimica del JETHETE M152

El acero JETHETE M152 pertenece a la familia de aceros inoxidables
martensiticos Fe-12Cr con una adicién de niquel, molibdeno y vanadio' este
acero en especial se usa en piezas donde se necesita buena resistencia a la
corrosion a temperaturas cercanas a 550°C. Dicha aleacién presenta poca
resistencia a la corrosidon comparada con los aceros inoxidables austeniticos
principalmente por el poco contenido de cromo y niquel', pero la principal
ventaja es poder obtener martensita a temperaturas superiores a la ambiente,
esta caracteristica junto con su coeficiente de expansién, hacen a esta aleacion
atractiva para los usos antes mencionados'>. La composicion nominal de este

tipo de acero se especifica en la TABLA 4.

TABLA 4: Composicion en peso del acero inoxidable martensitico JETHETE M152
C Cr Ni Mo Mn \Y, Si N P S Fe
012 1140 | 2.72 | 164 | 0.58 | 0.31 | 0.23 | 0.024 | 0.023 | 0.005 | Rem.

El JETHETE M152 ha sido causa de estudios en los ultimos afios debido a sus
propiedades de alta resistencia, alta dureza, adecuada ductilidad y buena
resistencia a la corrosion, ademas de poder emplear diferentes tratamientos
térmicos para obtener variacion en sus propiedades mecanicas'. Los
tratamientos térmicos a los que se somete a estos materiales incluyen
austenizado, templado y revenido a alta temperatura (entre 680 y 780°C). De
esta manera se puede lograr una buena combinacién de resistencia a alta
temperatura, tenacidad y resistencia a la termofluencia. Ademas, al agregar
distintos elementos de aleacién haran que sus propiedades mecanicas y fisicas
cambien como por ejemplo, el molibdeno y vanadio incrementan la cantidad de

austenita retenida en estos aceros'® 6.

Una de las principales caracteristicas de estos aceros es que son facilmente
templables, es decir, no se necesitan velocidades de enfriamiento altas como

en el caso de los aceros convencionales. En el JETHETE M152 una velocidad
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de enfriamiento de 90°C/min es suficientes para obtener una estructura
martensitica: practicamente dejandolo enfriar al aire se obtiene este tipo de

estructura'’.

El tratamiento térmico en estos materiales esta fuertemente ligado con sus
propiedades mecanicas y el primer paso en el procesamiento de dichos
materiales empieza con un recocido, esto se realiza con el fin de obtener una
dureza minima para facilitar el trabajo en frio'®, es muy importante la baja
dureza ya que el material se sometera a diferentes cortes antes del
procesamiento final y el material en su condicidon de recocido es ideal para este
tipo de procesamientos, Takano’ menciona que la dureza maxima para este
tipo de aceros debe estar debajo de los 280 HV (27HRC) en su estado
recocido. Es bien sabido que se debe conocer con exactitud las condiciones de
recocido para los aceros de grado martensitico, esto es debido a la lenta
cinética de los procesos de difusién y de los procesos de precipitacion de
carburos de cromo, a menudo requieren de tiempos de mantenimientos largos
que no son aceptables para los procesos de produccion industrial, la mejor
eleccion entre temperatura y tiempo de permanencia para este proceso fue
descrita por Calliari?® en donde 750°C por al menos 2 horas es suficiente para
mantener una dureza final menor a 270 HV (26HRC). Una temperatura mayor
produce una reduccién en la dureza hasta 200 HV (14HRC), pero requieren
velocidades de enfriamiento lentas en el recocido, razén por la cual no es

rentable para la industria.

Después del recocido el paso siguiente es calentar el metal hasta una
temperatura superior a los 950°C esto con el fin de obtener una estructura de
austenita en el material, las temperaturas de austenitizaciéon pueden variar él %
de austenita retenida, tamafo de grano, dureza, tenacidad y sus propiedades
mecanicas, Rajasekhar'® realizo un estudio que consistié en austenitizar a 950,
1000, 1050, 1100 y 1150 °C, después enfriar al aire y revenir las muestras 2

etapas a 670 y 600 °C. Los resultados mostraron que el contenido de austenita
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retenida incrementa rapidamente con el aumento de la temperatura de
austenitizacion de 950 a 1100°C (Figura 1). El incremento en el contenido de
austenita retenida en este tipo de aceros conforme se aumenta la temperatura
de austenitizacidn coincide con estudios realizados anteriores realizados por Liu
Ning21. La presencia de austenita retenida en este tipo de aceros disminuye la
resistencia a la deformaciéon®?, ademas causa distorsion durante las
transformaciones en el revenido?, para lograr minimizar la formacion de
austenita retenida en aceros templados, se debe seleccionar la temperatura de

austenitizacion lo mas baja que sea posible.

74 | = Antes del revenido A
~ % - Después del revenido /

Retained austenite, %
==
Lo 1
\

¥ T ' T T T ’
950 1000 1050 1100 1150
Temperatura de Austenitizado OC

. . .o r . . . oy . r 5
Figura 1: Variacién del contenido de austenita retenida conforme aumenta la temperatura de austenitizacion’

Los resultados también muestran que conforme aumenta la temperatura de
austenitizado también aumenta el tamano de grano (Figura 2), esto también

depende del tiempo que se deje homogenizar a esta temperatura.
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Figura 2: Variacién del tamaiio de grano conforme aumenta la temperatura de austenitizacién®®

La dureza es modificada también por la temperatura de austenitizado como lo

muestra la Figura 3, esta temperatura se ve afectada mas cuando el material se

encuentra en su forma templada todavia, los resultados muestran que después

del revenido la dureza baja significativamente asi como las propiedades

mecanicas, sin embargo, el revenido es un paso necesario para poder liberar al

material de esfuerzos internos que pueden promover fracturas.
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Figura 3: Medicion de la dureza cuando se realizan diferentes temperaturas de austenitizado™
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Cuando esta aleacion se austenitiza en un intervalo de temperatura de 1050-
1100 °C se observa un incremento en la dureza en su condicion de templado
esto concuerda con los resultados de Brownrigg?*. La alta dureza a elevada
temperatura de austenitizacion se ha asociado al mayor grado de enfriamiento
junto con la reduccién de Ms' como resultado del aumento de carbono en la
solucion. El aumento de carbono en la solucidn genera una Mg baja, ademas de
una microestructura de martensita en forma de listones finos. La baja dureza
cuando se austenitiza debajo de 1000°C es debido a la fraccion en volumen de
carburos sin disolver en el metal. Es bien sabido que la resistencia de la
martensita incrementa con el contenido de carbono. Cuando se calienta a
temperaturas menores a 1050°C muchos carburos no se disuelven y no entran
en solucidn durante el austenitizado, lo que lleva a que la dureza del material
disminuya cuando se calienta a menores temperaturas, la maxima dureza
encontrada es cuando se calienta a 1100°C esto es por la disolucion de la
mayoria de los carburos haciendo la solucidn rica en carbono y por lo tanto
aumentando sus propiedades. Cuando se austenitiza a temperaturas superiores
a 1100°C, se observa un decaimiento en la dureza esto puede ser atribuido al
crecimiento de grano, al incremento de - ferrita y austenita retenida, que

afectan las propiedades mas alla del incremento de carbono?'.

Otra propiedad que es afectada por la temperatura de austenitizado es la
tenacidad, resultados de pruebas de impacto se muestran en la TABLA 5 en
donde se vario la temperatura de austenitizacion y se templo al aire, después se
realizaron dos revenidos a 670 y 600°C por 2 horas cada uno, los resultados
muestran como aumenta la resistencia al impacto conforme aumenta la
temperatura de austenitizacion hasta alcanzar un maximo a una temperatura
cercana a 1050°C, después de esta temperatura la resistencia al impacto

decrece considerablemente®.

* Ms- Martensite Start
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TABLA 5: Resultados de las pruebas de impacto realizadas a diferentes temperaturas de austenitizacién

Temperatura de
950 1000 1050 1100 1150
austenitizado °C

Resistencia al impacto J/cm?

Tenacidad 80 90 115 110 92

En general, las propiedades mecanicas se ven afectadas directamente por la
temperatura de austenitizado, en la TABLA 6 es posible observar como varian

estas propiedades con la temperatura.

TABLA 6: Propiedades mecanicas de un acero inoxidable martensitico cuando se austenitiza a diferentes

temperaturas
Temperatura de
Esfuerzo de cedencia Esfuerzo maximo
austenitizacién + doble % Elongacion
) 0.2% (MPa) (MPa)

revenido

950°C 664 929 6.8
1000°C 750 980 10.0
1050°C 770 1000 12.0
1100°C 825 1080 13.5
1150°C 682 835 8.2

Las propiedades de esfuerzo a la cedencia y el esfuerzo maximo presentan un
pico de 825 y 1080 MPa,

austenitizado es de aproximadamente 1100°C. Cuando se calienta a una

respectivamente cuando la temperatura de

temperatura superior se observa una drastica reduccién en ambas propiedades
de 682 y 835 MPa respectivamente. Esto puede ocurrir por el fortalecimiento de
la matriz cuando una mayor cantidad de carbono entra en solucion, lo cual
coincide con reportes previos realizados a aceros inoxidables martensiticos del
tipo AISI 422 y 403%° ?’. El crecimiento de grano puede ser la explicacién del
material disminuyen cuando la

porque las propiedades mecanicas del

temperatura de austenitizacion es muy alta.
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El temple

Cuando en un tratamiento térmico se alcanza la temperatura de austenitizacion
y el material se ha homogenizado, el siguiente paso es enfriar el material. Este
proceso es importante ya que la microestructura final del material dependera de
esta velocidad de enfriamiento. La microestructura de los aceros inoxidables
martensiticos consiste principalmente de martensita, carburos precipitados,
austenita retenida y d-ferrita. La cantidad de carburos, la d-ferrita y austenita
retenida en la microestructura de estos aceros influyen fuertemente en las

propiedades del material®® disminuyendo la resistencia®® *°, tenacidad®' %, vy

resistencia a la corrosion® 3*,

Jalel Briki®® realizé un estudio en un acero AISI M4, que es un acero que se usa

° realizé diferentes velocidades de

en herramientas de alta velocidad. Jale
enfriamiento y obtuvo las durezas del acero para cada velocidad, los resultados

se muestran en la TABLA 7.

TABLA 7: Microestructura y dureza de un acero inoxidable martensitico cuando se aplican diferentes
velocidades de enfriamiento

Velocidad de
enfriamiento Dureza HV Justificacion
50 °C/s 825 Martensita + carburos primarios
10 °C/s 870 Martensita + carburos primarios
2°Cls 910 Martensita + carburos secundarios
1°Cls 735 Martensita + carburos secundarios
0.3 °C/s 630 Martensita + carburos secundarios
300 °C/h 565 Ferrita + bainita
150 °C/h 511 Ferrita + bainita
25 °C/h 200 Perlita + bainita + ferrita

Las propiedades de los aceros inoxidables martensiticos se pueden mejorar
agregando elementos aleantes, una de estas propiedades es la resistencia a la
corrosion que resulta pobre a altas temperaturas, esto es debido al bajo

contenido de cromo y niquel. Sin embargo en anos recientes han sido
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desarrollados nuevos grados de aceros inoxidables martensiticos con alta
tenacidad y resistencia a la corrosion, los elementos aleantes mas comunmente
usados son el nitrogeno, niquel y molibdeno. Ademas el nitrégeno puede
contribuir a la modificacion de la precipitacion de carburos de cromo durante el

revenido que afectaria directamente a la resistencia a la corrosion® 37 3,

Después que se enfria el material hasta temperatura ambiente el siguiente paso
en el tratamiento térmico es el revenido el cual consta de calentar al material
por debajo de la temperatura de austenitizacidén por diferentes tiempos esto con
el fin de liberar esfuerzos del material, este proceso es muy importante porque
tiene que seleccionarse la temperatura de revenido y tiempo del mismo. Yuli
Lin®* realizé un estudio en un acero inoxidable martensitico 0.63C-12.7Cr. Este
material fue austenitizado a 1050°C seguido de un enfriamiento en al aire.
Posteriormente se realizé un revenido a diferentes temperaturas por 60 minutos

y se midio la dureza donde los resultados se presentan en la TABLA 8.

TABLA 8: Medicién de la dureza cuando se realiza diferentes temperaturas de revenido

Temperatura de Dureza

revenido °C HV HRC
Templado 765 62.0
200 757 61.5

300 698 59.0

400 697 59.0

500 664 58.3

600 395 40.0

Las propiedades finales del material dependen fuertemente de este proceso
durante el tratamiento térmico. Yang*® propone realizar un doble revenido. Esto
es porque cuando el acero presenta una Ms cercana a la temperatura ambiente,
como es el caso de el acero AlISI 440C, esto provoca que si se quiere una
estructura 100% martensita se debe realizar un subenfriamiento en nitrégeno
liquido, de no ser asi, se podra formar una cantidad significativa de austenita

retenida. Yang*® realiz6 experimentos de dilatometria y observaciones
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microestructurales para estudiar el revenido en la martensita y la
descomposicion de austenita retenida. Se realizaron 2 experimentos, uno donde
se realizaba solo un revenido a 600°C por 4 horas y otro experimento en donde
se realizaban 2 revenidos a 600°C por 2 horas cada uno. Los resultados
indicaron que la transformacion completa de austenita retenida puede ser mas
facilmente descompuesta por ciclos multiples de revenido que utilizando solo un
ciclo. Esto se explica porque cuando se alcanza la temperatura del primer
revenido y se enfria la austenita retenida se transforma a martensita y si esto se
realiza en 2 ocasiones la austenita retenida se puede transformar en su

totalidad a martensita.

Calliari?® elaboré un extenso trabajo sobre el comportamiento de la dureza que
presentan este tipo de aceros cuando se revienen a temperaturas altas asi
como el estudio de la austenita retenida. Los resultados mostraron que el
contenido de austenita retenida después del templado es alrededor del 8%
conforme aumenta la temperatura de revenido, el contenido de austenita
retenida disminuye hasta un minimo de alrededor del 1% a 400°C y después se
nota un aumento en un intervalo de 400 - 600 °C. Este comportamiento del
contenido de la austenita durante el revenido ha sido observado en aceros de
alto contenido de cromo. Esto se justifica generalmente por la disolucion de
carburos M3;C metaestables produciendo un enriquecimiento de carbono en la
solucién solida que es un estabilizador de la austenita, lo cual promueve
nucleacién de pequefias zonas nuevas de austenita’’. Esta austenita
metaestable a temperaturas mayores entre 500 y 550 °C es transformada a
carburos mas estables M;C3; o M23Cs. Este tipo de transformaciones pueden
contribuir a un endurecimiento secundario, antes de la reduccion final de la

dureza producido por formacion de carburos mas estables.

Los resultados también muestran que conforme aumenta la temperatura de
revenido la dureza decrece y esto es normal debido a que los esfuerzos son
liberados, sin embargo, en el rango de temperatura de 500 - 560 °C aumenta la

dureza a esto se le conoce como dureza secundaria. Los aceros con 12% Cr
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pero de baja aleacion muestran una pequefa o nula dureza secundaria. En el
caso de los aceros martensiticos inoxidables, estos presentan una gran
cantidad de elementos de aleacion lo que provoca que este efecto se presente,
lo cual se asocia con la formacién de carburos M;Cs; dentro de la martensita,
sustituyendo a los carburos M3;C previamente presentes en la microestructura.
Después se observa una disminucion en la dureza a temperaturas superiores
cuando carburos M;C; comienzan a transformarse en M,3Cg*'. Otro factor que
influye es que cuando estos aceros contienen otros elementos aleantes que
modifican tanto la secuencia de precipitacion de carburos asi como el contenido
de austenita retenida produciendo un comportamiento mas marcado en el

efecto de endurecimiento secundario.

Otra justificacion relacionada con el endurecimiento secundario es la morfologia
de los carburos precipitados. Los carburos son mas finos y dispersos a
temperaturas menores a los 400°C mientras bloques mas gruesos de carburos
son detectados a temperaturas alrededor de los 600°C*?, esta justificacion tiene
que ver directamente con el comportamiento en la resistencia a la corrosion.
Cuando se aplican diferentes temperaturas de revenido a 500°C
aproximadamente, se observa un decaimiento de propiedades mecanicas, esto
se explica porque a mayor temperatura de revenido mayor es la cantidad de

carburos M»3Ces que precipitan sacando al cromo de la solucién sélida.

El endurecimiento por precipitacion es uno de los métodos mas efectivos para
darle alta resistencia a las aleaciones, esto se debe a la produccion de
particulas en dispersion que funcionan como obstaculos para el movimiento de
las dislocaciones por una segunda fase®® ** *°. La dureza, al igual que las
demas propiedades mecanicas, pueden mejorarse si se aplica un adecuado
tratamiento térmico, Akhtar et al*® efectuaron una serie de experimentos usando
un acero inoxidable martensitico (AIM) donde austenitizaron a una temperatura
de 1010°C por 60 minutos, después templaron en agua y realizaron un

subenfriamiento a una temperatura de -78°C. Después de revenir las muestras
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a una temperatura entre 480 y 610°C con un tiempo de revenido que vario de 1
a 8 horas, se obtuvo una dureza aproximada de 470 HV (46.9HRC). En las
primeras 2 horas de revenido a una temperatura de 510°C, la dureza no vari6
significativamente cuando aumentd el tiempo de revenido. Al efectuar el mismo
experimento pero a una temperatura de revenido de 610°C se obtuvieron
durezas muy inferiores en el orden de 330 HV (34HRC) a las 2 horas. Se
concluyé que a altas temperaturas de revenido empiezan a precipitar particulas
de carburo de cromo y otros elementos sacandolos de la solucién solida y
bajando sus propiedades. La velocidad con que se templa el acero inoxidable
martensitico afecta directamente su dureza final como lo demostré un estudio

realizado por Shigeharu et, al’’

. En el 2002 realizaron una serie de pruebas en
donde calentaron un AIM hasta llegar a la fase austenita (1150°C) y utilizaron
diferentes velocidades de enfriamiento en orden de 50°C/h a 18000°C/h y
después realizaron un revenido a una temperatura de 800°C por una hora vy
realizaron pruebas de dureza observando que ésta se incrementd conforme
aumentaba la velocidad de enfriamiento logrando resultados de 330HV (34HRC
para la velocidad mas baja de enfriamiento (50°C/h) y una dureza de 502HV
(49.1HRC) para la velocidad mas rapida de enfriamiento (18000°C/h). Estos
cambios drasticos en la dureza debido a la velocidad de enfriamiento esta

ligada a cambios en la transformacién de fase de austenita a martensita.

La velocidad de enfriamiento necesaria para la formacién de 100% de
martensita varia dependiendo de los elementos aleantes en el acero, al igual
que sus propiedades mecanicas finales, como por ejemplo, el niquel se usa
para estabilizar la fase austenita en los AIM y a su vez se agrega para aumentar
la resistencia a la corrosion y la tenacidad del material, se agrega en un rango
de 0 a 5% en peso. El molibdeno también aumenta la resistencia a la corrosion
y la dureza por la formacion de precipitados. En un acero estructural la
velocidad de enfriamiento debe ser muy rapida para lograr la transformacién de
100% de martensita, tan rapida que se necesita templarse en agua o salmuera.

En cambio los AIM contienen elementos aleantes, especialmente cromo en una
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concentracion de 11-18% en peso, lo que hace que se corra la nariz en el
diagrama TTT logrando que las velocidades necesarias para lograr transformar

toda la austenita a martensita sean menores relativamente.

Los diagramas TEC™ y TTT permiten extraer diferentes parametros que
caracterizan el comportamiento en transformacion de los aceros. El diagrama
TEC del acero ASTM A213 grado 91 ha sido ya establecido en la literatura*’ y
se sabe que presenta tres campos de fase principales, estos son: austenita +
carburos, ferrita + carburos y martensita + carburos. No se tienen evidencias de
transformacién bainitica en esta familia de aceros. De este modo, dependiendo
del tamafio de grano austenitico y la velocidad de enfriamiento, la
microestructura final de una muestra en un ciclo de enfriamiento continuo puede
ser martensitica pura, ferritica pura o mezcla martensitica-ferritica. En el caso
de los aceros martensitico-ferriticos, a partir de los diagramas TEC pueden
también determinarse los parametros V,, (velocidad critica para la formacién de
martensita) y Vq (velocidad critica para la formacién de ferrita). En condiciones
fijas de austenizacion, dichos parametros representan, respectivamente, la
minima velocidad de enfriamiento para la obtencién de una microestructura
completamente martensitica y la maxima velocidad de enfriamiento para la
obtencién de una estructura completamente ferritica. En rangos intermedios de
velocidad de enfriamiento se obtienen, en consecuencia, estructuras “duplex”
martensita-ferrita. Las velocidades de enfriamiento criticas Vi, y V4 dependen
del tamafio de grano austenitico y de la composicion quimica de la matriz y han
sido determinadas en estudios anteriores en condiciones experimentales
definidas*®. El dominio de fase del campo martensitico muestra un aumento de
la temperatura de inicio de la transformacion martensitica para velocidades de
enfriamiento decrecientes, lo cual se corresponde con la precipitacion de

carburos en la austenita (o la ferrita) durante el enfriamiento.

* Tiempo-Temperatura-Transformacion
* Transformacién en Enfriamiento Continuo
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Como lo muestra el articulo realizado por Jalel Briki*® (2007), donde realizaron
pruebas de enfriamiento a las muestras para observar la microestructura y
determinar la formacion de las fases y su porcentaje utilizando velocidades en
orden de 72000°C/h a 25°C/h, demostrando que una velocidad de enfriamiento
de 5400°C/h (1.5°C/s) es suficiente para transformar toda la austenita en

martensita en este tipo de aceros.

Las propiedades que hacen atractivo a el acero inoxidable martensitico generan
dificultades cuando se necesita un proceso de maquinado. El desarrollo de
nuevos materiales y tecnologias de fabricacion ha permitido a los fabricantes a
adoptar nuevas condiciones de produccién y estrategias de manofactura*®. Este
tipo de aceros presentan dificultad de maquinado, muchos intentos han sido
realizados para mejorar la maquinabilidad en estos aceros, la adicién de
elementos como azufre, plomo, selenio y telurio®. En las Gltimas décadas las
normas ambientales han forzado a las industrias a tomar medidas en reducir la
cantidad de elementos tales como plomo, selenio y telurio en estos aceros
debido a los efectos que tienen en la salud®'. Aunque el azufre es un elemento
efectivo para mejorar la maquinabilidad de los aceros, se ha demostrado que
las inclusiones de azufre sirven como sitios preferenciales donde se llevan a
cabo picaduras, disminuyendo la resistencia a la corrosién®?. Recientes
estudios han demostrado que la adicibn de cobre en aceros inoxidables
austeniticos mejora la maquinabilidad®®. En base a estos estudios Hongming
Geng et, al** realizaron estudios en aceros inoxidables martensiticos agregando
diferentes cantidades de cobre y realizaron pruebas mecanicas. Estudios
previos demostraron que al agregar cobre al acero sus propiedades mecanicas
bajan debido a la alta ductilidad del cobre, mas sin embargo en los estudios se
demostrd que esta disminucion no es significativa, los resultados se muestran
en la TABLA 9.

23



c/”azao 04ntom’o o’#ﬁmzac{o :/M&za Universidad 04utc’moma de Nasoo Lebn

TABLA 9: Propiedades mecanicas del acero inoxidable martensitico a diferentes concentraciones de Cu

AIM AIM + 1.1 Cu AM+14Cu | AIM+1.9Cu
Esfuerzo a la cedencia (MPa) 955 841 857 865
Esfuerzo a la fractura (MPa) 1100 1080 1086 1097
% de elongacion 13.9 15.4 15.7 15.1

Estos estudios demostraron que agregar cobre a los AIM facilita la deformacion
plastica en éstos y por consecuencia su maquinabilidad. Hongming Geng et,
al®. ademas realizaron pruebas de resistencia a la corrosién de los aceros
inoxidables martensiticos agregando diferentes concentraciones de cobre para
exponerlos luego a al HCI al 10% a 25°C. Las concentraciones que usaron
fueron de 0, 1.1, 1.4 y 1.9, concluyendo que al incrementar el contenido de

cobre, la velocidad de corrosion en estos aceros en solucion de HCI disminuye.

Temperatura de transformacién martensitica

Para cada tipo de acero la velocidad necesaria para la formacion de martensita
es diferente, depende fuertemente de la cantidad y concentracién de elementos
aleantes. Esto es porque los elementos de aleacion, antes de producirse las
transformaciones, estdn homogéneamente distribuidos en la austenita, pero
cuando ésta se transforma en ferrita, perlita o bainita, estos deben redistribuirse
y desplazarse por difusion, al ser atomos grandes su difusion es lenta y frenan
el avance de la transformacion. La temperatura de comienzo de la martensita
también se ve afectada por dichos elementos aleantes. Existen muchas
ecuaciones para predecir el comienzo de la formacion de martensita conocida

como Ms, una de las mas conocidas es la ecuacion de Andrews® ,Ecuacion 1

Ecuacién 1 Ms (°C)= 539- 423 (%C)- 30.4 (%Mn)- 17.7 (%Ni)- 12.1 (%Cr)- 7.5 (%Mo)

Esta ecuacion se aproxima a la real pero existen muchas restricciones para
diferentes concentraciones de elementos aleantes. Jiang Yue®® realizd un

modelado para determinar Ms en un acero inoxidable martensitico, ademas
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presentd otras 7 ecuaciones diferentes para la determinacion de Ms. Estas

ecuaciones se presentan en la TABLA 10.

TABLA 10: Diferentes ecuaciones para predecir el inicio de la transformacién martensitica

Investigador Ms (°C) =
ngson and 498.9 - 316.7C - 33.3Mn - 27.8Cr - 16.7Ni - 11.1(Si+ Mo+ W)
avage
Caranella® 496.1(1 - 0.344C)(1 - 0.051Mn)(1 - 0.018S)(1 - 0.025Ni)

P (1-0.039Cr) (1-0.016Mo) ( 1 - 0.010W) ( 1 + 0.067Co)
ROVVI_';';?-}ga”d 498.9 - 333.3C - 33.3Mn - 27.8Cr - 16.7Ni - 11.1 (Si + Mo+ W)
Gg?r‘ge and 537.8 - 361.1C - 38.9(Mn + Cr) - 19.4Ni - 27.8

ewart
Moﬁte"ené‘”d 561.1 - 473.9C - 16.7(Ni+ Cr) - 21.1
aynes
MoAndrews 539 - 423C - 30.4Mn - 17.7Ni - 12.1Cr - 7.5
(linear)
MoAndrews | 515 _453C - 16.9Ni + 15Cr - 9.5Mo + 217C2 - 71.5MnC - 67.6
(product )
CrCFinkler and 635 - 474[C+0.86(N-0.15(Nb+ Zr)) - 0.066(Ta + Hf)] -
Sehina® (17Cr+33Mn +21Mo+ 17Ni+39V+ W)

La diferencia entre un (acero inoxidable ferritico, un acero inoxidable
austenitico) y un acero inoxidable martensitico es la cantidad y concentracion
de elementos aleantes, en un acero inoxidable austenitico la alta concentracion
de cromo y niquel conlleva a que la temperatura de inicio de la martensita esté
por debajo de la temperatura ambiente, es por eso que la microestructura de
estos aceros es austenitica. El elemento que mas influye en este tipo de aceros
es el carbono, por ejemplo la diferencia entre el acero inoxidable 440C y el
acero inoxidable martensitico 440M es el contenido de carbono, esto afecta
drasticamente su Ms, para el 440C el contenido de carbono es de 1.2 y para el
440M el contenido es de 0.63 la temperatura a la cual la martensita comienza
es de -127 y 96.4 °C respectivamente es decir mas de 200°C de diferencia.
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Dilatometria

La dilatometria es una técnica de estudio de las transformaciones de fase en
materiales soélidos. Por medio de incrementos controlados de temperatura se
cuantifica si el material manifiesta variaciones en su longitud y a que
temperatura se presentan las dilataciones o contracciones, segun el cambio en
las pendientes de las curvas. El dilatdmetro normalmente cuenta con un tubo de
cuarzo en donde se coloca un sensor de longitud, la probeta y un termopar. La

probeta tiene dimensiones especificas determinadas por el disefio del equipo.

Esta técnica de caracterizacion permite la determinacion de los diagramas de
transformacioén isotermica y en enfriamiento continuo, el estudio de la cinética
de dichos cambios microestructurales constituye una técnica de inestimable
valor para el disefio y simulacion de tratamientos térmicos. Una vez que el
dilatobmetro arroja los resultados se grafica el cambio de elongacion, conforme
aumenta el tiempo o la temperatura, con esta grafica es posible monitorear la

cinética de transformacioén de fase en estado sélido.

La dilatometria es una herramienta que posee una gran cantidad de usos pero
uno de ellos es para estudiar los cambios de fases. Cuando se examinan las
transformaciones de fases en los aceros la temperatura de inicio de la
martensita Ms es un importante parametro, asi que se monitorean los cambios
de elongacién conforme se enfria el acero, estas velocidades de enfriamiento
pueden variar para poder observar la transformacion a martensita, asi que para
el estudio de esta transformacion se requiere de un dilatémetro con velocidades
de respuestas también rapidas, aunque ya se sabe que esta temperatura de
inicio de la martensita depende fuertemente de la composicién del acero. Una
gran cantidad de estudios han tratado de predecir esta temperatura de inicio de
la martensita dependiendo de la composicién quimica®.
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Este cambio de fase provoca un cambio en el volumen especifico el cual se
manifiesta como una desviacion en el comportamiento de expansién o
contraccion térmica lineal, a la temperatura a la cual ocurre el cambio®. La
técnica de dilatometria puede usarse para la investigacion de cinética de
transformacién de fases lograndose obtener la concentracion de fases,
temperatura a la cual ocurre la transformacion, composicién de las fases y

dilatacion del material® 6.

El uso de la técnica de dilatometria en este trabajo se basa en el cambio
dimensional que ocurre en un acero cuando se transforma de austenita a
martensita, este parametro se conoce como temperatura de inicio de la
martensita Ms y puede obtenerse de la grafica del cambio de longitud vs la
temperatura durante el enfriamiento, un cambio en la pendiente de enfriamiento

demuestra la formacion de martensita (BCT), desde la austenita (FCC).

En la Figura 4 se observa una curva tipica de dilatometria. En ella se observan
las temperaturas de transformacion tanto para el inicio y fin de austenita y el
inicio y fin de la martensita. Las flechas indican el calentamiento y el
enfriamiento del material, es claro que las contracciones drasticas que sufre el

material cuando ocurre la transformacién de fase.
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Figura 4: Curva tipica de dilatometria

Este tipo de medicion plantea dificultades debido a que la desviacion en la
curva no siempre es claro en las mediciones. En recientes trabajos la
temperatura Ms ha sido identificada mas alla del punto donde la curva se
despega de la linealidad del enfriamiento desde altas temperaturas®’.
Generalmente se determina la temperatura de Ms en el punto donde la
expansion es detectada pero esto es incierto debido a que la curva no es
siempre perfecta, los resultados contienen “ruido” los cuales algunas veces son
ignorados. Uno de los objetivos de este trabajo es el de interpretar los
resultados obtenidos de la prueba de dilatometria y compararlos para

determinar la temperatura de Ms.

Parte de lo mas importante de este trabajo fue determinar las temperaturas de
la transformacion martensitica, porque representa la temperatura a la cual
comienza la transformacién de austenita a martensita y puede obtenerse la
curva elongacion en funcion de la temperatura de la Figura 4. Otra informacion
que se puede obtener con una prueba de dilatometria es el coeficiente de
expansion térmica, este es una medida del cambio de dimension que se

produce en un material al variar la temperatura.
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La mayor parte de los materiales se dilatan cuando se realiza una
transformacién isébara (a presion constante) en la que aumente su
temperatura, siempre que no haya ningun proceso de cambio de fase en dicha
transformacién. Generalmente, en el caso de sustancias solidas, el calor que se
introduce en el sistema para aumentar su temperatura hace aumentar la
amplitud de vibracion de los atomos que componen el material y con ello la
separacion media entre ellos, este efecto corresponde a una dilatacion

macroscopica®®.

Si suponemos un objeto de longitud (l), sometido a un cambio de temperatura
AT, suficientemente pequefio, podemos considerar proporcional la dependencia
entre el aumento de longitud total de la muestra (Al), y su aumento de

temperatura.
Matematicamente, lo podriamos expresar como en la Ecuacion 2

Ecuacion 2 ?—l = aAT

0
Donde a es el denominado coeficiente de expansion térmica, siendo sus

unidades (1/°C) o (1/K) en el Sistema Internacional de unidades (SI).

Los coeficientes de expansiéon térmica de los aceros son, en principio,
caracteristicos para cada tipo de acero, y pueden variar de uno a otro durante el
calentamiento de los mismos, pero la variacion de este coeficiente es
importante si observamos su comportamiento durante el enfriamiento del
material, teniendo en cuenta la dimension final del producto. Experimentos con
hierro puro han mostrado el efecto de la temperatura sobre el parametro de

celda de ferrita a austenita® ° .

Dichos estudios demostraron que el
parametro de red de austenita incrementa casi linealmente con la temperatura

hasta aproximadamente 1200°C, aunque pequefas diferencias pueden existir
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entre experimentos para la obtencién de coeficientes de expansion lineal.
Algunos ejemplos de coeficientes de expansion térmica reportados por la
literatura se encuentran en la TABLA 11. Generalmente la adicion de elementos
aleantes no afecta la dependencia lineal del parametro de red con la

temperatu ra’.

TABLA 11: Coeficientes de expansién térmica para un acero

Temperatura °C 300 | 400 | 500 600 700 800 Autor

a (1x10°°C") | 14.87 | 14.85 | 14.83 | 14.81 | 14.78 | 14.76 | Straumanis”
a (1x10°°C") | 155 | 16.2 | 16.25| 15.80 | 15.80 | 15.40 | Sounders™
a (1x10°°C™) 17.55 de 527 a 927°C Onink”

Cuando se realiza un prueba de dilatometria y el material experimenta una
transformacién martensitica existe una deformacién debido a la transformacion,
es decir el Alllo inicial es diferente al final, esto se puede explicar por dos
razones la primera es porque existe un cambio de estructura cristalina de una
BCC a temperatura ambiente a una FCC a altas temperaturas y después a una
BCT al enfriarse, esto genera un cambio en las dimensiones del material, la otra
razon se explica por el numero de dislocaciones, cuando pasa una dislocacion a
través de un cristal causa la formacién de un escaléon donde el plano de
deslizamiento intercepta la superficie libre (Figura 5 a y b). El paso de muchas
dislocaciones sobre planos de deslizamiento paralelos causa una deformacién
macroscopica (Figura 5 c y d). El deslizamiento causa un cambio en la forma,

pero no un cambio en la estructura cristalina’™.
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Figura 5: (a y b) Escalonamiento debido al paso de una dislocacién de deslizamiento. (b y c) Paso de

dislocaciones de deslizamiento causa un cambio en la forma macroscépica.

Analisis térmicos

Las transformaciones cinéticas en aceros de baja aleacion son bastante
complejas. La transformacién de fase de austenita a martensita depende
principalmente de la composicion del acero, la microestructura previa
austenitica y la velocidad de enfriamiento’”. La microestructura como resultado
de la transformacién dependera del efecto combinado de todos estos factores.
Los métodos mas comunmente utilizados para determinar transformaciones
estructurales de aceros de baja aleacion en términos de ciclos térmicos son,

analisis térmicos y dilatometria’.

La definicion generalmente aceptada de analisis térmico abarca al grupo de
técnicas en las que se mide una propiedad fisica de un sistema (sustancia o un
material) en funcion de la temperatura mientras se le somete a un programa de
temperatura controlado. Se pueden distinguir mas de una docena de métodos
térmicos que difieren en las propiedades medidas y en los programas de
temperatura. Estos métodos encuentran una amplia aplicacion tanto en el
control de calidad como en investigacion de productos farmacéuticos, arcillas y

minerales, metales y aleaciones, polimeros y plasticos.
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Los efectos del calor sobre los materiales pueden ser varios y producir cambios
en muchas de sus propiedades. En el analisis térmico, los cambios de peso
configuran la base de la termogravimetria (TG), mientras que la medida de los
cambios de energia constituye la base del analisis térmico diferencial (DTA) y
de la calorimetria diferencial de barrido (DSC). Asi por ejemplo, la
termogravimetria nos dice cuando una muestra pierde o gana peso y cuanto,
mientras que el DTA y el DSC nos dice si una reaccion o cambio fisico es
endotérmico o exotérmico, y a menudo es capaz de medir la variacion de calor.
Las técnicas de DTA y DSC son frecuentemente las mas aplicadas para el
estudio de transformaciones cinéticas en aceros. Mientras que el cambio de
longitud o volumen con respecto a la temperatura es indicado por la técnica de

dilatometria’®.

DTA

La técnica de analisis térmico diferencial (DTA, Differential thermal analysis),
mide la diferencia de temperatura entre la muestra y un material inerte de
referencia mientras son sometidos al mismo programa de temperaturas, el DTA
involucra el calentamiento asi como el enfriamiento, posteriormente la diferencia

de temperatura es graficada con respecto al tiempo o temperatura® 8'.

Supongamos un programa de temperaturas que implique el calentamiento de
un bloque metalico. Al principio, si la muestra no sufre ninguna transformacién,
la energia suministrada por el horno se emplea simplemente para aumentar la
temperatura tanto de la muestra como de la referencia por lo que la temperatura
en ambos portamuestras sera la misma y la diferencia de temperatura nula. Si
se registra la diferencia de temperaturas en funciéon de la temperatura
programada se deberia observar una linea paralela al eje de abscisas con valor
cero. Si en un momento dado del programa de temperaturas la muestra

experimenta alguna transformacion, por ejemplo una fusion, la energia aportada
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por el horno se empleara para llevar a cabo la fusién en lugar de emplearla para
aumentar la temperatura de la muestra, mientras que la temperatura de la
referencia seguiria aumentando segun la rampa de temperaturas programada.
En este caso la traza generada por la diferencia de temperaturas AT, deberia
ser tal que se observara un aumento hasta llegar al punto en el que la velocidad
de la transformacion fuera maxima para finalmente disminuir y recuperar la
linea base en el valor cero al terminar la transformacién. En este caso se
observa una curva endotérmica debido a que la transformacion implica
absorcion de energia. En el caso de que la transformacion implicara un
desprendimiento de energia, por ejemplo, una cristalizacién, se obtendria un

pico hacia abajo o exotérmico®.

DSC

La calorimetria diferencial de barrido (DSC; Diferential Scaning Calorimetry)
permite el estudio de aquellos procesos en los que se produce una variacion
entalpica como puede ser la determinacion de calores especificos, puntos de
ebulliciéon, cristalizacion, pureza de compuestos cristalinos, entalpias de

reaccion y determinacion de otras transiciones de primer y segundo orden.

En general la mayoria de los DSC puede trabajar en un intervalo de
temperaturas que va desde la temperatura del nitrégeno liquido hasta unos 600
°C. Por esta razon esta técnica de analisis se emplea para caracterizar aquellos
materiales que sufren transiciones térmicas en dicho intervalo de temperaturas.
La familia de materiales que precisamente presenta todas sus transiciones

térmicas en ese intervalo es la de los polimeros.

La finalidad de la calorimetria diferencial de barrido es registrar la diferencia en
el cambio de entalpia que tiene lugar entre la muestra y un material inerte de
referencia en funcién de la temperatura o del tiempo, cuando ambos estan

sometidos a un programa controlado de temperaturas. La muestra y la

33



c/”azao 04ntom’o o’#ﬁmzac{o :/M&za Universidad 04utc’moma de Nasoo Lebn

referencia se alojan en dos portamuestras idénticos que se calientan mediante
resistencias independientes. Esto hace posible emplear el principio de “balance
nulo” de temperatura. Cuando en la muestra se produce una transicion térmica
(un cambio fisico o quimico que da lugar a una liberacién o absorcion de calor),
se adiciona energia térmica a la muestra o a la referencia, con objeto de
mantener ambas a la misma temperatura. Debido a que la energia térmica es
exactamente equivalente en magnitud a la energia absorbida o liberada en la
transicion, el balance de energia proporciona una medicion calorimétrica directa

de la energia de la transicion.

La calorimetria diferencial de barrido es una técnica similar al DTA y suministra
una informacion semejante. La diferencia entre el DTA y el DSC estriba en que
el DSC en lugar de medir una diferencia de temperaturas entre la muestra y
una referencia, mide la energia que es necesaria suministrar a la muestra para

mantenerla a idéntica temperatura que la referencia® ®'.

M. Gojic” y colaboradores realizaron un estudio de un acero de bajo carbono
Cr-Mo mediante analisis térmicos realizando dilatometria, DTA y DSC, logrando
obtener las temperaturas Acq y Acsz durante el calentamiento en dilatometria y
en DTA, siendo de 745 y 775°C respectivamente ademas de obtener la
temperatura de inicio de la martensita que fue de 230°C, el experimento de
dilatometria consistié en calentar la muestra a una temperatura de 850°C a una
velocidad de 2°C/s(120°C/min) después se mantuvo a esta temperatura por 20
minutos. Para homogenizar y posteriormente se realiz6 un templado mediante
un flujo de argon con lo cual se alcanzé una velocidad de enfriamiento de
30°C/s.
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CAPITULO 3

EXPERIMENTACION

Analisis del material de estudio
Corte del material

El material se recibié en su forma de recocido. Se realiz6 un corte para su
analisis quimico y asi obtener la concentracion de los elementos aleantes.
También se realizaron cortes transversales y longitudinales para observar las
caracteristicas microestructurales, la representacién grafica de estos cortes se

encuentran en la Figura 6.

Figura 6: Esquema de los diferentes cortes realizados a la muestra.
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Dureza

El primer estudio que se realizé fue la determinacion de dureza Rockwell C.
Para esto se utlizo un equipo Rockwell marca Wilson de la serie 500, con una
carga de 100 Kg. El estandar ASTM E 10 presenta las siguientes exigencias a
las probetas utlizadas para la medicion de la dureza Rockwell: para evitar que el
efecto de la indentacién aparezca en el lado opuesto de la probeta, el espesor
de ésta debe ser al menos 10 veces mas que la profundidad de la indentacién.
Las probetas se deben limpiar para retirar el 6xido, suciedad y escamas de una
de sus caras donde se realizaran las mediciones, se debe tener especial
cuidado en no calentar la superficie durante el procedimiento de limpieza. La
probeta debe ser montada de tal forma que la superficie esté en la normal del
eje del indentador, se acostumbra montarlas en resinas epoxicas acrilicas o
baquelita, que son materiales de alta dureza ademas de tener excelente

resistencia mecanica asi como resistencia a la corrosion.

Preparacion de muestra

Las muestras se montaron en baquelita, utilizando una maquina marca Struers
modelo LaboPress-1. Se obtuvieron dos tipos de probetas que se identificaron

segun el tipo de corte.

La preparacion metalografica de la superficie de las probetas observadas se
llevo a cabo por los métodos tradicionales de desbaste mecanico utilizandose
ljas del numero 500, 800, 1200 y 2400. Se utiliz6 agua como lubricante. Al
finalizar el desbaste mecanico se realizdé un pulido de forma manual, se utilizd
un pano asi como particulas abrasivas de oxido de aluminio (Al,O3) de tamafo
de 1 y 0.3um. Estas probetas fueron utilizadas tanto para microscopia 6ptica

como para microscopia electronica de barrido.
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Experimentacion de dilatometria
Preparacion de las muestras

El material se recibié en estado de recocido, posteriormente se maquiné para

obtener barras de tamafio como se muestra en la Figura 7.

Figura 7: Dimensiones de la probeta usada para dilatometria

Equipo utilizado

Se uso un dilatbmetro modelo DIL402 cuyo diagrama se presenta en la Figura
8. Las temperaturas maximas del equipo varian segun el horno y el soporte de
la muestra, el soporte utilizado fue de Al,O3; que es util hasta los 1700°C el
horno del dilatbmetro puede calentar y enfriar a una velocidad de 0.01 hasta 50

°C/min, a continuacion se enlistan otras especificaciones del dilatémetro:

¢ Intervalos de medicién: 500/5000 ym
e Longitud de la muestra: 25/50 mm
e Diametro de la muestra: max. 12 mm

e resolucion Al: 0,125 nm /1,25 nm

transgductor de desplazamiento termopar de la muestra

. horno
varilla de empuje mu estra

BALRALARAARARRA RO AR | ] [t
if ] — N
[ | g | o -

entrada de gas inerte panel de control tubo protector de flujo

Figura 8: Diagrama del dilatémetro usado para las pruebas
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Ciclo térmico

Se usaron barras de un diametro de 6.0mm y una longitud de 38 mm. Ya dentro
del dilatdmetro el sistema se calibré para obtener el Al = 0. Los cilindros se
calentaron a una velocidad de 20°C/min desde temperatura ambiente hasta
1100°C, después se mantuvo a esta temperatura por 5 min, posteriormente se
realizd un templado con flujo de argén. Este gas tenia 2 funciones en
especifico: la primera, evitar la oxidacion que pudieran afectar las mediciones
de cambio de longitud y la segunda, enfriar la muestra a diferentes velocidades.
A cada muestra se le aplicd una velocidad diferente, esto se logré variando el
flujo de gas durante cada experimento, éste fue de 0.283 a 1.698 m*h (10 a 60
pie’/h) y las velocidades obtenidas por la técnica de dilatometria fueron de 8.6 a
40.3 °C/min. El diagrama de experimentos que se utilizé en esta técnica se

presenta en la Figura 9.

Figura 9: Diagrama de experimentos realizados para la técnica de dilatometria.

Métodos de interpretacidon propuestos

En los resultados obtenidos se grafico, el Al/lo en funcion de la temperatura
para observar las transformaciones de fases, se determinaron las temperaturas

Ac1y Acs para todos los ciclos de calentamiento, el calentamiento fue el mismo

38



c/”azao 04ntom’o o’#ﬁmzac{o :/M&za Universidad 04utc’moma de Nasoo Lebn

para todas las muestras. Lo que vari6 en este estudio fue la velocidad de
enfriamiento con la finalidad de determinar Ms y Mr. Se usaron dos métodos
para determinar las temperaturas de transformacién, el primero conocido como
método de lineas®® y el segundo método de cambio de pendiente. El primero
consiste en unir con lineas rectas usando una extrapolacion en la grafica de
Alllo en funcion de la temperatura, en el punto en el cual se unen las dos lineas

se considero la temperatura a la cual ocurre la transformacion.

El segundo método consiste en un analisis numérico de las curvas de
dilatomeria para determinar las derivadas del cambio en la longitud del material
con respecto a la temperatura, esta se graficd en funcion de la temperatura, en
este analisis, el punto en donde la derivada produce un salto en la curva se
consideré como el inicio de la transformacién, cuando la derivada vuelve a
estabilizarse, se tomdé dicha temperatura como la finalizacibn de la

transformacion.

Durante la primera etapa las muestras fueron calentadas a una misma
velocidad de calentamiento, los resultados de dilatometria permiten medir el
cambio en la expansién del material en funcién de la temperatura, la teoria dice
que todo material al ser calentado presenta una expansion por la temperatura

multiplicado por un coeficiente como se observa en la Ecuacion 2.

Los resultados fueron graficados, en el eje de las ordenadas el cambio en la
longitud de la muestra (Al/ly) y en el eje de las abscisas el cambio en la
temperatura, asi que la pendiente en estas es el coeficiente de expansion
térmica (a). Se determiné el coeficiente para todos los experimentos, se obtuvo

un valor medio asi como la desviacion estandar.

La segunda etapa del experimento consistio en enfriar la muestra a diferentes
velocidades con el fin de evaluar el efecto de la velocidad de enfriamiento sobre

la temperatura de transformacién, una vez que se obtuvieron los resultados de
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todos los experimentos para ambos métodos fueron graficados en funcion de la

velocidad de enfriamiento.

Ademas, se determiné el porcentaje de la deformacién debido a la
transformacién, (Alllp x 100) después que se ha enfriado hasta temperatura
ambiente, este analisis se realiz6 para todos los experimentos, se graficaron en

funcién de la velocidad de enfriamiento.

Montaje de las muestras tratadas

Después de los experimentos de dilatometria las probetas se cortaron para
realizar la caracterizacion de las mismas, el corte se muestra

esquematicamente en la Figura 10.

Figura 10: Esquema del corte de la probeta de dilatometria después de realizar el tratamiento térmico

Una vez que se cortaron todas las probetas, éstas se montaron en baquelita. La

manera como se montaron se muestra en la Figura 11.

Figura 11: Representacion del acomodo de las muestras en baquelita
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DTAy DSC

Las muestras para DTA y DSC se prepararon de la misma manera ya que para
ambas técnicas las especificaciones son las mismas, las principales son el
tamano y la masa, el tamafo varia en un pequefo intervalo dependiendo del
portamuestras que se utilice y con respecto a la masa, en los equipos utilizados

para este trabajo se permiten muestras con peso no mayor a 20mg.

La manera de obtener estas especificaciones fue cortar una probeta para
dilatometria en secciones lo mas delgadas posibles, el peso después de
obtener dichas rodajas fue de 50 mg aproximadamente, la manera como se
obtuvo el peso final fue mediante desvaste y pulido convencional hasta obtener
pequefios discos de 15 mg aprox. Estas muestras fueron usadas para DTA y
DSC.

Para las pruebas de DTA se utilizé un equipo marca Perkin Ekmer instruments
modelo Pyris Diamond TG/DTA, las muestras fueron calentadas en un crisol de
platino y se uso gas nitrdgeno para proveer una atmosfera inerte a un flujo de

100 mL/min (0.006m?h), como material de referencia se utilizé alimina.

La rampa de temperatura consisti®6 en calentar la muestra hasta una
temperatura de 1100°C a una velocidad de 10°C/min, la muestra se mantuvo a
esta temperatura por 5 min para homogenizar el material, posteriormente se

enfrié esta a una velocidad controlada de 10 °C/min.

Las temperaturas de transformacién fueron estimadas pos dos métodos, el
primero fue el analisis convencional de la curva de DTA en donde se mide la
diferencia de temperatura entre la muestra y una referencia al aumentar o al
disminuir la temperatura, toda transformacién de fase involucra un cambio de
energia en el material, esto se ve reflejado en el termograma. El segundo

meétodo consistid en obtener la derivada de la temperatura con respecto al
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tiempo y posteriormente se graficé en funcion de la temperatura para poder
observar un cambio en la velocidad de enfriamiento conforme disminuye la

temperatura.

Para las pruebas de DSC se utilizo un equipo marca Perkin Ekmer instruments.
Para la determinacién de la capacidad calorificas por DSC se estabilizo la
muestra a 45°C por 1 minuto, después se calenté hasta una temperatura de
550°C a una velocidad de 30°C/min, posteriormente se dejo estabilizar a esta
temperatura por 5 minuto, y después se enfri6 desde 550°C hasta 45°C a una
velocidad de 30°C/min. Como referencia se utilizé platino y la linea base fue
determinada calentando el crisol al mismo programa de temperatura. Se utilizé
nitrbgeno para proveer una atmosfera inerte a un flujo de 20mL/min
(0.0012m%h). Los resultados fueron graficados como la variacién de flujo de

calor en funcion de la Temperatura.

Enfriamiento continuo
Preparacion de la muestra

Este experimento se realizé debido a que las velocidades obtenidas en el
dilatébmetro eran relativamente bajas, a pesar de tener el flujo de gas mas alto.
El experimento consistiéo en obtener probetas de dimensiones como las que se

muestra en la Figura 12.

®

Figura 12: Dimensiones de la probeta utilizada en el experimento de enfriamiento continiio.
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Descripcion del experimento

Un termopar tipo K se insertd dentro de la probeta y después esta se colocd
dentro de un crisol de alumina con la finalidad de poder mantener el control del

flujo de calor en la muestra durante el experimento, como se muestra en la

Figura 13.

Figura 13: Descripcion del acomodo de la probeta dentro del crisol de aliimina.

El crisol con la probeta se coloco en un sistema hidraulico el cual introducia al

crisol dentro de un horno elevado como se muestra en la Figura 14.

Figura 14: Descripcion de la introduccion y extraccion de la muestra dentro del horno

Ciclo térmico

El horno se programé para calentarse de temperatura ambiente hasta 1100°C a
una velocidad de 10°C/min, una vez que el horno alcanzo la temperatura se

mantuvo por 5 min para homogenizar la temperatura en la muestra, después la
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muestra fue extraida del horno y templada en aire forzado, en este
experiemento se registro continuamente la velocidad de enfriamiento de la
muestra. Cuando la probeta se extrajo del crisol se determind su microdureza
asi como también se caracterizd microestructuralmente mediante microscopia

optica y electrénica de barrido.

Microdureza después del tratamiento térmico

Todas las muestras a la cuales se les realizé6 microdureza fueron montadas en
baquelita. Se montaron varias muestras en una sola probeta, se utilizd un
equipo de la marca Wilson Instrument modelo 300 FM y una carga de 500 gf, se
realizaron 10 repeticiones por muestra eliminando la mayor y menor
obteniéndose de las restantes su valor medio asi como su desviacion estandar.
Posteriormente estos valores fueron graficados en funcion de la velocidad de
enfriamiento tomandose como 0°C/min el material a el cual no se le realiz6

tratamiento térmico.

Microscopia optica

Para la observacion de la microestructura en las muestras tratadas fue
necesario realizar un desbaste mecanico usando una maquina de la marca
Struers modelo LaboPol-1. Se utilizaron lijas de nivel mas fino conforme se
avanzaba para finalmente llevar a cabo un pulido manual utilizandose un pafio y
alumina en polvo de tamafo de 1 y 0.3 ym para obtener un acabado tipo

espejo.

Se realizé un ataque quimico para revelar la microestructura, el reactivo de
Vilella resulto ser el mas adecuado para revelar la martensita, el tiempo que se
atacé la muestra fue de 15 segundos. Se obtuvieron micrografias a diferentes
aumentos (50, 100, 200, 400 y 1000x) para conocer la variacién en la
microestructura por efecto de la velocidad de enfriamiento. Para este analisis se

utilizé un microscopio de la marca Nikon.
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SEM

De las diferentes muestras que se obtuvieron por dilatometria y atacadas con el
reactivo de Vilella se analizaron por microscopia electrénica de barrido (SEM),
las muestras analizadas correspondieron a las velocidades de 11.4 y 40.3
°C/min, consideradas velocidades de enfriamiento baja y media
respectivamente. Y para obtener informacion relacionada con condiciones de
enfriamiento alto se utilizé la probeta del experimento de enfriamiento continuo
(830°C/min).

Difraccion de rayos X

Las pruebas de difraccion se realizaron con el objetivo de observar la diferencia
en la microestructura entre una muestra tratada térmicamente y el material
como fue recibido, el tratamiento térmico consistid en calentar el material hasta
una temperatura de 1100°C con el objetivo de austenitizar la muestra,
posteriormente se dejo a esta temperatura por 5 minutos para homogenizar la
temperatura, una vez que finalizé el tiempo el material se sacé del horno y se

templ6 al aire.

Para realizar el experimento de difraccién de rayos X fue necesario obtener

piezas de dimensiones como se muestra en la Figura 15.

Figura 15: Dimensiones de la muestra que fue utilizada para difraccion

La superficie de analisis de la muestra se recomienda que tenga acabado
espejo asi que previo a este estudio, cada muestra se preparé6 mediante un

procedimiento metalografico convencional. Se utilizé un equipo de difraccion de
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rayos X de la marca Philips modelo TW-340 con goniometro vertical equipado

con camara de alta temperatura con filamento de platino.

Efecto de la deformacién a alta temperatura sobre la transformacion
Ms

Parte del tratamiento termomecanico que recibe el material en la industria es
deformacion en caliente, el material puede ser llevado hasta su temperatura de
austenitizacion y después conformado por distintos métodos y posteriormente,

en la mayoria de los casos es enfriado al aire.

Para evaluar este efecto se desarrollaron experimentos a nivel laboratorio los
cuales consistieron en calentar el material hasta 1100°C, estabilizar por 5
minutos y deformar a diferentes niveles las muestras y finalmente enfriar al aire,
esto con el fin de determinar el efecto del porcentaje de deformacion sobre la

temperatura de transformacion.

Preparacion de las muestras

Para este experimento se utilizé una maquina universal de ensayos mecanicos
marca Instron modelo 8502, ademas de un horno de induccién marca
Ameritherm y termopares tipo K instalados para monitorear continuamente la
temperatura de la muestra. Se usé un modulo de entrada de termopares
modelo NI 9211con una resolucion de 24 bits, un rechazo de ruido de 50/60 Hz
y una velocidad de adquisicidn de 5 datos por segundo. Las dimensiones de la

muestra se presentan en la Figura 16.

Figura 16: Dimensiones de la muestra usada para el experimento del porcentaje de deformacion
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Ciclo térmico

En la parte central de la probeta se realizé6 un orificio para poder colocar el
termopar, este procedimiento es muy importante ya que las temperaturas de
transformacién se determinaran por los cambios de temperatura que
experimenta la muestra durante el enfriamiento y pueden ser sensibles a la
adecuada colocacion del termopar. La Figura 17 muestra la secuencia del

experimento.

1100°C

Temperatura

Tiempo

vAY

compresion
descompresién

Figura 17: Procesamiento que recibié el material en los diferentes pasos del tratamiento térmico.
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Etapas del experimento

Calentar la muestra de temperatura ambiente hasta 1100°C a una velocidad de
220°C/min en un horno de induccién (Figura 17-1), mientras se calentaba la

muestra las mordazas de compresion se encontraban ajustadas en la muestra.

Una vez que se alcanzé la temperatura se dejo estabilizar por 5 minutos para

homogenizar la temperatura en la muestra (Figura 17-2).

Cuando transcurrieron los 5 minutos se realizd el ensayo de compresion a

diferentes porcentajes de deformacioén (Figura 17-3).

Una vez que el ensayo termind se retiraban las mordazas de compresion y se

monitoreaba la temperatura durante el enfriamiento (Figura 17-4).
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CAPITULO 4

RESULTADOS Y DISCUSION

Material de estudio

Composicion quimica

Los resultados del analisis quimico que se le realizé al material de estudio se
presentan en la TABLA 12

TABLA 12: Composicién de porcentaje en peso del material de estudio

C

Cr

Ni

Mo

Mn

Vv

Si

Nb

Fe

0.085

10.500

0.456

0.765

0.939

0.251

0.602

0.315

0.039

0.105

Rem.

Los resultados de la composicion quimica concuerdan con el reportado en la

literatura para un acero inoxidable martensitico. Esta composicion quimica sera

utilizada para predecir las temperaturas de transformacion mediante el uso de

las ecuaciones de Andrews™. Los resultados de las pruebas de dureza

realizadas se exhiben en la TABLA 13.
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Dureza

TABLA 13: Resultados de las pruebas de dureza realizadas al material de referencia tanto en un corte
horizontal como vertical

Numero de Corte horizontal Corte vertical

ensayo Rockwell C HV Rockwell C HV
1 21 241 22 238
2 21 241 22 238
3 21 241 23 248
4 21 241 23 248
5 21 241 23 248
6 20 235 24 255
7 21 241 23 248
8 21 241 23 248
9 22 238 23 248

X + Sp 21.00 £ 0.50 240 +2.12 22.89 £ 0.60 246.5+5.36

Como se puede observar en los resultados, la dureza del material es baja esto
es un requerimiento necesario para facilitar el trabajo en frio del material y se
evita que éste pueda sufrir fracturas durante su manejo y procesamiento.
Takano' et, al mencionan que el maximo valor de dureza aceptable en un
acero inoxidable martensitico AISI 304 en su estado de recocido es de 28 HRC
(280 HV).

La diferencia en dureza del corte horizontal y corte longitudinal no es
significativa. Cabe sefalar que algunos autores recomiendan no utilizar valores
de Rockwell C menores a 20 y mayores a 100; si se da esta situacion se debe
cambiar la escala, pero se decidi6 utilizar ésta en los datos por estar solo cerca
del limite, sin embargo ningun valor se reportdé por debajo de 20 Rc. El valor de
dureza tanto en un corte horizontal y vertical se localiz6 dentro de un rango de
21-23 HRC que equivalen a 240-246 HV.
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Microscopia optica

Se realizd microscopia Ooptica al material de referencia para observar la
microestructura. Se utilizé el reactivo de Vilella que de acuerdo con la literatura
es el ideal para observar la estructura martensitica en este tipo de aceros, los
datos de este reactivo se encuentran en la TABLA 14. Un ejemplo de la
microestructura revelada del acero utilizando este reactivo se observa en la

Figura 18.

TABLA 14: Especificaciones del atacante utilizado
Atacante Ingredientes Aplicaciones

Bueno para estructuras ferrita-
-1 g de acido picrico | carbono, produce contraste de granos

Agente de -5 mL de acido para la estimacion del tamafio de
vilella clorhidrico grano austenitico previo. Resulta
-95 mL de etanol mejor en martensita revenida a 300-

500°C.

Figura 18: Micrografias del material de referencia atacado con el reactivo de vilella a) 100x b) 200x

En la Figura 18 se observa placas de martensita, lo cual concuerda con la
literatura donde se menciona que los aceros martensiticos inoxidables de bajo
carbono estan formados por placas de martensita en forma de agujas de

tamafio grueso’®.

51



(/’/(azao a%ztom'o agfoazac{o (/l/(sza Universidad Ogutérwma de Nasoo Lebn

Las agujas presentan diferentes angulos de formacion. Entre ellas se observan
agujas de primera y de segunda generacidén que han crecido unas con respecto
a otras, ademas se observa que entre las placas de martensita se impide el

crecimiento de ellas mismas estacandose en tamafos pequefios.

En la Figura 19 se observa una micrografia del material de referencia, en ella se
observan varios granos previos austeniticos. Estos granos, en este tipo de
aceros pueden destacarse porque la martensita suele crecer y tapar los rastros

que dejo la austenita.

Grano
austenitico
previo

Agujasde

martensita
de primera
generacion

Agujasde

martensita
de segunda
generacion

Figura 19: Micrografia del material de referencia atacado con reactivo de vilella a 400x

Ademas en la Figura 19 se pueden apreciar con mayor claridad las agujas de
primera y segunda generacion de martensita, asi como los diferentes angulos

que forman.
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SEM
Una vez que se obtuvieron las micrografias en el microscopio 6ptico el material

de referencia se pulié una vez mas hasta un acabado espejo y se analiz6 en el
microscopio electronico de barrido (SEM). Se observaron pequefios precitados
en un orden entre 250- 400 nm, distribuidos en el material como se muestra en

la Figura 20.

BEC 20kV. . WD18mm  $855
Genelal Sample
Figura 20: Imagen de SEM de los precipitados a 2500 aumentos.

L

En este estudio se localizaron 3 regiones de interés en el material de referencia,
por lo que se analizaron dichas regiones mediante espectroscopia de dispersion
de energia (EDS), las zonas de interés se muestran en la Figura 21.
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Particula

Matriz

Region oscura

Genenal Fmple [l 2850 200
Figura 21: Micrografia de SEM donde se indica las fases a la que se le realiz6 analisis quimico por EDS

EDS

Se realizaron analisis por EDS para obtener informacion semicuantitativa de la
concentracion en peso de los componentes de la aleacion en las 3 regiones

antes mencionadas los resultados se muestran en la Figura 22.
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Elemenr  Wr%

NBL 17.88 11.60
Mol 02.61 01.64

VK 00.77 00.91
CrK 10.74 12.45
MnK 01.54 01.69
FeK 66.46 71.71
Marrix Comection | ZAF

Particula

| Element
SiK 01.00 01.96
Mol 01.47 00.84
CrK 11.18 11.86
MnK 01.21 01.22
FeK 8514 84.11
Marrix Correction | ZAF

Matriz

e

L e b s EE ] [ LB T ] L
Ermbi gy - he¥

EIF#IFJ'H

CK 1245 3943
SiK 00.61 00.83
CrkK 09.58 07.01
MnuK 01.29 00.90
FeK 76.07 51.83
Magrix Comection | ZAF

Reqgién oscura

Figura 22: Resultados de EDS para las 3 fases identificadas en las micrografias de SEM.
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Los resultados de EDS muestran que el cromo, manganeso y hierro aparecen
en las 3 regiones y solamente cambia su concentracion dependiendo de la
region analizada. El primer analisis se realizé en las particulas que presentaban
un rango de tamano de 250-400 nm. Los resultados de la técnica de EDS
muestran que estas particulas contienen una gran cantidad de elementos
aleantes como niobio, vanadio y molibdeno. Se realizé también EDS a la matriz
y se observo que la fraccion en peso es igual a la reportada en la literatura'’
para este tipo de aceros; ademas se detectd silicio, que no habia sido
cuantificado en los precipitados analizados, por lo que se estima que este
elemento solamente se encuentra en la matriz. Ademas se analizaron las
regiones obscuras y se observd un incremento en el contenido de carbono, en
esta region no es detectado el molibdeno y el vanadio, esto se debe a que la
mayoria de estos elementos se encuentran formando los precipitados. El
manganeso se encuentra en las 3 regiones y la fraccién en peso de dicho
elemento no cambia considerablemente. Segun Wang' y colaboradores este
tipo de material forma carburos en forma precipitados del tipo M23Cs, M7Cs,
MeC, M;Cs. Esto es la razén por la cual la concentracion de elementos como
niobio, molibdeno, vanadio aumenta su concentracion en los precipitados a los
cuales se les realizd la técnica de EDS y no son detectados en las otras dos

regiones.
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Dilatometria

Interpretacion de resultados

De los resultados de dilatometria se obtuvieron las temperaturas de
transformacién tanto en el calentamiento asi como en el enfriamiento utilizando
dos meétodos, ademas se obtuvo la variacion del coeficiente de expansion
térmica durante el calentamiento del material. En recientes investigaciones84
respecto a dilatometria, los autores han establecido diferentes métodos para
determinar las temperaturas de transformacién en un material. A continuacion
se presenta una descripcion detallada de los métodos utilizados para este

estudio.

Descripcion del método de lineas

El método utilizado en este trabajo llamado método de lineas es el que
comunmente es empleado y consiste en extrapolar la grafica en donde el
material experimenta una expansion o contraccion casi lineal con respecto a la
temperatura. Cuando la transformacion empieza a ocurrir esta “deformacion” ya
no es lineal por la aparicion de la nueva fase. Cuando la transformacion se
completa, la grafica regresa a una tendencia a deformarse linealmente con
respecto a la temperatura, donde ambas lineas de extrapolacion se cruzan esta
sera la temperatura de transformacion de fase. En la Figura 23 en la parte a) se
muestra el resultado del experimento a una velocidad de enfriamiento de 18.4
°C/min, se observan la transformacioén tanto en el calentamiento y enfriamiento,
en la parte b) se realiza un acercamiento solo a la transformacién durante el
enfriamiento y se observa la extrapolacion de las curvas durante el cambio de
pendiente para determinar las temperaturas de transformaciéon Ms (inicio de

martensita) y Mr (final de martensita).
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Figura 23: a) Curva de dilatometria para una velocidad de enfriamiento de 18.4 °C/min. b) Método de lineas
empleado para determinar Mgy M.

Al comienzo del experimento se ajusta la longitud en la muestra de tal manera
que la deformacion del material a temperatura ambiente es igual a cero. Con el
incremento en la temperatura la muestra comienza a expandirse reflejando una
deformacion positiva, la transformacion de ferrita a austenita (a — y) comienza
a aproximadamente a 800°C y termina alrededor de 900°C estas son las
temperaturas Act Yy Acs respectivamente para el acero que se estudio, entre
estas temperaturas la grafica experimenta un cambio hacia una pendiente
negativa cuando empieza la transformacion (Ac+), lo cual se explica por la
contraccion debido al empaquetamiento atdmico de la austenita: una celda
unitaria cubica centrada en el cuerpo (ferrita) puede contener 2 atomos por
celda mientras que la austenita (cubica centrada en las caras) puede contener 4
atomos por celda. Por esta razon el material se contrae conforme avanza la
transformacion y la temperatura, cuando dicha transformacion finaliza (Acs), el
material vuelve a la tendencia de expandirse casi linealmente conforme

aumenta la temperatura.

Después del tiempo de homogenizacion (5 min) a 1100°C, las muestras fueron
enfriadas a diferentes velocidades en el caso de la Figura 23 la velocidad fue de
18.4°C/min, se observa una contraccion a 400°C. La pendiente comienza a
cambiar indicando el inicio de la transformacion martensitica, esto se explica
por el cambio en la estructura cristalina de la austenita (FCC) a martensita que

tiene una estructura tetragonal centrada en el cuerpo (BCT).
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El inicio de la transformacion martensitica (Ms) se identifica como la
temperatura a la cual existe un cambio de una pendiente positiva a una
pendiente negativa durante el enfriamiento. De igual manera la finalizacién de la
transformacién martensitica (Mg) se precisa cuando la grafica vuelve a la
tendencia lineal. Es importante medir la deformacion del espécimen, debido a la
transformacion cuando el material vuelve a la temperatura ambiente, esto para
controlar los esfuerzos residuales en el material después del tratamiento

térmico.

Descripcion del método de cambio de pendiente

El segundo método llamado cambio de pendiente, se utilizé debido a que
algunos autores™ indican que la temperatura de la transformacion sera cuando
la grafica “se salga” de la linealidad durante el calentamiento o enfriamiento. El
método de cambio de pendiente consistio en monitorear la transformacién con
los resultados de dilatometria determinando la derivada del cambio en longitud
respecto a la temperatura y graficandolo en funcién la temperatura como se

muestra en la Ecuacion 3.

dAl/loVST
dT

Ecuacion 3

El objetivo es obtener una derivada aproximadamente constante cuando el
material se expande casi linealmente conforme aumenta la temperatura.
Cuando ocurre la transformacién, se observa un salto y un cambio de signo en
la derivada. Cuando la transformacion finaliza la derivada tiende a ser
constante. En la Figura 24 se muestra una grafica solo durante la
transformacién en el enfriamiento. En el eje de las ordenadas de lado izquierdo
se encuentran los valores obtenidos por dilatometria con respecto al cambio de
longitud y del lado derecho se encuentran graficados los valores de la derivada
del cambio de la longitud respecto a la temperatura. El eje de la temperatura se
encuentra de mayor a una menor para representar que la transformacién es

durante el enfriamiento.
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Se utilizé la siguiente nomenclatura para describir el cambio de longitud como

se muestra en la Ecuacion 4.

Ecuacién 4 — =&

0.009 -
- 4e-5
0.008 -
0.007 A B - 2e-5
)
o - S
2 0.006 0 <
£ .y
S 0.005 1 D
265"
0.004 -
-4e-5
0.003 -
—— deltalllovs T M
v
—%— dx/dTvs T Ms F
0.002 T T T -6e-5
/00 500 400 200 200

Figura 24: Grafica en la cual se muestra el cambio en la longitud vs la temperatura ademas de la derivada del
cambio de longitud con respecto a la temperatura vs la temperatura

La grafica muestra el método que se utilizO para obtener Ms y Mg, si
comparamos ambos métodos notaremos que la diferencia entre Ms - Mg sera
mayor para el caso de cambio de pendiente ya que tomamos el inicio de la
transformacién antes que en el método de lineas. Nétese que coincide en
ambas graficas de la Figura 24 el momento en que se despega de la linealidad
con el cambio en la derivada. Las lineas punteadas representan la

extrapolacion realizada trazando una linea sobre las gréficas, la grafica
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representa al enfriamiento de 17.8°C/min y para este caso las temperaturas que
se obtuvieron para la transformacion fueron de 408 y 298°C para Ms y Mg

respectivamente.

Como ya se mencion6 anteriormente, las pruebas de dilatometria se dividieron
en dos partes:

e La primera parte consistio en calentar todas las muestras a una misma

velocidad y a una misma temperatura, esto para determinar Ac1y Acs por

ambos métodos.

e La segunda parte del experimento consistio en enfriar a diferentes
velocidades, con lo que se promovieron variaciones en un rango de 8 a

40°C/min aproximadamente.

El calentamiento

La Figura 25 muestra los resultados de dilatometria durante el calentamiento:
todas las muestras fueron calentadas a una misma velocidad y a una misma
temperatura. Se observa homogeneidad en los resultados y mediante esta
grafica se obtuvieron los resultados para las temperaturas de transformacion
Ac1 Y Acs mediante el método de lineas. Los resultados de las temperaturas de
transformaciéon se encuentran en la TABLA 15. Cabe mencionar que se
mantuvo la misma nomenclatura, es decir, a cada experimento se le nombré
con la velocidad a la cual fue enfriada, aunque en esta parte cada experimento
es una repeticion, por lo que en la tabla de resultados aparece como numero de

experimento ademas se determiné un valor medio y una desviacion estandar.
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Figura 25: Cambio en la longitud de la muestra con respecto a la temperatura durante el calentamiento

TABLA 15: Temperaturas de transformacion durante el calentamiento por el método de lineas

Vel. de calf;(rﬁ:;ﬂiﬂg%oc@/min Act (°C) Acs(0)
1 852 908
2 848 912
3 854 916
4 850 909
5 856 920
6 854 916
7 855 906
8 846 895
9 848 905
10 851 910
11 848 902
X 851.1 908.9

SD +3.36 +6.98
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Los resultados muestran que todos los experimentos presentaron repetitividad y
muy poca variacion en el comienzo y fin de la transformacion. Se observa una
desviacién estandar apenas de + 3.36°C lo cual indica que la técnica de
dilatometria mediante el método de lineas resulta ser efectivo para determinar
transformaciéon de ferrita a austenita. La transformacion Acs presenta el doble
de desviacion estandar + 6.98°C esto concuerda con resultados previos que

indican que Acs varia mas que Ac185.

La Figura 26 Muestra la grafica de las derivadas del cambio de longitud con
respecto a la temperatura en funcién de la temperatura, en la primera parte se
observa que todas las muestras presentan una derivada casi constante hasta
aproximadamente 700°C: esto es porque los materiales tienden a expandirse

conforme se aumenta la temperatura de una manera practicamente lineal.

Cuando empieza la transformacién, la grafica tiende a pasar a un valor negativo
por el cambio de la pendiente, asi que se traza una linea recta y cuando se
observa el cruce con la derivada, ese sera tomado como el valor, y una vez que
se observe un nuevo cruce de la linea trazada ese sera determinada como la

temperatura de finalizacion en la transformacion.
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Figura 26: Grafica de la derivada del cambio de longitud vs la temperatura

Se observa que la derivada es practicamente igual para todos los experimentos,
lo cual indica una buena reproducibilidad. Los resultados de las temperaturas
de transformacion Act y Acs mediante el método de cambio de pendiente se

encuentran en la TABLA 16.
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TABLA 16: Resultados de las temperaturas de inicio y fin de la transformacion a austenita

Vel. de ca];::rﬁZ;rﬂeerlliE)OZOOC/min Act (°C) Acs (°C)
1 812 934
2 816 946
3 821 956
4 818 954
5 824 964
6 822 956
7 821 938
8 814 930
9 816 936
10 820 939
11 818 946
X 818.4 945.2
SD +3.64 +10.60

En la Figura 26 se observa en la primera parte una derivada practicamente
constante hasta que empieza la transformaciéon, después tiende a cambiar de
signo y luego vuelve a una derivada positiva. Cuando la grafica de la derivada
cambia de signo representa un maximo y, cuando lo vuelve a cruzar representa

un minimo, este método se muestra en la Figura 27.
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Figura 27: Graifica en el enfriamiento a una velocidad de 18.4°C/min para el método propuesto llamado
maximos y minimos.

En la Figura 27 se observa el tercer método propuesto de maximos y minimos,

este consisti6 en obtener la derivada del cambio en la longitud respecto al

tiempo y graficarlo en funcion de la temperatura. Cuando la grafica de la

derivada es igual a cero se considera a ese punto como la temperatura de inicio

y fin de la transformacion respectivamente. En la Figura 27 se exhiben ambos

métodos. El eje de las ordenadas del lado izquierdo corresponde a los valores

de la técnica de dilatometria, en esta figura se muestran también los puntos de

la extrapolacién trazados para determinar la transformacion mediante el método

de lineas, en este mismo eje del lado derecho muestra el valor de la derivada, y

los puntos en medio de la grafica representa el cero en la derivada, si se

interpreta la temperatura a la cual la derivada es cero, ésta coincide con la

union de la extrapolacion en el método de lineas.
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Comparacion con temperaturas teéricas de transformacion Acq y Acs

Andrews” determiné una ecuacion para calcular las temperaturas a la cuales se
llevaria a cabo la transformacién de ferrita a austenita. Se propone que dicha
temperatura de transformacién dependera de la composicién quimica y los
elementos aleantes presentes en el acero. La Ecuacion 5 muestra la
temperatura de inicio de la fase austenita y la Ecuacidn 6 muestra la

temperatura a la cual finaliza la transformacion.

Ecuacion 5 Ac1 (°C) =723 -10.7 (%Mn) -16.9 (%Ni) +29.1 (%Si) +16.9 (%Cr) +290 (%As) -7.5 (%Mo)

Ecuacién 6 Acs (°C) =910 -203 (%C"%) -15.2 (%Ni) +44.7 (%Si) +104(%V) +31.5 (%Mo) +13.1 (%W)

Los resultados de las temperaturas de transformacion tedricas Ac1y Acs para el

calentamiento se encuentra en la TABLA 17.

TABLA 17: Temperaturas de transformacion teéricas

Temperatura de transformacién (°C)

Aci 894.5

Acs 922.1
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Determinacion del coeficiente de expansion térmica

Se denomina coeficiente de dilatacién al cociente que mide el cambio relativo
de longitud o volumen que se produce cuando un cuerpo solido (o un fluido
dentro de un recipiente) experimenta un cambio de temperatura,
experimentando una dilatacion térmica. De forma general, durante una
transferencia de calor, la energia que esta almacenada en los enlaces
interatomicos entre 2 atomos cambia. Cuando esta energia almacenada
aumenta, también lo hace la longitud de estos enlaces®. Asi, los sdlidos
normalmente se expanden al calentarse y se contraen al enfriarse; este
comportamiento de respuesta ante la temperatura se expresa mediante el
coeficiente de dilatacion térmica (unidades °C™). El coeficiente se determina

mediante la Ecuacion 2.

Los resultados de los experimentos se presentan en la Figura 28. Se observa
que se presenta un cambio en la longitud del material al aumentar la
temperatura. Esta expansion tiende a ser lineal hasta antes de la
transformacién y con una pendiente que corresponde al coeficiente de

expansion térmica.
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Figura 28: Grifica en la cual se muestran los resultados de los experimentos de dilatometria durante el
calentamiento hasta antes que ocurra la transformacion.

Es importante mencionar nuevamente, que todos los experimentos de
dilatometria fueron programados a una misma velocidad de calentamiento
(20°C/min) y a una temperatura final de 1100°C, a pesar de que cada grafica
tiene el nombre de la velocidad de enfriamiento, ésto se realizé para usar una

misma nomenclatura para cada tipo de experimento.

Se obtuvieron las pendientes para todos los experimentos a diferentes
temperaturas obteniéndose para cada temperatura un valor medio y una
desviacién estandar, los resultados de la variacion del coeficiente de expansién

térmica en funcién de la temperatura se muestra en la Figura 29.
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Figura 29: Variacion del coeficiente de expansion térmica vs la temperatura ademas de la desviacion estandar
para cada mediciéon

Los resultados muestran que el coeficiente tiene muy poca variacion desde
10x107° (1/°C) a temperaturas bajas, hasta un valor de aproximadamente 18x10"
® (1/°C) hasta justo antes de la transformacion a austenita. El valor tedrico del
coeficiente de expansién térmica para un acero estructural es de 12x10° (1/°C)
y este valor se maneja para todo el rango de temperatura, es decir, se
considera como un coeficiente de expansion lineal®®. A pesar de que el valor
reportado por la literatura es para un acero estructural, estudios demuestran
que la adicion de elementos aleantes no afecta significativamente el coeficiente
de expansion en el acero’. Los resultados concuerdan con estudios realizados
por diferentes investigadores sobre el cambio del coeficiente de expansiéon a

diferentes temperaturas.’”’*"
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Enfriamiento en dilatometria

La velocidad de enfriamiento se obtuvo modificando el flujo de argdén que
entraba al horno. La Figura 30 muestra los resultados en la velocidad al variar el

flujo de gas. Durante todo el experimento se utilizé una atmosfera de argon.

45
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Figura 30: Variacion de la velocidad de enfriamiento vs el flujo de gas inyectado al horno

Los resultados muestran que a mayor flujo de gas la muestra se enfriaria mas
rapido. Sin embargo, las temperaturas de transformacién se midieron con

respecto a la velocidad de enfriamiento y no con respecto al flujo de gas.
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Curvas de enfriamiento alcanzadas en el equipo de dilatometria

Los resultados que reporta el equipo de dilatometria son la longitud de la
muestra, la temperatura y el tiempo. En la Figura 31 se muestran las graficas de

enfriamiento continuo que se alcanzaron por medio del dilatobmetro.

Curvas de enfriamiento continuo
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Figura 31: Curvas de enfriamiento continuo obtenidas en el dilatometro
Los resultados muestran que algunas velocidades de enfriamiento son
similares, incluso se traslapan, esto es porque se realizaron repeticiones de

algunos experimentos y se consideraron pequefas variaciones del mismo flujo.

En la Figura 32 se muestran los resultados de los experimentos de dilatometria
para todas las velocidades de enfriamiento. Se muestran las 2 etapas del
experimento, tanto para el calentamiento como para el enfriamiento, para fines
de comparasion, cuando se utilizaba una misma velocidad de calentamiento y

diferentes velocidades de enfriamiento.
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Figura 32: Cambio en Al/lo vs la temperatura

Los resultados muestran varios temas a discutir. El primero es que resulta
evidente que el material se comporta diferente en ambas fases del experimento,
es decir, que durante el calentamiento se refleja una gran homogeneidad en
cambio en el enfriamiento se nota que la temperatura de transformacion es
diferente para casi todas las velocidades utilizadas. Esto demuestra que la
velocidad de enfriamiento afecta la temperatura de transformacion. Las
temperaturas de transformacion se obtuvieron tanto por el método de lineas
como por el método de cambio de pendiente. La Figura 32 también muestra la
expansion final a causa de la transformacion que se presenta conforme cambia

la velocidad de enfriamiento.
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Temperaturas de transformacién Ms y Mg

Debido a que las temperaturas de transformacion martensitica estan muy
cercanas entre si, se dividio el experimento en 2 rangos de velocidades de
enfriamiento, llamados velocidad baja y velocidad alta. La Figura 33 y la Figura
34 muestran los resultados de dilatometria en la region donde aparece la

transformacién martensitica.

Resultados método de lineas
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Figura 33: Cambio en la longitud del material vs la temperatura a una velocidad de enfriamiento baja
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Figura 34: Cambio en la longitud del material vs la temperatura a una velocidad de enfriamiento alta

Las diferencias entre las graficas son evidentes: notese que las escalas en
ambas graficas son las mismas, a mayor velocidad de enfriamiento la
deformacion a causa de la transformacion resulta ser mas intensa. Esto se
explica en base a que existe una mayor distorsiéon en la red atdbmica por el
menor tiempo que tiene para reagruparse. Las graficas en las Figura 33 y
Figura 34 se analizaron por el método de lineas para determinar las
temperaturas de transformacién del inicio y finalizacién de la martensita, los

resultados se encuentran en la TABLA 18.
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TABLA 18: Temperaturas de transformacion Mgy My mediante el método de lineas

VeIocndac(iocCiiriinr:‘)rlamlento M (°C) M, (°C)
8.6 372 317
11.4 374 316
125 376 316
13.2 400 322
17.8 396 319
18.4 400 320
217 398 322
226 396 320
30.3 396 308
35.7 362 290
40.3 345 274

Los resultados muestran una variaciéon tanto en el inicio como en la finalizacién
de la transformacion cuando cambia la velocidad de enfriamiento, lo cual
confirma lo propuesto por Payares®” que menciona que dicha velocidad de
enfriamiento afecta la temperatura de transformacion, en un grado que es dificil
de medir, y que no es tan evidente como el efecto de la cantidad y
concentracion de elementos aleantes o el tamafio de grano austenitico previo®.
Parte de la dificultad para medir la variacion en la temperatura durante las
pruebas es la sensibilidad del equipo y la manera en que se determina las
temperaturas, es por eso que en este trabajo se estudia la transformacién por

dos métodos ya antes mencionados.

En la Figura 35 muestran las temperaturas de inicio y finalizacion de la
transformacién martensitica (Ms-Mg) cuando las muestras son sometidas a
diferentes velocidades de enfriamiento, esto con la finalidad de observar la

diferencia que existe entre las temperaturas de transformacion.
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Figura 35: Efecto de la velocidad de enfriamiento sobre las temperaturas de transformacion Mg y Mg
determinado por el método de lineas.

Como puede observarse, la temperatura Ms empieza a 375°C
aproximadamente a velocidades bajas de enfriamiento y conforme aumentan
dichas velocidades, la temperatura de transformacion aumenta hasta cerca de
400°C y se mantiene a esta temperatura en un pequeno rango de velocidad (15
- 30 °C/min). Posteriormente, a velocidades altas se observa que la temperatura
de transformacién baja una vez mas hasta valores cercanos a 350°C. En esta
grafica también se observa que la diferencia entre el inicio y finalizacion de la
transformaciéon (Ms-Mg) varia segun la temperatura Ms debido a que los
resultados muestran que la temperatura Mg se mantiene casi constante a
velocidades bajas. Sin embargo, a velocidades por encima de 30°C/min ésta
tiende a disminuir. Se observa cierta dependencia de Mr hacia Mg, ya que si la
temperatura de inicio aumenta, Mg también aumenta en menor proporcién y
cuando Ms disminuye, Mg también lo hace. Para poder observar este efecto se
realizd la grafica en la Figura 36 en la cual se grafica la diferencia que existe

entre Mg y Ms en funcién de la temperatura.
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Figura 36: Diferencia entre la temperatura de inicio y la finalizacion de la transformacién martensitica por el
método de lineas

Los resultados muestran que a mayores velocidades de enfriamiento la
diferencia entre Ms y Mg tiende a aumentar. Mediante este método, la diferencia
resultdé ser de aproximadamente de 80°C. Dicha diferencia resulta importante
debido a que en este intervalo ocurre la transformacion. La literatura menciona
que la transformacion martensitica en aceros ocurre normalmente
atérmicamente’® es decir, que la fraccién transformada dependera solo del
subenfriamiento debajo de la temperatura de inicio de la martensita (Ms). El
grado de transformacién no parece depender del tiempo, lo cual se expresa en
la Ecuacion 7 de Koistenen y Marburger’®, la cual describe el progreso de la

transformacién debajo de la temperatura Ms.

1-7, =exp| (M, -T )
B =-0.011

Ecuacion 7
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Donde Vg es la fraccion de martensita y Ty es la temperatura a la cual la
muestra es enfriada debajo de Ms. Esta caracteristica atérmica es una
consecuencia de la rapida nucleacion y crecimiento de la martensita, a tal
rapidez que el tiempo puede ser despreciado. La velocidad de crecimiento de la
martensita puede ser tan alta como la velocidad de propagacion de una onda
elastica en el acero (alrededor 1100ms™). Asi que la fraccién transformada

dependera solo del numero de sitios de nucleacion de la martensita.

De la Ecuacién 7 se desprende que no es posible alcanzar el 100% de
martensita durante la transformaciéon es decir, puede mantenerse algo de
austenita retenida sin transformar cuando Tq alcanza la temperatura ambiente.
Para fines practicos es frecuente definir el punto donde el 95% de la
transformacién se ha alcanzado como una transformacion martensitica

completa.

Resultados método de cambio de pendiente

La Figura 37 y la Figura 38 muestran como la longitud del material va
cambiando conforme disminuye la temperatura a temperaturas entre 450 y 700
°C. Esta derivada no cambia porque la aleacion se encuentra en la zona donde
la longitud depende casi linealmente de la temperatura a la cual se encuentra el
material, pero a temperaturas cercanas a los 400°C se observa un cambio en la
derivada, incluyendo un cambio de signo: es decir existe un cambio de

pendiente drastico debido a la transformacién martensitica.
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Figura 37: Derivada del cambio en la longitud del material con respecto a la temperatura vs la temperatura a
bajas velocidades de enfriamiento

A temperaturas bajas se observa claramente el cambio de pendiente. En esta
grafica se observa que la transformacion ocurre a distintas temperaturas para
las diferentes velocidades de enfriamiento y que cada velocidad de enfriamiento
exhibe un diferente minimo alcanzado, es decir, el material se deforma a

diferente magnitud para cada experimento cuando la transformacién ocurre.

La Figura 38 muestra las velocidades de enfriamiento altas. Se observan
diferencias entre ambos tipos de velocidades: mientras que a velocidades bajas
se observa un mayor numero de puntos, éstos exiben una tendencia entre ellos,
mientras que a velocidades altas se observa un menor numero de puntos y
existe una alta variacion entre ellos. Esto se justifica en base a que el programa
que registra los datos se progama como datos por unidad de tiempo. Al tener

velocidades altas de enfriamiento, tendremos un menor numero de puntos
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registrados. La variacion entre los puntos se debe a que a mayor velocidad de

enfriamiento, la muestra cambiara drasticamente sus dimensiones.

6e-5

-3e-5

21.7 °C/min
—e— 22.6 °C/min
—— 30.3 °C/min
—— 35.7 °C/min
-6e-5 —— 40.3 °C/min

200 300 400 500 600 700

Temperatura °C

Figura 38: Derivada del cambio en la longitud del material con respecto a la temperatura vs la temperatura
para velocidades de enfriamiento altas

El método para obtener las temperaturas de enfriamiento se encuentra en la
Figura 24. A velocidades altas de enfriamiento y debido a que existe variacién
en los resultados, resulta dificil medir dichas temperaturas, pero por el método

propuesto los resultados se encuentran en la TABLA 19.
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TABLA 19: Resultados de las temperaturas My y Mg por el método de cambio de pendiente

Velocidad de enfriamiento
. M. (°C M (°C
(oC/mIn) S ( ) F ( )
8.6 386 304
11.4 382 302
125 384 302
13.2 448 324
17.8 408 298
18.4 372 268
21.7 420 306
226 1412 290
30.3 370 280
357 406 286
40.3 382 260
500
475 - —8— Ms
B Mf
450 -
425 4
e
© 400 -
2
© 375 -
(0]
Q.
£ 350 -
()]
|_
325 - [ ]
00{ ® mm o "
_ .
: . ‘A
275 = . '
]
n
250 T T T T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45

Velocidad de enfriamiento °C/min
Figura 39: Variacion de la temperatura de transformacion por el método de cambio de pendiente
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En la Figura 39 se muestran los resultados por el método de cambio de
pendiente. En este caso es posible observar la misma tendencia en los
resultados. La dispersion en estos se debe puede atribuir a la naturaleza de la

técnica de analisis.

El método de cambio de pendiente resultdé ser efectivo para determinar las
temperaturas de transformacion. Existen diferencias entre ambos métodos: la
primera es la diferencia entre las temperaturas de transformacién y ademas

entre Ms y Mg es mayor por el método de cambio de pendiente.

Se aplicé la Ecuaciéon 8 de Andrews para determinar la temperatura Ms tedrica,
en el caso de Mg no existe ecuacion para poder determinarla. El valor de Ms de

acuerdo a a ecuacion de Andrews es de 333.6°C.

Ecuacion 8 Ms (°C)= 539- 423 (%C)- 30.4 (%Mn)- 17.7 (%Ni)- 12.1 (%Cr)- 7.5 (%Mo)
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Porcentaje de contraccion en el material debido a la transformacién

Los resultados en la Figura 32 muestran que al comienzo del experimento el
Al/lo es cero a temperatura ambiente. Después del tratamiento térmico y cuando
la muestra estda una vez mas a temperatura ambiente Al/lo es menor a cero.
Esto es debido a que ocurrié una transformacion de fase que se ve reflejado en
un cambio a nivel macroscopico en las dimensiones del material. Los datos se
obtuvieron en el enfriamiento hasta 200°C aproximadamente y para conocer la
disminucion en el material debido a la transformacion final del material se
realizdé una extrapolacién calculando mediante regresion lineal la contraccién a

temperatura ambiente. Los resultados se presentan en la Figura 40.

0.020
0.015
0.010
2 8.60 °C/min
& 0.005 - 11.40 °C/min
© 12.50 °C/min
© 13.20 °C/min
| 17.80 °C/min
0.000 18.40 °C/min
21.70 °C/min
2260 °C/min
-0.005 - 30.30 °C/min
35.70°C/min
— 40.30 °C/min
-0.010 . : : : . ]
0 200 400 600 800 1000 1200

Temperatura °C

Figura 40: Cambio en la longitud del material vs la temperatura con valores extrapolados durante el
enfriamiento hasta temperatura ambiente.
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De la Figura 40 se obtuvieron los valores de Al/lo a temperatura ambiente
después de que se enfrid la muestra y la transformacidén se complet6 para cada
velocidad de enfriamiento. Los resultados se graficaron de acuerdo a la Figura
41.

0.2

% de contraccion final
o)
N
1

—1 .0 T T T T T T T
5 10 15 20 25 30 35 40 45

Velocidad de enfriamiento °C/min
Figura 41: Porcentaje de la deformacion debido a la transformacion vs la velocidad de enfriamiento

La Figura 41 muestra que a mayor velocidad de enfriamiento existe una mayor
contraccion debido a la transformacién. A bajas velocidades se observa que la
grafica tiende a cero y esto se explica porque tedricamente a muy bajas
velocidades la transformacién a martensita no se llevaria a cabo y el Al/lo inicial
seria igual al final. Conforme se aumenta la velocidad de enfriamiento se
observa una mayor contraccion en la muestra hasta alcanzar una velocidad que
al parecer el porcentaje de contraccion en el material ya no depende de la

velocidad de enfriamiento.

Esto se justifica con lo mencionado en los antecedentes’ donde la deformacion
en el material es asociado al cambio en la estructura cristalina y también a la

cantidad de dislocaciones en el material. Todos los experimentos muestran una
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estructura martensitica, por lo tanto la variacion en la contraccion no es
causada por el cambio en la estructura, pero si por la cantidad de dislocaciones
en el material: a mayor velocidad de enfriamiento mayor numero de

dislocaciones y mayor deformacién a nivel macroscépico.

Microdureza

Este estudio se realiz6 para conocer la variacion de la dureza del material
cuando es enfriado a diferentes velocidades. Las muestras que se obtuvieron
por dilatometria se cortaron y se montaron en baquelita para determinar su
dureza. Se utilizd una carga de 500gf por un tiempo de 15 segundos y se
realizaron 10 indentaciones por muestra eliminando la mas alta y la mas baja.
Los resultados se dividieron en dos rangos de velocidad de enfriamiento. Los
resultados se reportan en la TABLA 20 para velocidades bajas y en la TABLA
21 para altas, ademas en la Figura 42 se encuentra graficada la variaciéon de la
dureza en funcion de la velocidad de enfriamiento, incluyendo la desviacion

estandar.

TABLA 20: Resultados de microdureza (HV) cuando se aplica una velocidad de enfriamiento baja.

Velqcida_d de Material de
enfflca/rrr‘lqliennto referencia 11.40 13.20 18.40
Repeticién 1 257.29 359.64 363.21 393.78
Repeticion 2 253.06 366.83 363.2 397.87
Repeticion 3 257.29 359.64 389.75 393.78
Repeticién 4 275.35 378.03 374.24 406.23
Repeticiéon 5 259.46 370.51 363.21 381.88
Repeticion 6 248.93 366.83 363.21 378.03
Repeticion 7 257.3 359.64 370.51 374.24
Repeticion 8 2449 374.24 363.21 363.21
media 256.70 366.92 368.82 386.13
SD 9.02 7.06 9.47 14.19
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TABLA 21: Resultados de microdureza (HV) cuando se aplica una velocidad de enfriamiento alta.

Velocidad de

enfriamiento 21.70 22.6 30.30 35.70 40.30
°C/min

Repeticién 1 402.02 397.87 406.25 402.03 423.81

Repeticién 2 389.75 389.75 406.25 381.88 393.78

Repeticiéon 3 374.24 397.87 385.79 393.78 414.90

Repeticion 4 406.24 410.53 402.23 393.78 381.88

Repeticion 5 385.78 381.88 393.78 381.88 402.03
Repeticion 6 406.24 402.02 402.03 406.25 393.78
Repeticion 7 366.83 393.78 393.78 397.87 370.51

Repeticion 8 389.75 381.88 375.04 393.78 385.78
media 390.11 394.45 395.64 393.91 395.81

SD 14.52 9.84 10.94 8.65 16.32
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Figura 42: Variacion de la dureza vs la velocidad de enfriamiento incluyendo la desviacion estandar
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Los resultados indican que la dureza en el material de referencia es
relativamente baja, aproximadamente 260 HV (25HRC). Existe una diferencia
notable entre el material en esta condicion de revenido y después del primer
tratamiento que fue de un enfriamiento de 11.4°C/min: después de haber sido
austenitizado a 1100°C por 5 min, la diferencia es de 111 HV, posteriormente
existe muy poca diferencia en la dureza de la velocidad de enfriamiento mas
baja y la velocidad de enfriamiento mas alta, que fue de 40.3°C/min. Esta
diferencia es de apenas 29 HV, pero se observa que la dureza aumenta

conforme aumenta la velocidad de enfriamiento.

DTA

Los resultados de las pruebas de DTA se analizaron para comprobar la
eficiencia de las técnicas realizadas en la determinacion de las temperaturas de
transformacién. Los resultados que arroja el DTA son la diferencia de
temperaturas que existe entre la muestra y una referencia al variar la
temperatura o el tiempo. En la Figura 43 se encuentra la diferencia de
temperatura entre la muestra y la referencia cuando se enfria desde 1100°C en
el eje de las ordenadas de lado izquierdo y en el eje de las ordenadas del lado
derecho se muestra graficado la derivada de la temperatura con respecto al

tiempo.
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Figura 43: Resultados de la prueba de DTA realizada al material de referencia

Los resultados muestran que existe una diferencia entre la muestra y la
referencia debajo de los 400°C en donde la muestra empieza a calentarse
debido a la transformacién martensitica. El inicio se representa cuando esta

diferencia de temperatura se observa en la grafica.

Considerando los resultados de la derivada de la temperatura con respecto al
tiempo (velocidad de enfriamiento) vs la temperatura, se observa que la
temperatura es controlada por el horno ya que la velocidad de enfriamiento
programada fue de 10°C/min. En la grafica se observa la derivada con un valor
constante de aproximadamente 0.167°C/s (10.2°C/min) desde altas
temperaturas hasta antes de la transformacion. Este valor se ve afectado por
dicha transformacién por la cantidad de energia desprendida provocando que la
velocidad de enfriamiento sea mas lenta conforme avanza, posteriormente el

horno se encarga de volver a hacer constante este valor, las 2 técnicas
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muestran el mismo resultado de la temperatura de inicio de la transformacion
que fue de 385°C. Con respecto a la finalizacion de la transformacion, ésta no
se logra visualizar debido a que el horno interviene para mantener la
temperatura constante y no se alcanza a observar cuando la grafica vuelve a

tener la misma pendiente que tenia antes de la transformacion.

Esta técnica resulta ser efectiva, pero solo para velocidades de enfriamiento
lentas como en el caso del experimento anterior, ya que cuando se utilizan
temperaturas mayores de enfriamiento, el horno ya no puede mantener dicha
temperatura y se pierde control sobre los parametros que involucran esta

técnica.

DSC

Esta prueba se realizd con el fin de observar los cambios energéticos que
presenta el material cuando es sometido a un proceso de revenido. Ya que no
es posible monitorear las temperaturas de transformacién debido a que le
equipo de DSC disponible al momento de los estudios tiene limitada su
temperatura maxima de operacién a 600°C. Los resultados para la prueba de
DSC se presentan en la Figura 44 para dos muestras diferentes. La primera, es

el material de referencia y la segunda después de haber sido templada al aire.
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Figura 44: Resultados de DSC para el material antes y después de ser templada.

El proceso de revenido de martensita ha sido sujeto a numerosas
investigaciones para aceros de baja aleacion. Estudios previos indican que
diferentes cambios energéticos tienen lugar durante el revenido y estos pueden
ser agrupados en 3 etapas®®. La primera etapa tiene lugar a una temperatura
alrededor de 100°C, la segunda esta cercana a los 280°C y la tercera en una

region comprendida entre 280 y 530 °C*.

Para el material de estudio se presentaron las 3 etapas, éstas en los rangos de
temperaturas que indican los estudios previos para las 2 condiciones del
material. La muestra templada presentdé mayor liberacion de energia en las
etapas que se presentan a 107, 290 y 430°C. Estos cambios de energia estan

asociados con el inicio de la conversion de carburo de transicidon en cementita
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asi como la descomposicion de austenita retenida que podria presentar el

material®’.

Enfriamiento Continuo

Esta prueba se realiz6 con el fin de obtener las temperaturas de transformacion
para velocidades de enfriamiento superiores a las obtenidas dentro del
dilatdmetro. Los resultados que se obtuvieron de este experimento fueron la
temperatura en el material y el tiempo, en base a que toda transformacion de
fase involucra un desprendimiento o absorcion de energia, en este experimento
se tratdé de observar el efecto de la transformacion martensitica sobre la curva

de enfriamiento continuo, debido a que es altamente exotérmica®.

Ciclo térmico

El experimento consistid en calentar la muestra a una velocidad de 10°C/min
desde temperatura ambiente hasta 1100°C. La temperatura se registro
mediante un sistema de adquisicion de datos cada décima de segundo. La
transformacioén de ferrita a austenita no es tan exotérmica como la de austenita
a martensita, por lo tanto no pudo ser posible determinar las temperaturas Ac1y
Acs usando solamente el monitoreo de temperatura en este método. Después
de estabilizar la muestra a 1100°C se enfrié en aire forzado lograndose enfriar
la muestra de 1100°C a temperatura ambiente en aproximadamente 100

segundos. La grafica de enfriamiento continuo se encuentra en Figura 45.
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Figura 45: Grafica del monitoreo de la temperatura de la muestra durante el enfriamiento vs el tiempo

En la curva de enfriamiento continuo se observa una inflexion en la curva
aproximadamente a 400°C. Esto se relaciond con el inicio de la transformacion
martensitica ya que la reaccion libera calor, y esto se refleja en el monitoreo de
la temperatura; posteriormente a 250°C aproximadamente, se observa otra
inflexion en la curva. Sin embargo, esta curva no resulta ser suficientemente
clara para establecer las temperaturas de la transformacion de forma directa.
Para poder obtener las temperaturas Ms y Mg se determiné la derivada de la

temperatura con respecto al tiempo.

En la Figura 46 se muestra la velocidad de enfriamiento en funcién de la
temperatura.
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Figura 46: Variacion de la velocidad de enfriamiento vs la temperatura

Interpretacién de resultados

La temperatura de inicio de la martensita se consideré en el punto donde la
grafica aumenta drasticamente y la temperatura de finalizacion se toma en el
punto donde la grafica vuelve a tomar la tendencia casi lineal. La velocidad de
enfriamiento se obtuvo de la misma manera que en los resultados de
dilatometria. Ademas de las temperaturas de transformacion, también se
realizaron pruebas de microdureza a la muestra para observar la dureza final
del material despues del enfriamiento a velocidades altas. Los resultados se
encuentran en la TABLA 22.
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Resultados del experimento enfriamiento continuo

TABLA 22: Resultados del experimento de enfriamiento continuo

Velocidad de enfriamiento 830°C/min

Dureza 423.15 + 7.58 HV

Temperaturas de transformacion

My 410 °C

M. 270°C

Los resultados muestran que se logro el objetivo de alcanzar una velocidad de
enfriamiento alta en comparaciéon con las obtenidas en dilatometria, donde la
mas alta fue de 40.30°C/min. Con respecto a la dureza los valores mas altos
obtenidos en dilatometria fue de aproximadamente 395 HV. Si lo comparamos
con los que se obtuvieron por el método de enfriamiento continuo, se concuerda
con la literatura que menciona que, a mayor velocidad de enfriamiento, mayor
dureza®. Sin embargo, esta diferencia es de aproximadamente 30 HV y la

diferencia de velocidades es aproximadamente 750°C/min.

Con respecto a las temperaturas de transformacion, se observa que la
temperatura de inicio de la martensita cae dentro del rango que se obtuvo por el
método de cambio de pendiente (370-448°C) y esta ligeramente superior al

rango que se obtuvo por el método de lineas (345-400°C).

La temperatura de finalizacién de la martensita presenta el mismo patrén,
reportandose dentro del rango que se obtuvo por el método de cambio de
pendiente y esta ligeramente abajo del rango obtenido por el método de lineas,
donde los rangos fueron de (260-324°C) para el de cambio de pendiente y de
(274-322°C) para el de lineas.

Es importante mencionar que los métodos de dilatometria se basan en el
cambio de la longitud del material en funcion de la temperatura y este método

se basa en el cambio de la velocidad de enfriamiento, el método propuesto a
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este respecto puede servir para determinar temperaturas de transformacion y
dicha comparacion sirvio para plantear los experimentos en donde se evaluo el

efecto del porcentaje de deformacion sobre la transformacion.

Microscopia optica

Se realizd microscopia Optica para todas las muestras templadas a diferentes
velocidades de enfriamiento, esto con el fin de observar la diferencia en la
microestructura. Todas las muestras fueron austenitizadas a la misma
temperatura y homogenizadas por el mismo tiempo, asi que la microestructura
cambiara solo en funcion de la velocidad de enfriamiento. Las muestras se
acomodaron en grupos utilizando una misma magnificacion con el fin de realizar
un analisis comparativo. En la Figura 47 se muestran las micrografias de
muestras representativas enfriadas a diferentes velocidades a una

magnificacion de 100x.
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100x

Figura 47: Micrografias del material después de ser templado a velocidades de enfriamiento: a) 13.20, b) 22.60,
¢) 35.70 y d) 40.30 °C/min a una magnificacion de 100 aumentos.

Las resultados muestran que al aumentar la velocidad de enfriamiento la
microestructura parece cambiar: las placas de martensita se observan mas
gruesas y en mayor cantidad. En la Figura 48 se presentan las muestras a 200

aumentos donde es posible una mejor visualizacién de las placas de martensita.
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Figura 48: Micrografias del material después de ser templado a velocidades de enfriamiento: a) 13.20, b) 22.60,
¢) 35.70 y d) 40.30 °C/min a una magnificacion de 200 aumentos.

En la Figura 48 se logra observar con mayor claridad los distintos tamafios de
las placas de martensita presentes en el material templado: se visualiza en la
velocidad de enfriamiento mas baja una concentracion mayor de placas mas
pequefas, esto se justifica porque la martensita crece en los sitios activos
presentes en el material. Al enfriar a una temperatura baja estos sitios
empiezan a nuclear todos al mismo tiempo, creciendo la cantidad de placas y
por la gran cantidad de placas de martensita se impiden mutuamente el
crecimiento entre ellas lograndose obtener tamafios muy pequenos de estas
placas de martensita. Esto se observa a mayores magnificaciones como en la
Figura 49 a 400 x.
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400x

Figura 49: Micrografias del material después de ser templado a velocidades de enfriamiento: a) 13.20, b) 22.60,
¢) 35.70 y d) 40.30 °C/min a una magnificacion de 400 aumentos.

En la Figura 49 se observa la gran cantidad de placas de martensita y como
éstas se bloquean con otras impidiendo su crecimiento cuando se enfria la
muestra lentamente (13.20 °C/min). Cuando la muestra se enfria a una
temperatura alta, como 40.30°C/min, se observan placas muy grandes y
gruesas: a estas placas tan grandes se observa que no es facil de impedir su

crecimiento con otras placas mas pequenas.

Se tomaron micrografias a magnificaciones de 1000x los resultados se
muestran en la Figura 50.
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1000x

Figura 50: Micrografias del material después de ser templado a velocidades de enfriamiento: a) 13.20, b) 22.60,
¢) 35.70 y d) 40.30 °C/min a una magnificacion de 1000 aumentos.la escala que se observa es de 10 pm.

..

En ésta serie de micrografias a 1000x se observa a menor escala, el patrén de
que a menor velocidad de enfriamiento se observan mayor concentracion de
placas de tamano pequefo se mantiene, ademas se observa el tamafo
aproximado de las placas de martensita cuando se utilizd la velocidad de
enfriamiento mas baja, que es de aproximadamente de 1 a 4 ym, conforme
aumenta la velocidad de enfriamiento se ve cdmo la morfologia de las placas
cambia haciéndose mas gruesas sobrepasando los 10um cuando se usé la
velocidad mas rapida de enfriamiento y observandose menor concentracion de

placas.

100



c/l/(azao 04ntom’o aglfuazac[o (/l/(sza Universidad 04ut6rzoma de Nasoo Lebn

SEM

Se realizé microscopia electrénica de barrido (SEM) a las muestras enfriadas a
11.40, 40.26, y 830°C/min y atacadas con el reactivo de Vilella. Las 2 primeras
se obtuvieron de las pruebas de dilatometria y la tercera se obtuvo del
experimento de enfriamiento continuo. Se obtuvieron micrografias a
magnificaciones de 700 y 1500X. Los resultados para la velocidad de

enfriamiento de 11.4°C/min se exhiben en la Figura 51.

Velocidad de enfriamiento 11.4°C/min

SEI  20kV WD12mm  SS850 x700 E—— 20pum
UANL - FIME Vel. Enfriamiento 11.40 0001 16 Oct 2009

Figura 51: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 11.4°C/min vista
a 700 aumentos.
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En la Figura 51 se observan las placas de martensita con un grosor y tamafo
pequeno, lo que concuerda con lo observado mediante microscopia Optica,
donde la velocidad mas baja produce este tipo de microestructura. Se observa
como las placas chocan unas con otras. Ademas se observan placas que pasan
encima de otras. Generalmente las placas de martensita mas grandes durante
su crecimiento no pueden ser detenidas por otras de menor tamafo. El

crecimiento de las placas se observa hacia diferentes angulos de formacion.

Esto concuerda con la morfologia de la martensita de bajo carbono: cuando el
contenido de carbono no es superior a 0.5% en peso’®, la morfologia es en
forma de laminas de tamafo grande y un grosor de 0.5um, agrupadas en
paquetes muy juntas y con un angulo de intercesién bajo entre ellas, aunque
también es posible observar un numero pequefio de placas separadas por un

alto angulo de intercesion.
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Velocidad de enfriamiento de 40.3°C

En la Figura 52 se muestra una micrografia del espécimen enfriado a
40.3°C/min.

Il
It

SEl  20kV WD12mm  SS50 X700 E—— 20pum
UANL - FIME Muestra 40 0001 16 Oct 2008

Figura 52: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 40.3°C/min vista
a 700 aumentos.

Los resultados muestran que las placas gruesas que se observaron en
microscopia Optica parecen ser varias placas que crecieron todas hacia un
mismo angulo (esto contradice lo mencionado por Bhadeshia’®) en donde
menciona que con frecuencia las laminas de martensita en aleaciones ferrosas
no son paralelas sino perpendiculares como resultado de contracciones en la
matriz, la cual se opone al cambio de forma resultado de la transformacion. Por
lo tanto, las placas gruesas son una misma y debido a los relieves que

presentan se confunden haciendo parecer que son varias placas.
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Velocidad de enfriamiento de 830°C/min

En la Figura 53 se muestra los resultados de microscopia electrénica de barrido

de una muestra del acero de estudio enfriada a una velocidad de 830°C/min.

SElI 20kV WD12mm  S850 X700 I —— 20um
UANL - FIME Vel. Enfriamiento 800 0001 16 Oct 2009

Figura 53: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 830°C/min vista
a 700 aumentos.

Los resultados de SEM para una velocidad alta de enfriamiento se observan
diferentes a los que se obtuvieron por velocidades mas bajas: se observan
pocas placas de martensita, otra observacidon interesante es que se logra
visualizar los limites de grano previo austenitico, lo cual es de un gran interés
ya que se puede apreciar como las laminas de martensita son detenidas por
estos limites de grano en la parte central. Se logra visualizar un tamafio de
grano aproximadamente de 50.0 uym; en este grano se observan laminas de
martensita formadas hacia diferentes direcciones en su interior y como éstas no
pueden crecer mas alla de los limites del grano, esto se puede observar en la

Figura 51 y la Figura 52.
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En esta micrografia se logré visualizar un gran niumero de precipitados de un
tamano de 500 nm aproximadamente. Si se observan las micrograficas de
velocidades mas bajas, también se ven estos precipitados, pero en un numero
aparentemente menor y solamente en regiones donde no se visualizan placas

de martensita.

Para comprobar si los precipitados que se observan son los mismos que los
que estan en el material de referencia, se realizaron analisis quimicos mediante
la técnica de EDS con el microscopio electrénico de barrido. En la Figura 54 se
muestran los resultados de la composicion quimica para el material de

referencia asi como para dos velocidades de enfriamiento: 40.30 y 830 °C/min.
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Figura 54: Resultados de EDS para 3 diferentes estados del material
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Los resultados muestran que los elementos que se encuentran en las particulas
son los mismos, variando solamente elementos que se encuentran en
concentraciones muy pequefas. Esta variacion puede estar relacionada con el
tamano de la particula, ya que si este es diferente para cada medicion,
presentara error porque el haz de electrones no solamente cuantificaria la

particula sino también parte de la matriz.

Los elementos que se presentan con mayor concentracion son el carbono,
cromo, niobio y por supuesto el hierro. Estas particulas son principalmente
carburos de cromo y niobio, que se presentan en todos los tratamientos
térmicos e incluso en el material de referencia, debido probablemente a que
algunos de estos carburos no se solubilizan a la temperatura de austenitizacion
que se utilizé (1100°C), ya que incluso el rango de tamafo que presentaban era
el mismo para todas las muestras. Esto coincide con lo mencionado por Liu
Ning?!, donde menciona que este tipo de aceros requieren de altas
temperaturas de austenitizacién para una completa disolucion de carburos de
cromo. Sin embargo, cuando aumenta la temperatura de austenitizacion, el
tamano de grano austenitico aumenta y esto afecta las propiedades finales del
acero cuando es templado. Es por eso que esta temperatura se debe tomar en

consideracion segun las propiedades finales del material.

Los resultados de SEM a una velocidad de enfriamiento de 11.4°C/min se
presentan en la Figura 55 en donde se observan las placas de martensita asi
como los precipitados antes mencionados. En la Figura 56 se observa la

micrografia para una velocidad de 40.3°C/min.
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SEl  20kV WD12mm  SS50 x1,500 10um
UANL - FIME Vel. Enfriamiento 11.40 0001 16 Oct 2009

Figura 55: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 11.4°C/min vista
a 1500 aumentos.

SEl  20kV WD12mm  SS50 10um
UANL - FIME Muestra 40 0001 16 Oct 2009

Figura 56: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 40.3°C/min vista
a 1500 aumentos.
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En la Figura 57 se muestran los resultados de SEM. En esta imagen se logran
visualizar limites de grano previo austenitico asi como una gran cantidad de

precipitados.

SEl  20kV

wD12mm  $850 x1,500 — 10um
UANL - FIME Vel. Enfriamiento 800 0001 16 Oct 2009

Figura 57: Micrografia de SEM para el material templado a una velocidad de enfriamiento de 830°C/min vista
a 1500 aumentos.
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Difraccion de rayos X

Esta técnica se realizé con el fin de conocer la estructura cristalina del material
antes asi como después del tratamiento térmico. Se analizaron el material de
referencia y una muestra después de un temple al aire. Los resultados para el

material de referencia se presentan en la Figura 58.

Muestra sin templar

Sin templar
1000
(110)
o
800
600
@
[
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o
O 400 -
(110)
200 o
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v (220)
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o Ll A J\ Al
40 50 60 70 80 90 100
20

Figura 58: Difractograma de una muestra en estado de referencia

La Figura 58 muestra el difractograma para la muestra como se recibio, en
estado de recocido. El difractograma muestra solamente la fase de martensita
la cual es representada por los picos indicados®. Los planos cristalograficos
presentes son (110), (200), (110) y (220) a angulos 26 de 44.69, 65.01, 82.24 y
98.76 respectivamente siendo el mas intenso el primero. Estos resultados
coinciden con los reportados por Yulin Li*® cuando se estudié un acero
inoxidable martensitico 0.63C-12.7Cr mediante difraccién de rayos X. Estos

resultados demuestran que el material de referencia viene en una condicién de

110



c/”azao oqntom'o o’#[amw.c{o :/l/(aza Universidad O%Ltc’moma de Nasoo Lebn

martensita con al menos un 95% eso se justifica por la alta templabilidad del
material, que por su cantidad y concentracidn de elementos aleantes, se
necesitan de tiempos muy largos a temperaturas adecuadas para poder obtener
otra fase que no sea martensita. En la Figura 59 se muestra un difractograma

para el material templado en aire.

Muestra templada

Templada
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0 )\N A
40 50 60 70 80 90 100
20

Figura 59: Difractograma del acero de estudio templado en aire

En la Figura 59 se observan los mismos planos cristalograficos los cuales son
(110), (200), (110) y (220) para angulos 20 de 44.69, 64.74, 82.11 y 98.59
respectivamente. Sin embargo, se pueden apreciar algunas diferencias entre la
muestra sin templar y la muestra templada. En la primera se observan todos los
picos mas altos es decir existe un numero mayor de cuentas y en la muestra
templada se observan los picos mas anchos, esto se justifica con la velocidad
de enfriamiento, el material de referencia se enfria a una velocidad baja ademas

se somete a un tratamiento de revenido para bajar la dureza del material lo cual
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se demostré en el capitulo de microdureza. Estos dos factores provocan una
menor distorsion de la red cristalina en el material, que se refleja en el
difractograma al tener una mayor altura los picos. Cuando el material se templa
a una velocidad alta, como puede ser al aire, se observa una menor
cristalinidad que provoca una pequefa distorsion en el material y se refleja en el

difractograma ensanchandose los picos.

Este experimento demostré que la fase cristalina del material es la misma antes
y después del tratamiento térmico, con algunas diferencias en la cristalinidad

debido a la velocidad de enfriamiento a la cual se somete el material.

Efecto del porcentaje de deformacién sobre la transformacién

Este experimento busca evaluar el efecto de la deformacién en el
procesamiento que recibe el material en condiciones industriales, normalmente
consiste en austenitizar hasta 1100°C y posteriormente someter al material a un
proceso de rolado a alta temperatura para la fabricacion de anillos, trabajos
previos demuestran que él porcentaje de deformacion afecta ligeramente las
temperaturas de transformacion. Previamente en el apartado de enfriamiento
continuo, se demostré que la temperatura de transformaciéon martensitica puede

determinarse mediante el monitoreo de la temperatura durante el enfriamiento.

La primera etapa del experimento fue calentar el material hasta una
temperatura de 1100°C y mantenerlo a esta temperatura por 5 minutos.
Posteriormente se deformd la muestra a diferentes porcentajes a esta
temperatura, después de alcanzar el nivel de deformacion el material se enfrid
continuamente. Los resultados de las curvas de enfriamiento continuo se

muestran en la Figura 60.

112



c/”azao oqntom'o o’#[uaw.c{o :/l/(aza Universidad oquténoma de Nasoo Lebn

Curvas de enfriamiento a diferentes % de deformacion
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Figura 60: Curvas de enfriamiento continuo para todos los porcentajes de deformaciéon

Se observa en todas las graficas el cambio en la pendiente a una temperatura
aproximada de 400°C: este es el inicio de la transformaciéon martensitica.
Debido al grado exotérmico de la reaccidn, se ve como la temperatura aumenta
ligeramente en vez de disminuir. La finalizacion de la transformacion
martensitica se establece donde la grafica vuelve a tomar la pendiente, pero
como ésta cambia drasticamente durante el enfriamiento, entonces es dificil de
detectar su finalizacion. Es por eso que de los resultados del enfriamiento se
obtienen de las derivadas de la temperatura con respecto al tiempo y se grafica
en funcién de la temperatura, es decir se monitorea la velocidad de enfriamiento
a cada muestreo de la temperatura para poder observar la transformacion. Los

resultados se encuentran en la Figura 61.
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Interpretacion de resultados
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Figura 61: Variacién de la velocidad con respecto a la temperatura vs la temperatura

Cuando se realiza el analisis de los datos, se logra observar tanto el inicio como
la finalizacion de la transformacion, tomando el inicio como la temperatura a la
cual cambia la pendiente de la velocidad de enfriamiento y la finalizacion donde
vuelve a retomar la linealidad la grafica. Los resultados de las temperaturas de

transformacion se encuentran en la TABLA 23.
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Resultados de
porcentajes de deformacién

las temperaturas de transformaciéon a diferentes

TABLA 23: Resultados de las temperaturas de transformacion al variar el porcentaje de deformacion

% de deformacion M; (°C) Mg (°C) Ms-Mg (°C)
0 383 308 75
5 386 308 78
10 386 310 76
15 389 312 77
20 394 302 92
25 393 296 97
30 390 286 104
35 394 278 116
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Figura 62: Grafica de las temperaturas de Transformacién Mgy Mg vs el porcentaje de deformacion
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En la Figura 62 se muestran los resultados graficados de las temperaturas de
transformacién. Se observa que Ms aumenta conforme la deformacién también
lo hace. No se realizaron deformaciones mas altas debido a que el material no
es sujeto a tanta deformacién durante su procesamiento. Esto se conoce como
Mgy que es la temperatura superior a la cual no puede formarse martensita por
efecto de la deformacion, no importa lo elevada que sea. En todos los casos My
> Ms y la cantidad de martensita formada depende, al mismo tiempo, del grado
de deformacion y de la temperatura. Esto se justifica de dos maneras: primera,
la deformacién plastica proporciona energia al sistema el cual favorece la
transformacién a martensita. Esta energia puede aumentar la temperatura de la
formacion de martensita de Ms a My, y la segunda esta relacionada con el
numero de dislocaciones introducidas al sistema por la deformacién plastica,
estas dislocaciones funcionan como sitios activos de nucleacion de martensita y

generan que dicha transformacién ocurra a una temperatura superior a Ms.

Todos los tipos de aceros presentan diferentes temperaturas de transformacion
Mgy, esta temperatura depende de la composicién quimica del acero y de los

elementos aleantes, siendo los mas importantes el Cr, Ni, Mn, Mo, Siy C.

Con respecto a la temperatura Mg se observa que se mantiene constante a
bajos porcentajes de deformacién (310°C) hasta el 15 %, pero a mayores
deformaciones la temperatura de transformacioén disminuye notablemente hasta
una temperatura de 278°C. Es decir, existe una diferencia de 30°C desde la
muestra con 0% de deformacion hasta el 35 %. La finalizaciéon de la
transformacién se ve mas afectada con la deformacién del material. Esto
concuerda con resultados obtenidos por Cuniberti®* donde se determinaron las
temperaturas de transformacién en una aleacién de Cu-Zn-Al al ser sometida a
diferentes porcentajes de deformacion, observando un decaimiento en las

temperaturas de transformacion, siendo Mg la mas afectada.

116



c/”azao 04ntom’o o’#ﬁmzac{o :/M&za Universidad 04utc’moma de Nasoo Lebn

Cualquier condicion que afecte la temperatura Mg afectara a Mg, en la Figura 63
se encuentra graficada la diferencia que existe entre Ms y Mr cuando se varia la

deformacion del material.
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Figura 63: Diferencia en las temperaturas de transformacion vs él porcentaje de deformacion

La manera en como afecta mas a Mg concuerda con autores que mencionan
que (la temperatura de transformacion) depende fuertemente de factores como

la velocidad de enfriamiento™y el tamafio de grano austenitico®.
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Comparacion de resultados obtenidos por las diferentes técnicas

En las TABLAS 24, 25, 26 y 27 se muestran los resultados de las temperaturas
de transformacion obtenidos por las direfentes técnicas utilizadas en este
trabajo, en la TABLA 24 se muestra las temperaturas Ac1y Acs por las técnicas
de DTA, enfriamiento continuo, dilatometria ademas de la comparacién con la

temperaturas de transformacion teoricas.

TABLA 24: Resultados de las temperaturas de transformacion Ac;y Acs

Técnica e o | Act(°C) | Acs(°C)
Tedrica (ecuacion de Andrews) | - 895 922
DTA 10°C/min 892 933
Enfriamiento continuo 10°C/min 814 926
Dilatometria ( método de lineas) 20°C/min 851 909
Dilatometria ( cambio de pendiente) 20°C/min 818 945

En la TABLA 25 se muestra los resultados de Msy Mg para las técnicas de DTA
y enfriamiento continuo ademas de la comparacién con la temperatura de

transformacion teorica.

TABLA 25: Resultados de las temperaturas de transformacion Mgy My mediante las técnicas de DTA y
enfriamiento continuo

vestadse | wyeo | o
Tedrica (ecuacion de Andrews) 334 | -
DTA 10°C/min 396 268
Enfriamiento continuo 830°C/min 410 270
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En la TABLA 26 se muestra los resultados de la técnica de dilatometria a

diferentes velocidades de enfriamiento por los 2 métodos utilizados en este

trabajo.

TABLA 26: Resultados de las temperaturas de Mgy My a diferentes velocidades de enfriamiento mediante la

técnica de dilatometria

Velocidad de enfriamiento Ms (°C) Me (°C)
(°C/min) Método de | Cambio de | Método de | Cambio de
lineas pendiente lineas pendiente
8.6 372 386 317 304
11.4 374 382 316 302
12.5 376 384 316 302
13.2 400 448 322 324
17.8 396 408 319 298
18.4 400 372 320 268
21.7 398 420 322 306
22.6 396 412 320 290
30.3 396 370 308 280
35.7 362 406 290 286
40.3 345 382 274 260
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En la TABLA 27 se muestran los resultados de Ms y Mg cuando se aplicaron

diferentes deformaciones al material a alta temperatura.

TABLA 27: Resultados de Mg y My cuando se a

plicaron diferentes porcentajes de deformacién en caliente

% de deformacién Ms (°C) M (°C) Ms-M¢ (°C)
0 383 308 75
5 386 308 78
10 386 310 76
15 389 312 77
20 394 302 92
25 393 296 97
30 390 286 104
35 394 278 116
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CAPITULO 5

CONCLUSIONES

De este trabajo de investigacion se concluye lo siguiente:

1)

Se lograron determinar las temperaturas de transformacion Act y Acs
por la técnica de dilatometria. Ademas, estos valores se pudieron
comparar con los datos tedricos obtenidos por la ecuacion de
Andrews, en donde la transformacion solo depende de la composicion
quimica del acero. La ecuacion resulta ser util para estimar las
temperaturas, pero no de manera precisa, debido a que estas

transformaciones son afectadas por otros factores.

El método de lineas fue el que mas coincidid con los resultados
tedricos, recordando que no podemos precisar que este método
resultdé ser el mas eficaz porque es comparado contra un resultado

tedrico.
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3)

Los resultados muestran que la temperatura de transformacion Acq
presenta una menor variacion que Acgsz por ambos métodos.
Comparando ambos métodos la temperatura Ac1 presenta la misma
variacion en los 2 métodos, pero en Acs el método de cambio de

pendiente presenta el doble de variacién.

Se logré obtener la variacion del coeficiente de expansion térmica con
respecto a la temperatura durante la parte del calentamiento en el
experimento de dilatometria hasta una temperatura de 800°C, justo
antes que ocurriera la transformacion de fase. Este dato se comparé
con el valor tedrico, teniendo en cuenta que en la literatura se toma
este valor como un coeficiente de expansion lineal para todo el rango
de temperatura, antes de que ocurra la transformacion, concluyendo
que este valor tedrico cae dentro de los resultados obtenidos por

dilatometria.

Se determinaron las temperaturas de transformacion Ms y Mg
mediante dilatometria por 2 métodos diferente variando la velocidad
de enfriamiento en un rango de 8.6- 40.3 °C/min, comparandose la
temperatura Ms con las tedrica obtenida por la ecuacion de Andrews
donde la transformacion solo depende de la composicidon quimica del
acero. Se logr6 obtener la variacion de las temperaturas de
transformacién al cambiar la velocidad de enfriamiento tanto para Ms
como para Mg observando que Mg es afectada en mayor medida por
la velocidad de enfriamiento que Ms.
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6)

Se compararon los 2 métodos de interpretacion de resultados durante
el enfriamiento observando que los resultados no varian mucho por
ambos métodos. El método de lineas resultd ser mas efectivo debido
a que se observa el comportamiento de las temperaturas de
transformaciéon cuando cambia la temperatura. En cambio, por el
método de cambio de pendiente se observa que los resultados varian
mucho entre ellos, concluyendo que el método de lineas resulta ser
efectivo para determinar temperaturas de transformacion. Esta
tendencia se observa también durante las temperaturas de

transformacion en el calentamiento.

Se determind la tendencia del material a ser deformado debido a la
transformacién cuando se aumenta la velocidad de enfriamiento
mediante la técnica de dilatometria, observando que a velocidades
cercanas a cero, el material tiende a tener una deformacion cero vy, al
aumentar la velocidad esta deformacién aumenta hasta alcanzar un
maximo en donde la velocidad de enfriamiento ya no afecta mas la
deformacion del material. Concluyendo que al manipular esta
velocidad de enfriamiento se podran controlar los esfuerzos
generados por la transformacion martensitica en el material y prevenir

grietas después del tratamiento térmico.

Se determiné la dureza antes y después de los tratamientos térmicos
observandose que el material de referencia posee una baja dureza.
Esta propiedad puede ser modificada en funciéon de parametros como

la velocidad de enfriamiento desde una alta temperatura.
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9) Se analizé la microestructura antes y después de los tratamientos,
lograndose observar martensita en todos los casos. Se comparé la
microestructura cuando el material es enfriado a diferentes
velocidades viendo que las placas de martensita cambian en tamafno
y en cantidad: a mayor velocidad de enfriamiento, se observan placas
gruesas Yy largas. A velocidades bajas de enfriamiento se observa una

mayor cantidad de placas, pero mas pequenfas.

10) Se usoé la técnica de SEM para analizar la microestructura, logrando
observar el mismo patron en ambas técnicas con respecto a las
placas de martensita. Se realiz6 EDS para diferentes regiones del
material, también se analizaron las particulas observadas en los
diferentes tratamientos térmicos concluyendo que estas particulas se
encuentran en todos los tratamientos e incluso en el material de
referencia y que la composicion no varia significativamente entré

estos.

11) Los resultados de difraccién de rayos X tanto para el material de
referencia como para los especimenes después del tratamiento
térmico comprobaron lo visto por microscopia Optica, en donde se
observa principalmente martensita. Los resultados de difraccion
muestran solamente los picos de los planos cristalograficos de la
martensita. La diferencia entre el material de referencia y templado es
la altura de los picos y el ancho de estos, mostrando picos mas altos
para el material de referencia y mas anchos para el material
templado, concluyendo que este material presenta una estructura de

martensita antes de ser templado.
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12) El experimento de enfriamiento continuo mostré que es posible
monitorear la transformacion martensitica durante el enfriamiento. El
objetivo de este experimento fue el de comprobar el efecto de Mg a
velocidades muy altas obteniendo resultados que muestran que la
temperatura de transformacion es practicamente la misma para
velocidades de 830 como para 25°C/min sin embargo, las técnicas se
basan en diferentes propiedades que experimenta la muestra durante

su enfriamiento.

13) Los resultados del porcentaje de deformacion sobre la
transformacién martensitica muestran que si existe un efecto de ésta
en la aleacién. En el caso del inicio de la transformacion martensitica
esta aumenta cuando aumenta el porcentaje de deformacion del
material pero aproximadamente 11 °C entre la mas alta y la mas baja.
Con respecto a la finalizacidon de la transformacion esta es afectada
en mayor medida por la deformacion pero solo a altos porcentajes ya
que a bajas deformaciones Mg se mantiene casi constante; después
la temperatura Mg disminuye al aumentar el porcentaje de
deformacion, lograndose una diferencia de 30°C entre la mayor y la

menor.
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