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Capitulo I.- Antecedentes

RESUMEN

La actual necesidad del avance tecnoldgico para el bienestar de la sociedad,
siempre ha ido de la mano con el desarrollo de los conocimientos metalurgicos
de la humanidad. El acero ha sido el metal mas utilizado para el desarrollo y
sustento de las tecnologias hasta la época moderna, de ahi la necesidad de la
comprensiéon de sus propiedades. Muchos procesos industriales son el corazén
del tratamiento de estos metales para la obtencion de componentes
ampliamente utilizados en muchos sectores cientificos, tecnolégicos e
industriales. La forja de acero ha constituido un fuerte sector de impulso
tecnolégico para la humanidad. De lo aceros especiales, que se utilizan en
aplicaciones cada vez mas demandantes como en atmosferas corrosivas o
como componentes sujetos a grandes esfuerzos mecanicos, han surgido
muchas aleaciones nuevas, entre ellas las inoxidables, para satisfacer estas
demandas. El acero inoxidable martensitico endurecido por precipitacion 17-
4PH, es uno de los mas utilizados debido a su adecuada combinacion de

resistencia mecanica con resistencia quimica.

La presente investigacion estudia el comportamiento mecanico a alta
temperatura de la aleacion de acero 17-4PH. La ductilidad es una caracteristica
importante que se debe de tener para el correcto desarrollo de procesos de
forja industriales de la actualidad. Se realizaron estudios de tension a alta
temperatura para la evaluacion de la ductilidad de la aleacién 17-4PH y se
evaluaron parametros de ductilidad con apoyo de técnicas de caracterizacion,
tales como la microscopia optica, SEM y EBSD para una mejor comprensién de

los fendmenos de ductilidad que se presentan en esta aleacion.

Los resultados obtenidos sefialan el mecanismo de fragilizacién debido a la
zona bifasica, austenita y ferrita, donde la ductilidad sufre una considerable
disminucién, debido a la mezcla de fases, y afecta directamente la integridad de

la aleacion durante la forja.
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INTRODUCCION GENERAL

La humanidad siempre ha avanzado en el uso de nuevos materiales y los
metales no han sido la excepcion en cuanto a su desarrollo, investigacion y uso.
Desde la antigledad se ha valorado los conocimientos sobre las tecnologias
para procesar los metales y generar nuevas aplicaciones o mejorar las ya
existentes y en la actualidad podemos clasificar las eras humanas en orden a
su avance con los materiales, por ejemplo, la edad de piedra, la edad de

bronce, la edad de hierro, etc.

Actualmente vivimos en un mundo industrializado y cada vez con necesidad de
nuevas tecnologias y materiales capaces de satisfacer todas las necesidades
tecnolégicas de las sociedades. Caso especial es el acero, desde su invencion
hace siglos, continua siendo el metal por excelencia con el cual los grandes
desarrollos llegan a las culturas y sociedades, tan es asi, que podria decirse
que vivimos aun en la edad del acero ya que todo esta sustentado por éste,
desde un tornillo, una tuerca, una lamina, hasta complejos sistemas de fabricas

o plantas industriales construidas, en su mayor parte por acero.

De toda la cantidad existente de tipos de aceros, solo algunos cuantos se
utilizan para aplicaciones avanzadas tales como el uso estructural en reactores,
anillos para turbinas de gas para generacion de energia, sector aeroespacial, y
en general, en donde existan condiciones en donde otros aceros no cumplirian
con el requisito de sostener sus propiedades mecanicas y mantener la
resistencia contra fendbmenos como la corrosion, oxidacion y otros diversos. De
ahi la importancia en la continuacién en el estudio para el entendimientos de

dichos aceros con caracteristicas especiales.

En este caso se estudia la aleacion 17-4 PH, también conocida como grado
630, que es una aleacion base hierro que combina las propiedades de
resistencia a la corrosidbn por su alto contenido de cromo, excelentes
propiedades mecanicas por su microestructura martensitica, y por su capacidad

de evolucionar en sus propiedades mecanicas mediante el endurecimiento o
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endurecimiento por transformacion martensitica y precipitacion. Se justifica de
esta forma, el estudio de esta aleacion para entender mejor su comportamiento

fisico y quimico durante su procesamiento y aplicacion.
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Antecedentes

1.1 Breve resena de la historia del acero

No se tiene a ciencia cierta un indicio de cual fue la fecha exacta de la

elaboracién de los primeros aceros, pero se identifican productos elaborados de

acero, en el afo 3000 a.C. Los primeros utensilios de hierro descubiertos por

los arquedlogos en Egipto datan del afio 3.000 a.C., y se sabe que antes de esa

época se empleaban adornos de hierro. También se sabe que los griegos ya

L

W B

Fiura 1. 1 Convertidor de Bessemer

conocian hacia el 1.000 a.C. la técnica,
de cierta complejidad, para endurecer
armas de hierro mediante tratamiento
térmico. Sin embargo los primeros aceros
producidos con caracteristicas similares
de calidad (cantidad suficiente) al acero
actual, fueron obtenidos por Sir Henry
Bessemer en 1855 con un proceso de
refinado del arrabio mediante chorros de
aire, siendo sustituido posteriormente por
el sistema inventador por Sir William
Siemens en 1857 el cual decarburaba la
aleacién de acero con la ayuda de 6xido

de hierro.
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Actualmente los procesos han ido mejorando el acero en especial el usado
mediante la reduccion con oxigeno inventado en Austria en 1948 y la colada
continua que es la que permite la formacion de perfiles mediante la dosificaciéon
del material fundido en un molde enfriado por agua que genera un elemento
constante en su seccion, el mismo que es afinado en sus dimensiones con

rodillos en multiples pasos de laminacion.

La actual produccion de acero emplea altos hornos que son modelos
perfeccionados de los usados antiguamente. Por otro lado, desde la década de
1960 funcionan varios hornos que emplean electricidad para producir acero a
partir de chatarra, tales como los hornos de induccién o los hornos de arco
eléctrico. Sin embargo, las grandes instalaciones de altos hornos continuan

siendo esenciales para producir acero a partir de mineral de hierro M,
1.2 Clasificacion general de los aceros

El acero es un material aleado fundamentalmente formado por carbono y hierro,
es de entender que en las aplicaciones industriales y tecnoldgicas actuales
suele ser combinado por otros metales los cuales le brindan propiedades
especificas como son el manganeso, cromo, molibdeno, etc. La proporcion del
acero es usualmente de maximo el 2 % de carbono, en un 98 % de hierro,
aunque la proporcion comun es de 0.2 al 0.3 % de carbono, cuando se
sobrepasa esta porcién de carbono se da origen a aleaciones que son muy
duras y dificiles de maquinar por lo cual es usual la elaboracion de partes
mediante el colado en moldes, identificandose por este efecto acabados
superficiales en las mismas pobre y hasta rusticos, sin embargo con la creacién
de nuevas y mejores tecnologias se ha podido superar esta deficiencia ya sea
mediante la micro fundicién, fundicién centrifuga, fundicion modular, etc. Un
buen ejemplo que es comun en nuestra cotidianidad de este tipo de aleacion de
acero corresponde a los accesorios del alcantarillado vial, vigas de edificios,

componentes de automoviles, etc.
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Es dificil dar con exactitud las todas las caracteristicas fisicas, quimicas y
mecanicas de un acero, ya que estan en funcion del tipo de acero del que se
trate, de la cantidad y tipo de aleantes que posea, de la historia de

procesamiento termomecanico que tenga y de otros diversos factores.

Hay muchas formas, normas y caracteristicas para clasificar a los aceros, y
seria extenuante hacerlo, por lo que solo se enfocara a tratar la division de
acero dependiendo los elementos de aleacién que contengan. Excluyendo a los
hierros para fundicién (hierros con un alto porcentaje en peso de Carbono,
>2%) a los aceros los podemos clasificar en dos grandes vertientes

dependiendo de sus aleantes presentes:
ACEROS AL CARBONO

Mas del 90% de todos los aceros son aceros al carbono. Estos aceros
contienen diversas cantidades de carbono y menos del 1,65% de manganeso,
el 0,60% de silicio y el 0,60% de cobre. Entre los productos fabricados con
aceros al carbono figuran maquinas, carrocerias de automovil, la mayor parte
de las estructuras de construccién de acero, cascos de buques, somieres y

horquillas.
ACEROS ALEADOS

Estos aceros contienen una proporcion determinada de vanadio, molibdeno y
otros elementos, ademas de cantidades mayores de manganeso, silicio y cobre
que los aceros al carbono normales. Estos aceros de aleacion se pueden

subclasificar en:

Estructurales.- Son aquellos aceros que se emplean para diversas partes de
maquinas, tales como engranajes, ejes y palancas. Ademas se utilizan en las
estructuras de edjificios, construccion de chasis de automaoviles, puentes, barcos

y semejantes. El contenido de la aleacion varia desde 0,25% a un 6%.



Capitulo I.- Antecedentes

Grado Herramienta.- Aceros de alta calidad que se emplean en herramientas
para cortar y modelar metales y no-metales. Por lo tanto, son materiales
empleados para cortar y construir herramientas tales como taladros, fresas y

machos de roscar.

Especiales.- Los Aceros de Aleacion especiales son los aceros inoxidables y
aquellos con un contenido de cromo generalmente superior al 12%. Estos
aceros de gran dureza y alta resistencia a las altas temperaturas y a la

corrosion, se emplean en turbinas de vapor, engranajes, ejes y rodamientos.

De toda la amplia gama de aceros existentes, este trabajo se enfocara a los
aceros inoxidables, siendo de objetivo particular el acero inoxidable 17-4PH.

1.3 Historia y clasificacion general de los aceros inoxidables

Los acero inoxidables son frecuentemente clasificados de acuerdo a su
microestructura en cinco tipos distintos: austeniticos, ferriticos, martensiticos,
duplex (ferriticos - austeniticos), y los endurecidos por precipitacion (PH o
precipitation-hardenable por sus siglas en inglés). Los tipo mas comunes, como
los acero inoxidables austeniticos, los ferriticos y los martensiticos, han sido
descubiertos en la primera década del siglo XX. A continuacion se presenta una
resefia historica @ @ Usobre el descubrimiento y desarrollo de los aceros

inoxidables.

El cromo, es el principal elemento aleante en los aceros inoxidables, fue aislado
quimicamente por primera vez hace unos 200 afios, inicialmente de la crocoita
(PbCrQ4), conocido como plomo rojo de Siberia(véase Figura 1. 2). En 1917,
L.N. Vauquelin (francés) demostr6 que este material contenia un elemento
nuevo, desconocido hasta ese momento. El produjo acido crémico mediante la
reaccion de carbonato de potasio con la crocoita, removiendo el plomo. Este
acido cromico fue posteriormente calentado en crisoles de grafito, lo que resulto
en algunos compuestos coloridos de cromo. Siguiendo la sugerencia dada por

R.J. Hardy, Vauquelin nombré al nuevo metal como “cromo”, derivado de la
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palabra griega que significa color. Después, en 1798, T. Lowitz, un quimico
aleman, aislé cromo de un mineral de hierro de los Urales, la cromita (FeCr,04),

lo que hoy en dia es la fuente principal de cromo.

En 1821, P. Berthier, un francés, observo
que cuando el cromo (de 1 a 1.5% en
peso) era adicionado al hierro, este le
preveia una mejorada resistencia contra
los ataques de acidos y que esta
resistencia aumentaba conforme se
aumentaba el contenido de cromo. El
también fue el primero en producir
ferrocromo y usarlo en la produccion de

acero. Su ferrocromo contenia mucho

carbono y de 17 a 60% en peso de Cromo.  Figura 1. 2 Mineral de Crocoita o Plomo rojo de
En 1891, H. Goldschmidt patenté en Ser

Alemania un proceso de produccidn aluminotérmico para obtener cromo
metalico de bajo carbono. En 1906, L.B. Guillet publicé en Francia un estudio
sobre las propiedades y constitucion de aceros ternarios, que contenian cromo
y niquel. A. M. Portevin (francés) public6 en 1909 en Inglaterra, un estudio
sobre aceros ferriticos y martensiticos, conteniendo 17.4% en peso de cromo y
0.12% en peso de carbono, lo que en otros términos es el acero AlISI 430. En
1909, el aleman W. Giesen publicd, en Inglaterra, un trabajo extenso sobre
aceros austeniticos al cromo-niquel. En 1911, P. Monnartz publicé su trabajo
clasico “Un estudio de aleaciones hierro-cromo con énfasis a su resistencia
quimica contra acidos” . Este trabajo mostré claramente que a partir de cerca
de 12% en peso de Cromo, los aceros se volvian resistentes a ataques
quimicos del acido nitrico y una serie de otros medios corrosivos. El explicé sus
resultados basados en la teoria de la pasivacion, reconocio el efecto negativo
del carbono, estudio la estabilizacion a través de la adicidon de elementos

formadores de carburo que fueran mas estables que los carburos de cromo y
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reconocio el efecto positivo del molibdeno. Monnartz, Guillet, Portevin, y Giesen
establecieron los fundamentos cientificos que condujeron al descubrimiento y

utilizaciéon de los aceros inoxidables.

A pesar de los esfuerzos de los metalurgistas, un problema se mantuvo sin
resolver hasta principios del siglo XX: los productos de acero no eran los
suficientemente resistentes contra ataques corrosivos. Al comienzo de este
siglo, el problema comenzé a ser resuelto en diferentes paises
simultdneamente. En Inglaterra, Harry Brearley, en dos articulos, describié sus
experiencias con aleaciones resistentes a la corrosion que contenian 12.8% en
peso de cromo y 0.24% de peso de carbono. Los aceros inoxidables
martensiticos habian sido descubiertos (Brearley patenté aleaciones de hierro
que tenian entre 9 y 16% en peso de cromo y menos del 0.7% en peso de

carbono).

En los Estados Unidos, en 1911, Christian Dantsizen y Frederick Becket
comenzaron sus experiencias con aleaciones que contienen de 14 a 16% en
peso de cromo y contenidos bajos de carbono (de 0.007 a 0.015% en peso),
usando ferrocromo obtenido via método aluminotérmico. Los aceros inoxidables
ferriticos habian sido descubiertos. En 1915 ellos sugirieron usar estas
aleaciones en turbinas. Un procedimiento el cual continua siendo utilizado. En
1986, el Laboratorio de Fisico-Quimica de Krupp (Chemiszh-Physikalischen
Versuchsanstalt der Firma Friedrich Krupp AG), en Essen, Alemania, tuvo un
nuevo jefe de departamento, el Dr. Brenno Strauss. Por otra parte el Dr. Eduard
Maurer, comenz6 a trabajar en el sector de la metalurgia. En 1910 Strauss y
Maurer trabajaron con aceros que contenian cromo y cromo-niquel y, en 1910,
ellos introdujeron los aceros Nichrotherm 4 (35% en peso de niquel y de 13 a
14% en peso de cromo). Desde el trabajo inicial de Strauss y Maurer, dos
clases de acero inoxidable fueron desarrolladas: los aceros martensiticos VM
(que contienen 0.25% peso de carbono, 20% en peso de cromo, y 7% en peso

de niquel).
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La comparfia alemana F. Krupp fue la primera en comercializar estos aceros.
En 1914, Thomas Firth & Sons Ltd. de Sheffield, produjeron cerca de 50
toneladas de acero inoxidable martensitico. En 1915, en los Estados Unidos,
Firth-Sterling (cerca de Pittsburg) comenzé su produccién de acero inoxidable.
El uso y comercializacion de acero inoxidable ferritico comenz6 después,
probablemente cerca de 1920, cuando Brown Bayley's Steel Works Ltd. de
Sheffield hicieron sus primeras 5 o 6 toneladas de acero con 11.7% en peso de

cromo y 0.07% en peso de carbono.

En 1927, Bain y Griffiths © reportaron sus resultados en un sistema Fe-Cr-Ni y
mencionaron la existencia de los aceros inoxidables del tipo duplex. En 1930,
AVESTA, de Suecia, comenzé el desarrollo de dos aleaciones duplex, llamadas
453 E'y 453 S. en 1947, una aleacion duplex, la URS0 (21% en peso de Cromo,
7% en peso de niquel, 2.5% en peso de Molibdeno y 0.07% en peso de cobre)
se volvio un estandar en la marina francesa. Hasta 1940, los aceros inoxidables
disponibles presentaban una excelente resistencia contra la corrosion pero
continuaban teniendo pobres propiedades mecanicas. Los aceros PH
(precipitation hardened) fueron desarrollados en la década de 1940 para
solventar esta deficiencia; originalmente desarrollados por la United States
Steel Corporation. Tres clases de aceros inoxidables PH habian sido

desarrollados: lo austeniticos, los martensiticos y los semiausteniticos.

Con el descubrimiento de los aceros inoxidables (2), la industria quimica y las
aplicaciones de alta temperatura tuvieron disponibles nuevos materiales, mas
adecuados a medios 6 atmosferas agresivas. Los aceros inoxidables juegan un
papel importante en el mundo moderno, aun y cuando su produccién tan solo

represente solo el 2.2% de la produccion total de acero en el mundo.
1.4 Aceros inoxidables endurecidos por precipitacion

Los aceros inoxidables endurecidos por precipitacion o PH, fueron
desarrollados con la finalidad de tener una alta resistencia mecanica con una

tenacidad razonable, con una resistencia superior contra la corrosion en
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comparacion a los aceros inoxidables martensiticos sencillos con sistemas Fe-
Cr-C. Los aceros inoxidables del tipo PH pueden ser clasificados © (7 de
acuerdo a su microestructura resultante del tratamiento térmico de solucién en
austeniticos, semiausteniticos, y martensiticos (véase Tabla 1. 1). Los aceros
semiausteniticos se transformaran en martensita durante tratamientos térmicos
subsecuentes. Practicamente todos los aceros inoxidables PH tienen un bajo
nivel de carbono (20.1% en peso) con adiciones de niquel. El endurecimiento se
logra a través de adiciones de aluminio, titanio, niobio, o cobre y la formacion de
varios tipos de precipitados conllevan a efectos de endurecido, de acuerdo al
tipo de aleacion y el procedimiento de tratamiento térmico: fases ricas en niquel
o aluminio como las y’-Nis(Al,Ti), NisTi y B-NiAl, fases Laves ricas en hierro,
molibdeno y niobio como Fez(Mo, Nb), precipitados ricos en cobre o incluso
nitruros como el CroN, pueden ser formados en los aceros inoxidables por
precipitacion. En la mayoria de los casos se forman fases intermetalicas que
son ricas en niquel, del tipo NisM, donde M puede ser = Al, Ti, Nb o Mo. El
titanio y el niobio son también formadores de carburos y nitruros, sacandolos de
la solucién solida. El cobre causa un efecto de endurecimiento a través de la
precipitacion y aumenta la resistencia a la corrosion cuando se encuentra en

solucién solida.

Comparados con los aceros inoxidables martensiticos de sistemas Fe-Cr-C, los
aceros inoxidables PH presentan una ductilidad y tenacidad superiores. Algunas
aleaciones tienen un YS (Yield strength 6 esfuerzo de cedencia) superior a
1700 MPa. Relativo a otros tipos de aceros inoxidables, los aceros inoxidables

PH tienen una resistencia a la corrosidn de moderada a buena.
1.5 Aleacion de hierro 17-4PH: Aplicaciones y caracteristicas

Dentro de los aceros inoxidables martensiticos la aleacion 17-4 PH (UNS
S17400, véase Tabla 1. 2) es la mas popular, con contenidos 17%Cr, 4% Ni,
4% Cu y 0.3% Nb (en % de peso). Su temperatura de transicién martensitica,
Ms, estd un poco por encima de la temperatura ambiente. Después del
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enfriamiento en aire desde la temperatura de solucion 1040°C (1900°F), la
matriz no contiene austenita retenida, sin embardo puede estar presentes
algunas islas de ferrita-delta. El tratamiento de envejecido se hace en el
intervalo de temperatura entre 480 y 620°C, lo que favorece a una fina
precipitacion de particulas de cobre. En estado de solucion el YS por encima de
los 750 MPa y después del envejecido puede alcanzar los 1200 MPa de

esfuerzo de cedencia @,

Tabla 1. 1 Composicion quimica, en porcentaje de peso, de algunos aceros inoxidables PH tipicos @ ®.

Tipo Designacion C Cr
UNS

Austeniticos
A286 S66286 <0.08 <2.00 <1.00 13.50- 24.0- 1.00- Ti=1.90-2.35
16.00 27.0 1.50 Al=0.35
V=0.10-0.50
B=10-100
ppm
17-10P 0.07 0.75 0.50 17.0 10.5 P=0.30
Martensiticos
Stainless W™ S17600 <0.08 <1.00 <1.00 16.0-17.5 6.0-7.5 - Al=0.4
Ti=0.41.2
17-4 PH S17400 <0.07 <1.00 <1.00 12.50- 3.00- - Nb=0.15-
17.50 5.00 0.45
Cu=3.00-
5.00
15-5 PH S15500 <0.07 <1.00 <1.00 14.00- 3.50- - Nb=0.15-
12.50 5.50 0.45
Cu=2.50-
4.50
Custom 450™ S44000 <0.05 <1.00 <1.00 14.00- 5.00- 0.50- Nb=8x%C
16.00 7.00 1.00 Cu=1.25-
1.75
Custom 455™ S45500 <0.05 <0.50 <0.50 11.00- 7.50- 0.50 Nb=0.10-
12.50 9.50 0.50
Cu=1.50-
2.50
PH13-8 Mo S13800 <0.05 <0.50 <0.10 12.52- 7.50- 2.00- Al=0.90-1.35
13.25 8.50 2.50 N=0.01
Semiausteniticos
17-7 PH S17700 <0.09 <1.00 <1.00 16.00- 6.50- - Al=0.75-1.50
18.00 7.75
15-7 PH S15700 <0.09 <1.00 <1.00 14.00- 6.50- 2.00- Al=0.75-1.50
16.00 7.75 3.00
AM-350 S35000 0.07- 0.5- <0.5 16.0-17.0 4.0-5.0 2.5- N=0.07-0.13
0.1 1.25 3.25
AM-355 S35500 0.10- 0.5- <0.5 12.0-16.0 4.0-5.0 2.5-

0.15 1.256 3.25
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Tabla 1. 2 Diferentes designaciones de la aleacion 17-4 PH.

Estandares correspondientes
EN/DIN o 14542
e X5CrNiCuNb16.4

AFNOR e Z6CNU17-0O4
ASTM-A564 e Grade 630
UNS e S17400

JIS o SUS630
Marcas registradas® e AL17-4"

Custom 630™

Otras SAE AMS 5643
SAE AMS 5604
NACE MRO01-75
ISO 15156

PED 97/23/CE
AP| 6A PSL4 (UT)
ASTM A388 (UT)

EN10088-3

Este acero no se utiliza en estado de solucién, o condicion A,
(1038°C/1hr/enfriamiento en aire) y se puede tratar térmicamente para obtener
una gama amplia de resistencias, 8 tratamientos térmicos han sido
desarrollados: condiciones H900, H925, H1025, H1075, H1100, H1150,
H1150+1150, etc. Estos tratamientos que corresponden a diferentes
condiciones de envejecido. La letra “H” corresponde a Heat y el numero que la
acompana hace referencia a la temperatura, en grados Fahrenheit, a la que es

realizado el tratamiento térmico.

Al ser un acero inoxidable con buena resistencia a la corrosion y otros ataques
quimicos, y tener buenas propiedades mecanicas, este acero se utiliza en

muchos sectores industriales hoy en dia. A continuacion se muestran algunas
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aplicaciones para esta aleacién, una de las mas populares entre los aceros

inoxidables endurecidos por precipitacion.
1.5.1 Aeroespacial

Una de las aplicaciones mas avanzadas y especializadas de la aleacion 17-4
PH es en el ramo de la industria aeroespacial. Es comun encontrar
componentes estructurales, no criticos, en aviones militares (véase Figura 1. 3)

y comerciales ©.

PONENTS |

T56 1stStage

| ENGINE COM

Y

i U5 Al Foree

C-130 Hercules

Figura 1. 3 Alabes para compresores de turbinas militares. Se
muestra un avion militar estadounidense C-130 Hércules .

1.5.2 Generacion de energia

Otra de las aplicaciones avanzadas de este material, es su utilizacion en anillos
para turbinas de gas (véase Figura 1. 4), que son componentes importantes
para las actuales tecnologias de generacion de energia eléctrica, como por

ejemplo el “ciclo combinado” ',

A P!

Figura 1. 4 Se observa en la figura, un anillo forjado
de aleacion 17-4 PH para turbinas de gas para
generacién de energia eléctrica '
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1.5.3 Estructural

Estructuralmente, este acero inoxidable es poco utilizado debido a su mayor
costo en comparacion a los aceros estructurales comunes, sin embargo, si se
ha utilizado en estructuras arquitectonicas y otra piezas para ensambles
estructurales (véase Figura 1. 5), como lo son tornilleria y otros componentes
para aplicaciones donde se requiera de resistencia mecanica y una moderada

resistencia a la corrosion.

Figura 1. 5 Tornilleria de acero inoxidable
martensitico 17-4 PH.

1.5.4 Medicina

Los aceros inoxidables son ampliamente utilizados en el sector de la medicina,
sobre todo en herramientas en donde se requiere una buena resistencia contra

la corrosion y moderadas propiedades mecanicas.

En la Figura 1. 6 se puede observar aditamentos dentales para ortodoncia,

fabricados en acero inoxidable 17-4 PH (",

Figura 1. 6 “Brackets” dentales hechos de
acero inoxidable 17-4 PH usados en
ortodoncia comun ",
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1.5.5 Industria petrolera

La industria petrolera siempre ha necesitado de materiales resistentes quimica
y mecanicamente debido a los requerimientos especiales que surgen a la hora
de extraer, transportar y procesar. En la Figura 1. 7 se observa un segmento de

tuberia fabricada con acero 17-4 PH (10,

Figura 1. 7 Seccién de tuberia para unién con
bridas, comunmente utilizada en plantas del ramo
petrolero, de acero inoxidable 17-4 PH (%

1.5.6 Otras aplicaciones

Existen muchas otras aplicaciones en donde se utiliza el acero inoxidable
martensitico endurecido por precipitacion 17-4 PH, entre ellas se pueden
nombrar a la industria de aparatos para mediciones (como celdas de carga,
cuerpos de sensores de diversos gases, etc.), el sector armamentista (armas
hechas de acero inoxidable y diversos componentes en carros de combate
bélico, etc.), aplicaciones marinas (como en barcos, componentes de barcos y

submarinos).
1.6 Deformacion a tension de un metal ductil

La informacién basica de las propiedades mecanicas de un metal ductil, se
pueden obtener de un ensayo de tension, en la cual una probeta adecuada se

sujeta a una carga axial que se incrementa hasta que ésta fractura la probeta.



Capitulo I.- Antecedentes

La carga y la elongacién son medidas en intervalos frecuentes durante la
prueba y estdan expresadas como esfuerzo promedio y deformacién. La
informacion obtenida de la prueba de tensidn se presenta generalmente en un
diagrama esfuerzo-deformacion. La Figura 1. 8 muestra una curva tipica de
esfuerzo-deformacion para un metal como el aluminio o el cobre. La porcién
inicial de la curva OA es la region elastica en donde se obedece la Ley de
Hooke. El punto A es el limite elastico, definido como el esfuerzo mayor que el
metal puede soportar sin experimentar deformacion permanente cuando se le
retire la carga. La determinacion del limite elastico es tediosa y depende de la
sensibilidad del instrumento de medicién de la deformacién. Por dicha razén es
comunmente remplazada por el limite proporcional, el punto A’ El limite
proporcional es el esfuerzo al cual la curva esfuerzo-deformacion se desvia
linealmente. La pendiente de la curva esfuerzo-deformacion en esta region es el

modulo de elasticidad.

? Deformacioén a la
e — fractura
- Deformacion =~ ———m4
uniforme
"]
)
5
2 A
5 ° ) Offset,
2 A'¥1  Esfuerzo de Esfuerzo
g / cedencia maximo a
2 / tension Esfuerzo a la
0 / ruptura
/
/
/
/
i
OC

Deformacion convencional, e

Figura 1. 8 Curva Esfuerzo-Deformacion tipica 2.

Para propositos ingenieriles, el limite del comportamiento elastico util esta

descrito por el esfuerzo de cedencia (YS). El esfuerzo de cedencia esta definido
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como el esfuerzo que producira una pequefa cantidad de deformacion,
generalmente igual a una deformacion de 0.002. En la Figura 1. 8 esta
deformacion permanente es OC. La deformacion plastica comienza cuando el
limite elastico es excedido. Conforme la deformacion plastica de la probeta
incrementa, el metal se vuelve mas fuerte (endurecimiento por deformacion) asi
la carga requerida para extender la probeta incrementa conforme se deforma.
Eventualmente la carga alcanza un maximo valor. La carga maxima dividida
entre el area original de la probeta es la resistencia ultima a la tension. Para un
metal ductil el diametro del espécimen comienza a disminuir rapidamente hasta
que se alcanza la carga maxima, y la carga requerida para continuar la

deformacion cae hasta que la probeta se fractura.
1.6.1 Concepto de deformacién y tipos de deformacion

El esfuerzo lineal esta definido como la velocidad de cambio en longitud a la

longitud original de la misma dimension.

o0 _AL_L-L, S
LO LO

Ly

Donde e = deformacion lineal promedio
0 = deformacién

mejor que referirse al cambio en longitud a la longitud calibrada original,
comunmente es mas util definir la deformacion como el cambio en la dimensiéon

lineal dividida entre el valor instantaneo de la dimension.

Ly dL L,
E = —_— =
Ly L L,
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La ecuacion (2) define la deformacién natural, o real. La deformacion real la
cual es util tratandose sobre problemas sobre plasticidad y conformado de

metales 2.
1.6.2 Curva ingenieril esfuerzo-deformaciéon

En la Figura 1. 8 se observa el diagrama tipico esfuerzo-deformacion de un
ensayo a tension de un metal con cierta elasticidad (zona elastica, donde se
cumple la Ley de Hooke) y con ductilidad (zona plastica, en donde la
deformacion alcanzada es irreversible). Esta curva es ampliamente utilizada
para proveer informacion de disefio basica de materiales tales como los
metales, plasticos y ceramicos. Se llama curva “ingenieril” debido a la
idealizacién en sus ejes. Para obtener el esfuerzo ingenieril (0 promedio) se

utiliza la siguiente ecuacion.

P 3)

Donde s = esfuerzo ingenieril P=carga Ap = area transversal original del

especimen.

Para la obtencion de la deformacion ingenieril (o promedio) se usa la Ecuacion
(1), lo que equivale a la division de la elongacion de la longitud calibrada del

espécimen, d, entre su longitud original. Véase Figura 1. 8 .

La forma y magnitud de la curva esfuerzo-deformacion de un metal dependera
de su composicion, tratamiento térmico, historial de deformacion plastica, y de
la velocidad de deformacién, temperatura, y el estado de esfuerzos impuestos
durante el ensayo. Los parametros que son usados para describir la curva
esfuerzo-deformacion de un metal son el esfuerzo maximo a tension, el
esfuerzo de cedencia (6 punto de cedencia), porcentaje de elongacion y la

reduccion en area (RA). Véase Figura 1. 8.
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1.6.3 Inestabilidad en tension

Un metal real experimenta endurecimiento por deformacion durante un ensayo
a tension, lo que tiende a incrementar la capacidad de la probeta de oponerse a
la carga conforme la deformacion se incrementa. Este efecto es opuesto por el
decremento gradual en el area transversal de la probeta conforme éste se
elonga. El encuellamiento, o deformacion localizada, comienza en la carga
maxima, en donde el incremento en el esfuerzo (debido a la reduccion del area
transversal) se vuelve mayor que el incremento de la capacidad del metal a
oponerse a la carga debido al endurecimiento por deformacién. Esta condicion
de inestabilidad '® se asocia con el inicio de la formacién del cuello en una

probeta de tension y esta definida por la condicién dP = 0.

P=0c4
dP=0c-dA+ A-do=0

De la relacion de constancia en volumen,

Y de la condicién de inestabilidad

_dd_do
A o

Entonces el punto de inestabilidad es

do _

— =0
de

Por lo anterior, el punto de encuellamiento a la carga maxima se puede obtener
de la curva real esfuerzo-deformacion encontrando el punto de la curva donde
la tangente sea igual a la unidad (véase Figura 1. 9), o bien, encontrando el
punto de interseccion de la velocidad de endurecimiento por deformacién (rate

of strain hardening) con la curva de flujo (véase Figura 1. 9).
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€

1

Figura 1. 9 Interpretacion grafica del criterio de encuellamiento de un
espécimen cilindrico en una prueba de tension.

El criterio de encuellamiento puede ser expresado mas explicitamente si se

utiliza la deformacién ingenieril. Comenzando con la ecuacion (4),

da_da@_diadL/Lo_diai_da(l_’_e)

49 _4do de _ = === o
de dede de dL/L de L, de

do o (5)

La Ecuacion (5) permite una construccién geométrica, llamada la construccion
de Considere para la determinacién del punto de maxima carga. La Figura 1. 10
esta construida en términos del esfuerzo verdadero, o, contra la deformacion

lineal promedio e. El punto A representa una deformacioén negativa de 1.0. Una
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linea trazada desde A hasta un punto tangente a la curva e-0, sera la tangente

que tenga por pendiente a %+ .

Esfuerzo real, & >

Sy
=l +1
I
A 0 B
¢ 1 ol &, Deformacion
gh u convencional, e >
1+¢, >

Figura 1. 10 Construccion de Considere para la determinacion de punto de carga maxima e inestabilidad
en tension.

1.6.4 Mediciones de ductilidad en la prueba de tension

La ductilidad es una propiedad cualitativa y subjetiva de un material. En general,
las mediciones de ductilidad son de interés de tres maneras:

Para indicar la extension a la cual el metal puede ser deformado sin fracturar en

operaciones de formado de metales como la laminacidn, el rolado y la extrusién.

Para indicar al disefador, en forma general, la habilidad del metal para fluir
plasticamente antes de la fractura. Una alta ductilidad indica que el material

puede soportar deformacién local sin fractura.
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Para que sirva como un indicador de cambios en el nivel de impurezas o
condiciones de procesado. Mediciones de ductilidad pueden ser especificas
para valorar la “calidad” del material aun pensando en relaciones no directas

existentes entre las mediciones de ductilidad y el desempefio en servicio.

Las mediciones convencionales de la ductilidad que son obtenidas de la prueba
de tension son la deformacion ingenieril a la fractura ef (usualmente llamada
elongacion, véase Ecuacion (1), y la reduccion de area a la fractura q, véase

Ecuacién (6). Ambas propiedades se obtienen después de la fractura.

La reduccion en area se define como

A, — A
RA=q= oA s ®)
0

1.6.5 Efecto de la velocidad de deformacién sobre las propiedades de flujo

La velocidad a la cual se deforma una probeta puede tener una gran influencia

en la curva de flujo. La velocidad de deformacion se define como,

s —de )

€ %lt
Convencionalmente se expresa en unidades de s™. El espectro de velocidades
de deformaciéon se muestra en la Tabla 1. 3.

Tabla 1. 3 Espectro de las velocidades de deformacion en ensayos mecanicos (12).

Rango de velocidades Condicién o tipo de ensayo

de deformacion

10%a10°s™ Ensayos de Creep a carga o esfuerzo constantes

10°a 10" s™ Ensayos “estaticos” con maquinas hidraulicas o

servomecanicas
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10" a 10%s™ Tension dindmica o pruebas de compresion

10%a 10* s™ Ensayos de alta velocidad usando barras de impacto
(se debe de considerar los efectos de propagacion de

onda)

10*a10% s™ Impacto a hipervelocidad usando armas de gas o
proyectiles conducidos (propagacion de onda de

choque)

Comunmente al incrementar la velocidad de deformacién esta incrementa el
esfuerzo de flujo en un ensayo mecanico. Ademas, la dependencia de la
velocidad de deformacion de la resistencia incrementa con el incremento de la
temperatura. El esfuerzo de cedencia y el esfuerzo de flujo a bajas
deformaciones plasticas, son mas dependientes de la velocidad de deformacion
que la fuerza maxima a tension. Altas velocidades de deformacién causan que
el punto de cedencia aparezca en algunos materiales que no presentan este
punto bajo condiciones normales de carga, por ejemplo, los aceros de bajo

carbono.

De las graficas resultantes de tabular el esfuerzo a tension maximo contra la
velocidad de deformacion (en escala log-log), se obtienen regresiones
(normalmente lineales) que tienen una cierta pendiente. Dicha pendiente se
conoce como m O sensibilidad a la velocidad de deformacion. El exponente m 6
sensibilidad a la velocidad de deformacion, es un buen indicador de los cambios
en el comportamiento de deformacion y las mediciones de m proveen una
conexién clave entre los conceptos de dislocacion y deformacion plastica y de
otras mediciones macroscépicas hechas en un ensayo de tensién. En los
metales, m, es muy bajo (<0.1) a temperatura ambiente pero se incrementa
conforme se aumenta la temperatura del ensayo '® especialmente a
temperatura cercanas a la temperatura absoluta de fusion del metal que se

ensaye.
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1.6.6 Efecto de la temperatura sobre las propiedades de flujo

La curva esfuerzo-deformacion, el flujo y las propiedades a la fractura que se
derivan de la prueba de tension son fuertemente dependientes de Ia
temperatura a las cuales sean llevadas a cabo. En general, la resistencia del
metal decrece y su ductilidad aumenta conforme la temperatura se incrementa.
Sin embargo, cambios estructurales como la precipitacion, endurecimiento por
deformacion, o la recristalizacidon pueden ocurrir en ciertos intervalos de
temperatura para alterar este comportamiento general. En Figura 1. 11 se
ilustra esquematicamente la influencia de la temperatura en la curva esfuerzo-

deformacién de un hierro dulce.

Mas del 90% de la energia expedida en la deformacién plastica se convierte en
calor. En muchas operaciones de conformado de metales, debido al flujo no
homogéneo, la deformacién es localizada y la temperatura se incrementa dentro
de esta region local. Debido a que el flujo de esfuerzos cae con la temperatura,
deformacion posterior se concentra preferencialmente en esta zona y el proceso

continda hasta la fractura 2.

-196°C
25°c

400°C

Stress

Strain e

Figura 1. 11 Esquema del diagrama &-e de los cambios
de la curva de flujo con respecto a la temperatura de un
acero dulce 2.
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1.7 Tipos de endurecimiento de una aleacion metalica

El estudio de metales abarca una gran cantidad de informacion acerca de la
microestructura de metales puros, aleaciones y fases asi como sus diferentes
comportamientos bajo una cantidad de variables (como la temperatura, la
velocidad de deformacion, estado de esfuerzos, etc.) en ensayos mecanicos de
distintos tipos como los de tension, compresion, fatiga, termofluencia, etc. En la
actualidad se buscan metales cada vez mas resistentes, mas ductiles, pero de

menor peso y densidad.

Referente al comportamiento mecanico de los metales se sabe que estos se
pueden hacer mas resistentes mediante diferentes mecanismos de
endurecimiento o deformacion, que se consiguen mediante la reduccion el
tamano de grano, precipitacion de fases intermetalicas y endurecimiento del

metal por deformacion, entre otros.
1.7.1 Endurecimiento por los limites de grano

Se ha encontrado evidencia directa de endurecimiento mecanico por los limites
de grano en experimentos en bi-cristales. El esfuerzo de cedencia en los bi-
cristales se incrementd linealmente con el aumento de la desorientacion de los
limites de grano. Estos resultados implican que un simple limite de grano tiene
una fuerza inherente y que el endurecimiento debido a los limites de grano

resulta de una interferencia mutua para deslizarse dentro de los granos.

Muchas relaciones generales han procurado calcular las curvas esfuerzo-
deformacion de cristales y policristales sin llevar a cabo pruebas mecanicas y
tener un buen estimado de las propiedades mecanicas. Una de estas relaciones
fue la propuesta por Hall y Petch, conocida como relacién Hall-Petch, véase
Ecuacién (8). Esta relacion expresa la dependencia del tamafio de grano con el
esfuerzo a cualquier deformacién plastica hasta la fractura ductil y también
expresa la variacion del esfuerzo a la fractura fragil con el tamafo de grano y la

resistencia a la fatiga sobre el tamafio de grano.

-1
o,=0,+kD % ®)
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Dénde 0, = el esfuerzo de cedencia

0. =el “esfuerzo de friccidn”, que representa la resistencia

1

promedio del parametro de red del cristal contra el movimiento de dislocaciones

k = el “parametro de endurecimiento”, el cual mide la contribucion

de endurecimiento relativo de los limites de grano
D = el diametro de grano

La relacion Hall-Petch es una relacion muy general, que debe usarse con cierta
cautela, por ejemplo, si se extrapola al tamafio de grano mas pequefo
imaginable (aproximadamente 4 nm), predecira niveles de esfuerzos cercanos a
los esfuerzos cercanos tedricos. EI método mas comun para la medicion del
tamafo de grano es comparar los granos a una magnificacion establecida por la
ASTM (American Society for Testing and Materiales) en cartas de tamafo de
grano. El tamano de grano ASTM, G, es relacionado con n,, que es el numero

de granos por mm? a una magnificacion de 100X mediante la relacion

G =-2.9542+1.4427Inn, ®

1.7.2 Envejecido por deformacién

El envejecido por deformacion (o strain aging) es un tipo de comportamiento,
usualmente asociado con el fendmeno de punto de cedencia, en el cual la
resistencia de un metal se incrementa y la ductilidad cae. Este comportamiento

puede ser mejor ilustrado en la Figura 1. 12 (12,

Se puede observar en la Figura 1. 12 la reaparicion del punto de cedencia, que
es debido a la difusién de atomos de carbono y nitrégeno para el caso de acero.
Si se considera que el espécimen es deformado hasta el punto Y y después

descargado, si se vuelve a aplicar carga después del envejecido por varios dias
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a temperatura ambiente o varias horas a una temperaciéon de envejecido como
400K, el punto de cedencia reaparecera. Mas aun, el punto de cedencia se
incrementara por el tratamiento de envejecido del punto Y al punto Z de la
Figura 1. 12. La reaparicion de punto de cedencia es debido a la difusion de
atomos pequefios como los de carbono y nitrégeno, hacia las dislocaciones
durante el periodo de envejecido para formar nuevas zonas de intersticiales. La
prueba para este mecanismo se encuentra en el hecho de que la energia de
activacion para regresar al punto de cedencia en el envejecido, es muy parecida

a la energia de activacion para la difusion del carbono en hierro alfa.

Esfuerzo >

Deformacién -

Figura 1. 12 Curvas esfuerzo-deformacién para un acero de bajo carbono. Regién A,
material original deformado hasta la cedencia. Region B, material inmediatamente re-
ensayado después de alcanzarse el punto X. Region C, reaparicion e incremento del
punto de cedencia después de un envejecido a 400K 2.

La ocurrencia del envejecido por deformacién es comunmente un fenédmeno

natural en los metales 2.

Adicionalmente el envejecido por deformacion
también produce una caida en la ductilidad del metal y un valor mas bajo de la
sensibilidad a la velocidad de deformacion. El envejecido por deformacién
también se asocia con la ocurrencia de fluctuaciones en la curva esfuerzo-

deformacion (cedencia repetida o discontinua). Este comportamiento dinamico
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de endurecimiento por deformacion (Figura 1. 13) es llamado el efecto de

Portevin-LeChatelier.

Room temperafturé (=300 K)

373 K (= 100°C)

473 K (=200°C)

—— 573 K (=300°C)

€
Figura 1. 13 Esquema del efecto Portevin-LeChatelier en el hierro. (12)

El envejecimiento por deformacion dinamico (DSA, Dynamic Strain Aging) no es
el unico fenobmeno que puede causar una curva con fluctuaciones en el
diagrama esfuerzo-deformacion. EI maclado mecanico (mechanical twinning)
ocurre mediante la deformacién o transformaciones martensiticas inducidas y

estas produciran el mismo efecto.

Al rango de temperaturas o region en donde se presentan las fluctuaciones se
le conoce como blue brittle region, debido a que el metal calentado en este
rango de temperaturas exhibe una caida en la ductilidad de tensién. Esta region
también es una region en donde los aceros muestran un minimo de sensibilidad
a la velocidad de deformacién y un maximo en la velocidad del envejecido por

deformacion.
1.7.2.1 Envejecido dinamico por deformacién.

Las aleaciones metalicas comerciales mas comunes obtienen su resistencia de
sus elementos aleantes. Dependiendo de la base de la aleacion es el tipo de
elementos aleantes que posee y las fases que se requieran estabilizar o
intermetalicos que se quieran obtener. Los mismo aleantes pueden causar una

pérdida en la formabilidad y ductilidad de las aleaciones mediante un proceso
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llamado envejecido dinamico por deformacion (DSA, Dynamic Strain Aging). El
DSA se manifiesta por una sensibilidad negativa a la velocidad de deformacion
(m O strain rate sensivity), lo que resulta en un flujo inestable y con
fluctuaciones (véase Figura 1. 13), fenomeno de Portevin-LeChatelier. EI DSA
comunmente se relaciona con la presencia de atomos de soluto de rapida
difusién en la matriz, que interactua con las dislocaciones. Estas interacciones
conducen a un movimiento colectivo e inestable de las dislocaciones dentro de
los granos y a través de los limites de grano. Dicho de otra forma, los atomos
del soluto son capaces de difundir el material a una velocidad mayor que la
velocidad de las dislocaciones y, por esto, las pueden atrapar y bloquear. Por
esto, la carga incrementa y cuando las dislocaciones se alejan de los atomos de
soluto, existe una caida en la carga. Estos procesos ocurren muchas veces

causando las fluctuaciones en la curva esfuerzo-deformacién ),

1.7.3 Endurecimiento por solucion soélida

Introducir atomos de soluto dentro de una solucién sélida en una red de atomos
de solvente producira una aleacion que es mas fuerte que el metal puro. Hay
dos tipos de soluciones solidas, la primera es llamada solucion sélida
substitucional, en donde los atomos del soluto y el solvente tienen un tamafno
muy similar, y los atomos del soluto ocuparan puntos en la red dentro de la red
cristalina de los atomos del solvente. La segunda es llamada la solucion sélida
intersticial, en donde los atomos de soluto son mucho mas pequefos que los
atomos de solvente y estos ocupan posiciones intersticiales en la red del
solvente. El carbono, nitrégeno, oxigeno, hidrégeno y boro son elementos que

comunmente forman soluciones sdlidas intersticiales.

Las reglas de Hume-Rothery que describen el comportamiento y tendencia de
las soluciones sdlidas. Un resultado usual de adiciones de soluto es el

incremento del esfuerzo de cedencia.

Los atomos de soluto pueden interactuar por los siguientes mecanismos:
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Interaccion elastica

e Interaccidon de moddulo
e Interaccién con fallas de apilamiento
e Interaccion eléctrica

e Interaccidon de orden de alcance corto

Interaccion de orden de alcance largo

De estos mecanismos, la interaccion elastica, la interaccion de modulo, y la
interaccion de orden de rango largo son de rango largo, por ejemplo, son
relativamente insensibles a la temperatura y contindan actuando hasta cerca de
0.6T,,. Las otras tres interacciones constituyen barreras de alcance corto y solo

contribuyen fuertemente al flujo de esfuerzo a bajas temperaturas 2.
1.7.4 Endurecimiento por deformacién de agregados de dos fases

Solo un numero relativamente pequeio de sistemas de aleacion permite la
solubilidad sélida extensiva entre dos o mas elementos, y un efecto de
endurecimiento relativamente pequefo puede ser producido en muchos
sistemas de aleaciones por la adicion de soluciones sélidas. Por lo anterior.
Muchas aleaciones comerciales contienen una microestructura heterogénea

consistente de dos o mas fases metalurgicas '?, ver Figura 1. 14.

{a)

Figura 1. 14 Tipos de microestructuras de doble
fase. (a) Estructura agregada, (b) Estructura
dispersa 2.
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El endurecimiento o endurecimiento causado por particulas de segunda fase es
usualmente adicional al endurecimiento por solucion solida producida en la
matriz. Muchos factores se necesitan para comprender el endurecimiento por
particulas de segunda fase, entre ellos estan el tamano, forma, numero, y
distribucion de dichas fases; la fuerza, la ductilidad, el comportamiento de
endurecimiento por deformacion entre la matriz y el precipitado de segunda
fase; la energia interfacial de la matriz y la energia interfacial entre la matriz y la
segunda fase ('?).

1.7.5 Endurecimiento por particulas finas (endurecimiento por

precipitaciéon: envejecido)

Las particulas finas dispersas dentro de matrices metalicas, son una fuente
comun de endurecimiento de metales y aleaciones. Actualmente muchas
aleaciones pueden ser reforzadas por reacciones en estado solido para la
precipitacion de particulas de segunda fase que son mas duras que la matriz. El
endurecimiento por precipitacion se realiza con un tratamiento de solubilizado
seguido de un enfriamiento que incluye al temple rapido o moderado, de
aleaciones en donde las segundas fases se encuentran en solucion solida en
temperaturas altas y precipitan con el templado. Debido a que las particulas
finas de segunda fase tienen poca solubilidad en la matriz, resisten al
crecimiento o sobre-envejecido, por lo que estas aleaciones son mas
resistentes a la recristalizacién y a la coalescencia de granos en comparacion

de las aleaciones de una fase.

La Figura 1. 15 muestra un esquema en el cual el esfuerzo varia conforme el
tiempo de envejecido o el tamarfio de particulas. Cuando se templa una aleacion
desde su solucion solida, se forman zonas que contienen segregacion de

soluto. Estas zonas son conocidas como las zonas de Guiner-Preston.
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Pérdida de coherencia

N\

Equilibrio de
precipitados

Tiempo de envejecido —
(tamafo de particulas —)

Figura 1. 15 Variacion del esfuerzo de cedencia respecto al tiempo de envejecido. La
primera parte se presentan las zonas GP o zonas ricas en soluto 2.

Se han investigado varios mecanismos que relacionan el comportamiento de los
precipitados dentro de la matriz, también se han descrito otros mecanismo de

interaccion de estas particulas con las dislocaciones, limites de grano y fases.

A
- -
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A
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(1) (2) (3) (4) (5)

Figura 1. 16 Tipos reforzamiento de metales por particulas finas. A) Una dislocacién cortando una particula }/ B) Dibujo
esquematico del mecanismo de Orowan, envolvimiento de particulas de segunda fase por una dislocacion 12y

Existen varias formas en las que las particulas finas pueden actuar como
barreras para las dislocaciones. Estas pueden actuar como particulas
impenetrables a través de las cuales las dislocaciones solo se pueden mover

por cambios importantes en las curvaturas de las lineas de dislocaciones. Por
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otra parte, pueden actuar como particulas coherentes a través de las cuales las
dislocaciones pueden pasar, pero solo a niveles de esfuerzos mayores los que
se requieren para que las dislocaciones se muevan a través de la matriz. Las
particulas pueden actuar en dos diferentes formas para retardar el movimiento
de las dislocaciones (véase Figura 1. 16). Estas pueden ser cortadas por las
dislocaciones cuando la son pequefias y/o suaves (Figura 1. 16 A) 6 pueden ser
sobrepasadas, envolviéndolas, cuando se trata de particulas de segunda fase
muy duras y coherentes con la fase de la matriz (mecanismo de Orowan, Figura
1. 16 B).

1.7.6 Otros tipos de endurecimiento

Existen otras formas de hacer mas resistente mecanicamente a una aleacion
metalica. Otros ejemplos comunes son el endurecimiento debido a defectos
puntuales, en donde debido al movimiento y reacomodo de dislocaciones, se
producen defectos puntuales en las redes cristalinas, como vacancias y atomos
intersticiales que se retienen mas a temperaturas altas y que proveen cambios
a la red y generan esfuerzos dentro de la matriz, generando un endurecimiento
dentro de la misma. Otro de los mecanismos es el endurecimiento martensitico,
que consisten en un cambio de estructura cristalina por fendmenos
transformacién tipo cortante sin difusion de aceros, por ejemplo, que son los
metales que tienen un cambio mas apreciable en este tipo de endurecimiento.
Otro de los mecanismos es el trabajado en frio que se produce por
deformaciones al metal en frio y que genera una gran cantidad de interacciones
entre las dislocaciones, defectos puntuales y precipitados dentro de la matriz
metalica. Por ultimo, se pude mencionar el endurecimiento debido a la
orientacion preferida (textura), que involucra orientaciones preferenciales de los
granos (como en laminacién) que estan relacionadas a propiedades
cristalograficas de los metales y también relacionadas a propiedades

anisotrépicas de algunos materiales '?.
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1.8 Fractura en un metal

La fractura de un metal es la separacion de este mismo en dos o mas partes,
bajo una accién de esfuerzos a la cual es sometido. El proceso se puede dividir
en dos partes: la iniciacion de las grietas y, la propagacion de las mismas. La
fractura de un metal es la forma mas comun de falla en componentes metalicos,
fallas que pueden ser catastroficas en metales que cumplen funciones

estructurales o de seguridad.
1.8.1 Tipos de fractura

Los metales pueden exhibir diferentes tipos de fractura de acuerdo a qué tipo
de metal, la temperatura, el estado de esfuerzos, la velocidad de carga, etc. (2.
Existen distintas formas de clasificaciones para el tipo fractura en metales pero
las mas utilizadas y aceptas son las que toman en cuenta la cantidad de
deformacion alcanzada a la fractura, teniendo los tipos de fracturas fragil y

fractura ductil (véase Figura 1. 17).

I
I

Figura 1. 17 Tipos de fractura mas comunes en
ensayos a tension. A) fractura totalmente fragil. B)
Fractura de copa y cono y C) fractura totalmente
ductil.

' (@

Existen otras formas de clasificar una fractura en un metal que es posible

observar dependiendo del comportamiento descrito:

Modo cristalografico de fractura: Se divide en Corte y Clivaje.
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Apariencia de la fractura: Se pueden dividir en apariencias Fibrosas, Granulares

0 una mezcla de ambas.
Deformacion a la fractura: Se dividen en fracturas frégil y ductil*®.
1.8.2 Teoria de la fuerza de cohesion de los metales

Los metales son de gran valor tecnologico, primeramente debido a su
resistencia combinada con una cierta cantidad de plasticidad, en los términos
mas basicos la resistencia se debe a las fuerzas de cohesion entre los atomos.
En general, fuerzas de cohesion altas son relacionadas a constantes elasticas

grandes, elevados puntos de fusion, y bajos coeficientes de expansion térmica.
1.8.3 Aspectos metalograficos de la fractura

Desde hace mucho tiempo se ha generado evidencia metalografica de la
formacion de microgrietas en inclusiones no metalicas en el acero como
resultado de la deformacion plastica. Estas microgrietas no necesariamente
producen fracturas fragiles. Sin embargo, estas contribuyen a la anisotropia
observada en la resistencia en la fractura ductil. EI hecho de que aceros
fundidos al vacio, sean procesados mediante un remelted (refundido) en un
horno V.A.R. (Vacuum Arc Remelted), genera aceros con menos cantidad de
inclusiones, esta condicion puede presentar una reduccion en la anisotropia de
fractura. Lo anterior favorece la idea de que las microgrietas se comienzan a

formar en las particulas de segunda fase.

La iniciacion de microgrietas puede ser fuertemente influenciada por la

(% La resistencia al

presencia y naturaleza de particulas de segunda fase
agrietamiento mejora si las particulas estan bien unidas a la matriz. Particulas
pequefas (r<1um) y particulas esféricas son mas resistentes al agrietamiento.
Si la dispersion de particulas de segunda fase es faciimente cortada por
dislocaciones, existira deslizamiento planar y entonces una relativamente gran
cantidad de apilamiento de dislocaciones ocurrira. Esto conlleva a altas

resistencias, facil iniciacion de microgrietas, y un comportamiento fragil. Sin
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embargo, si la segunda fase consiste en una dispersion de particulas finas
impenetrables, la distancia de deslizamiento es reducida considerablemente vy el
numero de dislocaciones que puede ser sostenidas por el apilamiento es
reducido. Ademas, una vez que las grietas se forman ellas pueden ser forzadas
a envolver las particulas de segunda fase, incrementando la energia interfacial
efectiva. De este modo, la dispersion de particulas finas puede conducir a un

bajo incremento en la tenacidad.
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Capitulo Il

Metodologia experimental

Este trabajo de investigacién se basa en el estudio de la ductilidad en caliente
mediante ensayos de tension a alta temperatura de un acero inoxidable 17-4PH
producido por dos fabricantes. Los ensayos de tension son uno de los métodos

mas efectivos para evaluar la ductilidad en materiales metalicos.
En este trabajo la metodologia experimental se clasifica en:

- Caracterizacion pre-ensayo.

- Disefio y desarrollo experimental.

- Caracterizacion post-ensayo.

- Procesamiento y andlisis de los datos adquiridos en los ensayos

mecanicos.

2.1 Caracterizacién pre-ensayo

Para el estudio de la ductilidad en caliente se utilizé la aleacion 17-4PH de dos
fabricantes distintos, identificados como E y U en el resto del documento. La
caracterizacion pre-ensayo se realizé con la finalidad de comparar la
microestructura, composicion quimica y comportamiento mecanico de la
aleacion base Fe-Cr-Ni-Cu. El material que se suministré6 fue en forma de

cilindros solidos de 25.4mm de diametro y 76.2mm de largo, con sus
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respectivas identificaciones, (véase Figura 2. 1). Dichos cilindros fueron
extraidos de barras forjadas que se utilizan para la fabricacion de anillos sin

costura.

/:r/r/uu/-‘u‘r e O
B (B I a\ 0\ o

&

Figura 2. 1 Material recibido en forma de cilindros de 1” de
diametro y 3” de largo, maquinadas de “billets” de aleacién
17-4PH que se usa en la industria para la forja y rolado de
anillos.

Se inicio con la caracterizacion de la aleaciéon de los dos fabricantes con el fin
de establecer diferencias entre las mismas y hacer las observaciones

pertinentes.

En la Tabla 2. 1 se presenta la composicion quimica del material suministrado
por los dos fabricantes. Otro de los puntos importantes a resaltar es el proceso
de fundicion y refundicién que cada fabricante utilizé para esta aleacion.

El material E fue fabricado primeramente con Horno de Arco Eléctrico (EAF, por
sus siglas en inglés), seguido de un refinamiento en un Convertidor de
Descarburizacién por Argon-Oxigeno (A.O.D., por sus siglas en inglés) y una
refundicion en Horno de Arco Eléctrico al Vacio (V.A.R., por sus siglas en
inglés). Por otra parte, el material U, sigue el mismo procesamiento de fundicién
y descarburizacion que E, excepto por la refundicién que se le da, ya que es en

un Horno para refundicion por Electro-escoria (E.S.R., por sus siglas en inglés).

En el material se preparo metalograficamente para su analisis microestructural y

quimico semicuantitativo. Se inicio con el corte de las muestras, montaje en
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resina para metalografia, desbaste y pulido, seguido de la obtencion de
fotomicrografias con y sin ataques quimicos para revelar las microestructuras y

distribucion de particulas respectivamente.

Tabla 2. 1 Composicion quimica del material suministrado. Fabricante E y la del fabricante U. Las cifras estan en % de
peso y el Hierro esta balanceado.

E U Nominal
BC 0.045 0.028 0.07
BCE} 1545 1569 155-17.5
UNifl 459 4355 3.0-5.0
BCGUf 333 3265 3.0-50
UNBf 033 028 0.15-045
MRl 029 079 1.0
S| 0.001 00025 0.3
BBl 0022 00195  0.04
USif 049 027 1.0
M8l 023 0.7 -
iTal o001 <0.01 -
B8l 0.15 <0.05 -
OTif o001 <0.01 -
A} <0.01 <0.01 -
UNf 0013 0.035 -
BSAf 0.005 0.0085 -
IV 005 0.8 -
BPBf <0.001 - -
B -  <0.001 -
PWlE -~ <005 -

2.1.1 Preparaciones metalograficas pre-ensayo

Los cortes se hicieron transversalmente para cada material E y U, generando
cilindros de diametro original y 6 mm de largo en la maquina de corte Struers
Discotom-2. Posteriormente la “rodaja” resultante se corto longitudinalmente al

centro con el fin de preparar muestras que mostraran cortes longitudinales.

Una vez realizados los cortes, los aceros se montaron en una maquina

montadora Struers Labopress 1 con resina de la misma marca, se prepararon 4
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probetas, 2 de cada fabricante, cada probeta con dos piezas (una con corte

transversal y otra con corte longitudinal).

El siguiente paso de la preparacion metalografica fue el desbaste y pulido de las
probetas hasta obtener un acabado espejo. Se comenzd con pulido manual
utilizando lijas de SiC de numeros 180, 400, 800, 1200 y 2400 en maquinas
pulidoras Struers LaboPol-1. Después se utilizo un pafio metalografico estandar
con alumina de 0.3 pym durante 20 minutos. Por ultimo se realizo un pulido

manual en pafno metalografico con silice coloidal durante 30 minutos.
2.1.2 Microdureza

Para la comprobacién del estado en que se reciben los especimenes, se realizo
un estudio de microdureza en las muestras montadas en resina metalogréfica.
Del analisis se obtuvo el promedio y la desviacidon estandar. El microdurémetro
utilizado fue HMV2 Shimadzu, véase Figura 2. 2.

Figura 2. 2 Microdurémetro HMV2 Shimadzu en
donde se realizaron las mediciones de
Microdureza Vickers.

La carga que se utilizo fue de 0.5 Kg (4.903 N) y el tiempo de indentacién fue de
20 segundos. El esquema de las matrices de indentaciones se muestra en la
Figura 2. 3.
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9 identaciones Matrices de identaciones
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Figura 2. 3 Matrices de indentaciones para dos especimenes, material Ey U.

2.1.3 Ataques quimicos

Los ataques quimicos a las muestras pulidas se realizaron con el fin de revelar
la microestructura y fases presentes. Después de los ensayos mecanicos
también se realizaron ataques quimicos y se utilizé el SEM (Microscopio
Electrénico de Barrido) como técnica principal de caracterizacion post-ensayo

de las probetas.

Los reactivos y tiempos utilizados para los ataques de los aceros se indican en
la Tabla 2. 2.

Tabla 2. 2 Tiempos (en segundos) de ataque quimico de los dos fabricantes del material de
estudio. NOTA: para ver la composicion de los reactivos ver en el Apéndice 1.

Espécimen

Fry 60 seg 60 seg
Superpicral 60 seg 70 seg
Vilella modificado | 30y 40 seg 60y 70 seg
Gliceregia 30seg 30 seg 40 seg

Gliceregia 60seg 60 seg 70 seg
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2.1.4 Microscopia ©Optica, microscopia electronica de barrido vy
espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDS) pre-ensayo

Microscopia éptica y microscopia electronica de barrido fueron utilizadas para la
caracterizacion de las probetas metalograficas antes de los ensayos mecanicos.
La microscopia optica se utilizé en el desarrollo y procesamiento metalografico
de las muestras. La microscopia electrénica de barrido se utiliz6 como primer
acercamiento a la caracterizacion microestructural y quimica de la aleacion 17-
4PH. Se utilizaron dos SEM, uno de la marca Jeol modelo JSM-65710 y uno de
la marca FEI de modelo Nova NanoSEM200. El microanalisis quimico

semicuantitativo mediante EDS marca EDAX™.
2.2 Diseino experimental

Dentro del disefio experimental se tomo en cuenta la cantidad de probetas
cilindricas disponibles a maquinar para las pruebas de tension a alta
temperatura. Se disefiaron y maquinaron las probetas y los componentes
(herramentales) necesarios para la maquina universal de ensayos mecanicos.
En el desarrollo experimental se tomaron varias consideraciones tanto del

material a ensayar como de la maquina de ensayos a alta temperatura.
2.2.1 Consideraciones

Para los ensayos de tension a alta temperatura, se utilizé una maquina
universal de ensayos, del tipo electromecanico de la marca Shimadzu de
modelo AUTOGRAPH AG-X 300 kN (ver Figura 2. 7) con capacidad de 30
toneladas.

De las consideraciones sobre el equipo de pruebas para tension a alta

temperatura se resaltan las siguientes:

e La maquina a utilizarse debe tener buena reproducibilidad en sus
mediciones, tener la suficiente sensibilidad en sus sensores como en su

celda de carga.
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e El horno de la maquina debe de soportar el intervalo temperaturas del

ensayo (véase Tabla 2. 3) y estar preparado para el choque término.

e La velocidad de desplazamiento de cabezal de la maquina debe de ser la
adecuada para alcanzar las velocidades de deformacion que se quieran

obtener (véase Tabla 2. 3).
Sobre las consideraciones del material tenemos:

e Laforma de la probeta debe de ser conforme a las especificaciones para
su adecuacion a la maquina universal utilizada, permita el estudio de la
ductilidad en caliente, que las dimensiones de esta faciliten las
mediciones del area de fractura para obtencién de parametros de la

reduccion de area (RA).

e El disefio y maquinado de la probeta no debe de presentar mayores
complicaciones a la de otros tipos de probetas. Ademas la probeta debe
de tener una longitud calibrada adecuada para poder llevar a cabo los
ensayos a las velocidades de deformacion establecidas (véase Tabla 2.
3).

2.2.2 Diseno de probetas para ensayos de tension a alta temperatura

De las consideraciones del tamafno y la forma de la probeta, se toma en cuenta
también el disefio de la maquina universal a utilizar, en este caso las mordazas
con las que se cuentan para el ensayo de tension en caliente. En esta maquina,
se trata de vastagos largos en los que en sus extremos se rosca una probeta
cilindrica determinada. En este caso se utilizo disefio a escala de la misma
probeta que se necesita para los holders de tensidn en caliente que vienen
incluido en la maquina Shimadzu Autograph AG-X 300 kN. Se utiliz6 una
relacion de reduccion de 0.635:1. En el Apéndice 2 se muestra el dibujo de la

probeta original que se modifico y ensayo.
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El programa de CAD que se utilizé para el disefio del solido y los planos de la

probeta fue el software de Dassault Systemes™ CATIA version V5.

2.2.3 Diseiio de dados adaptadores para ensayos de tension a alta

temperatura

Se realizo el disefio de “dados adaptadores”, cuya funcion fue en un extremo
sujetar en las mordazas de la maquina y en el otro, permitir roscar la probeta ya

con menor escala. Véase Figura 2. 5.

El programa CAD CATIA V5 también fue utilizado en este caso para el disefio

del solido y de los planos de los dados.
2.2.4 Matriz de experimentos

La matriz de experimentos se muestra en la Tabla 2. 3. Esta se realizo para los
dos aceros que se estudiaron. Dando un total de 30 ensayos de tension en
caliente, correspondiente a los materiales E y U, tres velocidades de
deformacion y cinco temperaturas de ensayo.

Tabla 2. 3 Matriz experimental. Tres velocidades de deformacién distintas a cinco temperaturas distintas. A cada
fabricante de acero 17-4 PH se le realiza la misma cantidad de experimentos.

MATRIZ T T, T; Ta Ts
EXPERIMENTAL  700°C 800°C 900°C 1000°C 1100°C
1x10*s™ ° ° ° ° °
&
*  1x10%s™ . . . . °
&
. 1x10"s™ ° ° ° ° .
&,

2.2.5 Maquinado de componentes

En la Figura 2. 4, Figura 2. 5 y en la Figura 2. 6, podemos observar las piezas
finales después del maquinado. Ademas de las 35 probetas maquinadas de

ambos fabricantes y 5 probetas de un acero convencional de bajo carbono “LC’,
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éstas ultimas se utilizaron para la puesta a punto de los ensayos de tensién a
alta temperatura.

Figura 2. 4 Se muestra la fotografia de una probeta ya maquina a escala real.

El gage length (longitud calibrada) de la probeta es de aproximadamente 29
mm.

Figura 2. 6 Se observan los dados adaptadores y ocho probetas maquinadas en su inspeccion
de geometrias y tolerancias.
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2.3 Ensayos mecanicos

Una vez fabricadas las probetas y puesto a punto el sistema, se realizaron los

ensayos mecanicos de acuerdo a la matriz de experimentos mencionada.

Figura 2. 7 Se observa el equipo ya montado y listo para ensayar las
probetas. Obsérvese que el horno tubular rodea al centro de las mordazas
en donde se encuentra el espécimen.

2.3.1 Condiciones del ensayo

La longitud calibrada de lo probeta, permite establecer la velocidad de
desplazamiento del cabezal del equipo para cada velocidad de deformacién a
estudiar. Véase la Tabla 2. 3. Se instalaron todos los componentes para realizar
la prueba de tensién en caliente, mordazas, superficie anti-radiacién, juntas
para tension en caliente, elementos roscados, flujo de agua para el enfriamiento

de la junta superior, etc.
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De las condiciones de operacion de la maquina de ensayos se destaca lo

siguiente:

La velocidad de desplazamiento del cabezal es constante, por lo que la

deformacion sera la ingenieril. Ver ecuaciones (1) y (2).

La temperatura al interior del horno es homogénea y las variaciones de
éste se despreciaron, sin embargo, para mayor control de la prueba se
utilizé un termopar tipo K en contacto exterior con la probeta para mayor
certidumbre en las lecturas de temperatura medidas por los termopares

embebidos en el horno.

Con el uso de gas Nz en la camara del horno se genera una atmosfera

semi-inerte que retrasa la oxidacion de las probetas.

2.3.2 Procedimiento experimental

El procedimiento experimental de la prueba de tension a alta temperatura se

describe a continuacion:

1.

Verificar que la maquina universal tuviera colocados todos los

aditamentos e implementos para la tensién en caliente.
Encender la corriente principal del equipo, después encender el equipo.

Encender la computadora con el software del equipo para el control de la
maquina universal. El software de manejo es propio de la compaiiia
manufacturera de la maquina y se llama TRAPEZIUM-X. Se colocan en
cero los sensores de fuerza (celda de carga) y la posicion. Lo anterior
con el afan de establecer un punto de referencia en donde la celda de
carga este en un punto neutro y no indique fuerzas de tension (valores
positivos) o fuerzas de compresion (valores negativos). Ver la Figura 2. 8
en donde se muestra el display lateral de la maquina para la realizacion

de estos pasos.
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4. Encender en el tablero de control, ver Figura 2. 9, las pastillas de
corriente del horno y verificar que las temperaturas mostradas en los
displays de los termopares del horno, muestren lecturas de la
temperatura ambiente (si recién se comienzan los ensayos) o muestren
temperaturas relativamente altas (si se espera al enfriamiento del

sistema después de realizar un ensayo a alta temperatura).

5. Al comienzo de todos los ensayos se crearon los “métodos”, que son
archivos del software del equipo en donde se indican variables para el
ensayo. En los métodos se fijaron las velocidades de desplazamiento del
cabezal, segun fuese la velocidad de deformacion que se habia
establecido, véase Tabla 2. 3 y Ecuacion (7). En el método también se
especifican el tipo de probeta y dimensiones, el tipo de material, los
sensores que se utilizan para la prueba (en este caso solo se utilizaron
los de fuerza y desplazamiento) y otros factores para el funcionamiento

del ensayo.

6. Se montan los dados, posteriormente se miden la longitud calibrada y el
diametro de la probeta a ensayarse y por ultimo se monta ésta en el
sistema. El procedimiento del roscado de la probeta fue primero un lado
de ésta, posteriormente se retira el perno inferior que une la base de
sujecion con el vastago, se separa y se rosca libremente la otra parte de
la probeta. Una vez roscada la probeta, era necesario desplazar el
vastago inferior hacia abajo para alinearse de nuevo a la base inferior y
colocar el perno. Una vez hecho eso, se mueve el cabezal (subirlo o
bajarlo) para tratar de lograr una fuerza neutral en la celda, lo que

significa que no hay tensién ni compresién con la probeta ya montada.

7. Una vez montada la probeta se procede a abrir el agua que enfria la
junta superior para evitar, junto con el plato antiradiacién, que la alta
temperatura caliente la celda de carga y la descalibre o dafe. Después
de esto se monté un termopar tipo “K” en la superficie de la probeta. Se

utilizo alambre de niquel para sujetar superficialmente la punta del
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termopar y asi tener una lectura mas precisa, ademas de comparar con
los termopares del horno. En la Figura 2. 10 se observa la forma de

sujecion del termopar a la probeta.

8. Con el termopar montado en la probeta, se conecto éste a una tarjeta de
adquisicion de datos, instalada previamente a una computadora, marca
National Instruments de modelo NI9211 y usando el software LabVIEW
SignalExpress™ 3.0 de la misma compaifiia para la adquisicién de datos.
Con esto se registraron las temperaturas en los ensayos para obtener las

curvas de calentamiento.

9. Con todo el sistema montado, se colocdé una lanza de alumina (ver
Figura 2. 10) que estd conectada a una manguera y un regulador de
presion y un tanque de gas N, de alta pureza. En la seccién de unién
entre la lanza de alumina y la manguera plastica, se aislé con colcha
ceramica con el fin de evitar dafo por el exceso de calor. Después de
este paso se coloca el horno en el centro del sistema y se cierra,

asegurandolo con sus dispositivos de sujecion.

10.Una vez preparado el sistema de ensayo, se abre la valvula del gas, se
comienza a adquirir la sefial de la temperatura e inmediatamente
después se ajustan las perillas de control del horno para incrementar la
temperatura. Mientras la pieza se calienta se desplazaba hacia arriba el
cabezal de la maquina con el objetivo de contrarrestar la expansion
térmica lineal. Al llegar a la temperatura establecida, basandose en la
lectura en pantalla del termopar instalado, se tomé un tiempo 3 minutos a

esa temperatura antes de realizar el ensayo de tension.
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11.Se registran en papel todas las variables y condiciones de la prueba,
desde el nombre del ensayo, el flujo de gas en el calentamiento y el
enfriamiento, geometria de la probeta, posibles anomalias, anotaciones,

etc.

Figura 2. 9 Tablero de control de los extensémetros Figura 2. 8 Display lateral de la maquina
(no utilizados en este ensayo) y del horno de la universal servo mecanica. En este se
maquina Shimadzu. pueden manipular manualmente el

cabezal, fijar los puntos neutros de la
celda de carga (poner a cero) y la
posicion.

de niquel |

A Alambre |

Termopar

Figura 2. 10 Se observa el procedimiento de sujecion
superficial del termopar a la probeta mediante alambre de
niquel. Este procedimiento se repite para cada ensayo.
Obsérvese también la lanza de alimina que es la encargada
de inyectar el gas N, al interior del horno durante la prueba.
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2.3.3 Consideraciones

Una de las primeras consideraciones en el ensayo, es el uso de un gas inerte,
en este caso gas nitrogeno (N;), para la creacion de una atmosfera poco
oxidante en la medida de que sea posible. Las pruebas sobre la efectividad del
sistema de gas N3 instalado se basaron en observaciones de los ensayos con
probetas de acero LC en donde se probo el flujo de gas, comparando los
resultados finales en la oxidacion de las probetas de tensién. Otra de las
consideraciones importantes con respecto a la “atmdsfera semi-inerte” es el
potencial efecto de nitruracidén superficial de la probeta en tiempo prolongados a
temperaturas altas (como en el caso de los ensayos de velocidades de
deformacién de 1x10™s™ en donde el ensayo se prolongo durante mas de una
hora). Dicho efecto se desprecio al ser ensayos comparativos en la misma
aleacion pero de diferente fabricante y al basarse un analisis posterior no en la
superficie de las probetas sino en su microestructura interna. Para tener mas
detalle sobre la oxidacion de los metales a altas temperaturas. En el Apéndice 3
se muestra el diagrama de Ellingham. Con ello podemos tener un estimado de
la medida de la presion parcial de oxigeno maxima que se necesita tener para

evitar la oxidacion del material (basicamente conformado por hierro y cromo).
2.3.4 Almacenamiento de datos

Se almacenaron datos simultdneamente durante todos los ensayos, se
obtuvieron archivos del registro de temperaturas de la prueba y de fuerza y
desplazamiento. Los datos de la sefial del termopar, adquiridos en el software
LabVIEW SignalExpress™ 3.0, se exportaron para su posterior evaluacion. Los
datos de la maquina universal de ensayos se guardaron en varios formatos,
incluyendo el formato propio del programa TRAPEZIUM-X, que controla a la

*

maquina. Los datos (coordenadas fuerza-desplazamiento) en formato *.csv
(valores separados por comas 6 comma-separated values por sus siglas en

ingles) y se todos estos se analizaron en Origin 8.0™.



Capitulo Il.- Metodologia experimental

2.4 Caracterizacién post-ensayo

Una vez concluidos los ensayos mecanicos, se inicid con la caracterizacion de
las probetas ensayadas. Ambas secciones de cada probeta fue preparada de la
misma manera para su analisis. En base al analisis de los resultados de las
curvas de ductilidad (graficas reduccion en area (RA) vs. Temperatura (T),
véase (Figura 3. 23) se determinaron los ensayos criticos a analizarse mediante

diferentes técnicas.
2.4.1 Corte de las probetas post-ensayo

Para cada parte de probeta (60 en total) se realizaron 3 cortes en una maquina
cortadora de marca Struers de modelo Accutom-5 (ver Figura 2. 12) con discos
de corte de alumina de 4” de diametro. Dos de los tres cortes fueron utilizados
para la obtencion de segmentos transversales de las probetas y para la
obtencion de los extremos de la fractura de las probetas (ver Figura 2. 11 y
Figura 2. 12). El ultimo corte corresponde al corte hecho a una punta de
probeta, para la obtencion de una superficie longitudinal del extremo cercano a
la fractura. Dicho corte fue realizado después de las mediciones del area de

fractura para cada par de puntas de todos los ensayos.

240 corte
Extremo de

probeta
/ ensayada
i/ /

~9 mm

3% corte
~3 mm

1°" corte

Figura 2. 11 Esquema de los cortes realizados al extremo de la fractura de una probeta. Las
distancias son aproximadas debido a la irregularidad de la superficie de fractura de algunos
especimenes.
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Disco de'
corte

Figura 2. 12 Se muestra la imagen del acomodo de la probeta en las mordazas del
cabezal para la realizacion del primer corte, que corresponde al corte que separa la punta
de la probeta.

En la Figura 2. 11 se muestra un esquema de los cortes realizados a los
extremos de las probetas ya ensayadas hasta la fractura. El tercer corte hecho
a la punta de la probeta se hace después de las mediciones para la “reduccion
de area” porque se mide el area de fractura para cada par de puntas de todos

los ensayos.

Figura 2. 13 Se observa un extremo de probeta montado en
resina y sus correspondientes secciones ya cortadas.
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Disco
de corte

Probeta

Resina

Figura 2. 15 Se observa el corte de un extremo de la Figura 2. 14 Se observa un extremo de

probeta, el tercer corte, que tiene que ser montado en probeta ya cortado y aun montado en resina.

resina para que las mordazas puedan sujetarlo debido a También se observan las secciones

que la pieza a corta es demasiada pequena. tranbsversales de los otros cortes de la misma
probeta.

Para la realizacion del tercer corte, los extremos de fractura a cortarse, tuvieron
que ser montados en resina, como se muestra en la Figura 2. 13, para que las
mordazas de la cortadora pudiesen sujetarlos de forma indicada y que el corte

se realizara sin ninguna complicacion (ver Figura 2. 15 y Figura 2. 14).
2.4.2 Mediciones para reduccioén de area (RA)

La reduccion en area, véase Ecuacion (6), es un parametro importante en el
estudio de la ductilidad de un metal. Se midieron los didametros de las
superficies de fractura de cada probeta de todos los ensayos realizados y se
calculo el promedio de diametro.

Las mediciones de los diametros se realizaron en un estereoscopio
instrumentado de la marca Nikon. En la Figura 2. 16 se observa un ejemplo de

las mediciones realizadas con este instrumento.
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Sin medicion Con medicién

Figura 2. 16 Se observa una imagen obtenida en el estereoscopio, imagen sin medir e imagen ya medida. El
espécimen que se muestra corresponde a una punta de fractura del ensayo #17, identificado como
U_700_0.0001_ensayo17. En este caso la medicion corresponde a 5386.63 um.

En los ensayos en donde se presentdo mayor ductilidad, a mayores
temperaturas, las probetas terminaron en “punto”, al menos a simple vista,
haciendo dificil la medicion del diametro de fractura. Por lo anterior se tomaron
mediciones en el estereoscopio y también en el microscopio electrénico de
barrido. En la Figura 2. 17 se observa la comparacién de las mediciones entre
el estereoscopio y el SEM. En este caso la diferencia en las mediciones es de
apenas 6.81um. Por lo anterior no se efectuaron correcciones ni se le dieron
tratamientos estadisticos a las mediciones realizadas con el estereoscopio
debido a que se validaron las mediciones mediante la comparacién de
imagenes medidas en SEM.
E_1000_0.1_ensayo31

Medicion con M.E.B. Medicion con estereoscopio

Figura 2. 17 Se observa la comparacién en imagen y mediciones entre el SEM y el estereoscopio del
ensayo #31, que esta identificado como E_1000_0.1_ensayo31 que es un ensayo del fabricante E hecho a
una temperatura de 1000°C y con una velocidad de deformacion de 1x10™ s™.
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2.4.3 Preparaciones metalograficas post-ensayo

Una vez realizadas las mediciones geométricas, fotografiado y documentado
cada uno de las probetas ensayadas, se comenz6 con la preparacion
metalografica para la caracterizacion aceros después de los ensayos.

Primeramente, las piezas cortadas (ver Figura 2. 18) se montaron en resina
metalografica de la marca Struers. El montaje se hizo simultdneamente y por
cada ensayo se mont6 una probeta metalografica con una seccion transversal y
una seccion longitudinal. El esquema de montaje se muestra en la Figura 2. 19.
Una vez fraguada la resina, se marco la cara anterior de los montajes con un

grabador mecanico, ver Figura 2. 20.

El procedimiento para la posterior preparacion metalografica fue el mismo que
se utilizo para el material recibido (ver Seccion 2.2.1).

Figura 2. 18 Un ejemplo de piezas cortadas y listas para
montarse. La foto corresponde a dos secciones
transversales, dos longitudinales y una punta de fractura
del ensayo marcado como U_1000_0.0001_ensayo21.

Figura 2. 19 se observa la preparacién
para el montaje en resina de los cortes,
uno transversal y uno longitudinal.
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Figura 2. 20 Se muestran los especimenes ya montados en resina
y grabados en su parte anterior.

2.44 Microscopia ©6ptica, microscopia electronica de barrido y

espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDX) post-ensayo

Al igual que en la caracterizacion metalografica realizada al material recibido,
aqui también se utiliz6 microscopia Optica y microscopia electronica de barrido
(SEM). En esta etapa del desarrollo experimental el uso del SEM permitié
evaluar caracteristicas microestructurales sin necesidad de ataques quimicos

que alteraran los analisis semicuantitavos de la técnica de EDX.
2.4.5 Difraccion de electrones retrodispersados (EBSD)

Se utilizé la técnica de difraccion de electrones retrodispersados para la
identificacion de una de las particulas consideradas relevantes y observadas
en SEM, véase Seccion 3.4.3, en lugar de utilizar difracciéon de electrones en
TEM. La preparacion de la muestra metalografica se llevo a cabo de forma
similar a la utilizada en la caracterizacion pre-ensayo y post-ensayo,
exceptuando que para utilizar esta técnica el ultimo paso del pulido se realizé

manualmente con silice coloidal en un pafio suave durante 60 minutos.
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2.5 Procesamiento de datos post-ensayo

Todos los datos arrojados por la maquina universal de ensayos fueron
procesados, evaluados y graficados posteriormente. Los datos de la adquisicion
del termopar también fueron procesados para obtener las “curvas de

calentamiento”.

El procedimiento para el procesado de datos fue el siguiente:
e Importacion/exportacién de datos de las pruebas realizadas.
e Ajuste de los archivos.

e Graficar datos relevantes, como graficas de RA, elongacién, curvas de

calentamiento, etc.

e Interpretacion de resultados.
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Capitulo Il

Resultados y discusién

3.1 Introduccién

En este capitulo se presentan los resultados de la caracterizacion
microestructural y mecanica de la aleacion 17-4PH, en dos condiciones

identificadas como E'y U.

Se presentan los resultados que se obtuvieron analizando aspectos relevantes
como la comparacion de la composicion quimica, diferencias microestructurales
(pre-ensayo y post-ensayo) y de las diferencias en las propiedades mecanicas

qgue se obtuvieron de los ensayos de tension a alta temperatura.
3.2 Resultados de la caracterizaciéon pre-ensayo
3.2.1 Resultados de microdureza

El material recibido de los fabricantes E y U se caracterizd mediante
microdureza Vickers. Los datos de carga y tiempo de duracion de la indentacion

se establecen en | Seccién 2.1.2.

Los resultados del promedio de las indentaciones se muestran en la Tabla 3. 1.
Se observa en los resultados de la microdureza de las muestras poca variacion
entre los valores entre ambos fabricantes, véase Tabla 3. 2. La varianza y la
desviacidn estandar también se determinaron para cada conjunto de
mediciones. La diferencia en el resultado de la varianza y de la desviacion

estandar de la muestra del fabricante U se debe a la medicién inusual de 188
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HV en la medicion numero 21 de la matriz de indentaciones del fabricante U.
(ver Tabla 3. 1). Dicha medicion, que causa una mayor varianza y desviacion
estandar, se cree que es debido a que el indentador penetro sobre una zona
ferritica de la muestra, presentando un valor menor que la dureza de otras

areas en donde la martensita fue indentada.

Tabla 3. 1 Resultados de las matrices de indentacion para las muestras de los
fabricantes E y U. Ver Figura 2. 3 para relacionar las indentaciones con el
numero de mediciones mostradas en la tabla.

MEDICION  DUREZA (HV) MEDICION  DUREZA (HV)
1 295 1 332
2 315 2 332
3 335 153
4 121 3 353
5 325 4 341
6 329 5 346
7 334 6 344
8 324 7 354
9 348 o 120
10 333 ?
11 329 9 34
12 334 10 343
13 335 11 332
14 i 12 333
ot 329 13 343
16 328
17 304 14 339
18 322 15 328
19 322 16 340
20 328 17 357
21 331
2 323 18 351
23 340 19 339
24 338 20 341
25 337 21 188
28 eat 22 353
27 328 ‘
28 128 23 348
29 328 24 335
30 327

Con lo anterior se consider6 que las muestras en condicidn inicial se

encontraban en solucion, debido a la baja dureza medida.
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Tabla 3. 2 Resultado de la matriz de indentaciones para los fabricantes E y U. Los valores
de la microdureza se encuentran en Vickers (HV).

E U
PROMEDIO S27.2 PROMEDIO 335.54
VARIANZA 102.441379 VARIANZA 1048.693841

Desv.Estandar (10.1213329 Desv. Estandar 32.38354274

3.2.2 Metalografias 6pticas pre-ensayo
3.2.2.1 Metalografias opticas sin ataque quimico pre-ensayo

Una vez realizadas las preparaciones para las metalografias del material
recibido, E y U (ver Seccién 2.2.1), se utilizé un microscopio metalografico de
luz reflejada de marca Nikon para lo obtencion de las metalografias de la

caracterizacion pre-ensayo de este estudio.

En la Figura 3. 1 y en la Figura 3. 2, se observan las fotomicrografias que se
obtuvieron de material. En apariencia las muestras del fabricante E poseen una
mayor cantidad de precipitados primarios y para ambos materiales, se aprecian
el aparente relieve de fases o precipitados que son diferentes en dureza a la

matriz por lo que el pulido metalografico actué de forma distinta.
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400 pm 400 pm

c) d)
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Figura 3. 1 Fotomicrografias del material recibido. A la izquierda (a y c) se muestran las fotomicrografias del material
del fabricante E en 50X y 100X, respectivamente. A la derecha (b y d) se muestran las fotomicrografias del material del
fabricante U en 50X y 100X, respectivamente.

Otra de los puntos que resaltan de la comparacion de las fotomicrografias es la
dispersién de los precipitados. Se observa, en la Figura 3. 1 a) y ¢) y Figura 3. 2
a) y c), la dispersiéon mas fina, el tamafio y distribucion de precipitados primarios
para las fotomicrografias del fabricante E y una menor dispersion y mayor
tamafio de los mismos precipitados en las fotomicrografias del material del
fabricante U. Se puede apreciar en Figura 3. 2 a) que los relieves se encuentran
por igual en las fotomicrografias del material E. A mayores magnificaciones, se
pueden observar precipitados mas pequefios que se identificaron como una

segunda fase dentro de la matriz, véase Figura 3. 2 ¢).
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Figura 3. 2 Fotomicrografias del material recibido. A la izquierda (a y c) se muestran las fotomicrografias del material
del fabricante E en 200X y 400X, respectivamente. A la derecha (b y d) se muestran las fotomicrografias del material del
fabricante U en 200X y 400X, respectivamente.

3.2.2.2 Microestructura de los materiales pre-ensayo

Se realizaron ataques quimicos en las superficies preparadas
metalograficamente en ambos materiales (E y U) para revelar sus
microestructuras. Los ataques y tiempos de ataque utilizados, véase Tabla 2. 2,
fueron seleccionados de diversas fuentes bibliograficas (13) y se ensayaron
tiempos de ataque para mejores resultados, siendo el reactivo Gliceregia el que

brind6é los mejores resultados para definir la microestructura y revelar la fase
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ferrita delta presente en esta aleacién, asi como también otros precipitados

como carburos.

Figura 3. 3 Fotomicrografias metalograficas con ataque quimico. Reactivo utilizado: Fry’s. a) y c¢) muestran las
fotomicrografias de 200 y 100X del material recibido del fabricante E. b) y d) muestran las fotomicrografias de 100 y 50X
del material recibido del fabricante U.

En la Figura 3. 3 se muestra un grupo de fotomicrografias con ataque quimico.
El reactivo utilizado fue el reactivo de Fry. Se resalta la matriz martensitica, las
“‘islas” de ferrita delta en a) y ¢) en las fotomicrografias de las muestras E. En
las muestras U podemos observar los “listones” de martensita que integran la
matriz. En esas fotomicrografias, b) y d), no se parecian zonas bien definidas
de ferrita, sin embargo, en ambas se puede observar lo que pueden ser
precipitados de gran tamafo o zonas ferriticas de escaso tamafio. También se

puede observar que la distribucion de las islas de ferrita delta es irregular.
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Aparentemente esta ferrita tiene la preferencia de encontrarse en forma de
“islas”, como se observa en las fotomicrografias de las muestras de ambos
fabricantes de la aleacion 17-4PH. Otro punto importante es el tamano de grano

mas grande observado en las fotomicrografias de U.

En las fotomicrografias de la Figura 3. 4 se puede diferenciar el tamafo de
grano mas grande para las muestras U, y las diferencias en la cantidad, forma y
distribucion de la ferrita delta que aparece en los puntos brillantes de las
fotomicrografias. En la micrografia f) de la Figura <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>