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INTRODUCCION

RESUMEN

Actualmente, la creciente necesidad de nuevos materiales con mejores
propiedades mecanicas ha propiciado la investigacion y desarrollo de nuevas
aleaciones. El presente trabajo involucra el estudio de un nuevo acero
denominado comercialmente PREMOMET®, el cual busca sustituir otros aceros
como el 4140 y 8630. Las aplicaciones para este acero involucran engranes de
maquinaria, flechas motrices y otras piezas donde se requiere una alta

resistencia a la tension y al desgaste.

Una revision en el estado del arte indica que no se tienen estudios extensivos
de las transformaciones de fase que ocurren en el acero PREMOMET® por lo
que el presente estudio se enfoca en el analisis experimental de las
temperaturas criticas de transformaciéon de fase mediante técnicas de analisis
térmico. La primer parte de esta investigacion involucra el analisis del acero
PREMOMET® por medio de calorimetria diferencial de barrido y pruebas de
dilatometria, para posteriormente hacer un andlisis microestructural del material
y de propiedades mecanicas, y relacionarlo con sus temperaturas de
transformacion. Adicionalmente, se presentan los diagramas de transformacion
de fase en enfriamiento continuo (CCT) calculados en el software JMatPro para

el acero estudiado.
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INTRODUCCION

La presente tesis surge de la necesidad de conocer las temperaturas de
transformacion de fase y su relacion con las caracteristicas microestructurales
del acero PREMOMET®. Por lo anterior se utilizaron técnicas de analisis
térmico como calorimetria diferencial de barrido (DSC) y dilatometria, para

determinar los dominios de las fases.
Con este estudio se logra obtener:

» La temperatura de transformacion austenitica del acero PREMOMET®,
asi como el analisis de la transformacion martensitica.

» Relacion de la microestructura del material sometido a diferentes tasas
de calentamiento y enfriamiento, y el analisis de propiedades mecéanicas

como la microdureza.

En el capitulo 2 se presenta una revision bibliografica de los andlisis térmicos
utilizados para la realizacion de la presente tesis, se describe ampliamente el
acero PREMOMET®, como su composicibn quimica, sus métodos de
procesamiento, y el efecto de sus elementos aleantes en su microestructura. Se
describen brevemente las caracteristicas de sus principales fases (austenita y

martensita).

En el Capitulo 3 se presenta la metodologia llevada a cabo, donde se explica a
detalle la caracterizacion preliminar del material, los pasos seguidos para
realizar la simulacion en el software JMatPro, la preparacion de las muestras
para dilatometria y calorimetria diferencial de barrido, asi como los ensayos de

microdureza realizados.
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Los resultados y la discusion se muestran en el capitulo 4 donde se presentan
las temperaturas de transformacion obtenidas por las diferentes técnicas
utilizadas, asi como la caracterizacion microestructural del material donde se
muestra que a diferentes tasas de enfriamiento se obtiene una matriz
martensitica. Los resultados de la simulacion con el software JMatPro
permitieron observar algunas de las temperaturas de transformacion del
material investigado. Los resultados de microdureza se muestran de igual

manera en este apartado, en los cuales se observa una variacion minima.
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OBJETIVO

El objetivo de esta investigacion es caracterizar extensivamente las
transformaciones de fase en el acero PREMOMET®, establecer las diferentes
temperaturas de transformacion y relacionar éstas con la microestructura del

material, asi como con la microdureza de la aleacion.

Objetivos Particulares

e Revisar y discutir el estado del arte del acero PREMOMET®.

e Estudiar las transformaciones de fase mediante técnicas de analisis
térmico como DSC y dilatometria de alta velocidad.

e Realizar andlisis microestructural mediante microscopia O6ptica y
microscopia electronica de barrido.

e Utilizar herramientas computacionales para determinar diagramas de

transformacioén del acero PREMOMET®.



HIPOTESIS

HIPOTESIS

Es posible determinar en un amplio rango de temperaturas las transformaciones
de fase y analizar la microestructura en el acero PREMOMET® utilizando
meétodos de analisis térmicos como herramienta principal y complementar con

métodos de microscopia y computacionales.
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CAPITULO |

ANTECEDENTES

1.1 ACERO

El acero es una aleacion en la cual sus principales elementos quimicos que lo
componen son el hierro y carbono, este Ultimo en una proporcién de unas pocas
centésimas de uno por ciento hasta cerca de 1.60 porciento. Todos los aceros
contienen cantidades variables de manganeso y silicio, lo mismo que pequefas
cantidades de fosforo y azufre. Pueden también contener cantidades variables
de otros elementos de aleacion que promueven microestructuras particulares y

confieren al acero propiedades especificas (1).
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1.1.2 CLASIFICACION DE LOS ACEROS

Los aceros se dividen segun su contenido de Carbono en:

o Aceros eutectoides: Este tipo de aceros contienen 0.76% de C, y la
proporcién de carbono es conocida como proporcién eutectoide.

o Aceros Hipo-eutectoides: Este tipo de aceros contienen menos del 0.76%
de C.

o Aceros Hiper-eutectoides: Este tipo de aceros contienen mas del 0.76%
de C (2).

Los aceros pueden clasificarse por diferentes sistemas dependiendo de su
composicién quimica, métodos de manufactura, aplicaciones, métodos de
procesamientos, formas del producto, tratamientos térmicos microestructura,

etcétera (3).

1.2 EFECTO DE ELEMENTOS DE ALEACION EN ACEROS

Los aceros contienen elementos de aleacion e impurezas que son asociados
con sus principales fases como son la ferrita, austenita y cementita. La
combinacion de efectos de los elementos aleantes y tratamientos térmicos

produce una variedad de propiedades y microestructuras.

Los elementos de aleacion influyen en el diagrama de equilibrio Fe-C de dos

formas:
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Expandiendo el rango austenitico, promoviendo la formacién de austenita a
limites de concentracion mas amplios. Los elementos estabilizadores de la fase

gamma son: Zn, Cu, Ni, Mn.

Contrayendo el rango austenitico y promoviendo la formacion de ferrita Cr, Si,
Be, Al, Mo, W, Nb, V, P, Sn, Ti (4).

1.3 ACERO PREMOMET®

El acero PREMOMET® es producido por la empresa Carpenter Technology
Inc., es un acero de alta resistencia el cual se obtiene por una combinacion de
procesos los cuales son fusién por induccion al vacio (VIM por sus siglas en
ingles), y refusion por arco al vacio (VAR), seguido por una solidificacion en

lingotes.

En relacién a la composicion quimica de este acero la presencia de carburos en
su microestructura afiade resistencia a altas temperaturas y una alta resistencia
a la termofluencia en su matriz ferritica. La presencia de elementos aleantes
como el cromo, molibdeno y cobalto afiaden la formacién y presencia de
carburos de segunda fase, los cuales contribuyen al aumento de resistencia en
la matriz; de igual manera la presencia de niquel confiere tenacidad y estabiliza

la fase de austenita asi como el molibdeno refina el tamafio de grano.

Este acero provee una combinacion de alta tenacidad y resistencia en

condiciones de temple.
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El acero PREMOMET® es utilizado principalmente en la fabricacion de
engranes, bridas, flechas y partes de maquinaria que requieran alta resistencia

a esfuerzos y al desgaste (5).

En la Tabla 1 se muestra la composicion quimica nominal del acero
PREMOMET®.

Tabla 1 Composicidn quimica del acero PREMOMET® (% en peso) (5).

C Si Ni Co Mn Cr Mo \Y Fe
0.4 15 3.8 0.5 0.9 1.25 0.5 0.3 Balance

1.4 TRANSFORMACIONES DE FASE EN MATERIALES

Durante el tratamiento de los materiales se pueden producir una variedad de
transformaciones de fase, los cuales representan alguna alteracion de la
microestructura y las propiedades. Estas transformaciones se pueden dividir en

tres categorias:

1. Transformaciones dependientes de difusion simple: no cambia ni el
namero ni la composicién de las fases presentes (como solidificacién de
un metal puro, transformaciones alotropicas, re-cristalizacion, crecimiento

de grano).
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2. Transformaciones dependientes de la difusion, en este tipo hay alteracion
en las composiciones de fase y a veces en el numero de fases, (ejemplo
la reaccién eutectoide).

3. Transformaciones sin difusion donde hay formacion de una fase meta-

estable, (ejemplo transformacion martensitica).

1.5 CINETICAS DE REACCION EN ESTADO SOLIDO

La mayoria de las reacciones en estado sélido no ocurren instantaneamente, la
mayoria de las transformaciones representan la formacion de una nueva fase
gue tiene una composicion y/o estructura cristalina diferente a la de partida y se

requiere algun reordenamiento atdbmico mediante la difusion.

Desde el punto de vista microestructural, el primer proceso que acompafia a
una transformacion de fase es la nucleacién, o nucleos de una nueva fase
capaces de crecer. Las posiciones favorables para la formacién de estos
ndcleos son las imperfecciones, especialmente los limites de grano. El segundo
proceso es el crecimiento del tamafio de nucleo, durante este proceso
desaparece el volumen de la fase madre. La transformacion es completa si el

crecimiento de estas nuevas fases llega a alcanzar el equilibrio.

La fraccion de reaccion transcurrida se mide en funcion del tiempo, mientras
gue la temperatura se mantiene constante. Usualmente se sigue la evolucion de
la transformacion mediante observacion microscopica o midiendo alguna
propiedad fisica, cuya magnitud sea distinta en la nueva fase. Los datos se
representan graficamente como la fraccion de material transformado en funcion

del logaritmo del tiempo, con ello se forma una curva sigmoidea (en forma de S)

10
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como las que se muestra en la Figura 1, esta figura representa el
comportamiento cinético tipico de la mayoria de las reacciones en estado
sélido, y se pueden observar las etapas de nucleacién y crecimiento. Las
transformaciones que se comportan cinéticamente de esta manera, la fraccion
de transformacion “y” es funcion del tiempo “t”, segun la ecuacion de Avrami
gue se muestra en la Ecuacion 1 donde k y n son constantes experimentales de

la reaccion independientes del tiempo.

y = 1-— exp (—ktn) Ecuacién 1

Figura 1 Representacion gréfica de la fraccion transformada frente al logaritmo del tiempo

(6).

11
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La velocidad de una transformaciéon en la mayoria de las reacciones se
incrementa con la temperatura y la velocidad de crecimiento sigue una relacion

de Arrhenius, de acuerdo a la ecuacion 2;

Velocidad de crecimiento = A exp (_ﬁ)

Ecuacion 2

Donde:

R = Constante de los gases.

T = Temperatura absoluta.

A = Constante independiente de la temperatura.

Q = Energia de activacion para una reaccion especifica.

1.5.1 ESTRUCTURAS CRISTALINAS

Los materiales solidos son regularmente clasificados acorde a como sus atomos
0 iones estan ordenados unos respecto a otros. Un material cristalino es aquel
en que sus atomos estan situados en un arreglo repetitivo o periédico en

distancias atémicas largas, esto es que existe un orden de largo alcance, tal

12
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como sucede después de la solidificacion donde los &tomos se posicionan entre

ellos en un patrén repetitivo tridimensional.

Algunas propiedades de los solidos cristalinos dependen de la estructura
cristalina del material. Hay un gran numero de estructuras cristalinas todas
teniendo un arreglo atémico de largo orden; estas varian de las estructuras
relativamente simples para los metales extendiéndose a estructuras complejas

de algunos ceramicos y materiales poliméricos.

Al describir las estructuras cristalinas, se piensa en los atomos (o iones) como
esferas solidas que tienen diametros bien definidos. Esto se denomina “modelo
de esferas” en el que las esferas que representan los atomos donde el atomo

vecino mas cercano esta en contacto (6).

La mayor parte de los metales elementales (aproximadamente el 90%)
cristalizan al solidificar en tres estructuras cristalinas de empaquetamiento
compacto: cubica centrada en el cuerpo (BCC) Figura 2, cubica centrada en las

caras (FCC) Figura 3 y hexagonal compacta (HCP) Figura 4 (7).

Figura 2 Estructura cristalina cubica centrada en el cuerpo (BCC) (8).

13
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Figura 3 Estructura cristalina ctbica centrada las caras (FCC) (8).

Figura 4 Estructura cristalina hexagonal compacta (HCP) (8).

1.6 DIAGRAMA HIERRO-CARBONO

Una parte del diagrama hierro-carbono es presentada en la Figura 5. El hierro
puro, siendo calentado presenta dos cambios en su estructura cristalina antes

de fundir. A temperatura ambiente es llamado ferrita, o hierro alfa (a), tiene una

14
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estructura cristalina BCC. La ferrita presenta un cambio de estructura cristalina
a austenita o hierro gamma (y), FCC, a la temperatura de 912°C. La austenita
persiste hasta los 1394°C, a esta temperatura la austenita FCC se revierte a
BCC una fase conocida como ferrita delta (8) la cual finalmente funde a 1538°C.
Todos estos cambios se presentan a lo largo del eje vertical en el diagrama de
fases hierro-carbono.

Composition (at% C)

16000 T IIO 1[5 2|O 25

1400
— 2500

pam——
o i S
-—

1200

v, Austenite — 2000

1000

Temperature (°C)
Temperature (°F)

v+ FesC

800 4% — 1500

2 727°C

Y

—’\0.76
\ 0.022
00 a, Ferrite a+ FegC
Cementite (F93C)\_—> 1000
| | | | | |
4
OOO 1 2 3 4 5 6 6.70
(Fe) Composition (wt% C)

Figura 5 Diagrama de fases Fe-C (9).

Otro ejemplo del cdmo cambia la estructura cristalina de un acero en funcion de
su temperatura, seria posicionar un punto sobre el eje horizontal de porcentaje

de carbono y moverlo verticalmente conforme aumenta la temperatura.

15
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Entonces un acero con 1% de carbono a temperatura ambiente tendra dos
fases presentes: ferrita y cementita. La fase ferrita permanecera hasta los
727°C donde transformara a austenita (y-Fe), entonces ahora las fases
presentes son austenita y cementita. A 800°C la cementita o carburo de hierro
transforma a austenita teniendo como Unica fase austenita hasta 1350°C,
después de esta temperatura la fase austenita comienza a fundir para tener las
fases de austenita y liquido hasta llegar a 1460°C donde finalmente todo el

metal se encuentra en fase liquida.

1.7 MARTENSITA

La martensita es una fase que se forma como resultado de una transformacion
de estado solido sin difusion. En esta transformacion no existe difusion y, por lo
tanto, no se rige por la cinética de transformacion de Avrami. Debido a que la
reaccion no depende de la difusién, la reaccion martensitica es una
transformacién atérmica, esto es, la reaccion sélo depende de la temperatura y
no del tiempo. La reaccién martensitica a menudo avanza con gran rapidez, a

velocidades que dentro del material se acercan a la velocidad del sonido.

En aceros con poco menos de 0.2% C, la austenita FCC se transforma en una
estructura de martensita BCC supersaturada. En aceros de mas alto carbono, la
reaccion martensitica ocurre al transformarse la austenita FCC en martensita

BCT (tetragonal centrado en el cuerpo), (Figura 4).

Para impedir la formacion de perlita, bainita y otros micro-constituyentes

primarios, el acero debe ser templado, es decir, enfriado rapidamente, desde la

16
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region de la austenita estable. La velocidad a la cual debe enfriarse un acero
depende de la composicién quimica, que es la que controla los dominios de

transformacion (10).

1.8 ANALISIS TERMICOS

Un andlisis térmico es un grupo de técnicas en las cuales una o0 mas
propiedades de un material son estudiados en funcion de su temperatura. Se

pueden analizar casos como los que se muestran a continuacion:

e EI material puede ser sujeto a velocidades de calentamiento o
enfriamiento constantes.
e ElI material puede ser analizado isotérmicamente (temperatura

constante).

Cualquiera que sea el caso el andlisis térmico estudia propiedades de
materiales en funcién de la temperatura, las cuales incluyen tanto propiedades

fisicas como quimicas (11).

El analisis térmico es til para analisis cualitativos y cuantitativos. Las muestras
se pueden caracterizar e identificar mediante investigaciones cualitativas de su
comportamiento térmico. A partir del analisis de este tipo de datos es posible
obtener informacion respecto a la composicion y estructura detallada de las
diferentes fases en el material analizado. También es posible obtener resultados
cuantitativos a partir de los cambios en peso y de entalpia que ocurren a

medida de que la muestra se calienta. Las temperaturas de los cambios de

17
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fases y de las reacciones, al igual que los calores de reaccion, sirven para

determinar la pureza de los materiales (12).

Las principales técnicas de analisis térmico se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2 Principales técnicas de analisis térmico y sus aplicaciones tipicas (11).

Técnica Cantidad Aplicacién
Medida Tipica

Cinética de

. . Calores y Reacciones,

Calorimetria e

: . Temperaturas analisis de
Diferencial de de Transiciones ureza
Barrido (DSC). . pureza,

y Reacciones. fraguados o

polimeros.

Andlisis Temperaturas Diagramas de
Térmico perat Fase,

. . de Transiciones "
Diferencial Reacciones Estabilidad
(DTA). y ' Térmica.

. Estabilidad

Analisis Termo- . ..
S Cambio de Térmica,
gravimetrico Peso analisis de
(TGA). ' "y
composicion.
Andlisis Termo- | Cambios de Temperatgra de
L ! > ablandamiento,
mecanico dimension y coeficiente de
(TMA) viscosidad. : .
dilatacion.
Temperaturas Temperaturas

Dilatometria

de Transicion,
recristalizacion.

de Transicion,
coeficiente de
dilatacion.

18
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1.9 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

La calorimetria diferencial de barrido es una técnica que permite determinar la
cantidad de calor que absorbe o libera una sustancia, cuando se mantiene a
temperatura constante durante un tiempo determinado, o cuando es calentada o

enfriada a velocidad constante, en un determinado intervalo de temperaturas.

Se utilizan dos tipos de métodos para obtener datos en calorimetria diferencial

de barrido:

e DSC de potencia compensada: La muestra y el material de referencia
son calentados por calentadores separados aunque sus temperaturas se
mantienen iguales mientras ellas se aumentan (o disminuyen)
linealmente.

e DSC de flujo de calor: Se mide la diferencia de la cantidad de calor de la
muestra y de la referencia cuando la temperatura de la primera se
aumenta (o disminuye linealmente). A pesar de que los dos métodos
proporcionan la misma informacion, la instrumentacion en ambos casos

es diferente.

1.9.1 DSC DE POTENCIA COMPENSADA

La Figura 6 muestra el disefio de un calorimetro de potencia compensada. El
instrumento tiene dos hornos independientes, uno para el calentamiento de la

muestra analizada y otro para el calentamiento de la referencia. Los hornos

19
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estdn empotrados en una zona de temperatura controlada y sobre ellos se
encuentran dos soportes uno para la muestra y otro para la referencia, los
cuales tienen acoplados termOmetros de resistencia de platino para controlar
continuamente la temperatura de los dos materiales. Para la obtencion de
termogramas, se utilizan dos circuitos de control, uno para la temperatura
promedio y otro para la temperatura diferencial. En el circuito de control de la
primera, el programador suministra una sefal eléctrica que es proporcional a la
temperatura promedio deseada de los soportes de muestra y de referencia en
funcién del tiempo. Esta sefial se compara en un ordenador con el promedio de
las sefiales de los detectores de la muestra y de la referencia acoplados a los
soportes de las mismas. Cualquier diferencia entre la sefial del programador y la
sefial promedio del sensor de platino se utiliza para ajustar la temperatura
promedio de la muestra y la referencia. La temperatura promedio sirve de

abscisa del termograma.

En el circuito de control de temperatura diferencial las sefiales de los sensores
de resistencia de platino, de la muestra y de la referencia, alimentan un
amplificador diferencial, via un circuito conectado con el ordenador, que
determina cual es mayor. La salida del amplificador se ajusta entonces a la
potencia de entrada de los dos hornos, de tal manera que sus temperaturas se
mantienen idénticas. Esto es, durante la medida, la muestra y la referencia son
isotermas. Una sefal, que es proporcional a la diferencia en la potencia de
entrada a los dos hornos, se transmite al sistema de adquisicion de datos, esto
es la informacion que se representa con mas frecuencia en funcion de la

temperatura de la muestra.
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Sensores

............

V

Calentadores individuales

Figura 6 Disefio de un calorimetro de potencia compensada (12).

1.9.2 DSC DE FLUJO DE CALOR

La Figura 7 muestra un esquema de una celda de DSC de flujo de calor. El
calor fluye tanto en la muestra como en el material de referencia a través de un
disco termoeléctrico de constantan calentado eléctricamente. Sobre plataformas
elevadas formadas por un disco de constantan se colocan crisoles pequefios de
aluminio para la muestra y la referencia. El calor se transfiere, a través de los
discos hacia la muestra y la referencia, via los dos crisoles. La relacion entre el
flujo de calor hacia la muestra y la referencia se sigue mediante termopares de
superficie de cromel / constantan, formados por la unién entre la plataforma de
constantan y el disco de cromel unido a la parte inferior de la misma. La relacion
entre la cantidad de calor en los dos crisoles es directamente proporcional a la
diferencia en la salida en las dos uniones del termopar. La temperatura de la
muestra se mide mediante la unién de cromel / alumel colocada bajo el disco de

la muestra.
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Figura 7 Esquema de una celda de DSC de Flujo de Calor (12)

Se determina una sensibilidad calorimétrica constante mediante un algoritmo
gue mantiene lineal el coeficiente de calibracion de la celda. La calorimetria
diferencial de barrido proporciona una exactitud calorimétrica maxima, el
tamafio de la muestra pueden variar desde 0.1 hasta 100 mg dependiendo de la

configuracion del sistema utilizado.

El cambio de entalpia (AH) de la muestra es igual a la diferencia entre el flujo de
calor hacia o desde la muestra (Qs), Y el flujo de calor hacia o desde el material
de referencia (Qy).

AH = QS_Q?'

Ecuacion 3
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La sefial medida es la tension del termopar, que es proporcional a la diferencia
de temperatura (Ts-T;). La integracién del area bajo la curva DSC proporciona
una medida directa de AH para las transiciones térmicamente inducidas de

acuerdo con la Ecuacion 7.

A =k'mAH

Ecuacion 7

23



CAPITULO |

Donde A es el area, k' es la constante del instrumento, la cual es independiente
de la temperatura, m es la masa, y H es la entalpia de la reaccién o transicion.
Para que las determinaciones sean precisas se requiere una ampliacion del
termograma, con el fin que la medicion del area sea exacta y se convierta en
una exposicion con base en el tiempo en vez de un termograma basado en la
temperatura. Cuando este hecho se combina con una alta sensibilidad
calorimétrica se pueden graficar los eventos térmicos que producen cantidades
muy pequefias de calor. Para una exactitud maxima se obtiene una linea base y
se resta del termograma de la muestra para determinar la capacidad térmica o

calorifica.

Como regla general, puede decirse que todas las transformaciones o
reacciones donde se produce un cambio de energia, pueden medirse por DSC.
Entre las diversas utilidades de esta técnica se encuentran:

e Medicion de capacidad calorifica.

e Determinacion de temperaturas caracteristicas de transformacion o
transicion.

e Estabilidad térmica de los materiales.

e Cinética de cristalizacion de los materiales.

La calorimetria diferencial de barrido debido a su elevado grado de sensibilidad
es una técnica de gran importancia en la ciencia de los materiales. Una de las
mayores ventajas de la técnica de DSC es que el mismo equipo permite realizar
medidas y/o el tratamiento térmico deseado con gran precision (13).
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1.10 DILATOMETRIA

La dilatometria es una técnica que registra cambios de longitud o volumen en
funcién de la temperatura. Se utilizan términos como dilatometria lineal o

volumétrica para especificar las dimensiones que son medidas.

Las pruebas de dilatometria arrojan datos de los cuales se pueden obtener
graficas de longitud o volumen vs temperatura, a dichas gréficas se les llama

curvas dilatométricas (14).

La dilatometria es uno de los métodos mas comunes para el andlisis de

transformaciones de fase que involucran cambios dimensionales (15).
Algunos de los parametros que se pueden obtener mediante dilatometria son:

e Dilatacion térmica lineal.

e Determinacion del coeficiente de expansion térmica.

e Temperatura de sinterizacion.

e Expansion volumétrica.

e Densidad.

e Determinacion de las temperaturas de transicion vitrea.
e Transformaciones de fase.

e Estudios cinéticos (16).

Existen dos principales tipos de dilatbmetros:

1. Dilatbmetro Push Rod: Es un dilatbmetro con una barra de empuje.
Existen dilatbmetros comercialmente disponibles para rangos de
temperatura de -260 °C hasta 2800 °C (17). Una de las partes criticas de

este tipo de dilatbmetro es precisamente la barra de empuje, la cual
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transmite la sefial de expansion de la muestra hacia un transductor de

desplazamiento. Este tipo de dilatbmetros son construidos en forma

horizontal o] en forma vertical, Figura 8.
AISLANTE (GRAFITO) TERMOPAR DE MUESTRA
MICROMETRO ENFRIAMIENTO POR AGUA | ,."I
: FUENMTE OE | ~
| RESISTENCIA !
FROBETA ALIMENTACION | /

TERMOSTATOS

[I‘: P R R -~ MUESTRA
R -

MECANISMO DE MEDICION | -
DE GAMBIOS DE LOGNITUD | e

——

Figura 8 Diagrama de dilatdmetro Push Rod (18).

2. Dilatbmetro Optico: Este tipo de dilatbmetros se utilizan para mediciones
de cambio de longitud con alto grado de precision. Utilizados para
materiales con coeficientes de expansion térmica muy bajos o cuando se

tienen muestras muy pequefias.
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1.11 SIMULACION DE DIAGRAMAS TTT Y CCT EN JMatPro

JMatPro es un software que permite calcular diagramas TTT (temperatura-
tiempo-transformacion) y CCT (transformacion de enfriamiento continuo).
Mediante este software una gran variedad de aleaciones tales como aleaciones
de aluminio, super aleaciones base niquel, aceros y aleaciones de titanio
pueden ser simuladas. En el caso de aceros, los calculos de transformaciones

de fase con este software se basan en el modelo de Kirkaldy (19).

Kirkaldy y colaboradores fueron pioneros en el célculo de diagramas TTT y CCT
en aceros de baja aleacién (20). Posteriormente Bhadeshia (21) utilizd6 un
método diferente para determinar curvas de transformacién de ferrita y bainita, y
dicho modelo fue extendido por Lee (1) para mas altas concentraciones, sin
embargo todavia tiene limitantes para aceros altamente aleados, los cuales se

muestran en la Tabla 3.

Tabla 3 Niveles maximos y minimos de adicién de aleantes en aceros usados para la
validacion del modelo usado en JMatPro (% en peso) (20).

Elementos Niveles, I\_/Iinimos
y Maximos
Fe > 75
C <2.3
Si <3.8
Mn <1.9
Ni <8.9
Cr <13.3
Mo <47
V <21
wW <18.6
Al <1.3
Cu <1.5
Co <5.0
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1.11.1 CALCULO DE LA MARTENSITA EN JMatPro

La férmula para el calculo de la temperatura de inicio de la martensita (Ms) es la
ecuacion de Andrews (23). Ecuacion 8, la cual provee buenos resultados para
aceros de baja y media aleacion, sin embargo, esta ecuacion no es aplicable en
aceros altamente aleados por lo cual Ghosh y Olson (24) han extendido los
limites de composicion de los aceros de alta aleacibn mediante el uso de un
enfoque relacionado con la temperatura de sub-enfriamiento entre la austenita y
la ferrita, esto es aplicable cuando la Mg se presenta a temperatura mayores a
100°C.

Ms(°C) = 539 — 423wt.%C — 30.4wt.%Mn

—17.7wtlgNi — 12. 1wt.%Cr — 7. 5witloMo. Ecuacion 8

1.1 DUREZA

La dureza es la resistencia de un material a la penetracion. La mayoria de los
métodos que se utilizan para medir la dureza usan una fuerza estatica la cual se
divide por el valor numérico de la superficie de la impresion resultante para dar

el indice de dureza.
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Estos tipos de métodos son:

e El ensayo de dureza Brinell.
e El ensayo de dureza Rockwell.

e El ensayo de dureza Vickers.

1.11.2 DUREZA VICKERS

Para la medicion de dureza Vickers se utiliza un indentador de punta piramidal y
de base cuadrangular, como se observa en la Figura 9, la cual dara impresiones

geomeétricas similares bajo diferentes fuerzas aplicadas (25).

Figura 9 Indentador de punta piramidal de base cuadrangular y resultado de su
indentacion.
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Las cargas aplicadas en los ensayos de dureza Vickers varian de 1 a 120 kg;
las cargas estandar de 5, 10, 20, 30, 50, 100 y 120 kg. Con el penetrador
Vickers, la profundidad de la indentaciones aproximadamente 1/7 de la longitud
de la diagonal de dicha indentacion. Para ciertos tipos de estudios de dureza,
los ensayos de dureza Vickers tienen ventaja debido a la forma del indentador,
ya que aplica una menor deformacion plastica que la bola de acero que usa el
ensayo de dureza Brinell por mencionar un ejemplo. El nimero de dureza
Vickers (HV) es la relacién de la carga aplicada del indentador a la superficie del

material, la Ecuacion 9 describe la obtenciéon de dicha dureza.

1.8544P
D? D?

-
=
I
B
-,
ol
=
I

Ecuacion 9

Donde P es la carga aplicada en Kg, D es la media diagonal de la indentacién

en mmy 0 es el &ngulo entre las caras opuestas del indentador (136 °) (26).
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CAPITULO Il

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

1.1 INTRODUCCION

En el presente capitulo se detalla la metodologia utilizada para la realizacion del
presente trabajo, se describe como se llevé a cabo la simulacion de diagramas
CCT para el acero PREMOMET® utilizando el software comercial JMatPro, se
detalla la preparacion de las muestras para los estudios de DSC y dilatometria,
asi como la preparacion metalografica para el andlisis microestructural de las

probetas de dilatometria y los ensayos de microdureza.
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1.2 SIMULACION EN JMatPro

Se llevaron a cabo dos simulaciones de diagramas CCT del acero
PREMOMET®. Para la primera simulacion los datos que se utilizaron fueron los

siguientes:

v' Composicion quimica del acero
v' Temperatura de austenizacion
v' Tiempo de permanencia a la temperatura de austenizaciéon (con estos

parametros, el software estima el tamafio de grano austenitico).

Los resultados que se obtuvieron de este primer diagrama CCT fueron la base
para plantear las velocidades de enfriamiento para las técnicas de DSC y

dilatometria.

En la segunda simulacion se considerd el tamafio de grano y se utilizaron
ademas, los mismos parametros introducidos en el primer diagrama CCT,
después de realizadas las pruebas de dilatometria se determiné el tamafio de
grano austenitico resultante y este parametro se utiliz6 para recalcular el

diagrama CCT.
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1.3 CARACTERIZACION PRELIMINAR

Inicialmente el material se secciond de un anillo que se muestra en la Figura 10,

el proceso para obtener muestras se describe a continuacion:

El primer paso para seccionar el anillo fue cortar 40 cm por el método de
oxicorte, posteriormente se seccionaron barras utilizando corte con chorro de
agua de la parte central de los 40 cm seccionados para descartar cualquier
cambio en la microestructura por efecto del calor generado durante el proceso
de oxicorte, se obtuvieron tabletas transversales a la direccion de rolado del
anillo Figura 11. Después del corte con chorro de agua se prepararon muestras
por corte con disco de diamante en una cortadora Struers Figura 12, posterior a
esto las muestras se montaron en una resina fenodlica (baquelita) para su mejor
manejo, para este procedimiento se utiliz6 un equipo de prensado de alta
presion y temperatura Struers el cual se muestra en la Figura 13. El material fue
pulido con lijas de carburo de silicio #320, 500, 800, 1200, 2400 y con pafio y
alimina de 1 micra, para lograr un acabado espejo, este proceso se llevé a

cabo en una pulidora Struers LaboPOI-1 que se muestra en la Figura 14.

Figura 10 Anillo de acero PREMOMET®.
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Figura 11 Seccion transversal del anillo obtenida a partir de corte con chorro de agua.

Figura 12 Equipo de corte con disco de diamante marca Struers.
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Figura 13 Montadora Struers LaboPress-1.

PULIDORA
bopress 1

Figura 14 Montadora Struers LaboPol-1.

Finalmente, se realiz6 el ataque quimico de cada muestra utilizando Nital al 2%
el cual consiste en una solucion de 2 ml. de acido nitrico (HNO3) en 98 ml. de
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alcohol etilico. El ataque se realizé por inmersion de la muestra en el reactivo,

por un tiempo aproximado de 15 segundos Figura 15.

Figura 15 Ataque quimico pararevelar la microestructura del acero PREMOMET®, reactivo
Nital 2%.

1.4 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

La preparacion de muestras que fueron usadas en las pruebas de DSC
consistié en maquinar, a partir de las barras obtenidas por corte con chorro de
agua cilindros de 4 mm de diametro para después cortar tabletas de 1 a 2 mm
de espesor con la cortadora de disco de diamante. Posteriormente las tabletas
fueron pegadas a una pastilla de baquelita para ser pulidas con lijas #320, 500,
800, 1200 hasta obtener un acabado espejo, una superficie lisa y tener

muestras con masas en un rango de 13 y 16 miligramos.
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Se utilizé argon para tener una atmadsfera inerte en las pruebas de calorimetria

diferencial de barrido, se realizaron las lineas base con los parametros que se

presentan en la Tabla 4.

Tabla 4 Parametros de lineas bases.

o Velocidad de . Velocidad de
Temperaturainicial . Temperatura final o
calentamiento enfriamiento
30°C 50 K/min 850 °C (2 min) 6 K/min
30 °C 50 K/min 850 °C (2 min) 18 K/min

Posterior a las lineas bases se utilizaron las muestras de PREMOMET® para

las pruebas, la masa de cada muestra entre 13 y 16 miligramos. Los pardmetros

para las pruebas son las lineas base con la diferencia de que el crisol de

muestra ahora contiene una masa del acero, el equipo registra los cambios de

temperatura en los crisoles asociados con

reacciones exotérmicas o

endotérmicas y se obtiene el flujo de calor en funcién de la temperatura y

tiempo.
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1.5 DILATOMETRIA

La preparacion de muestras para la técnica de dilatometria consistio en
magquinar a partir de las barras cortadas con chorro de agua cilindros de 4 mm
de diametro por 10 mm de largo, posteriormente se pulieron las caras de los
cilindros con lijas para mejorar el contacto entre la muestra y la barra del sensor

del dilatbmetro.

Una vez preparadas las muestras se procede a soldar en las barras cilindricas
dos alambres, uno de alumel (aleacion 95%Ni 2%Mg 2%Al 1%Si) y otro de
cromel (aleacion 90% Cr 10% Ni) para formar un termopar tipo K con la muestra

como se representa en la Figura 16.

ALUMEL

PREMOMET

CROMEL

Figura 16 Representacion esquematica de termopar tipo K formado con barrera de
PREMOMET®.
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Posteriormente las muestras con los alambres se introducen al equipo de
dilatometria, los alambres son conectados en el dilatbmetro para medir la
temperatura y la barra de PREMOMET® queda fija entre 2 palpadores,
posteriormente una base desplazable introduce la barra al centro del inductor.
En la Figura 17 se observa la muestra al interior de inductor con los alambres

de termopar fijos listos para iniciar la prueba.

Figura 17 Interior de dilatdmetro, al centro el inductor, la muestra se encuentra al interior
de este, sostenida de los palpadores que sobresalen del inductor.

Las pruebas de dilatometria se realizaron en una atmésfera protectora de helio,

los pardmetros de las pruebas se enlistan en la Tabla 5.
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Tabla 5 Parametros utilizados en pruebas de dilatometria.

Velocidad de Velocidad de

Temperatura inicial . Temperatura final .
calentamiento enfriamiento

30°C 1 K/seg 850 °C (2 min) 0.3 K/seg
30°C 10 K/seg 850 °C (2 min) 0.3 K/seg
30°C 100 K/seg 850 °C (2 min) 0.3 K/seg

1.6 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

Una vez realizadas las pruebas de dilatometria se caracterizaron
microestructuralmente las probetas sometidas a diferentes velocidades de

calentamiento, el proceso se describe a continuacion:

Se montaron los cilindros en resina fendlica (baquelita), posteriormente el
material fue pulido con lijas de carburo de silicio #320, 500, 800, 1200, 2400 y
con pafio y alimina de 1 ym, para lograr un acabado espejo. Posteriormente se
ataco quimicamente el material utilizando dos métodos: el primero utilizando
Nital al 2% para revelar la microestructura y el segundo empleando Villela's el
cual consiste en una solucion 1 gr. de acido picrico, 5 ml. de acido clorhidrico
(HCI), y 100 ml. de alcohol etilico, ésta se utilizé6 para revelar el tamafio de

grano austenitico.

El analisis microestructural se realizdé utilizando microscopia Optica vy

microscopia electrénica de barrido.
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1.7 MICRODUREZA

La medicion de las durezas de las probetas se realizé en un microdurémetro
Shimadzu Figura 18. La preparacion de las muestras para microdureza
consistié en montar los cilindros obtenidos de los ensayos de dilatometria en
resina fendlica (baquelita) posteriormente el material se pulid con lijas #320 ,
500, 800 y 1200. La carga utilizada fue de 1 kgf por un tiempo de 15s, se
realizaron 15 mediciones por muestra, se calculé el promedio y la desviacion

estandar de cada serie.

Figura 18 Microdurémetro Shimadzu.
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CAPITULO Il

RESULTADOS Y DISCUSION

1.1 INTRODUCCION

En este capitulo se muestran a detalle los resultados que se obtuvieron en esta
investigacion, en esta seccion se incluye la caracterizacion preliminar del
material de llegada; su microestructura y dureza, los diagramas CCT que se
obtuvieron de la simulacion con el software JMatPro, asi como también los
resultados de las pruebas de calorimetria diferencial de barrido y dilatometria.
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La figura 19 muestra la primera simulacion del diagrama CCT para el acero

CCT
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Grain size : 10 microns
Austenitisation : 8500 C

COMPOSITION (/%)
Fe:80.85
Cr1.25
Cu:05
hn: 0.9
Mo: 0.5
Ni: 3.8
Sii1.5
V0.3
Cc:04
TRANSITIONS: (C)
Pearlite: 725.6
Bainite: 386.8
Ferrite: 724.2
Martensite:
Start: 243.4
50%: 205.3
90%: 116.8

Figura 19 Diagrama CCT acero PREMOMET® 850°C 2 min. Tamafio de grano 10 pm.

En la Figura 19 se puede observar en el eje de las abscisas el tiempo y la

temperatura en el eje de las ordenadas, cuatro lineas curveadas dentro del

diagrama denotan diferentes velocidades de enfriamiento que varian en un

orden de magnitud. Los inicios de las transformaciones de fase son el cruce de
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las lineas de tasas de enfriamiento con las lineas punteadas asi que partiendo
de una temperatura de 850°C y a una velocidad de enfriamiento de 0.1 °C/s la
primera fase que calcula el CCT es la formacion de perlita a los 600°C
continuando con bainita a 350°C. La temperatura de inicio de la martensita (Ms)
calculada es 243°C, mientras que el 50% y 90% de dicha transformacién ocurre
a 205.3°C y 116.8°C respectivamente. También se observa que a los 1000
segundos el material comienza a transformar a perlita, lo cual teéricamente no
es posible debido a que durante el enfriamiento continuo, la austenita debe de
transformar primero a ferrita antes que a perlita. En base a este resultado, se
incluy6 en la siguiente simulacién, el tamafio de grano obtenido
experimentalmente por métodos metalograficos convencionales en el material

de estudio.

En la figura 20 se muestra el segundo diagrama simulado después de revelar el

tamafo de grano austenitico del acero PREMOMET®.

COMPOSITION (Ait%)
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800 Ni: 3.8
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2 500 ‘ B Pearlite(99.9%)  Ferite: 724.2
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| —1ocks 90%: 116.8
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200
100
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Figura 20 Diagrama CCT acero PREMOMET® 850°C 2 min. Tamafio de grano 140 ym.
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En el segundo CCT simulado se puede observar que las curvas C se desplazan
hacia la derecha del diagrama y en este caso se determino que con una
velocidad de de enfriamiento de 0.1°C/s la fase presente en el material sera
martensita y estima que se requieren velocidades de enfriamiento por debajo de
esta tasa para poder entrar a las curvas de transformacién con un tiempo de
enfriamiento alrededor de 100,000 segundos. La temperatura de inicio de
transformacion de martensita asi como el 50% y 90% de su transformacién no
sufren cambio alguno en la simulacion por efecto del tamafio de grano el
cambio de tamafio de grano aunque ha sido reportado que el tamafio de grano
austenitico puede tener un efecto en el valor de Ms (27). En este diagrama se
observa también que presenta primero la transformacién a perlita antes de la
transformacion ferritica, con la informacion disponible esto se puede atribuir a

los limites de la composicién quimica en base de datos del software.

1.3 CARACTERIZACION PRELIMINAR

Para la medicion de la dureza del material de llegada se tomé una seccion
transversal al rolado del anillo tomando una muestra del centro y otra cerca de
la superficie. La Figura 21 y la Tabla 6 muestran los resultados obtenidos de los
ensayos de microdureza. Se puede observar un gradiente de dureza del anillo
desde el centro a la superficie esto se debe principalmente a que los anillos son

templados al aire por lo cual la superficie enfria primero que el centro del anillo.
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MICRODUREZA VICKERS PREMOMET EN LA SUPERFICIE
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Figura 21 a) Grafica de dureza en la superficie del anillo, b) Grafica de dureza en el centro del anillo.
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Tabla 6 Datos Estadisticos de Ensayos de Microdureza

Microdureza de Acero PREMOMET
Valores al Centro Valores en Superficie
Promedio (HV) 635.4 Promedio (HV) 725.2
Desviacion Estandar 7.2 Desviacion Estandar 18

Se caracteriz6 microestructuralmente el material de llegada mediante
microscopia O6ptica. La Figura 22 muestra una micrografia del acero

PREMOMET® donde se observa una microestructura martensitica
completamente.

Figura 22 Micrografia de Acero PREMOMET®, 200X.
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200 pmi

Figura 23 Micrografia de Acero PREMOMET®, 100X.

La Figura 23 muestra una micrografia representativa con la cual se revelo el
tamafio de grano del material donde se observan granos del orden de 140
micras y granos pequefios del orden de 50 micras, con este rango de tamafo

de grano se puede decir que el material no es completamente homogéneo.

1.4 CALORIMETRIA DIFERENCIAL DE BARRIDO

Se realizaron pruebas de calorimetria diferencial de barrido a diferentes tasas
de enfriamiento, esto con la finalidad de obtener temperaturas de

transformacion experimentalmente. En la Figura 24 se muestra el termograma
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del material calentado a una velocidad de 50 K/min y enfriandolo a 6 K/min. Las
temperaturas de transformacion Aci y Acs se midieron a partir de la primer
derivada de la curva de flujo de calor, estas fueron 717 °C y 800 °C
respectivamente. La temperatura de inicio de transformacién martensitica (Ms)

fue de 250 °C, mientras que la M;se presento a los 232 °C.
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Figura 24 (a) Termograma de Calentamiento a 50 K/min, (b) Termograma de Enfriamiento a 6 K/min.
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Figura 25 (a) Termograma de Calentamiento a 50 K/min, (b) Termograma de Enfriamiento a 18 K/min.

En la Figura 25 se muestra el termograma que se obtuvo calentando el material

a una velocidad de 50 K/min y enfriandolo a 18 K/min. Las temperaturas de
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transformacion Ac; y Acs se midieron a partir de la primer derivada de la curva
las cuales fueron 718 °C y 801 °C respectivamente. La temperatura de inicio de
transformacion martensitica (Ms) fue de 251 °C, mientras que la M; se presento
alos 236 °C.

Como se puede observar en las Figuras 24 y 25 los resultados de calorimetria
diferencial de barrido no mostraron cambios variando la velocidad de
enfriamiento. Esto debido a que la variacidon en el enfriamiento de 6 a 18 K/min
fue muy pequefio, comparado con el que se deberian utilizar en base a los
resultados de las simulaciones si se quisiera entrar en las regiones de
transformacion de otras fases, sin embargo, se puede decir que la
determinaciéon de las temperaturas de transformacién durante el calentamiento
son muy cercanas comparando las Figuras 24 y 25 con una variacion de

alrededor de 1°C entre cada prueba.

1.5 DILATOMETRIA

Los resultados obtenidos de las pruebas de dilatometria se presentan en las
Figuras 26, 27 y 28.

En la Figura 26 se muestran los resultados obtenidos del calentamiento a 1 K/s
y enfriamiento a 0.3 K/s, las temperaturas de transformacion en todas las
pruebas se calcularon a partir del trazo de rectas sobre la grafica dilatometria en
las regiones lineales y en los cambios de pendiente se determind el inicio y el

final de las diferentes temperaturas de transformacion. Esta metodologia es
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normalmente utilizada para la determinacion del inicio de las temperaturas de

transformacion en aceros (28).
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Figura 26 Graficas dilatometria a) calentamiento 1 K/s b) enfriamiento 0.3 K/s.
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En la Figura 27 se muestran los resultados obtenidos de la prueba de
dilatometria realizada a una tasa de calentamiento de 10 K/s y de enfriamiento a
0.3 K/s, se puede observar que la temperatura Ac; aumentd aproximadamente
23°C con respecto los resultados de la prueba a 1 K/s. Se ha reportado que la
velocidad de calentamiento y la velocidad de enfriamiento pueden tener efectos

sobre las temperaturas de inicio de la transformacion (29).
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Figura 27 Gréaficas dilatometria a) calentamiento 10 K/s b) enfriamiento 0.3 K/s.
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En la Figura 28 se muestran los resultados obtenidos calentando el material a
una velocidad de 100 K/s y enfriandolo a 0.3 K/s, en donde se puede observar
que la variacion fue de -14 °C en Ac; con respecto a la prueba realizada a una
taza de 10 K/s, esto se atribuye a que el margen de error aumenta por la
disminucién de la cantidad de puntos obtenidos por el equipo en la rampa de
calentamiento. A 100 K/s se obtienen 820 datos mientras que a 10 K/s se
obtienen 8200 datos por lo que la mediciobn de Ac; y Acs se realiza de una
manera mas precisa. Se ha reportado que la tendencia es que las temperaturas

de transformacion aumenten al aumentar la velocidad de calentamiento (30).
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Figura 28 Graficas dilatometria a) calentamiento 100 K/s b) enfriamiento 0.3 K/s.
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En las pruebas de dilatometria realizadas se observa una ligera variacion de +/-
5 °C en las temperatura Mg mientras que la temperatura M¢ varia +/- 15 °C esto
debido a que no existe una clara temperatura final de transformacion
martensitica, M; es definida como el punto donde el 95% de la transformacion

esta completa (21).

En la Tabla 7 se muestran los resultados que se obtuvieron de las temperaturas
de transformacion en las pruebas de dilatometria y calorimetria diferencial de

barrido.

Los resultados indican que la velocidad de calentamiento tiene un efecto sobre
la transformacién Ac; aparentemente a velocidades por debajo de los 10 K/min,
a velocidades superiores la temperatura Ac; parece no tener un efecto evidente,

el promedio de las temperaturas Ac; fue de 709 °C.

Tabla 7 Temperaturas de Transformacién de Acero PREMOMET®.

Calentamiento| Ac, (°C) | Ac; (°C) |Enfriamiento| Mg (°C) M; (°C)
1k/s 698 757 0.3 kis 243 172
Dilatometria 10 k/s 721 757 0.3 k/s 241 168
100 ki/s 707 766 0.3 kis 239 157
DSC 0.83 k/s 718 801 0.1 k/s 251 233
0.83 k/s 717 801 0.3 kis 251 236
J-MatPro 243 116

Acz, se mantiene en el mismo valor de 757 °C en las velocidades de
calentamiento de 1 y 10 K/s y en la velocidad de 100 K/min, esta temperatura

aumenta aparentemente 9 °C. Como ha sido reportado por otros autores el
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aumento de las temperaturas Acl y Ac3 con el aumento en la velocidad de

calentamiento en diferentes aceros (30).

Las velocidades de enfriamiento utilizadas en todos los experimentos son
similares y los resultados del inicio de la transformacion martensitica (Ms)

también, el minimo valor que se obtuvo fueron de 239 y el méximo de 251°C.

1.6 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

En esta seccién se muestran la caracterizacion microestructural realizada a las

muestras que se obtuvieron de las pruebas realizadas en dilatometria.

La Figura 29 muestra una micrografia del material que fue calentado a 1 K/s'y
enfriado a 0.3 K/s, la Figura 30 muestra la microestructura del material
calentado a 10 K/s y enfriado a 0.3 K/s mientras que la Figura 31 muestra la
micrografia del material que fue sometido a una tasa de calentamiento de 100
K/s y enfriado a la misma velocidad que las muestras anteriores. En las tres
Figuras (29, 30 y 31) se puede observar que la matriz es martensitica, a bajas
velocidades de enfriamiento se sigue teniendo dicha fase. El efecto del
calentamiento se muestra en la Figura 29 y Figuras 30 y 31. Las diferencias en
la velocidad de calentamiento dio como resultado el aumento del tamafio de
grano austenitico y al enfriarse el material presente una microestructura
martensitica con una morfologia diferente con respecto a las muestras

calentadas a 10 y 100 K/s que presentan una microestructura muy similar.
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Figura 29 Microestructura PREMOEMT 850°C velocidad de calentamiento 1 K/s velocidad de
enfriamiento 0.3 K/s.
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Figura 30 Microestructura PREMOEMT 850°C velocidad de calentamiento 10 K/s.
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Figura 31 Microestructura PREMOMET® 850°C velocidad de calentamiento 100 K/s velocidad

de enfriamiento 0.3 K/s.

1.7 MICRODUREZA

En la Figura 32 se muestran los resultados de microdureza obtenidos de las
muestras de dilatometria. Se puede observar que hay una diferencia en dureza
(+/- 10 HV) de la muestra que fue calentada a una tasa de 1 K/s con respecto a
las muestras calentadas a 10 y 100 K/s, esto se puede atribuir a que en la
muestra calentada a una velocidad lenta hay mayor tiempo de permanencia a
alta temperatura, por lo cual el tamafio de grano austenitico es mas grande
(esto se observa en la Figura 23) y se obtiene una menor area de interface
entre agujas lo cual se traduce a una menor dureza, con respecto a las

muestras analizadas a 10 y 100 K/s.
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Dureza promedio Vickers

Desviacion estandar

Muestra 1 622.7 6.7
Muestra 2 632.9 10.8
Muestra 3 630.5 7

Figura 32 Microdureza obtenida de las Pruebas de Dilatometria.
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CONCLUSIONES

En base a los resultados en este trabajo de investigaciéon se llega a las

siguientes conclusiones:

Las temperaturas de transformacion Aci; y Acz son similares entre las
pruebas de dilatometria y calorimetria diferencial de barrido. Probando que
ambas técnicas son eficientes y complementarias para el estudio de estas
transformaciones.

Las temperaturas a las cuales ocurre el final de la transformacion
martensitica varian notablemente de las pruebas de dilatometria a DSC (una
variacion de hasta 80 °C), esto se puede atribuir a que la transformacién
martensitica no tiene una clara temperatura de finalizacion y es una
transformacion de alta velocidad.

Las temperaturas de Mgy M; obtenidas en las pruebas de dilatometria se
asemejan a los valores que se obtuvieron en la simulacién con JMatPro.

La incremento en la velocidad de calentamiento afecto el inicio de las
transformaciones esto debido a que el tiempo para la nucleacion es
reducido, esto en el caso de AC; y Acs.

Existe una diferencia entre las muestras calentadas a 1 K/s y las que se
calentaron a 10 y 100 K/s esto se puede atribuir a que en la muestra
calentada a baja velocidad el grano austenitico tiene mas tiempo para
crecer. El tamafo de grano austenitico afecta la el inicio de la trasformacion
martensitica.

El PREMOMET® presenta estructura martensitica hasta velocidades de
enfriamiento de 100k/s. Los resultados experimentales coinciden con los

célculos de la simulacién.
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e EI aumento en la velocidad de calentamiento y la modificacion de las
caracteristicas de las transformaciones se asocia con la re-distribucion de

los elementos de soluto.
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RECOMENDACIONES

Calcular diagramas CCT para diferentes tamafio de grano esto con la finalidad
de observar el efecto de dicho parametro con las temperaturas de
transformacion de fase.

Realizar pruebas en dilatometria convencional a velocidades bajas de
calentamiento (del orden de 1 K/min o menor) esto con la finalidad de obtener
otras fases tales como la bainita y analizar el material microestructuralmente y

hacer una evaluacion de sus propiedades mecanicas.
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