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RESUMEN

Un tratamiento térmico es un conjunto de calentamientos y enfriamientos
aplicados a un componente metalico para producir propiedades mecanicas adecuadas
para su uso. Uno de estos tratamientos es el temple, en el que se enfria bruscamente la
pieza metélica desde la temperatura de austenizado hasta temperatura ambiente. Durante
este proceso se obtiene la fase martensita y una cierta cantidad de austenita retenida, la
cual afecta negativamente a las propiedades mecanicas y a la estabilidad dimensional de
la pieza. Para disminuir el efecto de la austenita retenida en el metal se han desarrollado
una serie de tratamientos térmicos. El mas comun es el revenido miiltiple, pero
actualmente se estan buscando alternativas; una de ellas es el tratamiento térmico
subcero y/o criogénico. Estos tratamientos se realizan a bajas temperaturas (menores a

0 °C) produciendo la transformaci6n de la austenita retenida a martensita.

Este trabajo tiene como objetivo evaluar la respuesta microestructural producto
de la aplicacion de tratamientos térmicos subcero a diferentes temperaturas y
criogénico. Para cumplir con el objetivo se buscé un acero y condiciones de
austenizacién que permitieran cuantificar los cambios producidos por los tratamientos.
Por otro lado, se evalu6 la respuesta térmica que se manifiesta durante los tratamientos

subcero o criogénico para realizar una comparacion entre ellos.

Se encontr6 que la cantidad de austenita retenida presente después del temple en
un acero AISI O1 disminuye al ser sometido a los tratamientos subcero o criogénico;
esta disminucion del porcentaje de la fase esta en funcién de la temperatura a la cual se
realiza el tratamiento mas no del tiempo de permanencia (para el tratamiento subcero el
tiempo de permanencia fue de 15 y 120 minutos mientras que para el tratamiento
criogénico fue de 15 minutos, 2 horas, 1, 2 y 3 dias). Esto contrasta con algunas
précticas industriales reportadas en la literatura, para las que se recomiendan tiempos

largos de permanencia a baja temperatura.
También se realizaron célculos de rapidez de enfriamiento y de evolucién de

gradientes térmicos basados en mediciones experimentales de la respuesta térmica

durante los tratamientos subcero y criogénico. Con los resultados de estos célculos se

xi



pudo explicar la presencia de grietas masivas observadas en algunas de las probetas
tratadas. Adicionalmente, se estimé la densidad de flujo de calor para las condiciones de
proceso estudiadas, mediante la solucién del problema inverso de conduccién de calor,
con el fin de obtener un valor promedio del coeficiente de transferencia de calor

aplicable a estos tratamientos de baja temperatura,

xii



1. INTRODUCCION

La necesidad de tener componentes ingenieriles con propiedades mecanicas
especificas ha impulsado el desarrollo de una gran cantidad de tratamientos térmicos
aplicables a diferentes materiales. Entre estos tratamientos se encuentra el tratamiento
térmico de temple. Este proceso tiene como objetivo el producir en los aceros una
microestructura (martensita) de alta dureza. Pero, en muchos casos, esta microestructura
se encuentra acompaiiada de una fase remanente (austenita retenida) la cual disminuye

las propiedades mecanicas del material y, con el tiempo, puede provocar problemas
estructurales.

Para producir una pieza de acero libre de austenita retenida se realiza una serie
de tratamientos térmicos adicionales denominados revenidos; estos tratamientos
conllevan gastos que encarecen a la pieza fabricada. Vias alternas para transformar a la
austenita retenida, disminuyendo e incluso eliminando la serie de tratamientos térmicos
de revenido, son los tratamientos subcero y criogénico. Estos tratamientos se realizan a
temperaturas por debajo de la temperatura ambiente lo que hace posible transformar la

austenita retenida, mejorando las propiedades mecénicas del metal y produciendo una
estabilidad estructural en la pieza.

Los tratamientos subcero se aplican en componentes y partes de precision, donde
se pretende eliminar o disminuir la cantidad de austenita retenida. Estos tratamientos se
realizan alrededor de -60 a -80 °C; la temperatura de proceso es funcién del material y
de los pardmetros de temple. Los tratamientos criogénicos se realizan en el nitrégeno
liquido (-196 °C) y producen mejores propiedades mecénicas que las obtenidas con un
tratamiento subcero.

Por otro lado, una gran cantidad de empresas en los Estados Unidos, China y
otros paises desarrollados han adoptado en sus procesos de produccion en linea estos
tratamientos ya que mejoran la resistencia al desgaste, la dureza superficial y la
estabilidad dimensional de las piezas. En México existe actualmente un gran
desconocimiento de los tratamientos subcero y criogénico, por lo que es necesario

realizar investigaciones que nos permitan demostrar su aplicacién industrial.



La necesidad de entender los efectos producidos en el acero por estos
tratamientos térmicos fue la fuerza motriz para realizar este trabajo experimental. La
investigacion se baso principalmente en el estudio de los cambios producidos en la
microestructura de un acero para herramientas AISI O1, producidos por los tratamientos
subcero o criogénico a diferentes temperaturas y tiempos de permanencia, asi como la

respuesta térmica de ambos tratamientos para poder realizar una comparacién entre

ellqs.



2. ANTECEDENTES
2.1 Transformaciones de fase durante el tratamiento térmico de aceros

Un tratamiento térmico es el conjunto de procesos de calentamiento y
enfriamiento aplicados a un metal con el objetivo de producir las propiedades mecénicas
mas adecuadas para su uso en servicio. Las transformaciones de fase representadas en
un diagrama de equilibrio (como el de la Figura 2.1) requieren de tiempos de
tratamiento térmico muy largos y no siempre producen microestructuras asociadas con
propiedades mecénicas utiles. Por esto se han desarrollado tratamientos térmicos fuera

del equilibrio.

Un ejemplo de tratamiento térmico fuera del equilibrio es el temple, el cual se
realiza cuando se enfria rdpidamente un acero, provocando que la austenita (FCC)
transforme a una estructura metaestable llamada martensita (BCT). Esta fase crece a
partir de la austenita en forma de laminillas a velocidades tan altas que el crecimiento
termina en menos de 0.0001 segundos®”. El nombre de esta fase proviene del

metalégrafo alemén Adolf Martens, quien fue el primero en estudiarla.
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Figura 2.1 Segmento del diagrama de equilibrio Fe- C*"),



La temperatura a la cual comienza a formarse la martensita a partir de la
austenita se conoce como M. A la temperatura donde la austenita termina de
transformar (o la transformacion se detiene) se le denominada M. Dado que los aceros
contienen otros elementos de aleacién adicionales al carbono, estos producen un cambio

en la temperatura M; debido a que estabilizan distintas fases.

Se han desarrollado ecuaciones empiricas que permiten realizar un calculo

aproximado de M. Una de ellas es la propuesta por Steven y Haynes® para aceros de
baja aleaci6n:

M;(°C) = 561-474C-33Mn-17Ni-17Cr-21Mo
Mientras que para aceros de alta aleacién y media aleacion:
M;(°C) = 550 -350 C-40 Mn-20 Cr-10 Mo-17 Ni -8 W- 35 V-10 Cu + 15 Co + 30 Al

Ademas, todos los elementos aleantes retardan la reaccién de la perlita y de la

bainita recorriendo las curvas de los diagramas TTT a la derecha.
Algunas caracteristicas de la martensita se enlistan enseguida:

1. A menudo se encuentra que la fase martensitica aparece en forma de placa o de
listones dentro de la matriz original. Cuando estas placas se interceptan en la
superficie libre, producen un tipo caracteristico de relieve superficial, el cual se
muestra esquematicamente en la Figura 2.2. Este relieve superficial resulta de un

cambio de forma repentino producido por la transformacién.

La Figura 2.2 muestra el tipo de estructura que se encuentra generalmente tras la
deformacién, la cual presenta un desplazamiento de la reticula madre a través de la
placa. En esta figura se observa una discontinuidad en la linea fiducial en la
intercara fase madre-martensita. Esto indica que la intercara fase madre-martensita

permanece coherente, por lo tanto, se tiene la primera caracteristica importante:



A escala macroscopica el plano habitual es un plano invariante o,
alternativamente, un plano de distorsién cero y de rotacién cero'®. A este tipo de
transformaciones se les conoce como homogéneas.

Reforence lines on
/7 prepolished surface

S e

Figura 2.2 Cambios en las lineas de referencia y del cristal durante la transformacion
martensitica®.

2. La transformacion es adifusional, es decir, no se requiere difusién activada
térmicamente. Esto se debe a que la transformacion no requiere cambios de

composicion y, por lo tanto, no se requiere difusién en la fase madre.

La resistencia mecdnica de la estructura martensitica depende primordialmente
del contenido de carbono. La Figura 2.3 muestra las variaciones de dureza y de esfuerzo
de ruptura con diferentes porcentajes de carbono, asi como las diferencias en la dureza
entre martensita, perlita fina y la estructura esferoidal de carburos. La dureza de la
martensita es dependiente de la concentraci6n de los elementos aleantes sustitucionales,

estos elementos aleantes son agregados a la aleacién principalmente por su efecto en la

templabilidad del acero.

La martensita formada durante el tratamiento térmico de temple es generalmente
muy fragil; este efecto se aminora realizando un revenido al acero. Este tratamiento
tiene como resultado un incremento en la tenacidad del material y, simultineamente,
una disminucién en la dureza. Para su estudio este proceso se divide en tres etapas,
donde el acero es sujeto a un calentamiento continuo en donde participan diferentes

mecanismos‘".
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Figura 2.3 Dureza y esfuerzo de fluencia de diferentes estructuras como funcién del
contenido de carbono®.

Estas etapas son:

1. 80-160°C Ocurre la precipitacién de una fase rica en carbono llamada
carburos-e. Como consecuencia se observa una reduccién del
carbono en la martensita de aproximadamente 0.3%.

2. 230-280°C  Ocurre la descomposicién de la austenita retenida y se forma
bainita.

3. 160-400°C  Ocurre la formacién y el crecimiento de la cementita (Fe;C) a
expensas de los carburos-.

4. 400-700°C Continta el crecimiento y la esferoidizacion de la cementita.

Para aceros que contienen altos porcentajes de cromo, aceros para trabajado en
caliente y aceros de alta velocidad, el rango de descomposicién de la austenita retenida
se desplaza hacia una temperatura mayor. El producto de la descomposici6n (bainita o
martensita) depende de la temperatura de revenido y del tiempo de tratamiento, como se

puede ver en la Figura 2.4. La formacién de la bainita ocurre isotérmicamente durante el



proceso de revenido, mientras que la martensita se forma en el acero cuando es enfriado

desde la temperatura de revenido.

Temperature
°c

600 \ >~

\ N Martensite

\Nmed during cooling
K I~ 100%
\% 7%

~230%
L 30%

500

Retained
austenite

T |

300 < - 75%
q L—700%

001 0 1 10 100 1000 h
Time

Figura 2.4 Diagrama para la transformacion de austenita retenida de un acero A2'".

En aceros de alta aleacion, la precipitacion de carburos complejos dispersos
ocurre alrededor de 500 °C, esta etapa es llamada la cuarta etapa del revenido. La
martensita formada de la austenita retenida junto con los carburos precipitados crea una
dureza mayor, siendo este un rasgo caracteristico de los aceros para herramientas de alta
velocidad y de otros aceros de alta aleacién. En la Figura 2.5 se muestran las
variaciones de dureza de algunos de los aceros para herramientas mas comunes que han

sido revenidos por dos horas a diferentes temperaturas.
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Figura 2.5 Curvas de revenido para algunos aceros de herramientas’).



2.2 Diagramas TTT y CCT

Para poder predecir la formacién de una cierta fase durante un tratamiento
térmico se utilizan los diagramas Tiempo-Transformaciéon-Temperatura (TTT). Un
ejemplo se muestra en la Figura 2.6 para un acero al carbono eutectoide. Las curvas de
los diagramas TTT se han generado enfriando hasta una temperatura de reaccidn
especifica en un bafio de plomo o en una solucién salina y, después de cierto tiempo de
reaccion, templando hasta alcanzar la temperatura ambiente para detener la reaccion de
transformacion. La microestructura de cada muestra después del temple se analiza para
determinar el punto en el cual la transformacién de austenita a ferrita, perlita o bainita
empieza y la velocidad a la cual progresa la transformacion al mantener una temperatura
dada”.Un procedimiento similar se utiliza para caracterizar a la cinética de
transformacion de la martensita (tomando en cuenta que se trata de una transformacién
adifusional).
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Figura 2.6. Diagrama TTT para un acero al carbono eutectoide AISI 1080

En la Figura 2.6 se puede ver que por debajo de 500 °C ya no hay formacién de
perlita. Hasta la temperatura marcada como Ms se forma una estructura muy fina de
placas Widmanstatten llamada Bainita. Por debajo de esta temperatura se forma
tinicamente martensita.



Si se quisiera formar una estructura completamente martensitica, para este acero
seria necesario templar la estructura desde los 900 °C hasta por debajo de 560 °C (que
es donde se encuentra la nariz de la curva) en menos de 1 segundo. La posicion de la
nariz de la curva en los diagramas TTT se controla principalmente por dos factores, 1)
tamafio de grano y 2) crecimiento de la perlita. Como se mencioné anteriormente, la
adicion de elementos de aleacion a los aceros disminuye la velocidad de crecimiento de
la perlita. Queda claro entonces que, agregando elementos de aleacion, se puede

desplazar la nariz de las curvas TTT hacia la derecha.

En la industria es mas conveniente generar las propiedades requeridas durante
un enfriamiento continuo desde la fase austenitica. Los diagramas de Transformacién-
Enfriamiento Continuo (conocidos como diagramas CCT) son utilizados para

representar la evoluci6n de la transformacién durante el enfriamiento de un metal.

Cada diagrama CCT requiere de una composicion definida del acero,
condiciones de austenizado, tamafio de grano de la austenita y las condiciones de

enfriamiento utilizadas. Un ejemplo de diagrama CCT se muestra en la Figura 2.7.
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Figura 2.7 Diagrama CCT para un acero 4340%),

En esta figura se muestra la transformacién de las fases martensitica, bainitica y

perlitica. Si se enfria hasta temperatura ambiente desde la temperatura de austenizado en



menos de 90 segundos, se forma una estructura martensitica en el acero. Pero si se
intercepta la regién de la formacion de la bainita con la regién de la martensita durante
el enfriamiento, se producird una estructura de bainita mas martensita en el final del

tratamiento cuando se haya alcanzado la temperatura ambiente.



2.3 Temple

Como se mencion6 anteriormente, el tratamiento térmico de temple se aplica en
aceros con el fin de aumentar la dureza sin tener que adicionar elementos de aleacion en
la superficie del metal. Este proceso involucra el calentamiento del acero hasta alcanzar
la temperatura de austenizado que, para los aceros se encuentra en el intervalo de 780 a
950 °C, manteniendo un cierto tiempo y posteriormente enfriando sibitamente con el
fin de formar una estructura martensitica en el metal. La atmésfera en que el material es
austenizado deberd ser neutra para evitar reacciones en el metal que alteren su
composicién quimica o su apariencia superficial. Las atmdsferas que usualmente se
utilizan son de gases endotérmicos, mezclas de nitr6geno-metanol o nitrégeno-

hidrocarburo (que puede ser propano o metano).

La martensita obtenida por el temple es demasiado dura y fragil, lo que produce
gran cantidad de esfuerzos residuales. El propésito del revenido es aliviar estos
esfuerzos y mejorar la ductilidad que se produce a expensas de la dureza. En la Figura
2.8 se muestra el diagrama de transformacién para el tratamiento térmico de temple y

revenido.
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Figura 2.8 Diagrama esquemdtico de transformacién para el tratamiento térmico de

temple y revenido convencional®.
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La eficiencia del tratamiento térmico de temple depende del medio de
enfriamiento, la composicién quimica del acero, la temperatura del medio de temple, la
agitacion, etc. Los aceros de bajo carbono y los aceros para herramientas se templan
para producir cantidades altas de martensita en la matriz. Algunos aceros inoxidables y
de alta aleacion se pueden templar para disminuir la presencia de carburos en los limites

de grano o en aceros de baja aleacion para mejorar la distribucion de la ferrita ©.

Existen diferentes medios de temple que se utilizan de acuerdo a la capacidad de
endurecimiento de cada aleacion, la geometria de la pieza y la microestructura deseada.
Los medios de temple mas comunes son liquidos y gases. Los medios de temple
liquidos méds comunes son:

Agua

Soluciones acuosas que puede contener sales o aditivos basicos.
Soluciones acuosas de polimeros

Aceites

Sales fundidas

Metales fundidos

G AR %K

El medio de temple ideal producird una velocidad de enfriamiento alta desde la
temperatura de austenizado hasta la temperatura de formacién de la martensita y una
velocidad de enfriamiento un poco mas lenta desde esta temperatura hasta la
temperatura ambiente.

El aceite produce una velocidad de temple menor que el agua y las soluciones
salinas, pero la remocién de calor desde el centro de la pieza es tipicamente mas
uniforme, disminuyendo la posible formacién de grietas y distorsiones. Los aceites
pueden contener antioxidantes, pero no contienen ningin aditivo que aumente la

velocidad del temple. Para el tratamiento de martempering se emplean aceites calientes.

El proceso de temple se puede estudiar por medio del andlisis de curvas de
enfriamiento. Estas curvas se realizan preparando una probeta con uno o varios

termopares para poder caracterizar el enfriamiento de una probeta. La probeta puede ser
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de acero inoxidable austenitico, alguna aleacién base niquel como Inconel o de la
aleacion de interés. El uso de un acero austenitico o de alguna aleacién base niquel
disminuye o elimina la necesidad de utilizar una atmésfera protectora mientras las
piezas son austenizadas para el tratam iento”). El resultado es una curva de Temperatura-
Tiempo que refleja la remocion de calor caracteristica del medio de temple, de la masa y

el area superficial de la probeta.

Las curvas de enfriamiento proveen informacion relacionada con la velocidad de
enfriamiento alcanzada en la pieza. En un acero especifico, las velocidades de
enfriamiento bajas usualmente producen una microestructura ferritica mientras que una
velocidad de enfriamiento alta produce una microestructura perlitica, bainitica y,
finalmente, martensitica. Estas curvas de enfriamiento son también utilizadas para
determinar el poder enfriante de un medio de temple y el sistema de temple. Ademis, se
puede calcu.lar la temperatura dentro de la pieza que va a ser templada asi como los

coeficientes de transferencia de calor, o los flujos de calor en una superficie
determinada ®.

Durante el temple en liquidos vaporizables, generalmente se consideran tres
estados de extraccion de calor, denominados A, B y C. En la Figura 2.9 © se presentan
los tres estados de enfriamiento para un acero inoxidable tratado a 845 °C y templado en
agua sin agitacion.

La etapa de remocion de calor A, se caracteriza por la formacion de una capa
uniforme de vapor en la superficie de la pieza, esta capa se mantiene mientras el calor
del interior de la pieza hacia la superficie excede la cantidad de calor necesaria para

evaporar el medio de temple y mantener la fase vapor.
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Figura 2.9 Curva de enfriamiento de un acero inoxidable templado en un medio

liquido®.

El enfriamiento en esta etapa es relativamente lento debido a que el vapor actia
como un aislante de la pieza y el enfriamiento ocurre en este caso por radiacion a través
de la capa de vapor. Este paso no ocurre en piezas tratadas en soluciones acuosas que
contienen mas de 5% de material i6nico como cloruro de potasio, hidréxido de sodio o
dcido sulfurico. Las curvas de enfriamiento para estas soluciones empiezan
inmediatamente con la etapa B; la presencia de las sales en la intercara del metal y el
medio de temple inicia rdpidamente la ebullicién. Ademads, cuando se utilizan sales

fundidas como medios de temple no se observa este estado.

La etapa B de extraccion de calor es donde se presenta la mayor velocidad de
enfriamiento debido al estado de ebullicién que se presenta. Durante este periodo, el
vapor que envuelve a la pieza se colapsa y alcanza una alta velocidad extraccién de

calor asociada a la ebullicién del medio de temple en la superficie del metal.

La etapa C es llamada el estado de enfriamiento del liquido. Esta inicia cuando
la temperatura de la superficie del metal se reduce por debajo de la temperatura del
punto de ebullicion del medio de temple, la ebullicion se detiene y comienza el
enfriamiento por conveccion y conduccién dentro del medio de temple. La velocidad de

enfriamiento en este estado depende de la viscosidad del medio.

14



La agitacién del bafio de temple tiene una influencia significativa en la
transferencia de calor pues causa la interrupcién de la etapa A y aumenta la transicion
de la etapa B. Un incremento en la agitacion produce un acortamiento de la etapa A y

aumenta la velocidad de enfriamiento en las tres regiones.
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2.4 Tratamientos térmicos subcero y criogénico

Las propiedades mecanicas de un metal, como son la dureza, resistencia al uso y
la tenacidad, se encuentran en funcién de la composicion y del tratamiento térmico
aplicado. Para producir una dureza muy alta y la resistencia al desgaste requerida en
herramientas, dados y engranes se fabrican aceros aleados a los que se les aplican
tratamientos térmicos necesarios para este fin. Un ejemplo es el diagrama que se

muestra en la Figura 2.10, el cual representa un tratamiento tipico para un acero de alta
velocidad M2.
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Figura 2.10 Tratamiento térmico subcero tipico para un acero de alta velocidad m29,

La temperatura de transformacion M; de los aceros para herramientas se
encuentra en el rango de 200 °C a 300 °C. La transformacién continiia hasta que se
alcanza la temperatura My o la temperatura ambiente. A menudo, la temperatura My es
menor a la temperatura ambiente, por lo que al final del tratamiento térmico se obtiene

un porcentaje de 20% a 30% de austenita retenida.



Un factor importante que afecta a la temperatura My es el porcentaje de carbono
que contiene el acero, como se puede ver en la Figura 2.11. Asi como en la reduccién de
la dureza, la austenita retenida también afecta la maquinabilidad de un acero. Ademas,
un acero con altos porcentajes de austenita retenida es propenso a agrietarse, a presentar
propiedades de corte desiguales y tiene una inherente inestabilidad dimensional debido
a la transformacion de la austenita retenida durante el uso y almacenamiento de la pieza.
Por esto es necesario tener una forma de transformar totalmente la austenita retenida.
Esto puede ser realizado por el tratamiento térmico de revenido o por los tratamientos

térmicos subcero o criogénico.

Figura 2.11 Incremento de la austenita retenida y la reducci6n de la dureza como efecto

del porcentaje de carbono en el acer .

El tratamiento térmico subcero se realiza a temperaturas cercanas a —80 °C,
mientras que el tratamiento térmico criogénico se realiza alrededor de —196 °C (la
temperatura del nitrégeno liquido®). El uso de bafios de enfriamiento a estas

temperaturas tiene como objetivo rebasar la temperatura My para asi completar la
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transformacién de la austenita retenida. Este tratamiento es seguido por un revenido,
para asegurar que no se tiene martensita fragil que no ha sido revenida y para obtener la

dureza final en la pieza que sera puesta en servicio.

Como la transformacién de austenita a martensita es dependiente de la
temperatura y no del tiempo, solo hay que mantener el tiempo necesario hasta que se
alcance la temperatura My en toda la pieza. Posteriormente debe de ser seguido el
tratamiento térmico por un ciclo de revenido a la temperatura adecuada para obtener la
dureza deseada. En muchos aceros se debe realizar el tratamiento térmico subcero o
criogénico antes de que pase una hora de que se realizd el temple, debido a que la
austenita tiende a estabilizarse con el tiempo y es mas dificil su transformacién, una

excepcion a esté regla son los aceros carburizables'?).

El tratamiento subcero es efectivo en cualquier acero que sea susceptible a
formar austenita retenida. Las aleaciones utilizadas en el tratamiento criogénico son los
aceros de alta velocidad y aceros para troqueles, aceros para fabricar engranes, aceros
rolados en caliente y en frio, aceros carburizables, aceros inoxidables martensiticos.
Trabajos realizados en este tipo de aceros muestran que la temperatura My usualmente
tiende a estar dentro del rango de —80 °C a —120 °C; para aceros de alta aleacién puede

ser necesario un enfriamiento del orden de —140 °C"'%,

En la prictica de los tratamientos subcero o criogénico existen basicamente tres
maneras de controlar la temperatura: por medio de diéxido de carbono, por refrigeracién

mecénica o por medio de nitrégeno liquido.

Dioxido de carbono sélido: ha sido ampliamente utilizado como refrigerante desde hace
varios afios debido a su fécil manejo. El equipo consiste de un tanque aislado lleno con
solvente de tricloroetileno o alcohol con bloques sélidos de diéxido de carbono. En este
tipo equipos se recomienda el uso de termopares, pero rara vez se utilizan. Se pueden
obtener temperaturas de -60 °C a -70 °C, con un limite inferior de -80 °C. La desventaja
del sistema es que no se tiene un buen control ni de la velocidad de enfriamiento ni de la

temperatura.



Refrigeracion mecdnica: existe un gran numero de compaiiias que fabrican equipos de

refrigeracion mecdnicos, que son capaces de enfriar hasta una temperatura de -100 °C.
Usualmente, los equipos tienen controles de temperatura y equipos indicadores con
ventiladores para incrementar la velocidad de enfriamiento de los componentes. El costo
de cada prueba es menor, pero el costo de mantenimiento puede ser alto, especialmente
si el refrigerante es caro. La capacidad de enfriamiento es limitada, ya que se requieren

ciclos largos cuando el enfriamiento es menor a -60 °C.

Sistemas de nitrégeno liquido: los sistemas de nitrogeno liquido dependen de la

temperatura del nitrégeno en su forma liquida (-196 °C). Se han desarrollado dos

técnicas para el uso del nitrégeno liquido:

1. Consiste de un sistema de gas frio, que enfria la pieza por conveccién forzada de

nitrégeno gaseoso frio a través de la pieza.

2. Otro sistema consiste en enfriar directamente la pieza por la inmersion en un

bafio de alcohol o tricloroetileno que es enfriado por el espreado de nitrégeno

liquido.

Ambos sistemas tienen controles de temperatura, las piezas pueden ser enfriadas
a una velocidad y temperatura controlada (-196 °C para el sistema de nitr6geno gaseoso
y -150 °C para el sistema de nitrégeno liquido). El enfriamiento es rdpido, tomando

alrededor de 30 minutos y el equipo es relativamente barato"'?),

Con los tratamientos subcero o criogénico se modifican las propiedades
mecdnicas de los aceros. Un ejemplo son los valores de dureza reportados por Collins y
Dormir"” después de aplicar un tratamiento térmico criogénico a un acero AISI D2;
ellos reportan un aumento de dureza de 4.5 HRC en el acero austenizado a 1100 °C y
revenido a 200 °C, ademas ellos encontraron que los valores de dureza se incrementan al

aumentar la temperatura de austenizado.

Por otro lado, Molinari y sus colaboradores"'? reportan un incremento de 3.2

HRC en un acero AISI H13 austenizado a 1020 °C. Estos incrementos en la dureza
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después de un tratamiento criogénico se deben a que la austenita retenida es una fase

blanda que transforma a martensita que tiene una dureza mayor.

La temperatura a la cual se realizan los tratamientos subcero o criogénico
también tiene modifica significativamente a la dureza del material. En el mismo articulo
de Collins y Dormir''" se reporta que a una menor temperatura de tratamiento la dureza
tiende a aumentar pero, alrededor de -80 °C a -110°C, toda la austenita retenida
transforma a martensita, siendo a esta temperatura cuando se produce la mayor dureza

que se puede alcanzar para el acero AISI D2.

Con respecto al tiempo de permanencia, reportan un leve incremento de dureza
durante el tratamiento criogénico; alrededor de dos horas de permanencia se cree que
este incremento es debido a cambios cristalograficos presentes en la martensita.
Después de algunas horas de permanencia el incremento de dureza es probablemente
debido al incremento del niimero de particulas de carburos muy finos que se forman en

la matriz "V,

Se ha encontrado experimentalmente que la dureza del material cambia con
respecto al tiempo de almacenamiento antes de realizar los tratamientos subcero, ya que
las probetas tratadas un dia después de realizar el tratamiento térmico de temple
presentan valores de dureza menores a los de probetas tratadas una hora después del
temple. Ademas, en el mismo trabajo reportan que es posible alcanzar valores de dureza
altos empleando temperaturas subcero, eliminando asi la necesidad de utilizar nitrégeno
liquido™"?.

Otra de las propiedades que se modifican al aplicar un tratamiento criogénico es
la tenacidad. Yun y colaboradores ') realizaron el tratamiento criogénico (-196 °C) a un
acero de alta velocidad y encontraron que la tenacidad aumentd con respecto a un
tratamiento de temple convencional con triple revenido. El mecanismo que ellos
proponen es el de transformacién de austenita retenida a martensita durante el

tratamiento criogénico mientras la martensita se descompone y carburos ultrafinos

precipitan difusivamente.
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Al aplicar los tratamientos subcero y criogénico a aceros para herramientas se ha
encontrado que aumenta considerablemente el tiempo de vida de las piezas. Se ha
reportado un incremento del 3%, 10% y 10.6% en la vida atil de herramientas de aceros
AISI T1, M2 y D3 que han sido tratadas criogénicamente sin suffir un tratamiento de

revenido’').

Se cree que el incremento de la resistencia al desgaste producido por un
tratamiento criogénico es debido a dos razones: una es la transformacion de la austenita
retenida a martensita y el otro mecanismo que se propone en la literatura es la
precipitacién de carburos finos. Una investigacion que refuerza esta idea es la realizada
a un acero para herramientas AISI M2, donde los autores encontraron que la
distribucién de carburos es mas homogénea en piezas tratadas criogénicamente que en
piezas no tratadas y que la fraccién volumétrica de carburos aumenta con el tratamiento
criogénico. Entonces, la precipitacién de carburos duros durante el tratamiento
criogénico puede reducir la cantidad de carbono y elementos aleantes en la matriz, lo
cual mejora la tenacidad de la misma. Ellos creen que la combinacién del contenido de
carburos y la tenacidad de la matriz mejoran la resistencia al desgaste de la pieza’®.
Collins y Dormer'" también reportan cambios microestructurales y cristalograficos en
acero AISI D2 tratado criogénicamente.
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2.5 Aceros para herramientas

Un acero de herramientas es cualquier acero utilizado para fabricar herramientas
de corte, conformado o piezas de diferentes geometrias para un componente con uso
definido. Actualmente se cuenta con aceros de aleacion compleja que contienen
cantidades relativamente altas de tungsteno, molibdeno, manganeso y cromo, los cuales
hacen posible incrementar las demandas de servicio y proveer mayor control
dimensional evitando la formacién de grietas durante los tratamientos térmicos. Varios
aceros para herramientas tienen también un amplio uso en componentes de maquinaria y
aplicaciones estructurales donde deberan cumplir con ciertos requerimientos, como son
ciclos de calentamiento y enfriamiento répidos, esfuerzos ultra altos, vélvulas de
propoOsitos especiales y rodamientos de varios tipos para servicio en altas

temperaturas'®.

La principal funcién de un elemento aleante en los aceros para herramientas es
incrementar la dureza, formar carburos resistentes al desgaste e incrementar la

resistencia al ablandamiento durante el revenido.

Los elementos de aleacién mds importantes de los aceros para herramientas son
el C, W, Mo, Cr, y V. Los aceros para herramientas se clasifican de acuerdo a diferentes
normas, una de ellas es la AISI la cual agrupa a los aceros en siete grupos principales,
cada grupo tiene composicioén similar y las propiedades se identifican por una letra;
dentro de cada grupo, los aceros se clasifican por un niimero que los diferencia. Los

grupos de aceros AISI para herramientas son®:

% Aceros de alta velocidad:
o aceros de alta velocidad al molibdeno(grupo M)

o aceros de alta velocidad al tungsteno(grupo T)

% Aceros para trabajado en caliente:
o aceros para trabajado en caliente al cromo(aceros H10 a H19)

o aceros para trabajado en caliente al tungsteno(aceros H21 a H26)

o aceros para trabajado en caliente al molibdeno(acero H42)
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#» Aceros para trabajado en frio:
o aceros para trabajado en frio de media aleacion endurecibles al

aire(grupo A)
o aceros para trabajado en frio de alto cromo y carbono(grupo D)

o aceros para trabajado en frio endurecidos en aceite(grupo O)

¢+ Aceros resistentes a “impactos”
%+ Aceros de baja aleacion para propositos especiales
¢+ Aceros para molde

< Aceros endurecibles en agua

Dentro de esta clasificacion se encuentran los aceros denominados AISI O1.
Estos aceros son generalmente endurecibles en aceite y contienen 0.95% de carbono,
1.1% de manganeso, 0.6% de cromo y 0.6% de tungsteno como elementos de aleacion.
Entre sus caracteristicas principales se encuentran su buena maquinabilidad, buena
estabilidad dimensional durante los tratamientos térmicos y alta dureza superficial y

tenacidad después del temple y revenido.

Las aplicaciones tipicas de los aceros AISI Ol se encuentran en la fabricacién de
herramientas de corte y estampado, herramientas para tallado de roscas, herramientas
para embutido, cuchillas, insertos de moldes para inyeccion de plasticos donde la dureza
se encuentra en el rango de 54-62 HRC. También se emplean en la fabricacion de
punzones, matrices de corte de lamina y cuchillas para corte de metal donde la dureza
necesaria es del orden de 54-60 HRC.

Las propiedades fisicas del acero AISI Ol a varias temperaturas se presentan en
la Tabla 2.1.
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Tabla 2.1: Propiedades fisicas mas importantes de los aceros para herramientas AISI
are

Temperatura 20°C 200°C 400°C
Densidad (kg/m’) 7,800 7,750 7,700
Modulo de elasticidad (N;‘mmz) 190,000 185,000 170,000
Coeficiente de expansion térmica (desde 20°C) -- 11.7X10% | 11.4X10°
Conductividad térmica (W/m°C) 32 33 34
Capacidad calorifica (J/kg °C) 460 - --

La temperatura de recocido de suavizado de los aceros O1 es de 780 °C
aproximadamente, protegiéndolos de la oxidacién. Después se enfrian en el horno a una
velocidad de 15 °C/hora hasta alcanzar los 650 °C y posteriormente se pueden enfriar al

aire libremente!'®).

Para realizar el temple a los aceros Ol, se tiene que precalentar hasta la
temperatura de 600-700 °C y posteriormente calentar hasta temperatura de austenizado
que se encuentra en el rango de 790-850 °C. El tiempo y la temperatura de austenizado
estdn en funcion de la dureza que se desea obtener, ver Tabla 2.2. Durante el

austenizado se debe de proteger al metal de la descarburizacién y de la oxidacién

superficial.

Tabla 2.2 Tiempo de permanencia del acero para herramientas O1 durante el

austenizado"®.
Tiempo de Dureza después del
Temperatura o
) permanencia revenido
(minutos) (HRC)
800 30 Aprox. 65
825 20 Aprox. 65
850 15 Aprox. 63
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En la Figura 2.12, se muestran algunas propiedades fisicas en funcion de la
temperatura de austenizado. También se muestra el porcentaje de austenita retenida
después del tratamiento térmico de temple como funcién de la temperatura, el cual

aumenta conforme aumenta la temperatura.
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Figura 2.12 Grafica representativa del comportamiento del acero para herramientas O1

en funcion de la temperatura‘'®.

Por otro lado, la temperatura de revenido se elige en funcién de la dureza que se
requiere en la pieza al final del tratamiento, Figura 2.13. Esta gréfica esté referida a 2

horas de permanencia durante el tratamiento.
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Figura 2.13 Gréafica de durezas y porcentaje de austenita retenida después del revenido
en funcion de la temperatura %,
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2.6 El problema inverso de conduccién de calor '

Si el flujo de calor o la historia térmica en las superficies de un sélido son
conocidos como funcién del tiempo, entonces la distribucion de temperaturas puede ser
calculada. Esto constituye el llamado problema directo de conduccion de calor. Sin
embargo, en muchas situaciones de transferencia de calor dindmicas, el flujo de calor en
la superficie y la historia térmica de un sélido debera ser determinado por mediciones de
temperatura en estado transitorio en uno o més puntos interiores; a esto se le llama

problema inverso de conduccion de calor (IHCP).

Asi, el problema inverso de conduccién de calor se define como una estimacién
del flujo de calor superficial dado por una o mas mediciones de temperatura dentro de
un cuerpo que es calentado o enfriado por conduccién. El término estimacion se utiliza
debido a que existen errores de medicion que afectan la exactitud del célculo del flujo
de calor. El IHCP es mucho mas dificil de resolver analiticamente que el problema
directo. Por otra parte, si bien es dificil medir la historia térmica de una superficie sélida
durante el calentamiento o enfriamiento, es relativamente facil medir con exactitud la

historia térmica en el interior o en una superficie aislada de un cuerpo.

Existen varios problemas relacionados con el problema inverso de conduccion
de calor. Un ejemplo es la estimacion del flujo de calor superficial en funcién del
tiempo utilizando mediciones del interior de un cuerpo. Es un problema lineal si las
propiedades son independientes de la temperatura y las condiciones de frontera son

lineales. Un problema relacionado que involucra la condicion de frontera convectiva es:

aT
k| x=0 = HTo ) -T(0,0)]
La determinacidén del coeficiente de transferencia de calor es una técnica

importante, por ejemplo, para investigar una curva de ebullicién completa.
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Una técnica cominmente utilizada para la resolucion del problema inverso de
conduccion de calor es el algoritmo secuencial de especificacion de la funcién. La base
de ésta técnica es la suposicion, temporal, de que el flux de calor es conocido para un
cierto nimero de pasos futuros. Esta suposicion permite estabilizar numéricamente a la
solucién, incluso cuando los existe ruido experimental significativo. La metodologia se
basa en minimizar la diferencia entre la temperatura medida y la calculada en un punto
del sistema, con respecto al flux de calor estimado. En este sentido, este algoritmo tiene

semejanzas con la técnica de minimos cuadrados.
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3. OBJETIVO

El objetivo de este trabajo es evaluar, sistematicamente, la respuesta
microestructural de un acero para herramientas templado, sometido a un tratamiento
subcero a -10, -20, -40, -60 y —100 °C o bien a un tratamiento criogénico a la temperatura
del nitrégeno liquido. Ademas de la temperatura, también se considera al tiempo de
permanencia para el tratamiento térmico subcero o criogénico como una variable de
proceso, dado que se han reportado en la literatura (aunque sin fundamento cientifico)

mejoras en el desempefio de componentes tratados durante tiempos de permanencia largos.
Para cumplir con el objetivo principal se plantearon las siguientes metas:

e Encontrar un material que permita cuantificar de manera clara la cantidad de
austenita retenida y martensita presentes después del temple y después de los
tratamientos subcero o criogénico; Esto implica, también, encontrar un método

para revelar la microestructura.

¢ Evaluar la respuesta térmica del material, para tratar de entender los fenémenos
que se manifiestan durante los tratamientos subcero o criogénico y con esto

poder hacer una comparaci6n entre ellos.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo se presentan la estrategia experimental y los métodos utilizados
en el desarrollo de la investigacion. Se realizaron pruebas de tratamiento subcero a -10,
-20, -40, -60 y -100 °C, durante 15 minutos y 2 horas de tratamiento cada una. También
se realizaron tratamientos criogénicos en donde las piezas fueron expuestas a la

temperatura del nitrogeno liquido durante 15 minutos, 2 horas, 1, 2 y 3 dias.

El objetivo de la experimentacion es evaluar la respuesta microestructural
resultante después de tratamiento subcero (a diversas temperaturas) o criogénico, ademas
de verificar los cambios provocados por los tratamientos en funciéon del tiempo de
permanencia de las probetas. Como parte de la estrategia de experimentacion se

realizaron experimentos preliminares para encontrar una microestructura inicial éptima.

Las probetas tratadas se prepararon metalograficamente para realizar mediciones
de area de austenita retenida y también se midieron durezas de las probetas sometidas al -
tratamiento subcero. Ademds, se midié la respuesta térmica de las probetas para

caracterizar las condiciones de enfriamiento en cada medio.
4.1 Tratamiento térmico subcero y criogénico
4.1.1 Materiales y equipo
Durante las pruebas se utilizaron los materiales siguientes:

Probetas cilindricas de acero AISI D2 y AISI O1, 1.6 cm dia. x 2 cm de altura.
Termopares tipo K de 1/16 de pulgada de didmetro con cubierta de inconel.
Nitrogeno liquido.

Lijas del namero 240, 320, 400 y 600.

Alumina de 0.3 pm.

Nital 1.

o T . S
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Y se requirié del siguiente equipo:

v Horno mufla marca Heraeus modelo M110.

<

Camara de enfriamiento marca Air Products modelo Cryo-Test chamber No.
F831828E.

Controlador marca Honeywell modelo 802T-BP (0.2 °C)

Cortadora de disco de diamante marca Buehler Modelo ISOMET 1000.

Pulidora marca Leco modelo Vari/pol VP 50.

Durémetro marca Buehler modelo Macromet 3.

Microscopio éptico marca Olympus modelo PMG 3.

Adquisidor de imagenes software /mage-Pro plus.

Adquisidor de datos marca Keithley modelo SmartLink KNM-TC41&42.
Software Net Acq version 2.4.3.

R N N N N T N N N

Espectréometro de emision (chispa) marca Spectrolab modelo LAVW 18B.

4.1.2 Experimentos previos

Inicialmente se adquirieron aceros' para herramientas AISI D2 y AISI Ol
comerciales, con los cuales se realizaron pruebas de tratamiento subcero y criogénico. Al
realizar los andlisis metalograficos de las probetas tratadas se observé que las estructuras
obtenidas no correspondian con las reportadas en la bibliografia ©; lo que llevé a realizar
el anélisis quimico de los aceros, encontrandose que la composicion no correspondia con
la esperada. Debido a esto, se adquirieron nuevos aceros’ con los cuales se realizo el

trabajo experimental definitivo.

Una vez verificada la composicion quimica del material mediante analisis
quimico, el siguiente paso fue realizar pruebas de tratamiento térmico subcero o
criogénico con el acero para herramientas D2; los tratamientos realizados se enlistan en la
Tabla 4.1.

! Aceros Fortuna
2SISA
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Tabla 4.1 Tratamientos térmicos subcero y criogénico aplicados al acero AISI D2

Temperatura (°C) | Tiempo (minutos)

20 15y 120
-40 15y 120
-60 15y 120
-100 15y 120

-196 (criogénico) 5,60y 120

Estos tratamientos se realizaron controlando la velocidad de enfriamiento,
disminuyendo 10 °C cada 5 minutos y registrando el enfriamiento. Esta forma de enfriar
las piezas caus6 problemas, ya que la cidmara de enfriamiento no estd disefiada para

trabajar a tan bajas temperaturas, por lo que el control del enfriamiento no fue el mas

adecuado.

Una vez completados los tratamientos térmicos subcero o criogénico al acero D2,
el siguiente paso fue revelar la estructura. Al analizarla se encontr6 que la fase austenita
retenida y la fase martensita eran muy difusas, esto provocd que la observacién
microscopica fuera muy dificil; ademds, la cantidad de austenita retenida presente era

insuficiente lo que hizo muy dificil su cuantificacion.

Por otro lado, con el acero AISI Ol (sometido a un tratamiento de temple

especifico) se observaron claramente las fases austenita retenida y martensita. Por esto, se

decidio trabajar unicamente con el acero O1.
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4.1.3 Anilisis quimico

Para confirmar que el acero que se utilizé en las pruebas tenia la composicion
quimica correspondiente, se realizé un anlisis de chispa en el espectrémetro de emision.
Los resultados se muestran en la Tabla 4.2, junto con la composicién nominal del acero

AISI O1. La muestra analizada fue un cilindro de 1.9 cm de didametro y 1.5 cm de altura

pulida en ambas caras.

Tabla 4.2 Composicion quimica del acero AISI O1 (medida y nomina

% medido % nominal
0.94 %C 095%C

1.13 % Mn 1.1 % Mn
0.47 % Cr 0.6 % Cr
n.d. 0.6%W
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4.1.4 Homogeneizado del acero

Una vez que se caracterizd quimicamente al material, el paso siguiente fue
homogeneizar la estructura del acero. Esto se realizo calentando a 800 °C las barras de
22 cm de longitud durante 4 horas y se encontraban dentro de un tubo de acero rodeadas
con arena de moldeo '®. El tubo fue sellado con cemento refractario en una de sus tapas
para protegerlas de la oxidacion producida por la atmésfera. Posteriormente, las barras se

enfriaron lentamente dentro del horno hasta alcanzar la temperatura ambiente.

Figura 4.1 Contenedor de las barras de acero utilizado durante el tratamiento térmico de

homogeneizado.
4.1.5 Preparacién de las probetas

Las barras homogeneizadas no presentaron oxidacién ni descarburizacion
significativas, por lo que solo fue necesario limpiarlas para retirar la arena remanente.

Una vez hecho lo anterior, se cortaron cilindros de 2 cm de longitud y 1.6 cm de

diametro, como se muestra en la Figura 4.2.

2cm

1.6 cm

Figura 4.2 Cilindros utilizados para los tratamientos térmicos de acero para herramientas
AISI Ol.
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4.1.6 Tratamiento térmico de temple

El tratamiento térmico de temple consistio en calentar las probetas desde
temperatura ambiente hasta alcanzar los 600 °C (temperatura de precalentamiento),
manteniéndolas a esta temperatura durante un periodo de 30 minutos. Posteriormente se
calentaron hasta la temperatura de 950 °C, donde el tiempo de permanencia fue de 60
minutos. Después se realizé el temple de las probetas en un bafio de aceite quieto el cual
se encontraba a temperatura ambiente. El ciclo térmico se presenta, esquematicamente, en

la Figura 4.3.
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Figura 4.3 Curva de tratamiento térmico de temple realizado a las probetas de acero para
herramientas AISI O1.

4.1.7 Tratamientos térmicos subcero y criogénico
Las probetas templadas se sometieron a tratamientos térmicos de baja temperatura
(subcero o criogénico). Estos tratamientos se realizaron en un tiempo menor a una hora

después de haber realizado el tratamiento térmico de temple.

El tratamiento criogénico consisti6 en sumergir las probetas en un bafio de

nitrogeno liquido, el cual se encontraba contenido en un tanque termo con una capacidad
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de 10 litros a una temperatura de —-194 °C. Las probetas se mantuvieron a esta
temperatura durante periodos de 15 minutos, 2 horas, 1, 2 y 3 dias. Una vez alcanzado el
tiempo de permanencia. se retiraron del bafio de nitrégeno liquido y se dejaron
suspendidas por medio de un alambre de cobre para que alcanzaran la temperatura

ambiente, Figura 4.4.

Figura 4.4 Sujecion de las probetas tratadas criogénicamente durante el calentamiento

hasta temperatura ambiente.

El tratamiento térmico subcero consisti6 en llevar las probetas desde temperatura
ambiente hasta la temperatura de -10, -20, -40, -60 o —-100 °C, por periodos de
permanencia de 15 minutos o de 2 horas, ver Tabla 4.3. La cdmara de enfriamiento
utilizada para los tratamientos cuenta con un sistema de alimentacién de nitrégeno
liquido a una presién de trabajo de 1.5 kg/em?, el flujo de nitrogeno liquido se controla
por medio de una valvula solenoide (normalmente cerrada), un ventilador para

homogeneizar la atmésfera y un controlador de temperatura, Figura 4.5.

Tabla 4.3 Temperaturas y tiempos de permanencia de los tratamientos térmicos subcero.

Temperatura (°C) | Tiempo (minutos)
-10 15
=20 15y 120
40 15y 120
-60 15y 120
-100 15y 120
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El procedimiento para realizar los tratamientos subcero consistio en fijar la
camara de congelacion a la temperatura del tratamiento; adicionalmente, dentro de la
camara se coloco una charola de acero con un doble fondo para evitar que el flujo de
nitrogeno impactara violentamente en la superficie de las probetas; una vez que se habia
alcanzado y equilibrado la temperatura al interior de la camara, se introdujeron las
probetas por medio de un alambre de cobre a través de una perforacion existente en la
tapa de la camara, éstas descansaban verticalmente en el fondo de la charola de metal.
Una vez alcanzado el tiempo del tratamiento, las probetas se desalojaban de la camara

por medio del mismo alambre de cobre, con lo que se evitaba abrir la camara y que la

temperatura interna aumentara.

Al igual que en el caso de las probetas tratadas criogénicamente, se sacaron las
probetas de la camara y se dejaron suspendidas con el fin de que alcanzaran la

temperatura ambiente.

Figura 4.5 Camara de enfriamiento utilizada en el tratamiento subcero.
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4.1.8 Revenido de las probetas tratadas

Posterior al tratamiento criogénico o subcero se realizo un tratamiento térmico de
revenido a las piezas con el objetivo de revelar la estructura final del acero. El
tratamiento se realizé calentando una estufa a 200 °C; una vez que habia alcanzado la
temperatura, se introdujeron las probetas y se mantuvieron por un periodo de 2 horas.
Posteriormente se retiraron las probetas de la estufa y se sumergieron en un bafio de agua

para alcanzar la temperatura ambiente lo mas pronto posible.
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4.2 Caracterizacion de las probetas
4.2.1 Preparacion de las probetas tratadas

Las probetas revenidas se cortaron transversalmente en una cortadora de disco de
diamante. Los cortes se realizaron a aproximadamente 4 mm de la superficie a una
velocidad de corte de 250 rpm, aplicando una carga de 250. Con esto se eliminé material

que pudo haber sufrido descarburizacién y oxidacién durante el tratamiento térmico de

temple.

La preparacion de las probetas para su observacion con el microscopio consistio
en desbastarlas con lijas y posteriormente pulirlas a espejo en una pulidora con paiio fino
y alumina de 3 pm. Finalmente se atacaron con NITAL 1 para revelar las

microestructuras.

Adicionalmente, se prepararon las probetas de llegada, la probeta homogeneizada
y la probeta de tratamiento térmico de temple, para adquirir sus imdgenes

correspondientes y tener un punto de referencia durante el andlisis.
4.2.2 Medicién de dreas de austenita retenida

Las probetas preparadas se observaron con el microscopio dptico a 100X y se
adquirieron dos fotomicrografias por cada probeta con ayuda del software Image-Pro
plus. Las imagenes adquiridas se analizaron para cuantificar el porcentaje de austenita

retenida presente en cada probeta.

El andlisis de las imagenes adquiridas se realizé con el mismo software /mage-
Pro plus Este programa permitié realizar la cuantificacién de la fase austenita retenida
presente después de los tratamientos térmicos debido a que ésta presenta una apariencia

blanca después del ataque (ver Figura 4.6).
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Austenita
retenida

Figura 4.6. Fotomicrografia de una muestra tipica después del temple en aceite quieto,

mostrando areas de austenita retenida.

La metodologia de cuantificacion del drea de austenita retenida presente en cada
probeta tratada se describe a continuacién. Se seleccionaron seis cuadros de la misma
area en la microfotografia, como se representa en la Figura 4.7. Una vez definidas las
areas totales de medicidn, el siguiente paso fue seleccionar las areas donde existia la fase
austenita retenida, para lo cudl se utilizo la funcién count and measure objects del
software /mage-Pro plus. Posteriormente el software Image-Pro plus utiliz6 las porciones
blancas seleccionadas para calcular el area (en pmz) correspondiente a la austenita
retenida. El porcentaje de austenita retenida se calcula simplemente como el 4rea de las

porciones blancas dividida por el 4rea total de andlisis.

Las mediciones para cada prueba se realizaron a dos fotomicrografias por cada
probeta tratada térmicamente, por lo que el porcentaje total fue la suma de las areas de
austenita retenida medidas en cada fotomicrografia. El punto de referencia para el anélisis
de los datos fue la cantidad de austenita retenida presente en la probeta a la cual solo se le

aplico el tratamiento térmico de temple.
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Figura 4.7 Esquema de las 4reas de medicion utilizas durante la determinacion de

austenita retenida en las probetas tratadas térmicamente.
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4.3 Medicion de curvas de enfriamiento

En todos los tratamientos se utilizé una probeta instrumentada con un termopar en

el centro para caracterizar la extraccion de calor en los ciclos térmicos, Figura 4.8.

Termopar/

tipo K

Figura 4.8 Probeta instrumentada para medir la respuesta térmica durante los

tratamientos térmicos.

Adicionalmente, se realizaron experimentos con probetas instrumentadas con dos
termopares colocados uno a 1.8 mm de la superficie de la probeta y el otro en el centro

(ver Figura 4.9), para estudiar el comportamiento térmico del sistema bajo estudio.

Termopares —7k

tipo K

Figura 4.9 Probeta instrumentada con dos termopares utilizada para medir la

respuesta térmica durante los tratamientos.

Para realizar las mediciones de temperatura se utilizo un adquisidor de datos

marca Keithley. Esté a su vez se encontraba conectado a una computadora donde se
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almacenaban los datos generados durante las mediciones utilizando el programa Netacq
2.0.
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5. RESULTADOS

A continuacién se presentan los resultados del trabajo experimental. Se
mostraran las curvas de enfriamiento obtenidas durante los tratamientos térmicos, asi

como las fotomicrografias generadas a partir de cada probeta tratada y la cuantificacion

del porcentaje de drea.

Cabe mencionar que para realizar las mediciones de austenita retenida se
adquirieron dos fotografias por cada probeta tratada, pero en la presentacion de los

resultados solo se mostrara una, debido a la gran similitud entre ellas.

5.1 Tratamiento térmico de temple

La F.igura 5.1 muestra la curva de enfriamiento (temperatura como funcion del
tiempo de proceso) registrada en el centro de la probeta durante el tratamiento térmico
de temple en aceite quieto de acero para herramientas AISI Ol. Esta curva se obtuvo
partiendo de 950 °C y hasta alcanzar la temperatura ambiente. Se ve el enfriamiento
tipico de este medio. Se puede distinguir que se alcanza la temperatura de 220 °C
aproximadamente en 28 segundos y los 50 °C en 200 segundos.
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Figura 5.1 Curva de enfriamiento obtenida en el centro de la probeta durante el temple
de un acero para herramientas AISI Ol en aceite quieto desde 950 °C.
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La Figura 5.2 muestra la microestructura de la probeta templada. En esta imagen
se puede observar una gran cantidad de austenita retenida, ademas de martensita,
producto del tratamiento térmico de temple y de la temperatura de austenizado. La
austenita retenida se observa como zonas blancas y la martensita se diferencia por su
forma de agujas obscuras que se encuentran alrededor de la austenita retenida, esto

debido a que la martensita crece a partir de la fase austenita.

Cabe mencionar que todos los experimentos se realizaron partiendo del
tratamiento térmico de temple, por lo que estd fotomicrografia es la imagen de

comparacién con las probetas tratadas subcero y criogénicamente.

Figura 5.2 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada
en aceite quieto desde 950 °C. Para revelar la microestructura, la probeta se revinié a
200 °C durante 2 horas.

Se realizaron mediciones de porcentaje de austenita retenida a dos
microfotografias de la misma probeta; los resultados se muestran en la Tabla 5.1. El
drea total de cada segmento medido fue de 1,529 pum®. Con el 4rea total se calculé el
porcentaje de austenita retenida promedio; para esta probeta este valor fue de 16.9%,

con un margen de error de +1.1%.
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Tabla 5.1 Areas de austenita retenida resultantes de las mediciones realizadas a la

probeta templada en aceite quieto a la temperatura de 950 °C.

Medicion Area (Microfotografia 1) Area (Microfotografia 2)
1 171.2 216.9
2 2293 222.1
3 300.7 228.6
4 258.6 237.3
5 384.0 285.0
6 214.5 351.9
Total 1,558.2 1,541.8
Promedio 259.7 257.0
Porcentaje 17% 16.8%

Porcentaje promedio

16.9 %

La dureza medida para esta probeta es de 59.3 HRC. Todas las mediciones de

dureza tienen un porcentaje de error de + 0.8%.
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5.2 Tratamiento térmico subcero

5.2.1 Tratamiento térmico subcero a -10 °C durante 15 minutos

En la Figura 5.3 se muestra la curva de enfriamiento producida por el
enfriamiento de las probetas sometidas al tratamiento térmico subcero a -10 °C después

de ser templada.

La probeta se prepar6 con dos termopares, uno a 1.8 mm de la orilla y otro en el
centro, para registrar los perfiles de temperatura producidos en la probeta durante en

enfriamiento.
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Figura 5.3 Curva de enfriamiento de un acero para herramientas AISI O1 templada y

sometida al tratamiento térmico subcero a -10 °C.

Iniciando a 25 °C, la probeta tarda aproximadamente 600 segundos en alcanzar
la temperatura de -10 °C. No se observa una diferencia significativa entre las dos
respuestas térmicas, por lo que puede concluirse que el enfriamiento es newtoniano (sin
gradientes térmicos). En esta figura se puede ver un ligero cambio en la pendiente de la
curva alrededor de 8 °C aproximadamente, lo que puede indicar el inicio de

transformacion de la austenita retenida.

La Figura 5.4 muestra la microfotografia obtenida con el tratamiento subcero a

-10 °C y 15 minutos de permanencia. En estd fotomicrografia la cantidad de austenita
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retenida ha disminuido ligeramente con respecto a la fotomicrografia obtenida en el

tratamiento térmico de temple.

Figura 5.4 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol sometida
al tratamiento subcero a -10 °C durante 15 minutos. Para revelar la microestructura, la

probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.

Las mediciones de porcentaje de austenita retenida para esta probeta se
presentan en la Tabla 5.2. El porcentaje de austenita retenida es de 13.8%, lo que

confirma la transformacién de austenita retenida a martensita observada en la Figura
5.4.

Tabla 5.2 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -10 °C durante 15 minutos.

Medici6n Area fotografia 1 Area fotografia 2
1 289.9 212.2
2 121.5 198.8
3 159.6 2572
4 259.2 262.5
5 172.6 217.3
6 180.4 208.3
Total 1,183.2 1,356.4
Promedio 197.2 226.1
Porcentaje 12,9 % 14,8 %
Porcentaje promedio 13.8 %

47



La dureza medida para esta probeta es de 60.2 HRC.
5.2.2 Tratamiento térmico subcero a -20 °C durante 15 minutos

En la Figura 5.5 se presenta la curva de enfriamiento registrada durante el
tratamiento subcero hasta alcanzar la temperatura de -20 °C. Las mediciones
corresponden a la temperatura en el centro y en la orilla de la probeta. Estas mediciones

se realizaron con una probeta a la cual se le aplico el tratamiento térmico de temple

antes del tratamiento criogénico.

Se requiere de casi 800 segundos para alcanzar la temperatura de tratamiento. En
la figura se puede ver un mayor cambio de pendiente en la curva alrededor de 0 °C y
hasta -7 °C aproximadamente, lo que indica que a esta temperatura es posible que se
presente la transformacion de austenita retenida a martensita. Estas temperaturas de

posible transformacién son cercanas a las observadas para el tratamiento térmico
subcero a -10 °C.
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Figura 5.5 Curva de enfriamiento de un acero para herramientas AISI Ol templada y

sometida al tratamiento térmico subcero a -20 °C.

En la Figura 5.6 se muestra la imagen de la probeta tratada a -20 °C y 15 minutos
de permanencia. Se puede ver la fractura generada en la superficie de la probeta durante

el enfriamiento.
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Figura 5.6 Fotografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada y

sometida al tratamiento subcero a -20 °C durante 15 minutos.

La Figura 5.7 muestra la fotomicrografia adquirida a partir de la probeta a la que

se le realizd el tratamiento térmico subcero a -20 °C y 15 minutos de permanencia.

Figura 5.7 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol sometida
al tratamiento subcero a -20 °C durante 15 minutos. Para revelar la microestructura, la

probeta se revini6 a 200 °C durante 2 horas.
En esta imagen, al igual que en la Figura 5.4, se observa un porcentaje de

austenita retenida menor comparado con la fotomicrografia de temple, debido a la

disminucién de la temperatura en el tratamiento subcero.
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En la Tabla 5.3 se presentan las mediciones de austenita retenida obtenidas de
las dos fotomicrografias de la probeta tratada a -20 °C y 15 minutos de permanencia.
Las mediciones indican un porcentaje de austenita retenida de 10%. Este valor indica
que hay una tendencia a disminuir el porcentaje de austenita retenida conforme

disminuye la temperatura.

La dureza registrada en esta probeta es de 61.7 HRC, que es 2.5 HRC mayor que
la de la probeta templada.

Tabla 5.3 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -20 °C durante 15 minutos.

Medicion Area fotografia 1 Area fotografia 2
1 112.5 105.9
2 161.4 134.2
3 159.1 140.9
4 127.7 195.5
5 220.8 145.6
6 129.8 200.0
Total 911.3 9222
Promedio 151.9 153.7
Porcentaje 9.9 % 10 %

Porcentaje promedio 10 %

5.2.3 Tratamiento térmico subcero a -20 °C durante 2 horas
En la Figura 5.8 se muestra la fotografia de la probeta tratada a -20 °C y 2 horas

de permanencia, en estd imagen se puede observar la probeta agrietada durante el
tratamiento subcero.
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Figura 5.8 Fotografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada y

sometida al tratamiento subcero a -20 °C durante 2 horas.

En la Figura 5.9 se puede observar la fotomicrografia de la probeta tratada a
-20 °C y 2 horas de permanencia. Pese a que el tiempo de permanencia a la temperatura
de tratamiento subcero es mayor, la cantidad de austenita retenida presente no cambia

significativamente.

Figura 5.9 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol sometida
al tratamiento subcero a -20 °C durante 2 horas. Para revelar la microestructura, la

probeta se revini6 a 200 °C durante 2 horas.
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En la Tabla 5.4 se muestran los porcentajes de austenita retenida cuantificados
bajo las condiciones de tratamiento subcero de -20 °C y 2 horas de permanencia. El
porcentaje de austenita retenida presente en esta probeta es de 9.9%, siendo casi la

misma que se obtuvo con 15 minutos de tratamiento subcero.

Tabla 5.4 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -20 °C durante 2 horas.

Medicién Area fotografia 1 Area fotografia 2
1 158.1 146.4
2 212.7 117.3
3 141.9 145.3
4 203.8 130.3
5 171.9 118.9
6 107.6 166.1
Total 996.0 824.4
Promedio 166.0 137.4
Porcentaje 10.9 % 9%

Porcentaje promedio 9.9 %

La dureza obtenida en la probeta tratada a -20 °C y 2 horas de permanencia es de 61.8
HRC.

5.2.4 Tratamiento térmico subcero a -40 °C durante 15 minutos

La Figura 5.10 muestra la curva de enfriamiento obtenida a -40 °C durante 15
minutos de tratamiento subcero. Esta curva también se gener6 con una probeta a la cual
se le aplicé el tratamiento térmico de temple antes del tratamiento criogénico. Para esta

temperatura de proceso, el cambio de pendiente provocado por la transformacion ya no

es tan marcado.
Se observa que se alcanza la temperatura del tratamiento subcero después de 900

segundos iniciando el enfriamiento desde una temperatura de 24 °C. Este tiempo es

mayor al tiempo que le tom6 alcanzar la temperatura de tratamiento subcero de —20 °C.
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Figura 5.10 Curva de enfriamiento de un acero para herramientas AISI Ol templada y

sometida al tratamiento térmico subcero a -40 °C.

En la Figura 5.11 se muestra la fotografia de la probeta tratada a -40 °C y 15
minutos de permanencia donde se observa la fractura producida durante el tratamiento

subcero.

Fractura

Figura 5.11. Fotografia de la probeta de acero para herramientas AISI O1 templada y
sometida al tratamiento subcero a -40 °C durante 15 minutos.

En la Figura 5.12 se muestra la fotomicrografia de la probeta tratada a -40 °C
con un tiempo de permanencia de 15 minutos. En esta figura se puede observar
claramente que la cantidad de austenita retenida ha disminuido considerablemente,
siendo las zonas claras menos abundantes que en el tratamiento térmico subcero a -20
°C. Por otro lado, sigue siendo patente la disminucion de la fase austenita retenida

conforme disminuye la temperatura de tratamiento.



Figura 5.12 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol sometida

al tratamiento subcero a -40 °C durante 15 minutos. Para revelar la microestructura, la

probeta se revini6 a 200 °C durante 2 horas.

En la Tabla 5.5 se presentan los porcentajes de austenita retenida resultado de las
mediciones realizadas a la probeta tratada a -40 °C y 15 minutos de permanencia. En
esta tabla se muestra que la austenita retenida se encuentra solo en un 5.1 %, lo que
representa una disminucién drastica si es comparada con el valor de la probeta de

temple. La dureza obtenida para esta probeta es 59.7 HRC, que es mayor a la de temple.

Tabla 5.5 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -40 °C durante 15 minutos.

Medicion Area fotografia | Area fotografia 2
1 38.1 53.4
2 44.8 77.6
3 104.2 67.9
4 109.5 87.4
5 105.9 79.2
6 86.8 76.7
Total 489.2 442.2
Promedio 81.5 73.7
Porcentaje 5.3% 4.8 %

Porcentaje promedio 5.1% ]
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5.2.5 Tratamiento térmico subcero a -40 °C durante 2 horas

En la Figura 5.13 se muestra la fotomicrografia adquirida de la probeta tratada a

— 40 °C con un tiempo de permanencia de 2 horas.

Figura 5.13 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada
y sometida al tratamiento subcero a la temperatura de -40 °C durante 2 horas. Para

revelar la microestructura, la probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.

Se puede observar una gran similitud con la probeta tratada a la misma

temperatura con un tiempo menor de permanencia.

La Tabla 5.6 enlista las mediciones realizadas a la probeta sujeta al tratamiento
subcero a -40 °C y 2 horas de permanencia. Las mediciones de austenita retenida que se
muestran en esta tabla no muestran cambios significativos con respecto a la probeta

tratada a la misma temperatura pero con menor tiempo de permanencia.
La dureza obtenida para la probeta tratada a -40 °C y 2 horas de permanencia es de 59.9

HRC, que es ligeramente mayor a la dureza obtenida con el tratamiento térmico subcero

a-40 °C y 15 minutos de permanencia.

55



Tabla 5.6 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al
tratamiento subcero a -40 °C durante 2 horas.

Medicion Area fotografia 1 Area fotografia 2
1 98.2 70.9
2 51.1 67.2
3 42.6 112.9
4 40.9 97.5
5 49.0 107.0
6 67.3 98.6
Total 349 554.1
Promedio 58.2 92.4
Porcentaje 3.8% 6.0 %
Porcentaje promedio 4.9 %

5.2.6 Tratamiento térmico subcero a -60 °C durante 15 minutos

La Figura 5.14 muestra la grafica de enfriamiento obtenida durante el
tratamiento térmico subcero. Esta grafica se obtuvo con una probeta a la cual no se le
aplicé el tratamiento térmico de temple antes del enfriamiento. El tiempo que tarda en

alcanzar la temperatura del tratamiento subcero es de aproximadamente 800 segundos.
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Figura 5.14 Curva de enfriamiento de un acero para herramientas AISI O1 templada y

sometida al tratamiento térmico subcero a -60 °C.
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La Figura 5.15 muestra la fotomicrografia de la probeta tratada a -60 °C durante
15 minutos. En estd imagen se puede ver que las zonas claras de austenita retenida ya

casi han desaparecido.

Figura 5.15 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada
y sometida al tratamiento subcero a la temperatura de -60 °C durante 15 minutos. Para

revelar la microestructura, la probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.

La Tabla 5.7 presenta las dreas de austenita retenida medidas en la probeta
tratada a-60 °C y 15 minutos de permanencia. El porcentaje medido de austenita
retenida es de 3.1 %. Como era de esperarse, €l porcentaje de austenita retenida

continua disminuyendo conforme la temperatura de tratamiento subcero disminuye.
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Tabla 5.7 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -60 °C durante 15 minutos.

Medicion Area fotografia | Area fotografia 2
1 85.5 24.5
2 53.1 1.8
3 33.7 15.4
4 65.7 59.1
5 48.5 75.4
6 46.8 53.4
Total 3334 229.5
Promedio 55.6 38.3
Porcentaje 3.6 % 25%
Porcentaje promedio 3.1%

El valor de dureza de la probeta tratada bajo estas condiciones es de 60 RHC. Esté valor

de dureza es muy parecido al obtenido con —40 °C de tratamiento subcero.

5.2.7 Tratamiento térmico subcero a -60 °C durante 2 horas

En la Figura 5.16 se muestra la fotomicrografia de la probeta tratada a -60 °C
durante 2 horas. La microestructura presente en esta imagen no cambia demasiado
comparada con la probeta tratada a la misma temperatura pero con menor tiempo de
permanencia. Se puede apreciar una cantidad muy baja de austenita retenida la cual se

puede identificar por las zonas claras en la imagen.
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Figura 5.16 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI O1 templada
y sometida al tratamiento subcero a la temperatura de -60 °C durante 2 horas. Para

revelar la microestructura, la probeta se revini6 a 200 °C durante 2 horas.

La Tabla 5.8 presenta los porcentajes de drea de austenita retenida medidos en la
probeta tratada a -60 °C durante 2 horas. El valor de 2.3 % presente en esta probeta es
ligeramente menor al de la probeta tratada a la misma temperatura por 15 minutos, esto
puede ser debido a que la cuantificacion de las fases puede producir errores por la
cantidad tan baja de fase austenita presente. La dureza de la probeta es de 60.7 HRC.

Comparando con la dureza que presenta la probeta tratada a menor tiempo, €sta presenta

una dureza mayor.

Tabla 5.8 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -60 °C durante 2 horas.

Medicion Area fotografia | Area fotografia 2
T 8.9 214
. 3 1.8 255 )
3 15.4 25.1
4 59.1 81.7
5 75.4 17.2 ]
6 53.4 34.8 H
Total 213.9 205.6
Promedio 35.6 343
Porcentaje 23 % 22 %
Porcentaje promedio 23%
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5.2.8 Tratamiento térmico subcero a -100 °C durante 15 minutos

En la Figura 5.17 se muestra la grafica obtenida durante el enfriamiento de las
probetas tratadas a -100 °C. Esta curva se obtuvo con una probeta sin tratamiento
térmico de temple. Para estd probeta, el tiempo para alcanzar la temperatura del

tratamiento es de 900 segundos iniciando a una temperatura de 25 °C.
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Figura 5.17 Curva de diferencias de temperatura entre la orilla y el centro obtenida

durante el tratamiento térmico subcero a -100 °C de un acero para herramientas AISIO1.

En la Figura 5.18 se muestra la fotomicrografia de la probeta tratada a -100 °C
durante 15 minutos. En esta imagen se observa claramente que la cantidad de austenita

retenida ha desaparecido casi completamente, salvo por algunas zonas claras presentes

que, ademads, podrian ser carburos.
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Figura 5.18 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI O1 templada

y sometida al tratamiento subcero a la temperatura de -100 °C durante 15 minutos. Para

revelar la microestructura, la probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.

La Tabla 5.9 muestra los valores de areas medidas de la probeta tratada a

-100 °C con 15 minutos de permanencia. La medicion resulté en 1.3 % de austenita

retenida, lo que quiere decir que la mayor parte de la austenita retenida a transformado a

martensita. La dureza obtenida a estd temperatura de tratamiento es de 61.7 HRC.

Tabla 5.9 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a -100 °C durante 15 minutos.

Medicién Area fotografia 1 Area fotografia 2

1 16.3 12.7

- 2 17.8 4.4
3 21.4 15.8

4 54.9 27.6

5 364 20.3

6 3.1 15.2

Total 149.9 96.0

Promedio 25 16.0
Porcentaje 1.6 % 1.0 %

Porcentaje promedio

1.3%
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5.2.9 Tratamiento térmico subcero a -100 °C durante 2 horas

La Figura 5.19 muestra la fotomicrografia de la probeta tratada a -100 °C durante 2
horas. Esta imagen se asemeja a la Figura 5.21, donde la cantidad de austenita retenida es

muy reducida.

Figura 5.19 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada y
sometida al tratamiento subcero a la temperatura de -100 °C durante 2 horas. Para revelar la

microestructura, la probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.
La Tabla 5.10 muestra las areas de austenita retenida de la probeta tratada a -100 °C

y 2 horas. El porcentaje de austenita retenida es ligeramente mayor al de la probeta tratada

a-100 °C y 15 minutos.
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Tabla 5.10 Areas de austenita retenida resultantes de la probeta templada y sometida al

tratamiento subcero a la temperatura de -100 °C durante 2 horas.

Medicién Area fotografia 1 Area fotografia 2
1 17.3 41.5
2 22.2 61.9
3 34.7 52.2
4 84.4 13.2
3 29.0 234
6 39.1 0.2
Total 226.8 192.4
Promedio 37.8 32.1
Porcentaje 2.5% 2.1%
Porcentaje promedio 23 %

La dureza obtenida bajo ¢stas condiciones de tratamiento es de 62.8 HRC. EI valor
de dureza obtenido para el tratamiento térmico a -100 °C y 2 horas de permanencia es el

mayor de todos los obtenidos con tratamientos subcero.
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5.3 Tratamiento térmico criogénico

5.3.1 Tratamiento térmico criogénico durante 15 minutos

La Figura 5.20 muestra la imagen de la probeta tratada criogénicamente a la
temperatura del nitrogeno liquido durante 15 minutos. En la fotomicrografia se puede ver
una gran diferencia con respecto a la probeta de temple, ya que casi no existe austenita
retenida. No se realizaron mediciones de area de austenita retenida pero, sobre la base de
los resultados obtenidos con los tratamientos subcero puede afirmarse que existe menos del

2 % de austenita retenida.

Figura 5.20 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada y
tratada criogénicamente durante 15 minutos. Para revelar la microestructura, la probeta se

revinio a 200 °C durante 2 horas.
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5.3.2 Tratamiento térmico criogénico durante 1 dia

La Figura 5.21 muestra la fotomicrografia de la probeta tratada criogénicamente
durantel dia. Se puede apreciar una matriz similar a la de la probeta tratada durante 15

minutos.

Figura 5.21 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI O1 templada y
tratada criogénicamente a la temperatura del nitrégeno liquido durante 1 dia. Para revelar la

microestructura, la probeta se revinio a 200 °C durante 2 horas.

5.3.3 Tratamiento térmico criogénico durante 3 dias
La Figura 5.22 muestra la fotomicrografia de la probeta tratada criogénicamente

durante 3 dias. Nuevamente, la probeta obtenida presenta una microestructura similar a las

anteriores.
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Figura 5.22 Fotomicrografia de la probeta de acero para herramientas AISI Ol templada y
tratada criogénicamente a la temperatura del nitrégeno liquido durante 3 dias. Para revelar

la microestructura, la probeta se revinié a 200 °C durante 2 horas.

La Figura 5.23 muestra la curva de enfriamiento que se obtuvo durante el
tratamiento criogénico de las piezas. En la grifica se puede observa que a 32 segundos
después de iniciar el enfriamiento se presenta un primer cambio de pendiente el cual
continua hasta aproximadamente 60 segundos, donde se ve un cambio de pendiente
altamente marcado; posteriormente a 130 segundos se observa un tercer cambio de

pendiente. Finalmente el enfriamiento continia hasta alcanzar la temperatura del nitrogeno

liquido.
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Figura 5.23 Curva de enfriamiento registrada durante el tratamiento térmico criogénico a la
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temperatura del nitrégeno liquido de un acero para herramientas AISI O1.
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6. ANALISIS DE RESULTADOS

En este capitulo se analizaran los resultados obtenidos durante el desarrollo
experimental de la tesis comparando los porcentajes de austenita retenida y las durezas
obtenidas para cada tratamiento de baja temperatura. Por otro lado, se analizara el
comportamiento térmico de las probetas. Ademds, se dard una explicaciéon del

agrietamiento de las probetas a las cuales se les aplicé el tratamiento subcero.

6.1 Transformacion de austenita retenida a martensita

El tratamiento térmico de temple de las probetas se realizé a una temperatura de
950 °C, con un tiempo de permanencia de 1 hora. Con esta temperatura de austenizado
se obtuvo un porcentaje de 16.9 % de austenita retenida para la probeta templada. Este
porcentaje de austenita retenida es el que se utilizo como referencia para analizar la
tendencia de los cambios producidos durante los tratamientos subceros y criogénicos.
La curva de enfriamiento durante el temple en aceite medida experimentalmente se

grafica sobre un diagrama TTT reportado en la literatura® en la Figura 6.1.
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Figura 6.1 Diagrama TTT para el acero Ol comparado con la curva de

enfriamiento producida durante el tratamiento térmico de temple!'®),
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Se observa que el temple solo deberia producir martensita. Cabe sefialar que este
diagrama muestra un porcentaje de martensita alto a temperaturas cercanas a la
temperatura ambiente, debido a que el austenizado se realiz6 a 795 °C. En este trabajo la
temperatura de austenizado en los tratamientos térmicos de temple fue mucho mayor

que 795 °C, lo que provocd una mayor cantidad de austenita retenida final.

Revisando el diagrama anterior y realizando el calculo de la temperatura de
inicio de la transformacion martensitica (reportada en el capitulo Antecedentes), puede
verse que existe una diferencia de aproximadamente 50 °C (la temperatura de inicio de
la transformacién de la martensita es de 204 °C en el diagrama mientras que la calculada
es de 156 °C), lo que hace pensar que el diagrama posiblemente tenga errores o que las
condiciones en las cuales se construyé presentan resultados distintos. Ademads,
comparando la cantidad de austenita retenida medida experimentalmente con los valores
reportados en la Figura 2.11, existe una buena concordancia ya que, para la cantidad de
carbono del acero AISI Ol, la cantidad de austenita retenida formada deberia ser

aproximadamente 13%. En esa misma figura se aprecia que la temperatura Mf deberia
ser menor a 0 °C.

Las mediciones de porcentaje de austenita retenida de las probetas a las cuales se
les aplicé el tratamiento subcero a -10, -20, -40, -60 y -100 °C muestran una clara
tendencia en la disminucién de austenita retenida conforme disminuye la temperatura de
tratamiento. Esto concuerda con la hipétesis de que a menores temperaturas la reaccion
de austenita retenida forma martensita como estd plasmado en la ecuacién de Koistinen-
Marburger''?).

Por otro lado, entre las probetas tratadas durante 15 minutos y 2 horas no se
presentan cambios significativos, como se muestra en la Figura 6.2. Por lo que realizar
el tratamiento térmico subcero a una temperatura dada durante largos periodos de
tiempo no influye sustancialmente en la cantidad de austenita retenida final. Al menos
con el acero estudiado y al nivel de estudio realizado los cambios en porcentaje de
austenita retenida son minimos. Esto contrasta con observaciones reportadas en la

literatura, que indican la necesidad de tiempos de tratamiento muy largos‘'".
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Solo a las temperaturas de -60 y -100 °C se presentan diferencias entre los
porcentajes de austenita retenida con respecto al tiempo de permanencia. Esto puede
deberse a que la cantidad de austenita retenida en las probetas es muy reducida, siendo
las diferencias observadas posiblemente el resultado de la medicién de los precipitados
presentes en el acero lo que ocasiona las variaciones en los porcentajes. Por otro lado,
las cantidades de austenita retenida obtenidas en éstas probetas es tan baja que puede
despreciarse. Dado que todos los tratamientos térmicos subcero se realizaron bajo las
mismas condiciones de temple, la cantidad de precipitados cuantificados en todas las
mediciones es el mismo, por lo que el error producido es similar en todas las
mediciones (de +1.1%.).

% de austenita retenida

Tratamiento térmico

Figura 6.2 Porcentajes de austenita retenida obtenidos durante la aplicacion de los
tratamientos de temple + subcero a un acero para herramientas AISI Ol a diferentes

temperaturas de tratamiento subcero.

Las fotomicrografias de las probetas tratadas criogénicamente presentaron muy
poca austenita retenida, por lo que no se realizaron mediciones y solo se registraron las
fotomicrografias de las probetas tratadas durante 15 minutos, 1 dia y 3, dias descartando

las restantes ya que el resultado es el mismo.

70



Las diferencias entre cada una de las probetas tratadas criogénicamente son
minimas. Esto se debe a que la temperatura del tratamiento criogénico es muy baja
(temperatura del nitrégeno liquido) lo que produce que toda la austenita retenida
transforme por lo que, al nivel de observacién al cual se realizd este trabajo, no se

registraron cambios en la microestructura con respecto al tiempo de permanencia.
6.2 Curvas de enfriamiento

En la Figura 5.1 se presenté la curva de enfriamiento registrada durante el
tratamiento térmico de temple. Esta curva no presenta una etapa significativa de
ebullicién con pelicula de vapor, por lo que puede considerarse que la mayor parte del
enfriamiento a alta temperatura ocurrié mediante el mecanismo de ebullicion de
transicion.

Para los todos los tratamientos subcero se registraron las curvas de enfriamiento.
La Figura 5.3 corresponde a la grafica del tratamiento realizado a -10 °C; en est4 grafica
se puede observar un cambio de pendiente alrededor de 8 °C. El mismo fenémeno se
observa para las probetas tratadas a -20, -40 °C, siendo esté cambio a 0 °C y -10 °C
respectivamente. El cambio en la pendiente de las curvas pudiera indicar una
trasformacion de fase que esté generando energia. En ese caso, estos cambios de

pendiente se asociarian con el reinicio de la transformaci6n martensitica.

La temperatura a la cual se presenta el cambio de pendiente en cada tratamiento
es muy cercana. Esta pequefia diferencia se debe a que las velocidades de enfriamiento
para cada tratamiento son distintas, aumentando la velocidad de enfriamiento conforme
disminuye la temperatura del tratamiento térmico subcero, Figura 6.3. Las méaximas
rapideces de enfriamiento alcanzadas en cada experimento fueron: -0.17, -0.21, 0.302,
0.403 y 0.546 °C/s y ocurrieron a temperaturas de —10, -20, -40, -60 y -100 °C,
respectivamente. Debido al incremento en la velocidad de enfriamiento producida
durante el enfriamiento, a temperaturas altas de tratamiento subcero, la austenita

retenida tiende a reaccionar antes.
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Figura 6.3 Rapidez de enfriamiento como funcién del tiempo de proceso, en el centro de

la probeta, producidas durante el enfriamiento de las probetas de acero para

herramientas AISI Ol a las cuales se les aplico tratamiento subcero a las temperaturas

indicadas.

Para los tratamientos térmicos subcero a -60 °C y -100 °C se utilizaron probetas
sin tratamiento térmico de temple debido a que, para éstas temperaturas de proceso, se
puede adelantar que los cambios de pendiente producidos durante la posible
transformacion son imperceptibles y no seria posible identificarlo. Esto se basa en los
resultados obtenidos en la probeta tratada a -40 °C, donde el cambio de pendiente es

muy tenue.

El objetivo de utilizar probetas instrumentadas con dos termopares en todos los
tratamientos subceros fue el obtener los perfiles de temperatura presentes en la
subsuperficie y el centro de la probeta producidos durante el enfriamiento. Estos perfiles

de temperatura se muestran en la Figura 6.4.

En la Figura 6.4 se puede ver que conforme aumenta la temperatura de cada

tratamiento, la diferencia aumenta, llegando casi a 3 °C para la probeta tratada a -100 °C
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mientras que es de solo 0.7 °C para la probeta tratada a -10 °C. Las diferencias de
temperatura entre la superficie y el centro de las probetas solo se presentan al inicio del
tratamiento, disminuyendo conforme avanza el tiempo de tratamiento y tendiendo a ser

cero a tiempos largos (cuando toda la probeta se ha equilibrado térmicamente).

30
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25 1 -0 -60°C
—b— -40°C
20 - -20°C
—0—-10*C

1.5 1

1.0 |
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Figura 6.4 Diferencias de temperaturas entre la subsuperficie de las probetas y el centro

generadas durante los tratamientos subcero de un acero de herramientas AISI Ol.

Con estos resultados se puede explicar el fenémeno de las probetas agrietadas a
la temperatura de -20 y -40 °C durante el tratamiento subcero. Durante el enfriamiento
existe un cambio de volumen provocado en las probetas (contraccion) pero
adicionalmente se presenta otro cambio de volumen provocado por la transformacion de
austenita retenida a martensita (expansion). A altas temperaturas de tratamiento subcero
el cambio de volumen por la transformacion se combina con el cambio de volumen
producido por el enfriamiento, provocando tensiones en la pieza que se manifiestan en

la formacion de grietas superficiales.
Un fenémeno similar de fractura se presenta durante la solidificacién de algunos

materiales ceramicos, como el cerdmico de alimina-sirconia-silica, en donde se presenta

la formacion de fracturas debido a la formacién de esfuerzos localizados durante el
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enfriamiento en el molde y durante la transformaci6n de fase debida al enfriamiento,

como se ha reportado en la literatura @ 2",

Por otro lado, la Figura 6.5 presenta la curva de enfriamiento registrada durante
el tratamiento térmico criogénico en el bafio de nitrogeno liquido. A pesar de que el
enfriamiento se realizé en un medio vaporizable, esta curva, a primera vista, parece muy
diferente respecto a la curva de enfriamiento que se obtendria durante un temple en
aceite o agua. Nota: El sistema de adquisicién de datos ya no registra temperatura

correctamente por debajo de los - 170 °C.
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Figura 6.5 Curva de enfriamiento registrada durante el tratamiento térmico criogénico a

la temperatura del nitrégeno liquido de un acero para herramientas AISI O1.

Una posible explicacion del comportamiento observado es que la etapa de
ebullicién de pelicula (descrita en el capitulo Antecedentes) sea muy prolongada. La
capa de vapor inicia cuando se sumerge la probeta en el nitrogeno liquido y subsiste
hasta alrededor de -130 °C donde se rompe y empieza la etapa de ebullicion de

transicion que dura algunos segundos antes de que la probeta alcance la temperatura del
nitrégeno liquido.

Lo anterior se pudo verificar realizando nuevamente el enfriamiento de una

probeta en un recipiente transparente donde se coloc6 el nitrégeno liquido y se filmo el
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enfriamiento. De la filmacién se seleccionaron tres imagenes representativas de las
etapas del enfriamiento (ver Figura 6.6); estas imdgenes muestran claramente las tres
etapas del enfriamiento, iniciando con la etapa de evaporacion del nitrégeno liquido en
la superficie(A) pasando a la etapa de ebullicion la cual dura s6lo algunos segundos(B)

y finalmente la etapa de transferencia de calor por conveccion(C).

Figura 6.6 Imégenes obtenidas durante el enfriamiento de la probeta tratada

criogénicamente a la temperatura del nitrégeno liquido.

Al realizar una comparacion entre las curvas de enfriamiento del tratamiento
subcero a -100 °C y del tratamiento criogénico (Figura 6.7) se observa que, a pesar que
de que existe la formacion de una capa de vapor durante el enfriamiento con nitrogeno

liquido, la temperatura de tratamiento se alcanza en menor tiempo para el tratamiento

criogénico.
Cabe mencionar que las piezas templadas tienen una distribucién de esfuerzos

residuales, que deberia tomarse en cuenta en un analisis mas detallado de la evolucion

de esfuerzos internos durante los tratamientos subcero y criogénico.
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Figura 6.7 Curvas de enfriamiento registradas durante los tratamientos subcero a
-100 °C y criogénico a la temperatura del nitrégeno liquido de un acero para

herramientas AISI O1.
6.3 Dureza

La dureza de las probetas sometidas al tratamiento subcero se increment6
ligeramente respecto a la dureza después del temple (ver Tabla 6.1): la dureza de la
probeta a la que se le aplicé el tratamiento térmico de temple y revenido es de 59.3 HRC
y la de la probeta tratada a -100 °C es de 62.8 HRC, solo 3.5 HRC mayor con un margen
de error de + 0.8%. El incremento en el valor de dureza es producto de la

transformacion de austenita retenida a martensita.

La dnica tendencia encontrada se muestra en las probetas tratadas con tiempos
mayores de permanencia, donde se presenta un ligero aumento con respecto a las
probetas tratadas por 15 minutos, aunque el aumento es minimo. La probeta que
presenta una dureza mayor es la probeta tratada a -100 °C, esto es razonable ya que a

esta temperatura, todo la austenita retenida a transformado.
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Tabla 6.1 Durezas HRC resultantes de las mediciones realizadas a las probetas tratadas
en la experimentacion.

Temperatura de tratamiento Dureza HRC Dureza HRC
(°C) (15 min. de permanencia) | ( 2 horas de permanencia)
Temple a 950 °C 59.3

-10 60.2 ---

-20 61.7 61.8

-40 59.7 60

-60 60 60.7

-100 61.7 62.8

La dureza obtenida en la probeta templada y revenida puede compararse con la
dureza reportada en la Figura 2.5. La dureza de la probeta es ligeramente menor a la que
presenta la grafica (61 HRC) debido a que existe una mayor cantidad de austenita
retenida, producto de la temperatura de austenizado. Ademads, las mediciones reportadas

en la Figura 2.5 se realizaron después de 2 horas de revenido.
6.4 Extraccion de calor

Adicionalmente se realizaron calculos de extraccion de calor utilizando el
método de solucién del problema inverso de conduccién de calor. Los célculos se

presentan en la Figura 6.8.

Las gréficas calculadas presentan la forma tipica de un enfriamiento con gases.
Los maximo flujos de calor que se presentan para cada tratamiento son: -2,700, -3,600, -
4,550, -8,000 y -9,000 W/m’ para las temperaturas de —10, -20, -40, -60 y —100 °C
respectivamente; ademés los méximos flujos de calor se presentan a menores
temperaturas de superficie con respecto a los de tratamientos subcero. Este incremento
en el flujo de calor es debido a que existe un gradiente mayor de temperatura conforme
disminuye la temperatura de tratamiento subcero, que es la fuerza motriz del

enfriamiento.
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Para los tratamientos térmicos a los que se les aplico un tratamiento térmico de
temple antes del subcero, se puede observar un decremento en la extraccion de calor
alrededor de 8, -1 y -2 °C para los tratamientos subcero realizados a —10, -20 y —40 °C
respectivamente. Este decremento en la cantidad de calor extraido es debido a la posible
transformacion de la austenita retenida a martensita lo que produce un incremento en la
temperatura (la reaccién es exotérmica). Los tratamientos realizados a —60 y —100 °C
presentan un decremento alrededor de -2 y —2.5 °C, respectivamente, que al parecer son
producto de variaciones en las mediciones realizadas durante la experimentacion, ya que

se distinguen puntos que no siguen una tendencia clara en el decremento del flujo de

calor.

Flux de calor (W/m2)

100 80 60 40 -20 0 20
Temperatura de superficie (°C)

Figura 6.8 Curvas de flux de calor calculadas utilizando el método de solucion del

problema inverso para los tratamientos subcero a -10, -20, -40, -60 y —100 °C.

A partir del flux de calor se calculé el coeficiente de transferencia de

calor utilizando la siguiente relacion:
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Donde g, es el flux de calor y 7, es la temperatura evaluada en la superficie del
cilindro y Tyes la temperatura del medio de enfriamiento””.
Con estos valores se calculo el coeficiente promedio de transferencia de calor
para las diferentes temperaturas de tratamiento subcero, utilizando el teorema del valor
medio:
[n(T)ar,

3

Los valores promedio se presentan en la Figura 6.9. Se observa que el valor del

coeficiente de transferencia de calor promedio se encuentra entre los valores de 70 a
80 W/m? °C.
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Figura 6.9 Coeficientes de transferencia de calor promedio calculados a partir de

los flux de calor de los tratamientos térmicos subcero aplicados a un acero para
herramientas AISI O1.

Estos valores son congruentes y las diferencias en los valores de los coeficientes
promedio de calor para la temperatura de -40 °C son debidas a que existen variaciones

significativas en los fluxes de calor calculados para temperaturas de tratamiento

subcero.
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Los cdlculos de flux de calor y de coeficientes de transferencia promedio pueden
validarse realizando el calculé de la temperatura en funcién del tiempo utilizando un

coeficiente de transferencia promedio y considerando un enfriamiento newtoniano®

dr
~VpCp© = hAT ~T)

que al integrar resulta en:

=exp ————

T—Tf —Mf]
I,-T, PCpV

La curva de enfriamiento calculada para -60 °C se compara con la informacién

experimental en la Figura 6.10.
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Figura 6.10 Curvas de enfriamiento calculada (lineas) y experimental (simbolos) para

un tratamiento subcero a -60 °C de un acero para herramientas AISI Ol.
La maxima diferencia entre la temperatura calculada y la temperatura

experimental se presenta a 200 segundos, siendo el valor de la temperatura de -35 °C

para la experimental y de -44 °C para la calculada.
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Ademas, se prepar6 una grifica donde se comparan la curva de enfriamiento en
la superficie calculada durante la solucién del problema inverso de conduccién de calor
con la curva experimental en la posicién cercana a la superficie de la pieza (Figura

6.11). La maxima diferencia entre ambas curvas es de 0.5 °C.

20 R 0 Temperatura Experimental
@ —— Temperatura de Superfice

Temperatura (°C)

0 200 400 600 800
Tiempo (s)

Figura 6.11 Curvas de enfriamiento calculadas con el IHCP (en la superficie) y

experimental (en la subsuperficie) para el tratamiento subcero a -60 °C de un acero para
herramientas AISI O1.

En ambas gréficas se observa una buena correspondencia entre los datos
experimentales y los calculados, con lo que se asegura que los célculos de flux de calor

y de coeficientes de transferencia de calor se realizaron adecuadamente.
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7. CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos durante la aplicacion del tratamiento subcero a diferentes

temperaturas o criogénico del acero para herramientas AISI O1 muestran lo siguiente:

v" La cantidad de austenita retenida después de un tratamiento subcero o criogénico se
encuentra en funcion de la temperatura, siendo menor la cantidad presente conforme

disminuye la temperatura.

v" La cantidad de austenita retenida presente al final de un tratamiento subcero o

criogénico no depende del tiempo de permanencia.

v" Las fracturas generadas en las probetas a las que se les aplicé un tratamiento
subcero pueden ser provocadas debido a los cambios de volumen generados en las
probetas (contraccién) durante el enfriamiento y a los cambios de volumen
provocados por la transformacion de austenita retenida a martensita (expansion) lo

que provoco tensiones en la pieza.

La dureza obtenida con los distintos experimentos varia muy poco, por lo que no

son muy utiles para caracterizar estos tratamientos.

v' El coeficiente de transferencia de calor promedio para los enfriamientos subcero es
de 70 a 80 W/m® °C.

v Los resultados obtenidos con un tratamiento subcero a -100 °C o con un tratamiento
criogénico son similares, por lo que la aplicacién de un tratamiento subcero a bajas

temperaturas es suficiente para obtener un porcentaje de austenita retenida bajo.
v" La aplicaci6n de un tratamiento subcero o criogénico permite generar una estructura

con una cantidad menor de austenita retenida, evitando asi, futuras transformaciones

en uso o almacenaje de las piezas.
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Las recomendaciones para profundizar en el conocimiento de esta area son:

v" Realizar un estudio a nivel submicroscépico para poder entender los efectos y
mecanismos presentes durante los tratamientos subcero o criogénico en la matriz

metalica.

v" Desarrollar pruebas experimentales con el fin de encontrar y demostrar su

aplicacion directa y sus beneficios econémicos en la industria nacional.
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