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Introduccion.

RESUMEN.

Este trabajo de investigacion tiene por objetivo proporcionar una
metodologia para encontrar la temperatura Ms de un hierro ductil
con carburos, el cual se nombra CDI (carbide ductil iron) o CNI

(carbide nodular iron).

La experimentacion se realiz6 con un hierro CDI. A este hierro
ductil con carburos ledeburiticos y carburos complejos se le realizo
un tratamiento de austenizacidon y enfriamiento de manera subita

para determinar la temperatura Ms.

En la actualidad, se han desarrollado materiales metalicos a partir
de tratamientos térmicos, entre estos materiales se encuentran
los hierros CADI, es decir, los hierros ductiles austemperizados
con carburos ledeburiticos y carburos aleados e inmersos en una

matriz ausferritica.

Para elaborar los tratamientos isotérmicos se requiere conocer la

temperatura de inicio de transformacion martensitica, Ms.

~1~



En la literatura especializada se encuentran expresiones para
determinar tedGricamente esta temperatura pero, principalmente y
casi exclusivamente, para aceros. Para realizar trabajos referentes
a éste tema se han utilizado temperaturas Ms obtenidas de la

literatura sin saber con certeza qué tan adecuadas son estas.

Cabe mencionar que la martensita depende del contenido de
carbono debido a que se produce sin difusion. La transformacion
no requiere superar la barrera de energia, por lo tanto se llama

transformacion atérmica.

A partir de este fendmeno se puede definir el paso de austenita a
martensita, no originAndose la migracion de los &tomos de
carbono, por lo que la estructura cristalina cambia de FCC a BCT

(martensita tetragonal).

La tetragonalidad se debe al carbono intersticial y al grado de

tetragonalidad del % de carbono.

En el Capitulo | se abordaran los antecedentes. Se caracterizaran
y estudiaran los hierros blanco y nodular para clasificar nuestro
material de estudio. Se observard como las transformaciones se
llevan a cabo en los hierros segun su diagrama de fases asi como
la reaccion del material de estudio; lo cual ayudara a suponer lo

que pasa en el momento de realizar la metodologia.

En este capitulo se presentan algunas formulas referentes a cOmo
calcular la temperatura Ms. Las formulas encontradas fueron en

SuU mayoria para aceros.

Se aborda la teoria del tratamiento de los datos de los resultados

de las curvas de enfriamiento y de su primera derivada segun las



transformaciones de fases que sufre el material; visto esto en las

graficas como cambios de pendientes.

Por ultimo se aborda el tema del tratamiento de austemperizado
(austempering), en donde se explica cOmo se realiza dicho
tratamiento del cual es necesario saber la temperatura Ms. Este
capitulo contiene figuras para caracterizar los hierros asi como

diagramas como apoyo en la explicacion de la teoria.

En el capitulo Il se aborda el tema de la metodologia, el cual se
desarrolla en pasos y se describe el proceso asi como sus
caracteristicas. Todos los pasos comienzan con el corte del
material y la simetria de las piezas asi como el tratamiento para
obtener las curvas de enfriamiento mediante un dispositivo
computarizado con el que se midié el cambio de temperatura con
respecto al tiempo, asi como el medio en que fue enfriada la pieza
para realizar dicha curva. El equipo utilizado tuvo que ser
adaptado para su facil manejo y poder llevar a cabo la

experimentacion.

En este capitulo también se hace uso de figuras para una mejor
comprension de como se realiz6 la metodologia hasta la
comprobacion de la experimentacion; para lo cual se utilizé el
tratamiento térmico de austemperizado. Para su comprobacion se
ocup6 una mufla la cual se adaptdé para un facil manejo de las
piezas y un medio de sales fundidas en un horno de piso el cual
fue reconstruido y adaptado para el facil manejo en la realizacion

del experimento.

En el capitulo 11l se trazan los resultados de la experimentacion
con las curvas de enfriamiento utilizando el programa Excel. Con

dicho programa se graficO y se obtuvieron las ecuaciones de la



primera derivada para su analisis y de esta manera determinar la

temperatura Ms.

En este capitulo se realiz6 un método estadistico para validar la
experimentacion y dar un sesgo de error asi como un intervalo de
confianza mas preciso. Segun los datos tratados estadisticamente
en este capitulo se presentan los resultados de la validacion de la
experimentacion en la cual se muestran las microestructuras
encontradas (tomadas a 1500X) en las que se puede observar la
matriz y como la temperatura Ms es importante para obtener una
matriz de ausferrita. Este tratamiento de austemperizado depende
de la temperatura y el tiempo, por lo cual es importante la
temperatura de las sales, la que esta dada por la temperatura Ms.

En este capitulo se muestra el analisis de los resultados.

Se concluye puntualizando los resultados y se evalud si este

método fue eficaz para encontrar la temperatura Ms.



HIPOTESIS.

A partir de la aplicacion del anélisis térmico se puede determinar
la temperatura Ms asociada a las transformaciones de fase en
estado solido de un hierro nodular con carburos ledeburiticos,
partiendo del hecho de que la fase de inicio en estado sélido a alta
temperatura es la austenita, misma que se encuentra presente en

ambos materiales (hierro nodular y ledeburita).



OBIJETIVOS.

m General.

e Implementar y practicar los conocimientos y técnicas
adquiridos a lo largo de la carrera, para desarrollar la
metodologia y determinar la temperatura Ms para

aleaciones base CADI.

m Particulares

. Disefiar e implementar el arreglo experimental, con la
finalidad de determinar la temperatura de
transformacion de fases Ms, con el uso de la curva de
enfriamiento desde la temperatura de austenizacion
hasta la temperatura ambiente.

. Determinar la temperatura Ms de una aleacién de
hierro nodular con carburos ledeburiticos y carburos
aleados.

. Validar los datos obtenidos a través de la realizacion
del tratamiento iIsotérmico respectivo

(austemperizado).



Capitulo I:

Antecedentes.

1.1 Introduccion (Justificacion).

En la actualidad se desarrolla un nuevo material ferroso, el hierro
ddctil con carburos CDI (carbide ductil iron), a partir del cual, por
medio de un tratamiento isotérmico, se logra el CADI (carbidic
austempered ductil iron), mismo que posee la propiedad de alta
resistencia al desgaste debido a la gran dureza que adquiere por

los componentes de su microestructura.

El hierro ductil con carburos es la unidon de 2 hierros colados:

fundicién ductil y fundicién blanca.

Como nuevo material el CADI no tiene, aun, datos que se puedan
utilizar para los tratamientos isotérmicos que se le puedan aplicar.
Uno de los datos para los tratamientos isotérmicos es la

temperatura Ms (Temperatura de inicio de formacion de



martensita). Este dato es importante ya que la temperatura para

un tratamiento isotérmico siempre se encuentra arriba de la Ms.

Para entender al nuevo material es necesario revisar las dos
fundiciones que intervienen: la fundicion blanca y la fundicién

ductil.

1.1.1 Fundicion blanca. Caracteristicas y

propiedades mecanicas.

En esta fundicion blanca se encuentra el carbono en gran

porcentaje, formando una red de FesC.

Se le da el nombre de hierro blanco o fundicién blanca por la
apariencia que tiene el material al fracturarse. Se forma al enfriar
rapidamente la fundicibn de hierro desde el estado liquido,
siguiendo el diagrama de fases metaestable Fe-FesC. Durante la
solidificacion y el enfriamiento del sdlido, la austenita solidifica en
forma de dendritas a partir de la aleacion fundida. A los 1148 °C
el liquido alcanza la composicidon eutéctica (4.3%C) y se solidifica
como un eutéctico de austenita y cementita formando el
microconstituyente llamado ledeburita. Este microconstituyente a
temperatura ambiente aparece como una matriz de cementita con
islotes de perlita como se observa en la figura 1. A temperatura
ambiente se le conoce como pseudoledeburita o ledeburita

transformada.



Figura 1. Fundicién blanca hipoeutéctica. Se observa una microestructura de Perlita
libre (negya) y pseudoledeburita (peylita sobre un fondo blanco de Fe3C). 11

La fundicion blanca se utiliza en aplicaciones donde se requiere
alta resistencia al desgaste como en elementos de molienda de
minerales, en trituradoras y en molinos de rodillos.

“Al enfriarse las fundiciones desde 1130 °C hasta 727 °C el
contenido de carbono en la austenita varia de 2 a 0.8 %C.
Al precipitarse cementita secundaria (que se forma sobre las
particulas de cementita ya presentes a los 727 °C) la
austenita se transforma en perlita (el microconstituyente

eutectoide de los aceros).” [10]

Dicho hierro blanco se caracteriza por su elevada dureza y
resistencia al desgaste, siendo fragil, poco ductil y dificil de
mecanizar. Las propiedades anteriores limitan la utilizacion

industrial de las fundiciones.



Las propiedades mecanicas tipicas son:

Dureza Brinell: 375 a 600 kg/mm?.

Resistencia compresiva: 200 000 a 250 000 lbs/plg?.
Resistencia Tensil: 20 000 a 70 000 Ibs/plg?.

Modulo de elasticidad: 24 a 28 X10° Ibs/plg?.

1.1.2 Diagrama de fases metaestable
Fe-Fe3C.

Los hierros blancos o fundiciones blancas se rigen por el diagrama
de fases metaestable Fe-FesC (figura 2). Este sefala los
fendmenos y transformaciones metaestables correspondientes a
los microconstituyentes principales como son la cementita y

ledeburita transformada (figura 1).

Este diagrama permite observar que el proceso de difusion es mas
rapido para el carbono, el cual tiene una solubilidad maxima de
2.11%C a 1148°C, por lo que se disuelve mas carbono que en el

diagrama estable.

~ 10 ~



Diagrama de fases metaestable Fe-Fe;C
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Figura 2. Diagrama de fases metaestable Fe-Fe3C. [26]

Las principales reacciones del diagrama de fases metaestable son

la eutéctica y eutectoide, como se observa a continuacion.

Reaccion Eutéctica.
Liquido == Sdlido 1 + Sdélido 2

Liquido == (y + Fes3C)
[Microconstituyente] - Ledeburita

Reaccion Eutectoide.
Sdélido 1 ==> Sélido 2 + Solido 3

Y = (o + FeszC)

[Microconstituyente] - Perlita

~11 ~
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En la figura 3 se muestra el diagrama metaestable Fe-Fe3zC con

microconstituyentes.
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Figura 3. Diagrama de fases metaestable Fe-Fe3C con microconstituyentes. [26]

En el diagrama de fases metaestable con microconstituyentes
(figura 3), las descripciones de las transformaciones de la
solidificacion y el enfriamiento del sélido mas importantes para un
hierro blanco son la eutéctica, la hipoeutéctica y la hipereutéctica

(figura 4, 5y 6), las que se describen a continuacion.

Fundicion Blanca Eutéctica

Diagrama Diagrama
Fe — Fe,C Fe — Fe,C
Liquide =— (v + Fe,C) = (P+Fe,C)
Temperatura Temperatura N
Eutectica Ilnl Eutectoide Pseudoledeburita
Ledeburitél_| o
Ledeburita Transformada

Figura 4. Transformacion eutéctica. Diagrama de fases metaestable Fe~-Fe3C con

microconstituyentes.

~ 12 ~
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Fundicion Blanca Hipoeutéctica

Diagrama Diagrama

liquidus Fe—Fe.C M\ Fe —FesC Pf-f_r__l_ita libre

Liguido == v+liquido == ‘fl{‘!fFE;C) — |;-I-[P-I_-F93C)

[ VA
Temperatura \ Temperatura 4\
Futéctica | Ledeburita Futectoide Eeudoledeburita
Figura 5. Transformacién hipoeutéctica Diagrama de fases metaestable Fe-Fe3C con

microconstituyentes

Fundicion Blanca Hipereutéctica

o Diagrama  "eerentita | 2'8®™3 [ Cementitallibre
liquidus Fe—Fe,C /1~ Fe—Fe,C S

Liquido = Fe,C+liquido = Fe:3C+[y+Fe3C) — Fe;t+[P+__Fe3C)

Temperatura mﬁmperatura Pseudoledeb;;@

Eutéctica Eutectoide

Figura 6. Transformacién hipereutéctica Diagrama de fases metaestable Fe-Fe3C con

microconstituyentes

En los parrafos siguientes se presentan algunas caracteristicas de
los principales microconstituyentes del diagrama de fases

metaestable Fe-FesC.

Cementita. Esta fase también es conocida como “carburo de
hierro” FesC. Contiene el 6.67% de carbono y el 93.33% de hierro.
Es el microconstituyente mas duro y fragil de las aleaciones

Fe-C, presenta dureza superior a los 68 Rc.

~ 13 ~



Por su gran dureza queda en relieve después del pulido pudiendo
conocerse perfectamente el contorno de los granos o de las

lAminas. [8]

Es magnética a la temperatura ambiente pero pierde esta
propiedad a 218 °C.

Después de examinarla microscépicamente se puede deducir:

e Al formar parte de la perlita se llama cementita perlitica o
microconstituyente eutectoide, tomando forma de laminas
paralelas separadas.

e Como cementita globular se presenta en forma de pequefios

glébulos o particulas dispersos en una matriz de ferrita.

Esta fase cristaliza con estructura ortorrémbica con parametros

reticulares de 0.45 y 0.67 ym. []

Ledeburita. Es el constituyente eutéctico que se forma en el
proceso de enfriamiento de las fundiciones a 1145 °C
aproximadamente. Esta existe entre las lineas eutéctica y
eutectoide, por lo que es estable entre 1145 - 727 °C. Esta
formada por 52% de cementita y 48% de austenita saturada de
carbono. La ledeburita no existe a temperatura ambiente en las
fundiciones ordinarias debido a que en el enfriamiento se
transforma en cementita y perlita (ledeburita trasformada); sin
embargo, en las fundiciones se pueden conocer las zonas en donde

existio la ledeburita, por su apariencia eutéctica. [6 16l

~ 14 ~



Pseudoledeburita o Ledeburita Transformada. Producto de la
transformacion de la ledeburita a la temperatura eutectoide. Esta
formada por dos microconstituyentes: cementita y perlita (una
matriz de cementita e islotes de perlita). Es estable desde la

temperatura ambiente hasta 727 °C. [€]

Perlita. Es un microconstituyente bifasico formado por capas o
l[Aminas alternas de dos fases (ay cementita). Las laminas
delgadas y claras son de ferrita, y la cementita aparece como
capas delgadas mas oscuras. La mayoria de las capas de
cementita son tan delgadas que los limites de fases adyacentes no
se distinguen. La perlita tiene las propiedades intermedias entre
la ferrita y cementita, la ferrita es blanda y ductil y la cementita

es dura y quebradiza. [']

Este microconstituyente tiene una separacion de 250 a 400 um
entre las lAminas de cementita (FesC) y ferrita (o) y una dureza
de 200 a 300 Brinell. [&]

1.1.3 Fundicion ductil o nodular.
Caracteristicas y propiedades

mecanicas.

El hierro dudctil o nodular es un hierro colado que se caracteriza

por que el carbono precipita en forma de esferoides.

El grafito, al tener una forma esferoidal, no genera esfuerzos

residuales y se reduce la probabilidad de fractura en comparacion

~ 15 ~
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con las hojuelas de grafito en un hierro gris, dando como resultado
una mayor resistencia a la traccion y tenacidad comparada con la

de un hierro gris.

El grafito esferoidal es producido por la adicion de los elementos
al metal fundido, tales como magnesio, cerio y tierras raras, entre
otros. De estos, el magnesio y el cerio son comercialmente
importantes. Las matrices ferriticas y perliticas se obtienen de
manera similar a las de los hierros fundidos grises, es decir la
cantidad de cada uno de estos microconstituyentes depende del

contenido de manganeso, silicio y el carbono.

El contenido del grafito proporciona caracteristicas de lubricacion.
Esta fundicion suele utilizarse para la fabricaciéon de valvulas y
engranajes de alta resistencia, cuerpo de bombas, ciguefales y

pistones. [13]

La clasificacion de las fundiciones nodulares se realiza de acuerdo
con la Norma ASTM A-536. La conformacion del cédigo que le
corresponde de esta norma se designa con tres numeros los cuales
toman en cuenta la resistencia a la traccion, el limite elastico en
libras (psi) y el % de elongacion. Por lo general se encuentra el
tipo 60 - 40 - 18 con resistencia a la tracciéon de 60,000 psi, limite
elastico de 40,000 psi con elongacion de 18%. En la tabla 1 se
observa la descripciéon de las propiedades de acuerdo con la clase

de material.
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Ta b I a 1 . Designacién de los hierros nodulares por 81/61(‘105 y propieclacles mecanicas,
con base en la norma ASTM A-536 . [4.9]

Grado
60-40-18 65-45-12 80-55-06 | 100-70-03 | 120-90-02
Propiedades
. Matriz Matriz . .
Descripcion Ma,tr.lz Ferritica- Perlitica- MaFr_lz Matrl,z .
ferritica o ” perlitica martensitica
Perlitica Ferritica
Resistenciaala | o000 65 000 80 000 100 000 120 000
traccion, min, psi
Resistencia ala
MPa
Limite elastico, | 40 000 45 000 55 000 70 000 90 000
min , psi
Limite elastico, 276 310 379 483 621
min , MPa
Elongacion en 2
min, %
Dureza Brinell 149-187 170-207 187-255 217-267 240-300

En la tabla anterior se observa que hay diferentes tipos de hierros
nodulares. A continuacioén en las figuras 7 y 8 se muestran algunas
microestructuras contenidas en la tabla, correspondientes a

algunos grados de hierros nodulares.
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Flg ura 7. Microestructura de un hierro nodular a) matriz ferritica a 100X atacada con
nital 2y b) matriz perlitica a 100X atacada con nital 2. [16]
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Figura 8. Microestructura de un hierro nodular d) matriz perlitica ~ ferritica a 100X

atacada con nital 2 y b) matriz ferritica - perlitica a 1000X atacada con nital 2. [16]

Como se observa en la tabla anterior los hierros nodulares
perliticos presentan mayor dureza pero son menos ductiles que
los ferriticos. De estos materiales se puede obtener una matriz
martensitica realizandoles un tratamiento de temple en aceite o
en agua desde una temperatura de 870 a 930 °C. Las piezas
sometidas a dicho tratamiento de temple generalmente se
revienen para eliminar las tensiones generadas por éste,
aumentando los niveles de resistencia y alcanzando la dureza

deseada. @]
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1.1.4 Diagrama de fases estable Fe-Cg.

Los hierros nodulares se rigen por el diagrama de fases estable
Fe-Cg. (Figura 9); este presenta las etapas y transformaciones
estables correspondientes a las aleaciones de alto contenido de

silicio (1 a 4%); los constituyentes principales son grafito y ferrita

(hierro o).

2000 1

Liquido + Cg (carbono grafito)
1384°C

neg"c

-

Temperatura °C

(yPe} 2 A
1000 Austenita (7 ) + Cg

#12°C I\\ I

085 -

500 <

Ferrita (0.) + Cg
-—{Fe}

u I | | | P
a 2 4 8 B 100

Fe Porcentaje en peso de Carbono
Figura 9. Diagrama defases estable Fe-Cg,. [26]

Las principales reacciones del diagrama de fases estable son la

eutéctica y eutectoide (figura 9).
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Reaccion Eutéctica.
Liquido = Solido 1 + Sdlido 2

Liquido =—=> ¢ + Cg
[Microconstituyentes] > y + Cg

Reaccion Eutectoide
Solido 1 [— Solido 2 + Solido 3

Y = o + Cg
[Microconstituyentes] > o + Cg

En el diagrama de fases estable con microconstituyentes (figura
6), se pueden describir las transformaciones de la solidificacion y
el enfriamiento del sélido. Las aleaciones de importancia
industrial para un hierro ductil son las eutéctica, hipoeutéctica e
hipereutéctica (figura 10, 11 y 12). Las transformaciones se

describen a continuacion:

Fundicion Nodular o Ductil Eutéctica

Diagrama Diagrama
Carbono
Fe—Cg grafito Fe —Cg I_F_'E_TE'
Liguido == vy+Cg —_— o+ Cg
Temperatura Temperatura C-aur:bono
Eutéctica ﬁﬂ;ustenita Eutectoide grafito
Figura 10. Transformacién eutéclica. Diagrama de fases estable Fe-C con

microconstituyentes.
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Fundicion Nodular o Ductil Hipoeutéctica

Carbono
Diagrama Carbono | piggrama grafito
liquidus Fe — Cg graf'to Fe—Cg
Liquido - v+liquido —_— 7t 7+Cg | == o +Cg

Temperatu ra'>/\ Temperatura

Eutéctica Ehuéte:nita Eutectoide | Ferrita |

Fundicion ductil con matriz ferritica

Figura 11. Transformacién hipoeutéclica. Diagrama de fases estable Fe~-C con

microconstituyentes.

Fundicion Nodular o Ductil Hipereutéctica
Carbono
Diagrama Carbono | pjzgrama graﬂto
liquidus Fe-Cg graf'to Fe —Cg
Liquido - liquido +Cg R y+Cg a +Cg
Temperatura :"-. Temperatura

Eutectica EAuém:'nita Eutectoide Ferrita

Fundicion ductil con matriz ferritica

Figura 12. Transformacién hipereutéctica. Diagrama de fases estable Fe-C con

microconstituyentes.

Con base en el diagrama de fases estable el hierro sufre cambios
estructurales con la temperatura. A temperatura ambiente la
forma estable es la ferrita o Fe-a. A 912°C la ferrita sufre una
transformacion alotropica a austenita o Fe (y). A 1394°C la
austenita se transforma en ferrita delta (hierro d), la cual funde a
1538°C. Estos cambios se pueden observar en el eje vertical del
diagrama de fases. Cabe mencionar que los hierros nodulares
ingenieriles solo pueden generarse con un carbono equivalente

ligeramente mayor a 4.3%.

Las anteriores reacciones dan origen a hierros ductiles o nodulares
con matriz ferritica, pero también existen hierros nodulares con
matriz perlitica; este tipo de hierros no solo siguen el diagrama de
fases estable, sino también sigue el diagrama de fases

metaestable. La fase soélida (austenita) debido al contenido de
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Mn igual o mayor al 0.4% en peso sigue las transformaciones del
diagrama metaestable (Fe-FesC) para transformarse en perlita

como se observa a continuacion (figural3).

Fundicion Nodular o Ductil Hipereutéctica

Diagrama Carbt_:mo Diagrama \::a:;;:r;o
liquidus Fe-Cg grafito | o_pec L8

Liquido - Cg +liquido .. . Cg+y+Cg P+ Cg
Temperatura 1 Temperatura

Eutéctica [ Austenita | Eutectoide Perlita

Fundicion ductil con matriz perlica

Figura 13.Transformacidn hipereutéclica. Diagrama de fases estable Fe~-C y metaestable

Fe-Fe3C con microconstituyentes.

A continuacion se describen algunas caracteristicas de las fases

principales del diagrama al equilibrio (Fe-Cqg).

Grafito. Es una forma elemental del carbono, es blando, untuoso
(grasoso), de color gris obscuro. Se presenta precipitado en

algunas clases de hierros. [€]

El grafito influye considerablemente en las propiedades y
caracteristicas microestructurales del material que lo contiene. El
grafito puede afectar al material por la morfologia, tamafo,
cantidad y su distribucién. El grafito mejora la resistencia al
desgaste y a la corrosion, disminuyendo el desgate por friccion ya
que en cierto modo actua como un lubricante; también mejora la
maquinabilidad y reduce las contracciones durante Ila

solidificacion.

Cuando el grafito esta presente en forma esferoidal incrementa la

resistencia y la tenacidad en comparacién con los hierros grises,
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por lo que estas fundiciones tienen mayores resistencias y

alargamiento. [7]

Ferrita. La ferrita es un hierro alfa, es decir, hierro casi puro que
en solucién puede contener pequefias cantidades de silicio, fosforo

y otras impurezas.

Tiene aproximadamente una resistencia de 28 kg/mm?, 35% de
alargamiento y una dureza de 90 HBN (Unidades de Brinell). Es él
mas blando de todos los constituyentes del acero, muy ductil y

maleable, magnético y de pequeias fuerzas coercitivas. [6]

Cristaliza en forma de cubo centrado en el cuerpo (estando el cubo
elemental formado por 8 atomos, situados en los vértices y uno

en el centro). [8]

Austenita. Es una solucion sdlida de carbono (carburo de hierro)
en hierro gamma. Puede contener un rango de 0 - 1.7% de
carbono y es, por lo tanto, un constituyente de composicion
variable. Todos los aceros se encuentran formados por cristales
de austenita cuando se calientan a temperatura superior a la

critica (temperatura eutectoide). 8]

Su resistencia es de 88 - 105 Kg/mm? aproximadamente, su
dureza de 300 Brinell y su alargamiento de 30 a 60%. Es poco
magnética, blanda, muy ddctil y tenaz. Tiene gran resistencia al
desgaste. Se presenta formando cristales poliédricos parecidos a
los de la ferrita, pero se diferencia de estos porque sus contornos

son mas rectilineos con angulos vivos. [7]
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1.1.5 Caracterizacion y clasificacion de los

hierros nodulares o ductiles.

Los hierros ductiles se caracterizan por los siguientes aspectos
morfoldgicos con respecto al grafito: tipo de grafito, nodularidad,
tamano de esferoides y densidad de esferoides. Estas

clasificaciones se basan en los patrones AFS 1984.

Con base en la caracterizacion metalografica, el grafito de los
hierros colados puede caer en alguna de las siguientes

clasificaciones:

e Grafito laminar o de hojuela
e Grafito esferoidal
e Grafito compacto a vermicular

e Grafito maleabilizado

En la tabla 2 se observa un comparativo entre la norma y la

clasificaciéon 1S0O.

Tabla 2. Clasificacién del grafito.

Clasificacion segun la Norma

Descripcion del grafito
ASTM A247-67 | ISO/R 945-1969(Equiv.)
I Vil Grafito esferoidal
Grafito esferoidal imperfectamente
Il Vi
formado

n \") Grafito maleabilizado

v \") Grafito compacto

\'} 1] Grafito en forma de cangrejo
Vi | Noédulos en forma irregular abierta
Vil | Grafito en forma de hojuela

En la figura 14, de acuerdo con la norma ASTM A247 - 67 se

muestran las imagenes de las morfologias (tipos) del grafito.
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Fig ura 14. Tipos de grafito (la metalografia del grafito para clasificarlo debe estar a
un aumento de 100X) [2]

Dimension maxima
(mm?2) 100X

128

Figura 15. Patrén para evaluar el tamafio de nédulo. American Foundrymen s

Society 1084. 5]
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200 Nodulos/mm? 250 Nodulos/mm’ 300 Nodulos/mm’

Figura 16. Patrén para evaluar la densidad de nédulo. American Foundrymen s
Society 1084. 5]

Fig ura 17. Patrén para evaluar el porcentaje de nédulos. American Foundrymen “s

Society 1984. 5]
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1.1.6 Fundicion Esferoidal o Ductil con

carburos (CNI). Caracteristicas.

Este material es utilizado Unicamente para la fabricaciéon de los
hierros CADI; no esta caracterizado ni normalizado. Se puede
considerar como un material bifasico ya que viene de dos tipos de
hierros (hierro ductil o nodular y hierro blanco) como se menciono
anteriormente. La unién de los dos tipos de matrices o de hierros
da como resultado el material en estudio CNI (hierro nodular con
carburos); sus propiedades seran la combinacion de las de un
hierro blanco (una alta dureza por lo que serd fragil y no
maquinable pero resistente al desgaste) y las de un hierro ductil

(grafito esferoidal autolubricante).

1.1.7 Diagramas de fases Fe-Cg y Fe-Fe;3C.

En el material CNI, al ser la union de dos tipos de fundicion, las
transformaciones seguiradn los dos diagramas de fases con sus
respectivos microconstituyentes, el estable (Fe-Cg) y el
metaestable (Fe-FesC); los cuales se ensamblan como se

muestra en la figura 18.
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Temperatura °C

o | | | i | 1 l ] ] 1 I
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

Carbono, porciento en peso
Fig ura 18. Diagrama de fases estable y metaestable ensamblados. [26]

Con los diagramas ensamblados (figura 18), se puede describir la
solidificacion y enfriamiento del sélido del hierro nodular con

carburos.

Al inicio, el hierro se encontrara en fase liquida en este diagrama;
posteriormente si seguimos el diagrama estable pasando la linea
liqguidus tendremos liquido mas carbono grafito y en el diagrama
metaestable tendremos liquido mas cementita. Al pasar la linea
eutéctica tendremos que el liquido se convierte en austenita mas
carbono grafito (mas el carbono grafito que ya se tenia). En el
diagrama metaestable el liquido pasard a ledeburita mas
cementita (mas la cementita que ya se tenia). Al pasar la linea
eutectoide el solido (austenita mas carbono grafito), seguira el
diagrama de fase metaestable (antes estable durante la
solidificaciéon) por lo que se tendra perlita mas carbono grafito (un

grafito proveniente del liquido y otro previamente existente). En
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el diagrama metaestable tendremos la pseudoledeburita o
ledeburita transformada mas cementita libre. Esta reaccion se

esquematiza de la siguiente manera (figura 19):

Fundicién Hierro Nodular con Carburos

tca;bozol \»Carbono Carbono
A Austenita grafito de < - grafito
Crece O | liquido ]| STfte [[ Perfita I 277
liquidus liquido + Cg Temperatura ('Y + Cg) + Cg Temperatura P + Cg +Cg
Liquido | —— [
~_liquido + Fe3C Eutsctica (Y + Fe3C) + Fe3C Eutectoide (P+Fe3C)+Fe3C
Py . [Cementita | 7 i
Fe - Fe3C [ Ledeburita | gmentita Cementita
libre

PseudoLedeburita
6
Ledeburita
Transformada

Figura 19.Transformacion del hierro nodular con carburos. Diagrama de fases estable Fe-C y

metaestable Fe-Fe3C con microconstituyentes.

1.2 Diferencias y caracteristicas
morfolégicas de la bainita, martensita y

ausferrita.

Para lograr diferenciar este tipo de matrices hay que tener en claro
ciertas caracteristicas Unicas de cada una de estas
microestructuras, ya que a bajos aumentos la diferencia a la vista

es minima. Se caracterizara una por una.

Bainita. Se diferencian dos tipos de estructuras. La bainita
superior de aspecto arborescente, formada en un intervalo de 500
a 550°C, que difiere bastante de la bainita inferior, formada a una
temperatura inferior que va de 250 a 400 °C y que posee un
aspecto acicular parecido a la martensita. La bainita superior esta

formada por una matriz ferritica conteniendo carburos. Las placas
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discontinuas de los carburos tienden a adquirir una orientacion
paralela a la direccion de las agujas de la propia bainita, con

durezas del orden de 45 HRc. [24]

La bainita inferior est&d constituida por agujas alargadas de ferrita
que contienen delgadas placas de carburos. Estas pequefas placas
son paralelas entre si y su direccion forma un angulo de 90 °C con
el eje de las agujas de ferrita. Su morfologia cambia
progresivamente con la temperatura de transformacion en la
medida en que el tamafo de las particulas y la acicularidad de la
estructura aumentan al disminuir la temperatura, con durezas

hasta 55 HRc. [25]

Martensita. Es una solucién sélida sobresaturada de carbono en
hierro alfa. Las propiedades mecanicas de ésta fase varian con el
porcentaje de carbono, aumentando su dureza, resistencia y

fragilidad.

Tiene una resistencia de 170 a 250 kg/mm?, una dureza de 50 a

68 Rc y un alargamiento bajo. Es magnética.

Presenta un aspecto acicular formando grupos en zigzag con

angulos de 60 grados entre ellas.

En los tratamientos térmicos de temple su estructura varia de FCC

a tetragonal de cuerpo centrado. [25]

Cabe mencionar que la martensita es una transformacion
adifusional. A partir de este fenOmeno se puede definir que en el
paso de austenita a martensita, no se origina la migracion de
atomos de carbono, por lo que la microestructura cristalina cambia

de FCC a BCT (tetragonal).
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La tetragonalidad se debe al carbono intersticial (creando una
ferrita sobresaturada de carbono). El grado de tetragonalidad

depende del porcentaje de carbono. [24]

Ausferrita. Se constituye de ferrita acicular y austenita,
enriquecida de carbono y estabilizada por el mismo. A bajos

aumentos la matriz se observa como agujas finas.

Esta estructura da una excelente combinaciéon de propiedades
mecanicas que incluyen muy alta resistencia a la traccion hasta
1600 N/mm? (MPa), con buena ductilidad, alta resistencia a la
fatiga, buena resistencia a la fractura y una excelente resistencia
al desgaste. Estas propiedades, junto con su menor densidad y
menores costes de produccion, han permitido reemplazar al acero
forjado, acero tratado térmicamente y componentes de aluminio

para muchas aplicaciones.

En las figura 20, se muestran algunas microestructuras de
ausferrita; las cuales fueron tratadas a una temperatura de
austenizacion de 900°C durante 2 hrs. y luego austemperizadas a
315 y 350°C por 30, 60, 120, 180, 240, y 360 min.,
respectivamente, con una composicibn quimica de 3.5% de
carbono, 2.5% de silicio, 1.1% de niquel, 0.6% de cobre, 0.23%
de molibdeno y 0.30% de manganeso. Esta composiciéon es similar

a las piezas de estudio. [1°]
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Fig ura 20. Las microestructuras de hierro dictil Austemperizado se realizaron de 50
a 360 minutos a una temperatura de 390 °C (de la figura a la figura e) y 319 °C (de la
{igura fala {igura j ) [15]

Las areas grises en estas micrografias son ausferrita, las areas
blancas son austenita no transformada y las manchas oscuras

entre la ausferrita (Fig. 20b) son martensita.
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La morfologia de la ausferrita en las muestras que fueron
austemperizadas a 315°C es acicular y se parece a la martensita
mientras que en las muestras que fueron austemperizadas a
350°C parece ser una ausferrita superior y esto se denota ya que

es mas gruesa.

1.3 Efecto de los elementos aleantes.

Con respecto a los elementos de aleacidon, estos se dividen en dos

grandes grupos:

Elementos gammagenos, expanden la region de estabilidad de la

austenita, los mas caracteristicos son C, Ni, Mn, Co.

Algunos elementos gammagenos forman una solucién sélida con
solubilidad total con el hierro, como ocurre con el Ni, y existen los
que no forman solucion sélida (solubilidad total). Estos elementos
aunque amplian el dominio de la austenita, no lo incrementan
tanto como el Ni entre los otros, pero su efecto tiene un limite ya
que forman otros compuestos (carburos y nitruros). El cobre y el

zinc tienen efectos similares a los gammagenos.

Los elementos alfagenos como son el Cr, Si, Mo, Sn, cuyo efecto
es el contrario, es decir, reducen la regién austenitica y, en

consecuencia, incrementan la zona de estabilidad de la ferrita. [12]

Como consecuencia de los efectos que tienen los elementos
aleantes, todos los elementos alfagenos aumentan la temperatura
eutectoide mientras que los elementos gammagenos la

disminuyen. Sin embargo, todos los elementos de aleacion
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(alfagenos y gammagenos) disminuyen el contenido de carbono

de las concentraciones criticas, como se muestra en la figura 21,

diagrama de fase estable hierro - carbono grafito —-2%Si. Tiene

mayor interés

el estudio con respecto al silicio; el efecto se

observa a continuacion.
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M
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e; 1100 [~ v
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5 700’% e a+v+G
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Hierro - Carbono - Silicio (2%)
Diagrama de Fases
1 [ 1 [ Jusoe
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Carburos / Grafito T 808
1 L i 1 |
1.8 ¥ & L 5] am 50
Contenido de carbono C% (b

Fig ura 21. (a-b)Efecto del silicio sobre el diagrama de fases Fe-Cg, [11,23]

Con base en los siguientes diagramas se tomara en cuenta la

temperatura eutectoide y cémo se ve afectada con respecto al

silicio.
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Estos elementos aleantes también se caracterizan por sus efectos

grafitizante o blanqueante como se observa en la Figura 22.

Figura 22. Ffecto de los elementos de aleacién sobre la grafitizacion y el poder de

l)lanqueo (formacic')n de carburos 1ecleburiticos) paraun hierro colado. [12]

Las formulas desarrolladas por Andrews (1965) permiten calcular
las temperaturas aproximadas AC3 y AC1, pero esto solo para los
aceros; dependiendo de su composicibn quimica, como se

muestra:

AC, = 910-203VC- 1SINi+44.78i+ 104 V4315 Mo+ 131 W
AC,=T723-10.7Mn- 169 Ni+291 Si4 169Cr+ 20 As+638W e

Los elementos de aleacion influyen en la formacion de la

microestructura asi como en la solubilidad y en la temperatura.

En seguida se describiran algunos de los elemento aleantes
pertenecientes a los grupos | y Il, sus caracteristicas principales

asi como sus efectos.
Grupo I. Formadores de carburos (Mg, Cr, Mn, Mo).

Grupo Il. No formadores de carburos (Ni, Cu, C, Si, Sn, Sb).
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Carbono. Forma precipitados esferoidales de grafito. En
determinadas proporciones este se disuelve en las fases presentes
o forma carburos estables con Ilos elementos aleantes

participantes.

El aumento de carbono en el intervalo de 3 a 4% incrementara la
resistencia a la traccion, pero tiene un efecto bajo sobre el
alargamiento y dureza. Estos efectos deben ser controlados dentro
del rango de 3.6 a 3.8%. [6. 16]

Silicio. Elemento grafitizante, alfageno (formador de ferrita y
grafito). Es un elemento fundamental en los hierros nodulares con
carburos porque promueve la formacion de grafito, disminuye la
solubilidad del carbono en la austenita, aumenta la temperatura

eutectoide, e inhibe la formacién de carburos bainiticos.

Al aumentar el contenido de silicio incrementa también la
resistencia al impacto y disminuye la temperatura de transicion

fragil - duactil.

El silicio debe estar dentro de un rango de 2.4 - 2.8% el cual debe

estar controlado. [6. 16]

Manganeso. Aumenta la resistencia mecanica, es un

estabilizador de la perlita y aumenta la solubilidad del carbono.

El manganeso puede ser un elemento tanto beneficioso como
danino. Este se segrega en los limites de grano; favoreciendo la

formacién de carburos, retardando la reaccion de austempering.

Como resultado en las piezas de fundicion, disminuye el

porcentaje de nodularidad.
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En secciones de tamafio mayor que 3.4 in. (19mm) la segregacion
de manganeso se lleva en los limites de grano promoviendo

carburos y austenita inestable.

Los defectos microestructurales y heterogeneidades disminuyen

maquinabilidad y reducen las propiedades mecanicas. 6 13. 16]

Cobre. Elemento estabilizador de la perlita.

Hasta 0.8% de cobre puede ser afadido para aumentar la
templabilidad debido a que si se agrega mas de este elemento;
pierde su efecto causando baja ductilidad y tenacidad. El cobre no
tiene ningun efecto significativo sobre las propiedades de traccion,
pero por tratarse de un elemento perlitizante aumenta el tiempo
para saturar la matriz de carbono durante la austenizacion y
aumenta la ductilidad a temperaturas por debajo de 675°C en el

austemperizado. [6. 11,16]

Niquel. Se emplea para favorecer la grafitizacién y la formacion

de la fase perlitica.

Hasta 2% de niquel puede ser utilizado para aumentar la
templabilidad. Retarda la formacion de carburos bainiticos y
disminuye la difusion del carbono; En el austempering el niquel
reduce ligeramente la resistencia a la traccion pero aumenta la
ductilidad y la tenacidad a la fractura a temperaturas por debajo
de 675°C; si se excede del 2% del elemento puede formar

martensita en el enfriamiento. [6 111

Molibdeno. Se adiciona para aumentar la dureza, formando

perlita.
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El molibdeno también es adicionado para aumentar Ila
templabilidad y se ocupa en la fundiciéon para evitar la formacion
de perlita. Este se segrega en los limites de grano, formando
carburos eutécticos; perjudicando asi la reaccion de
austemperizado y disminuyendo la difusion del carbono en la
austenita; sin embargo, disminuye la resistencia y ductilidad a la

traccion.

Este deterioro de las propiedades es probablemente causado por
la segregacion de molibdeno en el limite de grano y la segregacion

de carburos.

Estabiliza la austenita y retarda la nucleacién y velocidad del

crecimiento de la ferrita acicular.

El nivel de molibdeno deberia limitarse a no mas de 0.2%. [6. 13

16]

Fésforo. Contenidos mayores del 0.1% provocan fragilidad
debido a la precipitacion que experimenta, formando esteadita

(FesP mas ferrita) en los limites de grano. [1°]

Azufre. Se debe mantener en niveles menores a 0.015% para
una buena nodularidad y evitar una morfologia indeseada en los

nodulos. [13]

Cromo. Actia en contra de la grafitizacion y forma carburos

estables. [13]
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1.4 Temperatura MS.

La temperatura de inicio de transformacion martensitica conocida
como temperatura Ms se localiza por el enfriamiento subito de un

solido.

A la velocidad a la cual ocurre la transformacion del volumen se
le puede describir con una ecuacion cinética; generalmente se
emplea la de Avrami, sin embargo, la transformacion de fases
(también nombrada transformacion martensitica) anteriormente
descrita, no es posible representarla con la ecuacion debido a que
no sigue la cinética de tipo de Avrami, y, por consiguiente, esta

transformacion no se clasifica como de nucleacion y crecimiento.

“Fisicamente, hay una etapa de nucleacion y una de
crecimiento en una transformacidon martensitica, pero la
velocidad de crecimiento es tan alta que la velocidad de
transformacion volumétrica se controla casi completamente

por la etapa de nucleacién.” [18]

Para nuestro material de estudio se realiz6 una busqueda para

hallar la temperatura Ms.

1.4.1 Definicion de la temperatura Ms.

La temperatura Ms se puede definir como la temperatura a la cual

comienza la transformacion de austenita a martensita durante el
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enfriamiento subito de un sélido, la cual termina antes de pasar la

temperatura Mf, finalizando asi la transformacion.

En la Tabla 3 se encuentran definiciones relevantes de los
términos asociados con las transformaciones de fases para aceros,
entre las cuales se incluye la definicibn de Ms (temperatura

buscada o de estudio). [1°]

Tabla 3. Definiciones de temperaturas de transformacién en hierros (Acm, Acl, Ac3,
Arl, Ard, Ms,Mf, As y AF ) y aceros (Acm, Aecm, Ael, Ae3, Ar4,Ms,MF, As y Af). [18, 19]

Temperatura de transformacion: aquella en la que ocurren cambios
de fase; algunas veces define los limites de un rango de
transformacion.

Acm. En aceros hipereutectoides, limite de solubilidad de carbono en la
austenita (la c deriva del francés chauffage).

Acl. Temperatura a la cual comienza la formacion de austenita durante el
calentamiento.

Ac3. Temperatura a la cual se completa la transformacion de ferrita en
austenita durante el calentamiento.

Aecm, Ael, Ae3. Temperaturas de cambios de fase en equilibrio.

Arcm. En aceros hipereutectoides, temperatura a la que comienza la
precipitacion de cementita durante el enfriamiento (la r deriva del francés
refroidissant).

Arl. Temperatura a la cual se completa la transformacion de austenita a
ferrita o a ferrita mas cementita durante el enfriamiento.

Ar3. Temperatura a la cual la austenita comienza a transformarse en
ferrita durante el enfriamiento.

Ar4. Temperatura a la cual la ferrita-d se transforma en austenita durante
el enfriamiento.

Ms. Temperatura a la cual comienza la transformaciéon de
austenita a martensita durante el enfriamiento.

Mf. Temperatura a la cual finaliza la transformacién de austenita a
martensita durante el enfriamiento.

As. Temperatura a la cual comienza la transformacion de martensita a
austenita durante el calentamiento.

Af. Temperatura a la cual finaliza la transformacién de Martensita a
austenita en el calentamiento.

~ 40 ~




1.4.2 Expresiones para determinar

tedricamente la temperatura Ms.

En la literatura se encuentran algunos datos acerca de esta
temperatura, en la referencia consultada no se especifican las
condiciones para determinarla. En la literatura especializada se
encuentran expresiones para determinar tedricamente esta

temperatura y son exclusivamente para aceros.

Se consultaron diferentes ecuaciones para calcular teéricamente
la temperatura (Ms), todas las ecuaciones reportadas son para
aceros. La temperatura de austenizacion de un acero al carbono
se incrementa con él %C. El punto Ms disminuye debido a una

solucién mas completa del carbono.

Los elementos formadores de carburos, tales como el vanadio y el
molibdeno, pueden absorberlo formando carburos de aleacion

evitando su completa solucion.

La temperatura Ms, para un acero se puede calcular por las

férmulas siguientes:

Tabla 4. Fcuaciones para calcular la temperatura Ms. [18, 19, 20]

Autor Ecuacion Propuesta.

Sinautor | Ms(°C) = [968 — (650x%C) — (70x % Mn) — (35x % Ni) — (70x%Cr)] «(3)

(1)

G
S:'\:f;ty Ms(°F) = 1000 — 650(%C) — 70(%Mn) — 35(%Ni) — 70(%Cr) — 50(%Mo)

(2)

Andrews | Ms(°C) = 539 — 423(%C) — 30.4(%Mn) — 17.7(%Ni) — 12.1(%Cr) — 7.5(%Mo)

(3)

st
H::::: Ms(°C) = 561 — 474(%C) — 33(%Mn) — 17(%Ni) — 17(%Cr) — 21(%Mo)

(4)

Rowland y Lile | Ms(°C) = 500 — 333(%C) — 34(%Mn) — 17(%Ni) — 20(%Cr) — 11(%Mo)

(5)
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En la tabla se observa que todas las formulas encontradas tienen
como elemento comun el carbono; estas formulas dependen de la
cantidad de carbono debido a que entre menor porcentaje de este
elemento contengan, mayor sera la temperatura calculada, por lo

que es una variable dependiente de esta temperatura.

1.4.3 Importancia de la temperatura Ms.

Como anteriormente se ha mencionado, no hay una ecuaciéon para
calcular la temperatura Ms tedricamente ya que las ecuaciones

gue se encontraron son para aceros.

Cabe mencionar que no existen diagramas TTT ni CCT para el
material de estudio, por lo cual no se tienen datos gréaficos de la
temperatura Ms, si hubiera un diagrama este presentaria a las
curvas de inicio de transformacion desplazadas a la derecha. A
continuaciéon se muestra en la figura 23 un diagrama para un
hierro nodular se muestra que la secuencia en el proceso de
austemperizado es terminada antes de que inicie la etapa Il e
ilustra la disminuciéon de las temperaturas de inicio y fin de la
transformacion de martensita (Ms y Mf, respectivamente) a
medida que se origina la austenita rica en carbono (Ys) en la etapa
I. Los tiempos tipicos de austemperizado estan en un rango de 1
a 4 horas, dependiendo del contenido de aleantes y del tamario de
seccion de la pieza. Si el austemperizado se prolonga por mucho

tiempo puede formarse la bainita, que es indeseable en el ADI.

[19, 20]
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Figura 23. Diagrama IT de un hierro nodular mostrando la secuencia del proceso de
austemperizado. Ms y Mt disminugen cuando la austenita (Y) es enriquecicla con carbono
durante la etapa l. [22]

En la figura 24 se muestra un acero con alto porcentaje de carbono
y con el efecto de sus elementos aleantes. Las curvas de
transformacién no estan tan desplazadas a la derecha que en el la

figura 23 que es de un hierro nodular
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Fig ura 24. Diagrama de enfriamiento continuo y TTT, para un acero 0.1 [20]
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La temperatura Ms se emplea para realizar el tratamiento térmico
de austemperizado, del cual es necesario saber dicha

temperatura.

1.5 Analisis térmico y tratamiento de

datos.

El analisis térmico es, por definicion, la determinacion de los
cambios de fase que ocurren en una aleacion en funcién de la
temperatura mientras la muestra es calentada o enfriada; estos
datos se recopilan con ayuda de termopares que estan conectados
a un adquisidor de datos y a su vez a un programa, el cual capta
los cambios de temperatura con respecto al tiempo. Con los datos
generados y almacenados se obtienen las curvas de enfriamiento
que ayudan a interpretar lo que sucede durante el enfriamiento o

el calentamiento de un material.

La determinaciéon de la temperatura Ms se realiz6 con base en las
curvas de enfriamiento. En investigaciones realizadas
anteriormente se encuentra la explicacibn de estas desde la
temperatura de fusion, determinando los puntos de inflexion que

se dan en las curvas.

Si un metal puro se calienta regularmente (suponiendo que en
estado solido no sufre cambios alotrépicos) y por medio de un
termopar a intervalos iguales de tiempo se obtiene la temperatura
determinada, se percibe una irregularidad en la velocidad de

calentamiento que indica la temperatura del punto de fusion. [23]
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La Figura 25 nos ilustra el calentamiento y enfriamiento de un

metal puro.
Curva de Curva de
calentamiento _ enfriamiento
o A 8 B8 A
=
™
o
=
E
]

Tiempo. s—

Fig ura 25. Curvasidealizadas de enfriamiento y calentamiento de un metal puro.
[23]

El punto de transformaciéon puede observarse si se grafica la
temperatura en funcién del tiempo, obteniendo una curva de

enfriamiento.

En el caso ideal, la temperatura de transformacion del metal se
mantiene constante durante la fusion (transformacion soélido-
liguido) o durante la solidificacion (transformacién liquido-sélido),
por lo que las pendientes AB y A"B” de las curvas de
calentamiento y enfriamiento deberian ser iguales (rectilineas y

paralelas) en el eje del tiempo.

Al realizar el enfriamiento partiendo del liquido al sélido, las curvas
experimentaran un cambio de pendiente, el cual ser& discontinuo
en lugar de gradual, ya que durante el enfriamiento del metal
fundido se establece un gradiente de temperatura entre el crisol y
las paredes del horno. La primera capa en solidificar es la que se

encuentra en contacto con las paredes del crisol. Dicho crisol
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disminuye el gradiente de temperatura entre el centro y la capa
externa del metal liquido; por lo cual, decrece la velocidad a la
que se enfria, provocando que la temperatura de transformacion

y, por consiguiente, la curva, varien en el enfriamiento. [23]
1.5.1 Etapas de las curvas de enfriamiento.

Para éste caso, al ser la transformacion solido-sélido, tendremos
cambios alotrépicos, por consiguiente las inflexiones que se
denotaran seran similares a las que sufre un material en estado
puro; dichas inflexiones se enfatizardn con la primera derivada
logrando maximos y minimos que contribuiran a caracterizar estos

cambios Yy asi localizar las temperaturas de transformacion.

Cualquier proceso de solidificaciéon puede exhibir subenfriamiento
y recalescencia; estos fendmenos se ilustran esquematicamente
en la figura 26, tanto para las transformaciones primarias como

para las transformaciones eutécticas.

Liquido

> T Liquido + Sélido

>Ta /_\'do

tiempo

Temperatura

Fig ura 26. Curva de enfriamiento (Ned Tenekendjiev, 1992) [23]

Si el enfriamiento es muy rapido, las reacciones se realizan

demasiado rapidas. Es posible que estos cambios de pendiente no
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sean observadas en la curva de enfriamiento a simple vista, en tal
caso, la temperatura a la que se observa que ocurra el cambio de
pendiente sera poco visible y a una temperatura de equilibrio
menor que las mencionadas en el diagrama. Esto se convierte en
una consideracion cada vez mas importante debido al efecto de la
velocidad de enfriamiento de la curva de enfriamiento de la

aleacion.

En las curvas con un lento enfriamiento se pueden ver con mayor
facilidad los cambios de pendiente y viceversa en el enfriamiento
mas rapido. La curva de enfriamiento se vuelve compleja cuando
los elementos de aleacion afectan dicha curva modificando las

temperaturas de transformacion.

Las aleaciones ingenieriles de fundicion son complejas y estan
lejos del comportamiento de las aleaciones binarias simples.
Durante la solidificaciéon su comportamiento se caracteriza por una
serie de reacciones a temperaturas progresivamente mas bajas;
estas suelen ser reacciones eutécticas y eutectoides con
transformaciones en estado solido que implican la precipitacion de

dos o mas fases so6lidas.

Con el fin de revelar las temperaturas exactas en que se producen
estos cambios de pendiente, es normal emplear la primera
derivada; en la que, la pendiente de enfriamiento (dT/dt) se

representa como una funcion del tiempo.
En la gréafica de la primera derivada se observan los cambios que

experimenta la pendiente y aparecen cambios evidentes y no

evidentes en forma de picos. [2°]
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En la figura 27 se ejemplifica la curva derivada, enfatizando la
evidencia de los cambios de pendiente y los parametros de

solidificacion.

T - — {015
ST \ 0.
Y Curvade la Derivada
B \ - -0.05
Faried / \ D
f S dT/ct @
o D2 T --0.05 £
= Ty s
£ 5601 B
g L o1 =2
E. 558 Curva de Enfriamiento oy
e _ --0.15
£ = e
H,/ Temp. .02
554+ R
--0.25
552
T T T -0.3
55960 1504 200 250 300 350 400

Tiempe

Figura 27. Se muestra una regién eutéctica tipica de una curva de enfriamiento y su

primera derivada. [23]

En la figura 27 se observan las temperaturas eutécticas (Tg) de la
curva de enfriamiento (inicial, eutéctica y final), asi como los

tiempos de cada temperatura.

1.6 Tratamiento térmico de austempering

o austenperizado.

El tratamiento isotérmico (austempering) involucra tanto
calentamiento como enfriamientos controlados, promoviéndose la
formacion de ausferrita (ferrita acicular y austenita estable con
alto contenido de carbono). Estos se aplican para lograr
microestructuras especificas y proporcionar una Optima

combinacion de propiedades mecanicas.
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El tratamiento térmico para la obtencion del CADI o ADI (hierro

ductil austemperizado con carburos) consiste en dos etapas.

En los hierros CADI se utiliza como material base un hierro ductil

con carburos o CDI (carbide ductil iron o carbide nodular iron).

Este tratamiento térmico se puede observar en el diagrama

siguiente (figura 28).

C
o
= PERU
TA

© S

m ~

o 1 (AusFerRITA N (BAINITA

~
g ——————— ).. — E < ~
=1/ Me-------oTo ~<
F
Tiempo

Fig ura 28. FEsquema del tratamiento térmico austempering. [14]

La pendiente que forman los puntos A y B esquematiza el
calentamiento hasta llegar a la temperatura de
austenizacion, esta se encuentra entre un rango de 850 -
950°cC.

Al tiempo que transcurre entre los puntos B y C se le
denomina tiempo de austenizacion, este es un tiempo de
permanencia para lograr que la pieza sometida a dicho
tratamiento transforme la matriz a austenita manteniendo

los carburos sin disolver.
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e El enfriamiento entre los puntos C y D se realiza desde la
temperatura de austenizacion hasta la temperatura de
austemperizado. Es necesario saber la temperatura Ms del
material, para que este sea un tratamiento satisfactorio y

no se forme martensita.

e Al tiempo entre los puntos D y E se le denomina
tratamiento isotérmico, el cual consiste en un bafio de sales
que se mantiene a una temperatura constante. Usualmente
se ocupa una temperatura entre 260-400°C. Al tiempo de

permanencia se le llama ventana de proceso.

Para lograr la transformacion isotérmica, la pieza
permanecera durante un tiempo en el bafio de sales, el cual
dependeréa de la masa de la pieza; mientras sea mas grande

mayor sera el tiempo necesario para la transformacion.
En la transformacion isotérmica se presentan dos etapas.
Etapa |. Transformacion de la Ausferrita (AF):
Carburaos + Y =2 (O + Y hc)AF + Carburos
Donde:
Yne.- Austenita saturada de carbono.

A esta etapa se le conoce como ventana de proceso.
En la etapa Il se forma bainita.

Etapa Il. Descomposiciobn de la austenita saturada de

carbono y precipitacion formando la bainita.
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Carburos + Y hc =—>» (O -+ Carburos)

l_ : Bainita |

Para el material CDI, la etapa Il no se estudiara, debido a
que obtener bainita requiere de tiempos prolongados en el
tratamiento. Los mejores valores de tenacidad y resistencias
mecanicas estan en la etapa I, donde se obtiene un maximo

de austenita saturada de carbono y ferrita acicular (AF).

¢ El enfriamiento entre los puntos E y F, de manera general,

se lleva a cabo al aire hasta temperatura ambiente.

Otra forma de representar dicho tratamiento puede ser por medio
de la figura 29, la cual es una representacion de las

transformaciones que ocurren en el proceso. [*5: 291

[ Ay
\ /""——— Ferrite + Graphite

2 Pearlite

2

=

)

=

qE.o N N
= e e

Ausferrite
Ms
Martensite "-.
Time

Fig ura 29. Zonasde transformacién (Narices o rodillas) y fases aciculares (En hierros

colados son martensita, bainita y / o aus{errita). [29]
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Capitulo II:

Metodologia.

En la actualidad se han desarrollado aleaciones con altas
propiedades a partir de tratamientos térmicos, entre ellos se
encuentran los hierros CADI, es decir, los hierros nodulares

austemperizados con carburos ledeburiticos y carburos aleados.

Para realizar el tratamiento de austemperizado se requiere
conocer la temperatura de inicio de transformacion martensitica,

Ms, para evitar la formacion martensitica.

Para tal efecto, se diseid un procedimiento con el objetivo de
determinar la temperatura Ms. A continuacidon se enlistan los

pasos realizados.

e Al material de trabajo (hierro nodular con carburos

ledeburiticos y carburos aleados), el cual es un producto de
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fundicion de forma cilindrica, se le secciono
aproximadamente en pedazos de 2cm de diametroy 2.5cm
de altura (figura 30), cortando 8 piezas para la

experimentacion.

2.5¢cm

Figura 30. Piecza experimental (medidas aproximadas después del

seccionamiento).

Una de las piezas se prepard para el andlisis metalogréfico
(como se observa en la figura 31). En base a la
microestructura (figuras 39 y 40) se caracteriz6 la aleacion
que corresponde a un hierro nodular con carburos
ledeburiticos (CDI). Con la microestructura sin ataque y
observada a 100X se clasificaron los nédulos tomando como

referencia los patrones AFS, 1984 (figuras 14, 15, 16y 17).

Se realizé el analisis quimico con el espectrémetro de
emision atémica. Esta pieza se guard6 ya que sera la pieza
testigo. Como se observa en la figura 31, la pieza es de un
bajo espesor por lo que cumple la caracteristica de

enfriamiento rapido.
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Figura 31. Pic:a testigo para el andlisis de composicién quimica.

La composicion quimica del material se muestra en la tabla

5.

Tabla 5. Composicién quimica del material de estudio obtenida por

espectrometria de emision.

%C | %Si | %Cr | %Mn | %Cu | %Mg | %Ni | %Al | %S
3.76 | 2.23|2.17 | 0.52 | 0.45 | 0.062 | 0.033 | 0.021 | 0.024
%P | %V | %Mo

f 0.018 | 0.011 | <0.050

CE =

% Cp + §(%5i + 2% P)
CE=4.509

El resultado obtenido de CE fue de 4.5; el cual indica que es

hipereutéctico (segun el diagrama de fase estable). En la

figura 32 se muestra la microestructura.
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Fig ura 32. Microestructura de la pieza testigo a 100 X.

2.1 Adquisicion de datos para encontrar la

temperatura Ms.

e Para adquirir los datos y observar las curvas de
enfriamiento, a cuatro de las piezas previamente pulidas a
espejo, se les taladré en medio hasta lograr una cavidad; la
cual qued6é a una profundidad ligeramente mayor de la
mitad de cada pieza y con un diametro ligeramente mayor

que el calibre del termopar (figura 33).
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Fig ura 33. Preparacién de las piezas para el tratamiento térmico.

e Se probaron los termopares tipo K para corroborar que
adquirieran correctamente las temperaturas;
posteriormente se fijaron en las piezas. En la figura 34 se

observan las piezas con el termopar fijo.

Fig ura 34. Piczas con el termopar.

e Se programo el adquisidor de datos con el cual se recabd la

informacion. Cada pieza se conectd por un termopar y cable
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de extension al adquisidor

temperatura correctamente.

verificando que midiera la

e Para la experimentacion, a las piezas experimentales se les

dio un cdodigo de identificacion (tabla 6).

Tabla 6. ldentificacién de las piezas para adquisicién de las curvas de enfriamiento.

Temperatura .
] de T|em|_:o d_e' Tipo de
Pieza . .. | austenizacion S
austenizacion . enfriamiento
(°C) (min)
PCiMa 900 30 agua fr_la(O C) con
aire insuflado
PC2Ma 900 30 agua fr_|a(0 C) con
aire insuflado
PC3Ma 900 30 agua fria(0°C) con
aire insuflado
PC4Mh 900 30 hielo y agua con aire

insuflado

e Se programo la mufla para alcanzar los 900 °C, previamente

se introdujo la pieza metdlica. El tiempo de permanencia se

determiné con base en la temperatura arrojada por el

termopar de la pieza y se confirmdé con el indicador de

temperatura de la mufla.
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Fig ura 35. Modificaciones hechas ala mufla para realizar los tratamientos
térmicos de la experimentacion.

Se adaptd6 la mufla para el facil manejo de las probetas a las
cuales se les realiz6 el tratamiento térmico de temple (figura
35); dicho tratamiento se llevé a cabo en un medio de hielo
con agua. Esto se realiz6 en un dispositivo de enfriamiento;
el cual contiene un tubo de cobre en forma de espiral con
pequenios orificios por los cuales se insuflé aire a presion,
generando un flujo turbulento en el medio de enfriamiento
(agua con hielo) para aumentar la velocidad de enfriamiento

y para romper la capa de vapor. (Figura 36).

espiral (Cu)

Figura 36. Dispositivo de enfriamiento.
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e Se registraron los datos adquiridos para realizar el analisis
térmico y determinar la temperatura de transformacion

(Ms). El experimento se efectud por triplicado.

En la figura 37 se observa el equipo requerido para llevar a
cabo la adquisicion de datos (la mufla para el calentamiento

de las piezas y el dispositivo de enfriamiento).

En resumen, la adquisicion de las curvas se realizd
calentando la pieza hasta 900 °C, manteniéndola en la mufla
por un periodo de 30 min.; posteriormente se transfirio la
pieza al dispositivo de enfriamiento (representado en la
tabla 6).

Computadora conectada
al adquisidor de datos

Piezas conel
termopar
previamente

Ollade ,
enfriamiento Piezaconectadaal
termopar que asu
vez, estaconectado
al adquisidor de
datos

Fig ura 37. Equipo de calentamiento, enfriamiento y adquisicién de datos de

las piezas templadas.
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2.2 Tratamiento de datos de las curvas de

enfriamiento.

Se trataron los datos obtenidos en el enfriamiento y se graficaron.
Las curvas proporcionaron informaciéon de la velocidad de
enfriamiento y de las temperaturas en las cuales ocurrieron los
cambios de pendiente que en la gréafica temperatura-tiempo no se
notan, por lo cual, se realizé un tratamiento de datos y se calcul6
la primera derivada de cada uno de los experimentos. En el
analisis de estas graficas se obtuvo la temperatura buscada, lo
anterior se determiné en un cambio de pendiente de la grafica de

la primera derivada.

2.3 Validacion de la temperatura Ms por
medio del tratamiento de

austemperizado.

e Una vez establecida la temperatura Ms, y para validar el
resultado, se realiz6 un tratamiento de austemperizado. Se
plantearon tres pruebas; una por debajo de la temperatura
determinada, otra por encima de dicha temperatura y la

tercera en la temperatura encontrada.

El austemperizado consisti6 en elevar cada pieza a la

temperatura de austenizado a 900 °C por 60 min.
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Una vez transcurrido el tiempo se sacaron las piezas de la
mufla y se pasaron a un bafo de sales fundidas con un
tiempo de permanencia de 100 min., a las temperaturas de

350, 320 y 280 °C.

A las piezas que se ocuparon se les dio una nomenclatura

para su facil identificacion.

A continuacion se muestra la tabla 7, donde se observan las
temperaturas de austenizacion y del tratamiento isotérmico
(austempering) asi como los tiempos de austenizacion y
transformacion isotérmica a los cuales fueron tratadas las

piezas.

Tabla 7. Tiempos y temperaturas de los tratamientos isotérmicos (austempering).

Temperatura Ti Tiempo de la
. de lempo ds Temperatura transformacion
Piezas austenizacién austen_lzacmn de I?s salss isotérmica
(°C) (min.) fundidas (°C) (min.)
PAl1Ma 900 60 320 100
PA2Ma 900 60 350 100
PA3Ma 900 60 280 100

Las piezas se metieron a la mufla y se dejaron calentar hasta
llegar a 900 °C. Esta temperatura se pudo determinar por el
termopar colocado y se confirm6 con el indicador de
temperatura de la mufla. Una vez alcanzada la temperatura,
se dio el tiempo de austenizado. El tratamiento se realiz6
por 60 minutos. Una vez transcurrido el tiempo, se transfirié

la pieza a un medio de sales fundidas con una compaosicion
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de 40% de NaNOs y 60% de NaNO: (tratamiento
isotérmico). Se dejé por 100 min. en las sales a la
temperatura correspondiente (350, 320 y 280 °QC).
Finalizado este tiempo se sacé la pieza de las sales fundidas
y se enfrié en agua hasta temperatura ambiente. En la tabla

7 se resumen estas condiciones.

En la figura 38 se muestra el equipo utilizado en el

tratamiento de austemperizado.

. »A;___r_,.—-"' f I- I
Medio de
enfriamiento

Piezas
previamente Mufla
clasificadas con adaptada
el termopar \\'.‘
=2 |

| Hornode piso
‘. | conun medio
de sales

Fi gura 38. Equipo para calentar, enfriar y realizar el tratamiento de austemperizado.

Una vez concluido el tratamiento isotérmico, a cada pieza se

le realiz6 la preparacion metalografica consistente en:

Desbaste grueso (lija 80 -120)
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Desbaste fino (lija 240, 320, 400 y 600)
Pulido grueso (pafio Kanvas con alumina 1um)

Pulido fino (pafio Microcloth con alimina 1um)

Una vez preparadas metalograficamente, se analizaron las
piezas en el microscopio Optico para observar si cumplen
con la microestructura de acuerdo con las condiciones

aplicadas.
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Capitulo III:

Resultados y analisis de

resultados.

3.1 Resultados y analisis.

3.1.1 Analisis metalografico del grafito.

Para analizar el material en estudio se realizé la preparacion
metalogréafica sin ataque a 100X (figura 39). Se clasificaron los
nodulos basandose en los patrones AFS, 1984 (figuras 14, 15, 16
y 17); por lo que se determin6 que, en promedio, con las

metalografias de las piezas, se tiene:
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Tabla 8. Resultados de la pieza sin atague.

Clasificacion Resultados determinados

Nodularidad 80%

5y 6 (correspondientes a 8 y 4 mm?

Tamaiio de nédulo . .
de diametro respectivamente).

Densidad de nodulo

Entre 100 y 150 nédulos / mm?

Fig ura 39.FEsferoidesde grafitos del CDI sin atague a 100X

Con la metalografia se observan los pequefios esferoides de
grafito. Este tipo de grafito proporciona a la pieza una mayor
propiedad de resistencia. El grafito esferoidal es caracteristico de
los hierros nodulares o ductiles. Como fondo se observan

tenuemente los carburos ledeburiticos.
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3.1.2 Analisis metalografico de la matriz.

En las muestras se observd una matriz de carburos ledeburiticos
muay fina inmersa en un hierro nodular; por lo anterior podemos

determinar que es un hierro dudctil con carburos (CDI).

Al ser pequefios los nédulos de grafito, con el ataque se pierden
al observar al microscopio 6ptico y no se pueden observar a bajos

aumentos (figura 40).

Figura 40. Hierro nodular base con carburos ledeburiticos (nital 2, 100X).

En la microestructura se observa como los carburos ledeburiticos
siguen un patron, suponiéndose que dicho patron corresponde al

enfriamiento de la pieza.
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3.1.3 Analisis de las curvas de enfriamiento.

Se registraron los datos utilizando un adquisidor de datos, los
cualés fueron tratados en Excel para su manejo. Se “eliminé el
ruido” y se afin6é cada curva de enfriamiento de forma manual para

que los datos no se vieran tan afectados al momento de graficar.

Con los datos tratados se observaron mas visiblemente los

cambios de pendiente.

A continuacién se muestran las figuras 41 y 42, en la que se

observan las curvas de enfriamiento.

En las figuras se observa que se tiene la misma tendencia en las
cuatro curvas obtenidas. La curva PC4Mh se realiz6 en un medio
de hielo con aire insuflado; este medio no fue el mas adecuado
debido a que no permitié que se rompiera la capa de vapor por lo
que la velocidad de enfriamiento se vio afectada (como se observa
en la figura 32); sin embargo, la curva de enfriamiento tiene la
misma tendencia que las otras tres curvas pero la velocidad de
estas es mayor ya que el medio les permiti6é romper mas
facilmente esta capa de vapor y lograr un enfriamiento de pieza
mucho mas eficiente, por lo cual estas tres pendientes muestran
otra velocidad de enfriamiento pero mantienen la misma
tendencia y comportamiento, solo que su velocidad se ve afectada

como se observa en las grafica.
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Curvas de Enfriamiento.
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¢ PC4Mah
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tiempo

Fi gura 41. Curvasde enfriamiento. Comparativo de las cuatro piezas.

En la figura 42 se observan las curvas de enfriamiento obtenidas

a través de un medio de agua fria (0 °C); este medio se obtuvo
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en agua con aire insuflado. Se usaron solo las tres curvas con el
mismo medio de enfriamiento ya que la pieza PC4Mh no se puede
comparar porque su velocidad de enfriamiento fue diferente (se
muestran las curvas desde 800 °C hasta 150 °C para un mejor
analisis). Se observa la misma tendencia en todas las curvas y se
notan ligeramente los cambios de pendiente (aunque son casi
imperceptibles), por lo que se les realizO un tratamiento que
consistio en calcular la primera derivada y asi identificar los

cambios de pendiente observados como una variacion.

La derivada de una funcidén es una medida de la rapidez con la que
cambia el valor de dicha funcién, la cual esta dada por la posicion

y el tiempo (para nuestros datos la posicion sera la temperatura).

Con las curvas de enfriamiento se hall6 que la velocidad de

enfriamiento en promedio es igual a 31°C/s.

En la figura 42 los datos se seleccionaron para un mejor estudio,
los cuales se tomaron en un rango de 800-150 °C. En estas curvas
de enfriamiento se observan con mayor facilidad los cambios de

pendiente para asi determinar la temperatura Ms.
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Curvas de Enfriamiento.

e PC1Ma

emmm»PC2Ma

PC3Ma

tiempo

Fig ura 42. Curvasde enfriamiento en agua a temperatura ambiente e insuflado de

aire (anélisis del enfriamiento desde 800 hasta 150° C).

Se realizo el tratamiento de datos antes mencionado para obtener

las temperaturas Ms.
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A continuacion se muestran las grafica de la primera derivada

(figura 43).

Primera Derivada de las Curvas de Enfriamiento.

0

5 225

-20
-40
Q )
o “l ==tp==PC1Ma
i y —4¢=—PC2Ma
= !
© I et PC3Ma
4

-60 )

o

g
J
1
\ e
\ ,’
80 L
| )

-100

Tiempo, s

Flg ura 43. Curvasde las primeras derivadas obtenidas de los datos del enfriamiento

desde temperatura de austenizacién hasta temperatura ambiente.
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En la figura 43 se observa que las curvas siguen una misma
tendencia. Se muestran los cambios de pendiente. El primer
cambio de pendiente corresponde a un cambio de fase solido-
sdlido; este cambio ocurri6 a 730.1 °C (como se observa en la
tabla 9); este dato es el promedio de las temperaturas de las tres

graficas.

Tabla 9. Resultado de los célculos del método estadistico.

Temperatura eutectoide
PCiMa 736.3
PC2Ma 719.1
PC3Ma 741.7
PC4Mha 723.3
Promedio 730.1
Varianza 113.413
Desviacion estandar. 10.650
Cota superior 740.750
Cota inferior 719.450

En la figura 44 se puede observar como dos de las temperaturas
encontradas se salen del intervalo de confianza (calculado con una
desviacion estandar de 10.65 °C y una varianza de 113.43 °C).
Dicho intervalo fue un tanto alto, por lo que se tiene sesgo de error

de =11 °C y una probabilidad de certeza 50%.
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Intervalos de Confianza Temperatura Eutectoide

® 741.7

738

® 736.3

733

O
e Cota superior
o
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o
g ® PCiMa
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K] 728 ® PC2Ma
® PC3Ma
PC4Mha
723 723.3
719.1
718
1 2 3 4 5 6 7

Dato de temperatura

Fig ura 44. Intervalos calculados con la desviaciéon estandar de las temperaturas del

primer cambio de pendiente correspondiente a la temperatura eutéctica o eutectoide.

Para su mejor andlisis, en la figura 45 se observan las curvas de
la primera derivada comprendiendo temperaturas de 800 hasta
150 °C observando mejor los cambios de pendiente con los que
se obtendran las velocidades de enfriamiento y temperaturas.
Podemos constatar que en la figura 45 no se encuentran los datos
de la curva de pendiente PC4Mh ya que sus velocidades de

enfriamientos son diferentes por el medio de enfriamiento usado.
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Primera Derivada de las Curvas de Enfriamiento
con Pocos Datos.
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Fig ura 45. Curvasdela primera derivada desde 800 °C (temperatura de
austenizacién) hasta 190 °C.

Para un mejor tratamiento de datos se llevé a cabo un analisis

para cada uno de los ensayos con la finalidad de detectar los
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cambios de pendiente para encontrar la temperatura Ms. Se opto
por realizar ensayos separados debido a que al tener las curvas
de enfriamiento juntas y al poseer estas la misma tendencia se
traslapan obstruyendo la vision del punto de cambio de pendiente.
Los datos para cada curva se tomaron desde 800 hasta 150 °C

para un 6ptimo analisis de cada una de las curvas.

En la figura 46 se observa el cambio de pendiente y la forma en

que se determiné la temperatura Ms.

-10

-100

Primera Derivada Pieza PC1Ma.

Tiempo, s

Fig ura 46. Primera derivada del experimento PCIMa para encontrar la temperatura
Ms.
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La metodologia para localizar la temperatura Ms fue la siguiente:

e Se trazé una linea recta después del primer cambio de
pendiente para ayudarnos a observar cuando la curva de la

primera derivada cambia (como se muestra en la figura 46).

e Una vez localizado dicho cambio se determind el tiempo
buscando en los datos tiempo-temperatura para determinar
la temperatura correspondiente denominada “temperatura

Ms”

En la tabla 10 se colocan las temperaturas Ms localizadas y el

analisis de las mismas.

Tabla 10. Resultado de los calculos del método estadistico.

Pieza Temperatura (°C)
PC1Ma 302.9
PC2Ma 313.5
PC3Ma 306.1
PC4Mha 306.2
Promedio general 307.175
Promedio de desviacion 4.487
Promedio de varianza 20.129
Cota superior 311.662
Cota inferior 302.688

Con el andlisis estadistico podemos decir que la temperatura Ms
se encuentra entre 302.688 y 311.662 °C; este intervalo de
confianza calculado es estrechod, lo cual sugiere que el rango de
temperaturas ha sido estimado de manera precisa (el sesgo de

error sera muy pequefo).
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Como se observa en la tabla 10, el promedio de la desviacion
estandar es de 4.487 °C con una varianza de 20.129 °C, indicando
que la metodologia fue adecuada y que existe suficiente evidencia
estadistica para decir que la temperatura hallada se encuentra en

un intervalo de confianza de = 4.487 °C.

Como se observa, en la figura 46 se localizan las temperaturas Ms
encontradas en las pruebas; tres de estas se encuentran dentro
de los intervalos quedando una fuera, como se muestra en la
figura 47. Cabe mencionar que el intervalo de confianza es muy
corto porque la temperatura observada afuera del intervalo no se
encuentra tan lejana de los datos calculados por un medio

estadistico.

Intervalo de Temperatura

B 3135
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312 +

311 +
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o
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o
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PC4Mha

Temperatura °
w
o
~
1

A 3061 @ 3062
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o
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I
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303 1 @ 3029
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301 T T T T 1
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304 - cota superior

Fig ura 47. Intervalos calculados con la desviacion estandar de las temperaturas Ms.
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Los intervalos fueron calculados sin ningdn nivel de confianza, por
lo cual, y para comprobar el estadistico se propuso establecer los
intervalos de confianza ocupando el meétodo estadistico de
intervalo de confianza de la media; el cual se calculé a 95 y 99%
de confianza, utilizando la tabla de la distribucion normal
(anexol). Como se sabe, el nivel de confianza es la probabilidad
de que el pardmetro a estimar se encuentre en el intervalo de

confianza.

La formula utilizada fue la siguiente:

Donde:

I.C. = Intervalo de confianza.

X = Promedio de las temperaturas (media aritmética).

Z.> = Valor z que corresponde al area o/2 en el extremo superior

de una distribucién normal estandar “Z".
n = Tamano muestral o tamafo de la muestra.

o = Desviacion estandar.

En la tabla 11 se muestran los resultados de los intervalos de

confianza calculados.
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Tabla 11. Célculodel intervalo de confianza para la media.

Pieza Temperatura Temperatura
(°C) (°C)
PC1iMa 302.9 302.9
PC2Ma 313.5 313.5
PC3Ma 306.1 306.1
PC4Mha 306.2 306.2
Promedio 307.175 307.175
general
Promedio de 4.487 4.487
desviacion
AT CE 20.129 20.129
varianza
Confianza (1-a) 959%o0 999%o0
Zy/2 1.96 2.575
Int. Conf. Med. 4.397 5.776
Cota superior 311.572 312.951
Cota inferior 302.778 301.399

Los intervalos fueron calculados con un nivel de confianza del 95
y 99%; hallando un intervalo de confianza de 4.39 y 5.77 °C
respectivamente, por lo cual se tiene una alta certeza de que los
datos estén dentro del intervalo. Con esto se encontré que la
probabilidad de que los datos se situen dentro de dicho intervalo
de confianza fue 3 de 4 experimentos, por lo cual podemos decir

que se tiene un 75% de probabilidad de reproducibilidad.

3.1.4 Analisis microestructural del

tratamiento isotérmico.

La temperatura media encontrada para Ms fue de 307 °C con una
varianza de 2 °C y una desviacion de casi 5 °C; por lo cual se

propuso una temperatura de tratamiento isotérmico de 320 °C
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(suméandole la mitad del valor de la varianza hallado, dando el
rango de temperatura Ms). Con base en esta temperatura se
efectud la comprobacion realizando tres ensayos, uno por debajo
de la temperatura propuesta (320 °C), otro por encima de dicha
temperatura y el tercero en la temperatura propuesta. Estas

temperaturas se pueden observar en la tabla 7.

La figura 48 muestra las condiciones del austemperizado.

Austemperizado

g T
<600 ' Transformacidn isotérmica en
E‘—:‘-r"r? un medio de sales fundidas,

500 . o
§45r} por un tiempo de —320°C
EH‘UU permanencia de 100min. —8—350°C

SEO; fele s s e
(7]

S H-=---m . L, — 80°C

250

00 - = =
it Temperaturade
100 austenizado, tiempo de
E"I : permanencia de 60 min. | -
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
tiempo (min)

Figura 48. Ciclos de temperatura vs. tiempo de austemperizado de las tres
temperaturas ensayadas.

e EIl primer ciclo de tratamiento se realiz6 a una temperatura
de austenizado de 900 °C por 1 hora. Se coloc6 en un medio
de sales fundidas a una temperatura de 280 °C por 100 min.
Al observar la metalografia de la pieza a 2000X se observo
una matriz martensitica, la cual se caracteriza por los
angulos entre las agujas y porque la terminacion de éstas

estan en forma de punta (figura 49).
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Delimitacion de la
psuedoledeburita

Carburos

~——
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v r PP,
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Figura 49. Metalografia a 2000X del austemperizado a 280 °C por 100 min.

(Estructura martensitica).

Se observa un fondo de color gris claro, el cual es la austenita
retenida. Se observan las martensitas en forma de agujas de color
gris fuerte. En la microestructura se facilitd la interpretacion de
las fases, pudiendo ver con mayor claridad como las agujas de la
estructura martensitica se encuentran a 60° entre ellas y se

observa la delimitacion de los carburos ledeburiticos.
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El segundo tratamiento de austemperizado fue realizado a la

temperatura y tiempo de austenizado (900 °C y 1 hora), con un

posterior enfriamiento a 320 °C en las sales fundidas, por 100 min
(figura 50).

Austemta
Retenida

‘

'ﬂ 50 mlcrons

‘A;.

-2 = " : Ft
1P y
Flg ura 50. Metalografia a 1500X clel austemperizado a 520 °C por 100 min. Se tiene

ausferrita y martensita.

Se observa un fondo de color gris claro. Esta es la delimitacién de

la pseudoledeburita. El area de color gris fuera de la limitacion de

~ 82 ~



la pseudeledeburita representa la austenita retenida. El grafito se
observa delimitado con una forma esferoidal. Se delimitaron las
martensitas en forma de agujas de color gris fuerte y de color
gris mas claro, ligeramente gruesas. Se observa el crecimiento de

la ausferrita, aprecidndose coOmo crece alrededor del grafito.

La ausferrita crece alrededor del grafito por su alto contenido de
carbono, por lo que el grafito se empieza a ver un poco
distorsionado (figura 50), apreciandose una morfologia de
“plumita” o “espiga de trigo”, la cual se puede diferenciar de las
agujas de la martensita que se caracterizan por estar a 60° entre

ellas y su forma tan singular como de agujas.

El tercer ciclo de austemperizado fue realizado a la temperatura
de 900°C por 1 hr. de austenizacién y enfriado a 350°C en las
sales fundidas y un tiempo de permanencia de 100 min (figura

51).

En la matriz se observan muy pocas morfologias de agujas, las
cuales forman angulos de 60 °, por lo tanto podemos decir, con
mayor certeza que en la microestructura se encuentra la
ausferrita, la cual es de forma gruesa; esta se observa como
agujas gruesas con pequeios pelitos como espigas de trigo;
también se observan dos rectangulos de color gris claro; no se
puede decir con precision de que son pero probablemente sean

carburo de algun material aleante.
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Austenita Ausferrita
Retenida '

Carburos

Fig ura 51. Metalografia a 1500X del austemperizado a 320 °C por 100 min. Se tiene

ausferrita y martensita.

Comparando con la literatura, podemos ver cOmo se parece la
microestructura a la figura 20b, la cual también tiene un fondo
de color gris claro que es nuestra austenita retenida o no
transformada y las manchas obscuras que a grandes aumentos
(figura 51) se observa que son agujas de color gris obscuro;

esta es la martensita.
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Las temperaturas de ambos experimentos fueron a 350 °C.
Esto indica que la temperatura encontrada con la metodologia
empleada es correcta. Dicha metodologia es confiable para
hallar la temperatura Ms para este material, la cual se localiza
entre 314.05 y 322.49 °C debido a que en la metalografia se
encontraron variaciones de porcentajes de martensita y

ausferrita.

3.2 Validacion con un material

conocido “"Acero 01”.

La metodologia de este trabajo se corroboré con un material
conocido y estudiado, del cual se dispone de varios datos,
entre estos la temperatura de estudio Ms. El material
seleccionado fue el acero O1. El comportamiento observado
en dicho acero fue similar al hierro nodular con carburos. La
determinaciobn de su temperatura eutectoide y Ila
temperatura Ms se verificé con su diagrama TTT (figura 24),
en el cual la temperatura eutectoide se encuentra en un
promedio de 736 °C y la temperatura Ms esta en un rango
de 390-220 °C tedricamente. Con una composicion quimica
tedrica segun las normas AISI 01 11y ASTM A681 51 (figura
52).

CARBONO AZUFRE FASFORO SILICIO MAMNGANESO
c S P Si Mn
0.85 - 1.00 0.03 (Max) 0.03 (Max) 0.20 - 0. 40 1.00 - 1.40
CROMO NIQUEL MOLIBDEMNG WAMADID TUNGSTENO
Cr Mi Mo W W
0.40 - 0.60 p— E— 0.03 (Max) 0.40 -0.60

Figura 52. Rangos de composicién quimica acero Ol. (1]
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Experimentalmente se encontré que se tiene en promedio
una temperatura eutectoide de 712 ©C y una temperatura
Ms de 278 ©C. Estas temperaturas se encuentran dentro de
las temperaturas esperadas. La temperatura eutectoide es
menor que la temperatura tedrica que indica el diagrama;
esto se puede deber a su composicion quimica. En la figura
53 se observa la curva de enfriamiento experimental del
acero O1, en la cual se aprecian los cambios de pendiente a
diferencia de las del hierro nodular con carburos, en donde

es posible notar a simple vista los cambios de pendiente.

Curva de Enfriamiento O1, (sin ruido).
900

800

700

Temperatura 2C

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Tiempo, s

Figura 53. Curva de enfriamiento del acero O], (sin ruido).

Para su mejor analisis, en la figura 54 se observa la curva de la
primera derivada comprendiendo temperaturas de 900 hasta 0 °C,
identificando mejor los cambios de pendiente con los que se

obtuvieron las temperaturas.
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Primera derivada del acero O1.

2 4 6 8 10 4

-50

-100

dT/dt

-150

-200

-2
>0 Tiempo, s

Figura 53. Curva dela primera derivada del acero Ol.

La metodologia utilizada para encontrar la temperatura Ms fue la
misma que se empled para el acero O1; esto se realiz6 para tener
una mayor certeza de precision del método utilizado para hallar la

temperatura Ms y asi determinar dicha temperatura de un nuevo

material.
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Conclusiones.

m

Se disefid y aplic6 una metodologia para determinar la
temperatura Ms con ayuda de la primera derivada de la
curva de enfriamiento y validada con ciclos de tratamiento
de austemperizado. Se comprobé que el método fue
apropiada para determinar la temperatura Ms, ya que se
tuvo una alta certeza (99%) de encontrar dicha temperatura

en un rango aceptable.

El tratamiento de austemperizado contribuyé en la
observacion y validacion de la temperatura Ms, por lo cual
sirvio para aplicar una correcta temperatura Ms y realizar un

adecuado tratamiento.

En la validacion, con el tratamiento isotérmico a la
temperatura determinada (320 °C), se logré obtener la
ausferrita, observando en las microestructuras variaciones
de porcentajes de ausferrita y martensita (No se tiene una
matriz de 100% ausferrita ya que el tiempo de permanencia
no fue el suficiente para su obtencion, ya que el objetivo de
estudio era comprobar que fuera la temperatura Ms

adecuada).
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ml

Se aplicé un método estadistico, con el que se encontro el
rango de la desviacidon estandar, por lo que es aceptable con

una varianza de 20 °C.

Se calculé un intervalo de confianza del 99% obteniendo un
intervalo de confianza de 5.77 °C, por lo que es una

metodologia aceptable.

Derivado del numero de experimentos realizados se tienen
aproximadamente un 75% de probabilidad de

reproducibilidad.
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Anexo.

Tabla de la Distribucion Normal Estandar.
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