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INTRODUCCION

El tratamiento térmico de temple es uno de los procesos mas antiguos,
utilizado principalmente para el desarrollo armamentistico teniendo al acero
como el principal material en su aplicacién. Un vestigio antropoldgico del
temple fue el descubrimiento de un hacha cuya edad ronda entre los afios
1200-1100 a. de C. encontrada en Palestina cuyo material correspondio a

un acero martensitico revenido [1].

Actualmente el temple no soélo es utilizado de manera armamentistica, sino
en una amplia gama de componentes ingenieriles tales como: engranes,
resortes, ejes, semi ejes [2], brocas de vastago conico, cortadores [3],

componentes para automoviles [2, 4], industria aerondautica, etc.

Pese a ser un tratamiento ampliamente usado y de una gran importancia
tecnoldgica la fenomenologia del proceso sigue incierta, debido a las
complejas y dindmicas interrelaciones existentes entre los fendmenos
térmicos, metallrgicos, mecanicos, y reoldgicos. Sin embargo, con la
simulacion computacional se ha podido acercar la descripcién matematica
de los fendmenos cada vez mas a la realidad, mediante el acoplamiento
interactivo de los diversos campos (térmico, mecanico, metallurgico) esto,
principalmente mediante el uso del método del elemento finito (FEM:Finite
element method) [5, 6, 7] y algoritmos inversos de conduccion (Inverse
Heat Conduction IHC) para alimentar los modelos y algunos otros

desarrollados por los mismos investigadores.

Aun asi, la experimentacion sigue siendo muy utilizada para investigar los
procesos involucrados durante el temple y proveen de informacion que es

utilizada para la validacion de los modelos matematicos.

Evidentemente el tratamiento de temple es evolutivo e indispensable
debido a los margenes exigidos en las propiedades de componentes
especificos, esto genera que sea necesario desentrafar la compleja
fenomenologia del proceso, asi como modificar o generar practicas en pro

de obtener un mayor y mejor control sobre el resultado metallirgico-
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mecanico de los componentes; esto es evidente en tanto a la diversidad de
tratamientos de temple que existen tales como: Temple directo (Direct
Quenching), Temple selectivo (Selective Quenching), Temple por
aspersores (Spray Quenching), Temple con neblina (Fog Quenching),
Temple interrumpido (Interrupted Quenching) este ultimo y sus variaciones
conocidas como: Austempering, Martempering (Marquenching), Temple

isotérmico (Isothermal Quenching) [8, 9].

Una de las modificaciones mas novedosas al tratamiento del temple de
manera no industrial es el uso de nanofluidos (término acufiado en 1995
por Choi [10]) como medio de temple en lugar de los medios
convencionales: agua, disoluciones acuosas salinas, disoluciones acuosas
poliméricas, sales fundidas, aceite mineral (base petréleo), gases inertes
(N2, Ar, He) [3, 4, 7, 8, 11-14]. La suspension de nanoparticulas en los
medios de temple convencionales, principalmente agua, ha mostrado
mejoria en el desempefio térmico, teniendo cambios positivos en el
coeficiente de transferencia de calor (HTC), rapideces de enfriamiento, y
ruptura temprana de la capa de vapor; sin embargo, existe una ausencia
en las implicaciones metalurgicas-mecanicas de los componentes

templados.
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JUSTIFICACION

La mayoria de la investigacidon sobre el uso de nanofluidos en temple se ha
enfocado en el desempeio térmico del fluido, en la mejora del HTC, en la
reduccion de la capa de vapor y el incremento de sitios de nucleacién para
la etapa de ebullicion por nucleacion, deposicion de particulas en la
superficie, etc. [7, 10, 13-16 , 18-21, 23-26, 29-32], sin embargo, una
minima parte aborda las relaciones metalurgicas-mecanicas
(microestructura y dureza) de la pieza de temple [4, 12], por ello es
menester recopilar informacidn para vislumbrar posibilidades de
investigacién del uso de nanofluidos aplicados al temple del acero con un

enfoque principalmente metallrgico.

OBJETIVO

La finalidad de este proyecto es documentar bibliograficamente la mejora
de los parametros térmicos, mecanicos y metalurgicos del tratamiento
térmico de temple en componentes de acero (1010, inoxidable 304, acero
al boro 22MnB5) con el uso de nanofluidos base agua y mezcla de
etilenglicol y agua 40:60, en comparacion con el temple en agua, a través
de la consulta de articulos publicados en bases de Datos (ProQuest,
Sciencefinder, Sciendirect, Springer-link, BiDIUNAM y TESIUNAM).

METODOLOGIA DE TRABAJO

La primera etapa consisti6 en la asistencia al taller “Estructura
Informacional de Frontera: Investigacion Bibliografica Asertiva” impartido
virtualmente por la Facultad de Quimica, en el cual se desarrollé la frase de
investigacién del proyecto (objetivo), ademdas se mostraron las bases de
datos disponibles para los alumnos de la universidad asi como la busqueda
dentro de las plataformas de cada una; posteriormente se generd una
matriz linglistica con las palabras claves y sus combinaciones para un

mapeo del nimero de resultados obtenido para cada combinacion.
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Finalmente se hizo uso de las bases de datos de revistas y de operadores
Booleanos para la obtencidén de las referencias que sustentan el presente

trabajo.
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1.- Antecedentes teoricos
1.1 Temple

1.1.1 Definiciones de temple
El tratamiento térmico de temple es definido de las siguientes

maneras:

“Enfriamiento rapido de componentes metalicos a partir de la
temperatura de disolucidon en el material o en el caso de los aceros,

temperatura de austenizacién (845-870°C) [8].

“Enfriamiento rapido de partes metalicas cuya temperatura es alta,
para lograr una mejor microestructura y realzar las propiedades

mecanicas de los componentes” [12].

“Consiste en el rapido enfriamiento de aleaciones de acero después
de la Austenizacion sometiéndolos al enfriamiento en un medio

apropiado” [16].

“Se refiere al rapido enfriamiento de un objeto sélido muy caliente

mediante la exposicidn a un liquido mucho mas frio” [14].

De las definiciones anteriores se puede generar una general para los
aceros:

“Enfriamiento rapido de piezas de acero desde la temperatura de
austenizacién (845-870°C) en un medio de enfriamiento apropiado
para generar una microestructura, propiedades mecdanicas vy

dimensiones 6ptimas para un fin determinado”.

El objetivo final del temple en los aceros es endurecerlos a través de
un enfriamiento rdpido que promueva las transformaciones
martensitica y bainitica, siendo mas comun la primera. Pese a que, la
finalidad es el endurecimiento del acero, el tratamiento puede

considerarse exitoso cuando: Se obtiene la microestructura, dureza,
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resistencia o ductilidad minimizando los esfuerzos residuales, la
distorsion y el riesgo de agrietamiento [8]; con esto se evidencia que
el tratamiento de temple, en un sentido mas profundo, va mas alla
de sélo endurecer el material, sino que deben de alguna manera
controlarse, en la medida de lo posible, los parametros del proceso
para logar que el componente final cumpla con los requerimientos
mecanicos, metalurgicos, quimicos y geométricos para la funcién que

esté destinado.

La Figura 1 muestra el acoplamiento de los campos mecanicos,

térmico y metallrgico durante el temple [6].

Calor generado por A . Transformacién
DACiOR: Mecinica ’/ s b CEte )
disipacion mecanica / Expansion Calor ‘. dependiente dela
V' - -
y térmica latente \  temperatura
’ N
/ .- d -
P Plasticidad inducida \.‘

por transformacion

Transformacion dependiente
1A \2 Aicrmnacthr o T
21U Y del esfuerzo Microestructura
- o one'sd -
2rzo residual

- Fuertemente acopladke @~ = ====- > Influencia débi

Figura 1.- Acoplamiento entre los campos mecanico, térmico y

metallurgico durante el enfriamiento de una pieza metadlica [6].

1.1.2 Etapas del temple
Tres etapas caracteristicas pueden identificarse durante el tratamiento
térmico de temple, Figura 2, las cuales plantean la interrelacion de los
diversos fendmenos implicados (térmicos, mecanicos, metallrgicos);
estas etapas son identificables, mediante una curva de enfriamiento

obtenida al medir la temperatura del componente a templarse durante
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su enfriamiento al entrar en contacto con el medio de temple o pueden
ser visualizadas efectuado el proceso dentro de un tanque transparente

e incluso mediante sefales de ruido.

Asi mismo un control sobre la duracion y transicién entre las etapas
puede lograse a través de la modificacién de la velocidad de temple,
condiciones superficiales de la pieza, temperatura del bafo,
concentracion de aditivos, propiedades termo fisicas del medio de
temple, uso de magnetismo, etc. [2, 5, 10, 13, 15, 17, 18]; las etapas

anteriormente mencionadas se describen a continuacion:

1.1.2.1 Etapa A / Capa de vapor (Vapor blanket)
Esta etapa se caracteriza por la formaciéon de una pelicula de vapor del
medio de temple alrededor del componente, durante esta etapa la
velocidad de enfriamiento es muy baja ya que la capa funciona como un
aislante y el liguido no esta en contacto con el componente, por tanto,
la transferencia de calor se lleva principalmente por el mecanismo de

radiacion (el mecanismo secundario es difusivo) [8].

La temperatura a la cual la capa es mantenida se conoce como
temperatura de Leidenfrost o también conocido como el flujo de calor
minimo (Minimum Heat Flux, MHF) [8, 13, 14], Huang y Carey han
demostrado que esta temperatura aumenta con la adicion de sales en
agua y con la velocidad del temple [17]. Pese a que la estabilidad de la
capa aumenta con la temperatura del bano, esta puede colapsarse con
el uso de agitacion o aditivos (uno comun es el Dodecilsulfato de Sodio
(Sodium DodecylSulphate, SDS) [13, 17, 19] y el uso de campos

eléctricos, acusticos [13] y magnéticos [18].

Esta etapa es generalmente indeseable ya que genera, en algunos casos,
suavidad en la superficie de aceros templables, distorsién y generacion
de esfuerzos residuales en el componente, consecuencia de las
caracteristicas del enfriamiento durante el periodo de tiempo en el cual

tiene lugar. El colapso homogéneo de la capa es importante para evitar

17



la acumulacién de gradientes térmicos y esfuerzos residuales que tienen
como consecuencia la distorsion [14]; por lo que en la practica del
temple se trata de disminuir el tiempo de estabilidad de la capa e incluso

eliminar su aparicion [14].

(@)

Conveccion
bre

| Il 1} vV Vv

Ebullicion por Nucleacién Ebullicion transitoria Capa de vapor

q"(W/m?)

7'w = Tsut(ac)

Figura 2.- Curva de ebullicion para agua a 1atm, donde se muestra
en a) la curva de ebullicién con las diferentes etapas del temple y de

b) a e) se visualizan las distintas etapas en el sélido templado [24].

1.1.2.1.1 Capa de vapor en agua como medio de temple
Durante el temple de aceros en agua la duracidon del fendmeno de la
capa de vapor depende de las condiciones fisicoquimicas y reoldgicas del
medio, asi como la condicidn superficial de la pieza o campos externos
aplicados. En agua desionizada (Dionized water, DW) los gradientes
térmicos presentes en la pieza suelen ser muy altos lo cual es factor para
el desarrollo de esfuerzos residuales y distorsion en la pieza final; se ha
encontrado que la adicién del surfactante SDS puede generar que la capa
de vapor se estabilice, aumentando un 43% el tiempo de temple en

comparacion al DW, esto debido a la deposicion del aditivo en la
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superficie, sin embargo, la transferencia de calor se optimiza en la etapa

de ebullicidon por nucleacion [13].

Se encontré en el temple de probetas de acero inoxidable que una
condicion superficial de rugosidad lleva a la formacién de una estructura
completamente martensitica y una condicion superficial lisa lleva a una
microestructura mezclada [12]. Esto puede deberse a que las cavidades
que se forman en la superficie con rugosidad promueven
energéticamente la ebullicidon del liguido en contacto con la superficie
[20, 21]. La turbulencia generada por las burbujas en el agua tendra

como consecuencia la reduccion del tiempo de la etapa de vapor [8].

1.1.2.1.2 Desestabilizacion de la capa de vapor en disoluciones

salinas como medio de temple
La adicién de sales como el NaCl, Na;SO4, NaNO. en agua puede
endurecer aceros de baja templabilidad como el AISI 1045 mediante la
reduccion e incluso eliminacién de la capa de vapor en el componente,
lo cual incrementa las velocidades de enfriamiento, aun cuando el bafo
de temple esta caliente; sin embargo, la adicion de sales inestables como
el NaHCO3 que se descompone en CO, puede estabilizar la capa de

vapor [17].

A continuacion, se describen distintos mecanismos que tienen lugar para

la desestabilizacion de la capa de vapor en disoluciones salinas [17].

- Resistencia térmica: Al formarse la capa de vapor en el componente
se genera una regién saturada de sal, es ahi cuando la sal se adsorbe
en la superficie del metal caliente. El proceso consiste en el hecho de
que una capa de sal adsorbida actia como una resistencia térmica. Este
proceso es el responsable de generar los nlcleos primigenios de la etapa
B[17, 22].

En la practica las velocidades de enfriamiento pueden acelerarse

mediante el recubrimiento de los componentes, asi las superficies
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recubiertas tienen una mayor temperatura de ebulicién desestabilizando

la capa de vapor.

Un acero oxidado o recubierto presenta transiciones entre etapas mas

rapidas que aquél no recubierto [8, 17].

- Micro-explosiones: Fendmeno asociado a la deposicion de cristales
salinos en la superficie del metal caliente en los primeros instantes del
temple, estos actian como nucleos que promueven las micro-
explosiones durante la ebullicidn del medio de temple. Esto ocasiona el
rompimiento de la capa de vapor de manera mas homogénea y la etapa

de ebullicidon por nucleacion comienza antes.

- Doble capa Eléctrica: Proceso de emision termidnica en el cual dada
la alta temperatura del sélido metalico la energia cinética es suficiente
para romper las fronteras energéticas y los electrones libres pueden
escapar de la superficie de tal manera que ésta queda cargada de
manera positiva. Otros autores consideran que los electrones migran
hacia la superficie fria, por tanto, ésta se carga de manera negativa. En
ambos casos el medio de temple es constituido por una disolucién i6nica
que lleva a la formacién de la doble capa eléctrica con cargas de signos
diferentes en la interfase liquido-sdlido, por lo cual el liquido es atraido
a la superficie y la formacion de la capa de vapor es imposible o muy

dificil que ocurra.

Existe una relacion no lineal entre la concentracion de la sal y los
portadores de carga, hay una concentraciéon 6ptima que coincide con el
flujo de calor critico (Critical Heat Flux CHF), por tanto, si la
concentracion en la interfase sélido-liquido sobrepasa este valor, los
portadores de carga disminuiran, lo cual esta intimamente relacionado
con la conductividad eléctrica del medio de tal manera, que la mayor
conductividad eléctrica corresponde a las mayores rapideces de

enfriamiento y a la concentracidon dptima de soluto [17].
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Figura 3.- Conductividad eléctrica para diferentes electrolitos en

funcién de la concentracién molar [17].

- Supresion de la coalescencia de las burbujas: El temple de esferas
en agua ionizada y agua marina fue investigado por Hsu et. al. [17] y su
estudio reveld que la existencia de la coalescencia de burbujas es una
condicidn necesaria para la estabilizacion de la capa de vapor en la
primera etapa en agua desionizada. Pero cuando el agua marina fue
usada como medio de temple la coalescencia de burbujas no sucedié
debido al potencial zeta del efecto de la doble capa eléctrica creado entre
el agua marina y la esfera templada, asi como otros factores entre las
burbujas del agua con las sales disueltas, por tanto, la capa de vapor no

se formo.

Guan y Carey usando modelos tedricos y dinamica molecular estudiaron
la region interfacial entre el liquido y la fase de vapor y su influencia en
las burbujas emergentes. Las simulaciones mostraron que los iones
tienden a ser concentrados en el centro del liquido libre entre las fases
de vapor. Esto puede ser responsable del incremento en la tension

superficial que aumenta con la adicién de sal. También evaluaron la
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influencia de los iones sobre el espesor critico de la capa liquida estable
[17].

Si el espesor de la capa es mayor que el espesor critico, la capa se
mantendra estable y el par de burbujas permanecera separado después
del contacto. Pero si la capa es menor al espesor critico la resultante

ruptura de la capa llevara a las burbujas a emerger.

La ecuacion 1 muestra la dependencia de la capa de vapor con distintos

6= (357)

Ecuacion 1. Espesor critico de la capa de vapor [17].

parametros.

0.25

Dénde: Ax: es la constante de Hamaker, L: es el tamafo lateral de la

capa de vapor, o0: representa la tension superficial.

El uso de sales como aditivos en un medio de enfriamiento acuoso
permite la alteracion fisicoquimica del agua, con ello es posible
influenciar la formacion de burbujas en la etapa de ebullicion por
nucleacién. Las burbujas formadas son en general mas pequefas y
numerosas que en agua pura, evitandose la coalescencia e
incrementando el flujo de calor debido a la gran mojabilidad y el
incremento en la agitacion alrededor de la superficie del material

consecuencia del fuerte movimiento de las burbujas.

1.1.2.2 Etapa B/ Ebulliciéon por nucleacion (Nucleate boiling)
Esta etapa se caracteriza por el hecho de que en cuanto la capa de vapor
se rompe, el liquido ebulle en la superficie del metal y es cuando se
presentan las velocidades de enfriamiento mas altas, el mayor flujo de
calor y coeficientes de transferencia de calor (HTC) entre la pieza y el

medio, este Ultimo es un parametro que se busca optimizar de manera
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que sea el maximo posible con la menor distorsién [5, 8, 13, 17, 19]; el
mecanismo principal de transferencia de calor es la conveccidon aunado
a la turbulencia en las inmediaciones de la pieza dada la generacién de
burbujas del liquido. La condicién de la superficie a ser templada y la
mojabilidad tienen importancia en la transicion a esta etapa; una mayor
mojabilidad genera que el liquido tenga mayor afinidad a la superficie,
por tanto, esta etapa se acelera, una mayor rugosidad genera que el
flujo de calor aumente debido a la mayor cantidad de sitios de nucleacion
[12-14, 16, 20, 21].

1.1.2.3 Etapa C/ Enfriamiento convectivo (Convective cooling)

En esta etapa la temperatura de la pieza metdlica se encuentra por
debajo de la temperatura de ebullicién del medio de enfriamiento y la
velocidad de enfriamiento decrece; la transferencia de calor se ve
afectada principalmente por la viscosidad del liquido dado que los
mecanismos de transporte son, principalmente, convectivos y difusivos,
sucede que a mayor viscosidad menor sera la velocidad de enfriamiento
[8, 17].

1.2 Medios de enfriamiento (Cooling medium, Quenchant)
Una cuestion inherente al proceso de temple es el medio de
enfriamiento, definido como aquella sustancia que servira para la
extraccion del calor de la pieza tratada. En la practica del proceso de
temple los medios de enfriamiento son fluidos liquidos o gaseosos; la
manipulacién de las propiedades termofisicas codmo la conductividad
térmica, calor especifico, densidad y viscosidad afectan de diversas
maneras al coeficiente de transferencia de calor (HTC), el flujo de calor
critico (CHF), el flujo de calor minimo (MHF) impactando directamente a
los campos térmico-mecanico-metalldrgico del componente, los cuales
determinaran el éxito o fracaso del proceso, entendiendo cdémo éxito la

definicion proporcionada previamente [8, 10, 15, 17]; la modificacidon
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de las propiedades del medio de temple puede llevarse a cabo mediante
agentes surfactantes, suspensién de particulas, disolucion de sales o
polimeros, modificadores de pH, temperatura, campos acusticos o
eléctricos [10, 15].

Los medios de temple mas comunes utilizados de manera industrial son:
agua, disoluciones salinas o salmueras, aceite mineral, gases inertes
(N2, He, Ar) y las disoluciones poliméricas; la seleccién de uno o varios
medios de enfriamiento estara en funcion de: la templabilidad de la
aleacién en especifico, espesor de la seccion, tamafio y forma del
componente, y las velocidades de enfriamiento necesarias para obtener

la microestructura deseada [8].

Un parametro importante de los medios de temple es aquél conocido
como: severidad, la cual ésta asociada a la velocidad con la que el medio
de enfriamiento extrae el calor de la pieza templada, fue definida por
Grossman et. al. en 1938 junto con su método para determinar la
templabilidad de un material; la severidad de Grossman (H) de un medio

de temple puede definirse como:

HTCmetal-liquido
H = :

2Kmetal

Ecuacidn 2.- Severidad de un medio de Temple [8, 9].

Dénde HTC: coeficiente de transferencia de calor, K: conductividad

térmica, H: Factor de Severidad.

En la literatura se reportan distintos valores de severidad para los
medios de enfriamiento mas comunes, un valor numérico alto de este
parametro significa una severidad alta teniéndose valores desde 0.2 a
12; Como se observa en la Tabla 1, un medio de enfriamiento no tiene
un valor constante de severidad, este varia con las condiciones
dindmicas del medio; al depender directamente del HTC, la adicién de

aditivos, y la suspensidon de particulas tendran efecto en la severidad.
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Agitacion . SEVERIDAD DE TEMPLE
: Movimiento
del medio .
de la pieza -

de temple Aire Aceite Agua Salmuera
Ninguno Ninguno 0-02 0-3 1-0 2:2
Ninguno Moderado -— 0:4-0-6 1-5- 30 —
Ninguno Violento — 0-6-0-8 3-0- 60 7-5
Violento o atomizador - 1-0-1-7 6-0-12-0 —

Tabla 1.- Severidades para los medios de temple mas comunes sin

agitacion [8].

1.2.1 Viscosidad
Esta propiedad afecta la etapa de la capa de vapor, asi como la etapa de
enfriamiento convectivo y es parte de los parametros responsables de la
induccion de esfuerzos residuales y distorsion [17] ya que a mayor
viscosidad decrece la velocidad de enfriamiento en la capa de vapor [8]
generando mayores gradientes térmicos internos y con ello mayor

cantidad de esfuerzos residuales.

La viscosidad de un medio depende de su naturaleza, de manera inversa
con la temperatura, adicion de aditivos, y la suspensién de particulas,
etc. [8, 15, 17].

1.2.2 Mojabilidad
La mojabilidad puede asociarse a la tension entre la superficie sdélida y
el liquido del medio de temple, una interaccién energéticamente
repulsiva tendra una mayor tension superficial, un mayor angulo de
contacto y en consecuencia una baja mojabilidad. Por el contrario, una
interaccion atractiva traera consigo un menor angulo de contacto, menor
tension superficial y una alta mojabilidad. Esta propiedad del medio de
enfriamiento tendra efecto en el desarrollo de las etapas del temple: al
aumentar la mojabilidad del medio se ha encontrado que la capa de

vapor es desestabilizada en menor tiempo y su ruptura es mas
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homogénea y propagativa [17], asi la cinematica del mojado tendra

consecuencias metallrgicas y mecanicas en la pieza a templar [10].

Pueden ahadirse aditivos al medio de temple que mejoran la mojabilidad,
ya sea agentes surfactantes [13] o particulas en suspension [10], asi
como, mediante la deposicidn de particulas en la superficie [14, 20, 21].
El tamano de las particulas utilizadas tiene un rango amplio yendo desde

la escala micrométrica hasta la escala nanométrica.

1.2.2.1 Concentracion micelar critica (Critical micelle
concentration, CMC)
Se refiere a la concentracion de surfactante a la cual el angulo de
contacto entre el liquido y la superficie es el minimo, posteriores
adiciones de agente tendran consigo un incremento en el angulo de

contacto.

La Figura 4. Muestra la variacidon del angulo de contacto entre una
superficie de acero inoxidable grado 304 con agua pura y diversas
concentraciones de surfactante dodecilsulfato de sodio,
CH3(CH2)110S(=0)2>"Nat (SDS) [13]. ElI efecto observado puede
entenderse a través de la morfologia del surfactante, cuya estructura
quimica es una cadena de hidrocarburos con un grupo funcional sulfato
en un extremo el cual esta polarizado de manera negativa, mientras que
la cadena permanece casi neutra en carga, esta distribucion de la carga
genera interaccion entre las mismas moléculas, en tanto al
ordenamiento, formando micelas a partir de cierta concentracién (CMC),
estas micelas tienen forma esférica cuya superficie es la secciéon que
interactuda con el fluido, mientras que hacia el centro se orienta la seccion
que no interactua con el fluido. A concentraciones menores que la critica
puede presuponerse que las cadenas se adhieren a la superficie sin
agregarse entre ellas, sirviendo de intermediario en la interaccién del
fluido con la superficie, en consecuencia se mejora el angulo de contacto,

sin embargo, al sobrepasar la concentracion micelar critica, las
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moléculas comienzan a interactuar entre si sin adherirse a la superficie
por lo cual ya no median la interaccion entre el liquido y la superficie

resultando en el incremento del angulo de contacto.

—--——

Figura 4.- Angulo de contacto estético para a) Agua destilada
©=57.45°, b) Concentracion SDS 1mM, ©6=56.20°, c) Concentracidn
4mM ©6=47.68°, d) Concentracion 8mM 6=38.02°y e)
Concentracion 10mM e=57.01° [13].

La figura 5, muestra la variacidon del angulo de contacto en funcidon de

las concentraciones ocupadas en el estudio
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Figura 5.- Variacidén del angulo de contacto del agua pura en acero

inoxidable 304 con la adicién de surfactante SDS [13].

1.2.3 Conductividad térmica
Esta propiedad es de alta importancia para el tratamiento térmico del
temple, ya que, el fundamento de este es remover el calor sensible de
la pieza metdlica, entre mas rapido fluya el calor dentro del liquido mayor
serd la rapidez de enfriamiento. Es por ello por lo que la mejora en esta
propiedad es mayormente investigada en comparacién a las demas

propiedades termofisicas de los medios de enfriamiento [10, 15, 24-27].

1.2.4 Temperatura de Leidenfrost o Flujo de calor minimo

(Minimum heat flux, MHF)
La temperatura de Leidenfrost o temperatura caracteristica es aquella a
la cual la capa de vapor formada por el medio de temple es estable [8];
este punto también es conocido como flujo de calor minimo (MHF) [14]
ya que durante el proceso de temple es la etapa con mejor transferencia
de energia. Esta temperatura depende de la naturaleza del bano, vy
aditivos agregados. Se sabe que la adicidon de sales en el bafio acuoso
genera un aumento en esta [17], asi como la condicién superficial, la
oxidacién y la rugosidad de la pieza a ser templada [14, 16, 20, 21];
ademas se ha encontrado que esta temperatura es independiente de la
temperatura inicial del metal a ser tratado [8]. Este punto puede ser
visualizado en la primera inflexion de la curva de enfriamiento del
componente (véase Figura 6) [14] y es un punto importarte para la

transicién entre la primera y segunda etapa del temple [17].

1.3 Templabilidad
Se define como la habilidad para formar la fase martensitica a distintas
velocidades de enfriamiento. Entre mayor sea su valor, mayor sera la

capacidad de endurecimiento del acero en secciones mas grandes [9].
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La templabilidad puede ser determinada numéricamente a través de los

siguientes dos métodos:

Método de Grossman: Reporta un solo valor de templabilidad, siendo
aquél el diametro de una barra que contiene cierto porcentaje
(usualmente el 50%) de martensita en el centro cuando es templada en
algun medio de enfriamiento; es un método comparativo grafico que
hace uso de un medio de temple ideal y un didmetro de barra ideal; fue

el primer intento por predecir el comportamiento de temple de barras

[9].

El ensayo Jominy (ASTM A 255) [8] es una prueba estandarizada en la
cual una probeta de dimensiones normalizadas es austenizada y enfriada
en solo un extremo; posteriormente se deben de tomar mediciones de
dureza cada 1/16 de pulgada a lo largo de la probeta para obtener el
perfil de dureza Jominy. Los resultados obtenidos se reportan en
términos de una curva de dureza contra distancia a la orilla templada en
unidades Jominy, se requieren las curvas Jominy-Lamont para hacer la
correlacion con diametros reales [9]. Es un método empleado de manera
industrial [9].

1.4 Curva de enfriamiento
Particularmente en el proceso de temple es un grafico construido al
registrar la temperatura del componente en distintos puntos,
usualmente la superficie y el centro mediante el uso de termopares
durante el tiempo del proceso; para ello es necesario un adquisidor de
datos conectado a los termopares insertados en el componente y éste a
un ordenador que analiza los datos a cierta frecuencia y genera el
grafico; de los datos registrados es posible obtener los valores para la

rapidez de enfriamiento que puede definirse como el cambio de la
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temperatura con respecto al tiempo; también es posible determinar las
diferentes etapas del temple y su duracidon, asi como si ocurren
transformaciones de fase exotérmicas o endotérmicas en el material [4,

13, 14]. Algunos adquisidores de datos utilizados en la literatura son:

e HP Agilente 34980-A, Velocidad de recopilacion de 10 Hz [14]

e Moddulo de Temperatura NI 9212 con una razén de lectura de 2/s
[13]

e ZR-RX25 [4]

A partir de las curvas de enfriamiento se puede estimar cualitativamente
la severidad de un medio de temple, al comparar las rapideces de
enfriamiento producidas por el medio de temple en condiciones
especificas, las velocidades maximas de enfriamiento y temperatura a la
que ocurren, temperatura de Leidenfrost, gradientes térmicos entre
centro y superficie, etc. [17, 27], o puede estimarse cuantitativamente
mediante el modelado por el método del elemento finito (Finite Element
Method, FEM) o algoritmos de conduccion inversa (Inverse Heat
Conduction, IHC) alimentados con los datos de temperaturas adquiridos
[5-7]. En la Figura 6. se muestra una curva genérica para el enfriamiento

y la velocidad de enfriamiento.
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Figura 6.- Curvas de enfriamiento y velocidad genéricas junto con

las 3 etapas comunes del proceso de temple. [17]

1.4.1 Diagramas de transformacion isotérmica y de enfriamiento

continuo (Isothermal transformation IT, Continous cooling

transformation,CCT)
En el ambito metalirgico son bien conocidos los diagramas de
transformacidn isotérmica (Isothermal transformation,IT) los cuales son
particulares para un material (composicion constante) y muestran las
transformaciones presentes en el material con respecto al tiempo; estos
diagramas como su nombre lo implica, son aplicables cuando el material
se transforma a una temperatura constante y no son utilizados en la
practica industrial del temple debido a que no considera la temperatura
como variable, lo cual sucede durante el tratamiento [8,9]. Por ello, en
la practica se utilizan los diagramas de enfriamiento continuo (Continous
cooling transformation, CCT) en los cuales se superpone la curva de
enfriamiento obtenida en un bafio de temple de condiciones especificas
y pueden determinarse las fases presentes en la microestructura final e
incluso la templabilidad de un acero [8], en la figura 7 se muestra un

ejemplo con dos diagramas CCT para dos diferentes aceros.
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Temperatura (°C)

(a) 4340 Acero (b) 1045 Acero
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Figura 7.- Diagramas CCT para los aceros 4340 y 1045; el primero
es altamente templable mientras que el segundo es de muy baja
templabilidad, obsérvese el tiempo que se cuenta en ambos
diagramas para enfriar el material por debajo de la temperatura Ms,
en el primer diagrama se cuenta casi con 100 s antes de la
transformacidn Bainitica, mientras que para el segundo diagrama la
transformacién de Austenita a Ferrita primaria sucede en 2
segundos aproximadamente; el desplazamiento de los campos de
transformacion es consecuencia de la composicion quimica del

acero, suponiendo que el tamafo de grano es el mismo [2].

Los campos de transformacién de un material pueden ser modificados

mediante la adicion de elementos de aleacién (EA); en el caso de los

aceros se tienen EA que estabilizan los campos de la Austenita

(ga

magenos) o de la Ferrita (alfdgenos), elementos que generan

carburos; el campo de transformacién asimismo puede desplazarse en

el tiempo de manera que se retarden o aceleren las transformaciones
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difusionales, mediante el tamafio de grano y los elementos de aleacion,

estos Ultimos pueden elevar la templabilidad del acero [8, 9].
Algunos elementos de aleacidn y sus efectos son los siguientes [8]:

-Mn: Siempre presente, aumenta la templabilidad; formador de

carburos; estabilizador de la Austenita.
-Cr: Formador de Carburos; estabilizador de la Ferrita.
-B: Aumenta la templabilidad del acero.

Ti: Estabilizador de la Ferrita.

1.5 Distorsion durante el temple
La distorsion puede definirse como: un cambio dimensional irreversible
y a veces impredecible de un componente durante el procesamiento,
desde el tratamiento térmico y cambios de temperatura hasta la carga
durante su servicio [8]. Este es uno de los parametros mas importantes
dentro del tratamiento térmico de temple, ya que el componente tiene
un propodsito determinado lo que implica el cumplimiento de ciertas
especificaciones en términos de propiedades mecanicas y metallrgicas,
asi como geométricas, lo que establece un estricto control de calidad que
implica tolerancias muy pequefias con respecto a las propiedades criticas

para el desempenio [3, 8, 9].

La distorsion en el temple es un proceso que involucra los campos
metalldrgicos, térmicos y mecanicos, vinculados entre si de manera
bastante dinamica y compleja, las transformaciones inducidas entre los
campos traen como consecuencia la aparicién de fendmenos térmicos,
mecanicos y metallrgicos que generan distorsion, tales como: esfuerzos
residuales, gradientes térmicos, cambios de parametros de red,
transformaciones de fase, esfuerzos de corte, tensién y compresion, etc.
[5,6,28].
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1.5.1 Tipos de deformacion
-Distorsion de Tamano: Cambio neto en un volumen especifico entre la
matriz y el producto de transformacién de fase sin cambio en forma

geométrica [8].

-Distorsion de Forma (Warpage): Cambio en la forma geométrica y se
revela por cambios de curvatura (curvado), doblado, o torsidon y cambios

dimensionales no simétricos sin cambio en el volumen [8].

Ambos fendmenos suceden durante el tratamiento térmico de temple.

1.5.1.1 Efecto de las propiedades del material sélido en el temple
Mediante la validacion y el andlisis de sensibilidad de un modelo
matematico con informacidn sobre distorsién publicada en la literatura
se encontro el efecto que tienen las propiedades térmicas, mecanicas y
metallurgicas del material a ser templado sobre la distorsion y esfuerzos

residuales [6].

1.5.1.1.1 Propiedades térmicas
Se encontré que la conductividad térmica del material templado es
dominante sobre las demas propiedades térmicas en la curvatura y el

esfuerzo residual.

En general, el incremento de todos los parametros térmicos (K, Cp, p)
decrece el esfuerzo efectivo pero la curvatura aumenta como se observa

en las figuras 8 y 9, lo cual no es favorable para el tratamiento térmico.
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Figura 8.- Efecto de las propiedades térmicas sobre el esfuerzo

efectivo promedio [6].
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Figura 9.- Efecto de las propiedades térmicas sobre la curvatura del

componente [6].

1.5.1.1.2 Propiedades metallrgicas
El esfuerzo TRIP (Transformation Induced Plasticity, Plasticidad inducida
por transformacion) tiene una gran influencia en la distorsion y el

esfuerzo residual.
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Las propiedades metallrgicas que afectan la distorsion y el esfuerzo
residual son: ts y te (tiempo de inicio y tiempo de fin de transformacion)
ellos cuales se muestran en el diagrama TTT, el coeficiente de
transformacién martensitica km, y la temperatura de transformacién

martensitica Ms.

La reduccion en todas las propiedades metallrgicas simultdaneamente
reduce la curvatura y el esfuerzo efectivo, como se observa en las figuras
10y 11.
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Figura 10.- Efecto de las propiedades metallrgicas sobre el esfuerzo
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Figura 11.- Efecto de las propiedades metallrgicas sobre la

curvatura del componente [6].

1.5.1.1.3 Propiedades mecanicas
El modulo de volumen (bulk modulus), el médulo de corte (G o ), el
esfuerzo de cedencia inicial (oy), y el mdédulo de endurecimiento (H) son
los cuatro parametros mecanicos importantes que influencian Ila
distorsion por temple y el esfuerzo residual, el efecto del incremento y
decremento de cada parametro sobre el esfuerzo efectivo y la curvatura

se ilustra en las figuras 12 y 13.

El mddulo de corte es la propiedad con el efecto mas notable sobre el

temple.

Un decremento de modulo de bulto y oy simultdneamente reduce la

curvatura y el esfuerzo efectivo lo cual es altamente preferido.
El modulo H no tiene influencia en la distorsidon ni el esfuerzo residual.
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Figura 12.- Efecto de las propiedades mecanicas sobre el esfuerzo

efectivo promedio. [6]
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del componente [6].

1.5.2 Mecanismos que promueven la distorsion
Durante la austenizacion la magnitud de la expansidon durante el cambio
de estructura BCC a FCC, incrementa con el decremento del contenido

de carbono en la austenita [8].

El incremento del volumen es maximo cuando sucede la transformacion
Austenita a Martensita, intermedio cuando la Austenita transforma a
Bainita inferior, y minimo cuando la Austenita transforma a Bainita
superior o en Perlita. La deformacion plastica o esfuerzo ocurre durante
tales transformaciones a esfuerzos menores que el esfuerzo de cedencia
de las fases presentes; este efecto conocido como plasticidad inducida
por transformacién (TRIP) tiene influencia en el desarrollo de esfuerzos
durante el endurecimiento de piezas de acero. La severidad del medio

de temple influencia la distorsidon de los componentes [8].

Si el mojado de las piezas templadas, posterior a la etapa de vapor,
ocurre de manera homogénea la transferencia de calor con el medio se
vuelve uniforme y se minimiza el desarrollo de distorsion y esfuerzos

residuales en el componente [10, 20, 21].
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Durante el temple de un acero AISI 1045 se encontrd que la distorsion
esta en funcién del patron del flujo de medio de enfriamiento,
practicamente del disefio del tanque de temple. Donde se hizo incidir
un mayor flujo acuoso mayor fue el enfriamiento, en consecuencia,
hubo una mayor transformacién martensitica y la distorsién fue mayor
[27].

1.5.3 Disminucion de la distorsion
Durante el temple de los aceros de Herramienta R6M5 y R9 en aceite
mineral y un bafio de sales BKN-1 (50%BaCl; + 25% NaCl+ 25%KCl)
en un intervalo de 450-550 °C, se encontré que la distorsion fue menor
en el bafio BNK-1 y la vida util de las herramientas se incrementé entre
un 20 y 30% al medirse el tambaleo (Wobble) de las piezas templadas

en comparacion al temple en aceite [3].

En el temple de una probeta Navy-C de acero AISI D2 con un tratamiento
criogénico profundo (Deep Cryogenic Treatment, DCT) y temple al vacio
se encontrd que la probeta DCT presentd una microestructura con
carburos secundarios mayormente distribuidos, lo cual se asocia al
llenado de microfracturas del temple convencional. Ademas, la misma
probeta presenté un mejor acabado superficial, medido como rugosidad,
de un 13.43% con respecto al temple al vacio; ambos fenémenos, la
distribucién de los carburos secundarios y el mejor acabado superficial,
se consideraron como una medida de la reduccion de la distorsion.
Asimismo, se logré una menor distorsién de forma y tamano. La tabla 2
muestra la descripcidon de los tratamientos térmicos mencionados

previamente [22].

Cédigo de
probeta

Secuencia del tratamiento térmico

CHT Austenizacion a 1040°C, 2 horas + temple en gas N> a 540°C+ Revenidoa 540°C. 4 horas.

Austenizacién a 1040°C. 2 horas + temple en gas N> a 540°C+ Revenidoa 540°C. 4 horas +Temple criogénico

DCT _ <
profundoengas Nza -196°C. 24 horas + Doble revenido a 150°C. 2 horas
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Tabla 2.- Descripcion de los tratamientos: tratamiento térmico
convencional (Conventional Heat Treatment, CHT) y tratamiento

criogénico profundo (Deep Cryogenic Treatment, DCT) [22].

En otro trabajo [5], se estudidé el efecto de la velocidad de inmersion
sobre la distorsion durante el temple de placas de acero SAE 5160 en
aceite mineral a 60°C; las velocidades de inmersidon empleadas fueron
10, 20, 60, 100, 140 mm/s durante 90s. Asimismo con los valores
experimentales se validé un modelo matematico para predecir la
distorsion y se encontré que los efectos de la distorsion y los esfuerzos
residuales previos al temple son despreciables, con un porcentaje de

error promedio del 3.57%.

A mayores velocidades de inmersién:

- La formacion de grandes gradientes térmicos dentro de la pieza son
reducidos.

- Menor aparicion de esfuerzos residuales.

- Eficiencia en la distribucion martensitica, reduciendo la concentracion
de esfuerzos residuales.

- Dureza, UTS y YS aumentan con el incremento en la velocidad de
inmersion.

- Se alcanzé una velocidad de inmersion critica de 60 mm/s a partir de
la cual algunos parametros permanecen constantes.

- El material fallé con una velocidad de inmersién de 10 mm/s y para
una velocidad de inmersion >20mm/s no se encontrd rastro de fractura
intergranular.

- Para la velocidad de 10 mm/s se tuvieron esfuerzos de hasta 600
MPa con un desplazamiento de 3mm en direccién “y”, mientras que
para 140 mm/s los esfuerzos llegaron hasta 320 MPa y el

desplazamiento de 0.1mm en direccion “y” [5].
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1.5.4 Ensayos para medir deformacion
El ensayo Navy-C Ring comprende el maquinado de una probeta de
dimensiones estandarizadas del material a ser templado. La Figura 14.
muestra la forma y dimensiones de la probeta; este ensayo tiene la
intencién de estudiar el comportamiento de la distorsidon del componente
en el temple, asi la distorsidon sufrida por la probeta se considera

comparable a la que sufre el material durante el proceso [22, 28].

6.35mun £+ 0.127nun
_H H_

631.75mm -4 — — 1
= 0.127mn

15.875mm + 0.127mm

\‘\_l_///
— 19.05mm —

4—— 50.8mm L 0.127mun ———| £ 0.127mm

Figura 14.- Medidas estandarizadas de la probeta Navy C-Ring [12].

Del cuerpo del anillo se maquinan probetas de tensiéon para una
investigacidén mecanica, asi como para observar los cambios
microestructurales y en dureza que acontecieron durante el

procesamiento [22].
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2.- Nanofluidos

2.1 Definicion de nanofluidos
Los nanofluidos (Nanofluid, NF) son suspensiones ingenieriles de uso
novedoso. El término fue acunado por Choi en 1995-8 [7, 14, 23], sin
embargo, la propuesta para la suspension de particulas sdlidas en un
liquido base para el incremento de la conductividad térmica de este fue
propuesta por Maxwell en 1873 [23]; En los Ultimos 25 afios se ha
llevado a cabo una ardua investigacion sobre las propiedades
termofisicas, el desempefio térmico, mojabilidad y corrosion de los
nanofluidos para una gama de aplicaciones ingenieriles tales como
sistemas de enfriamiento en reactores nucleares, intercambiadores de
calor, colectores solares, limpieza de suelos, etc. [24, 20-25]. La Figura
15 muestra en a) la relacién entre el tiempo y los documentos publicados
que contengan la palabra clave de nanofluido y en b) el porcentaje de

cada tipo de documento [24].
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Figura 15.- Informacién tomada de la base de datos Scopus sobre

nanofluidos. a) Numero de documentos publicados con la palabra

nanofluido y b) Porcentaje de cada tipo de documento publicado
[24].

Muchos de los estudios térmicos realizados se enfocan en el desempefio
térmico de los NF mencionando que han encontrado mejorias en la
transferencia de calor, el HTC y las propiedades termofisicas del fluido
base, sin embargo, pese a las asombrosas propiedades mostradas en el
ano 2008, se notaban los impedimentos de aplicacidon a gran escala de
los NF debido a falta de concordancia entre los resultados
experimentales, la poca caracterizacidn de la suspensién, y un incipiente
entendimiento tedrico sobre los mecanismos de la transferencia de calor
[23]. Pese a ello, la investigacién ha seguido viento en popa, reforzada
con las nuevas técnicas de andlisis matematico, resultados
experimentales cada vez mas en acuerdo, y modelos tedricos sobre la
fenomenologia de los NF [4, 7, 10, 12-16, 18, 19, 23, 24, 29]. Lo
anterior no debe servir como argumento para echar de lado la
investigacién nanotecnoldgica, sino al contrario para desentrafar las
interrelaciones mas profundas y dindmicas que acontecen con el uso de

tal tecnologia.

A continuacidén, se muestran distintas definiciones encontradas en la

literatura sobre los nanofluidos:
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1) Los nanofluidos son coloides ingenieriles que incluyen particulas
sOlidas con una conductividad térmica superior al medio solo (por
ejemplo, metales, 6xidos metalicos en polvo) dispersados en enfriadores

tradicionales como el agua, etilenglicol, o aceite [19].

2) Un nanofluido es una suspension uniforme y estable que excluye la
tendencia a la aglomeracién o cambio quimico de las particulas en el
fluido [23].

3) Los nanofluidos se logran al afadir cantidades controladas de
nanoparticulas (con al menos una dimensidon menor a 100nm) dentro de
un liquido [16].

2.2 Preparacion de nanofluidos

2.2.1 Nanoparticulas
Se consideran nanoparticulas para nanofluidos aquellas que en al menos
una dimension tienen un tamafio <100 nm [14, 16], sin embargo, el
tamano utilizado en investigaciones es menor a 50 nm [10, 14, 15, 18,
19, 23].

2.2.2 Nanoparticulas comunes empleadas en la sintesis de

nanofluidos.
En las investigaciones se han utilizado nanoparticulas (NP) orgdnicas de
gran peso molecular, particulas metalicas y aleaciones, ceramicas y
poliméricas. Las respuestas sobre las propiedades son muy diversas
entre la naturaleza de las NP. A continuacion, se muestran
nanoparticulas  utilizadas cominmente en la investigacion
independientemente de su tamano y concentracion [4, 7, 10-14, 16, 18,
19, 23, 24]:

- Al203 : Oxido de aluminio, alimina
- CuO : Oxido de cobre (II)

- Si0z : Oxido de silicio, silice

- AIN : Nitruro de aluminio
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- SiN : Nitruro de aluminio

- SiC : Carburo de silicio

- Al : Aluminio

- Cu : Cobre

- Al + Al203 : Aluminio con alumina

- Cu + C: Cobre con carbono

- PCM : Materiales compuestos particulados (Particulated composed
materials)

- CNT : Nanotubos de carbono (Carbon nanotubes)

- MWCNT : Nanotubos de carbono multipared (Multi-walled carbon
nanotubes)

- TiO2 : Oxido de titanio (IV)

- PIB : Poli-isobutileno (Poly isobuthilene)

- Al>Cu : Aleacién aluminio cobre

- Ag2Al : Aleacién plata aluminio

- ZrO; : Oxido de circonio (IV)

- GO : Oxido de grafeno (Graphene oxide)

- Ag : Plata

- Fe203 : Oxido de hierro (III)

- Fe304 : Magnetita

2.2.3 Obtencion de nanoparticulas
Las NPs pueden ser obtenidas de diversas maneras, una muy sencilla es
adquirirlas a proveedores de materiales como: Aladdin Inc. [18], NYacol,
Sigma-Aldrich, PlasmaChem [24]; Otras alternativas dependeran de la
naturaleza del material a ser procesado; generalmente los materiales
gue sirven como materia prima son molidos por periodos muy extensos
de tiempo (15-40h) [23] para obtener el tamafo y distribucion
adecuados. Las propiedades del material previos a molerse
determinaran el modo de la molienda, consumo de energia, carga, medio

de molienda, material de las bolas o barras del molino, etc.
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La produccién de polvos es una rama de la metalurgia fisica y del
procesamiento de materiales, dentro de esta se definen dos métodos
para la obtencidn de polvos (considerando polvo a materiales con alguna
dimensién menor a 1 mm), el primero es el método mecanico: que
consiste en la trituracién, molienda y atomizacién; el segundo es el
método quimico: que consiste en la reduccion, deposicion/precipitacion,
reacciones electroquimicas, carbonilos, etc. La forma y tamafio de los
polvos varian dependiendo el método de obtencidon y es necesario un
acondicionamiento posterior para la reduccion de tamafio o
acondicionamiento para una mejor interaccién energética con el medio
(por ejemplo, volver hidrofilico a un material hidrofdbico, evitar

aglomeraciones, sedimentacién, etc.) [30].

2.2.3.1 Caracterizacion de nanoparticulas
Para la caracterizacidon microestructural fases, tamano de grano, tamafno
y distribucidén de las nanoparticulas se utilizan la microscopia electrénica
de transmisidn (Transmition electron microscopy, TEM), microscopia
electronica de barrido (Scanning electron micoscopy, SEM), Difraccién
de Rayos X (X-Ray diffraction, XRD) y Dispersion dindmica de luz
(Dynamic light scattering, DLS) [7, 14, 23].

2.2.3.2 Daios a la salud
Durante la preparacion de un nanofluido el operador esta en contacto
intimo con las nanoparticulas, mismas que pueden introducirse al cuerpo
de manera cutanea, por inhalacion o ingestidén, en consecuencia, éste se
encuentra en un potencial riesgo de salud, el cual se incrementa con
tiempo y recurrencia del trabajo, la reducciéon del tamafio en las
particulas, morfologia, composicion quimica, entre otros factores [24,

31]; muchos de los materiales sélidos utilizados para los NF son toxicos.

Se ha encontrado que las nanoparticulas pueden acelerar la mutacion
bacteriana, siendo un potencial riesgo para la vida humana y animal de

un entorno en el cual éstas se encuentren como contaminacion; algunos
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efectos en el organismo humano pueden ser alergias, dafo al sistema
respiratorio (contacto alveolar), ataque a los organismos y sistema
inmune, posible dafio a las estructuras genéticas, induccion de

desdrdenes cerebrales [31].

Los dafnos a corto y largo plazo de materiales nanoparticulados en el
cuerpo humano, animal y entorno (como ecosistema) no tiene la misma
carga de investigacion como la tienen las aplicaciones de éstos. Los
resultados de los estudios suelen ser cualitativos con algunos intentos
de cuantificar los dafios [31], este es un tema de alta importancia para
la implementacion industrial-comercial de estos fluidos mismo que no
puede pasarse por alto y siempre debe de tenerse en cuenta al desechar

un NF preparado.

2.3 Métodos de preparacion de nanofluidos
En la literatura uno de los métodos mas empleados en la preparacion de
los NF es aquél conocido como método de los dos pasos (Two step
method) [12, 18-21, 23, 25, 26, 31, 32]. Como el nombre lo indica el
método consiste en dos etapas: la primera comprende la sintesis de las
nanoparticulas y/o acondicionamiento de las mismas, para lo cual puede
ser necesario un tratamiento quimico y/o proceso ultrasénico para
favorecer la siguiente fase del proceso; la segunda etapa atane la
suspension de las particulas en el fluido base, en esta puede ser
necesario el uso de agentes surfactantes para evitar aglomeracion de las
NPs y mejorar su dispersion, aunque la adicién de aditivos puede llegar
a decrecer el desempefio en la transferencia de energia térmica, ya que
pueden evitar la deposicion de las NPs sobre la superficie a templar [12],
fendmeno que se ha encontrado incrementa el coeficiente de
transferencia de calor. Algunos resultados experimentales muestran que
la adicion de surfactante incrementa significativamente la transferencia
de calor en la ebullicidon (pool boiling) [19]; los resultados dependeran
de la concentracion afiadida de surfactante en el NF, sin embargo,

algunos investigadores evitan su uso [4, 7, 14, 16, 18].
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2.3.1 Fluidos base para nanofluidos
Los fluidos base para los NFs que son utilizados suelen ser los medios de
temple convencionales, principalmente se usa agua, mezclas con
etilenglicol (Ethylne Glycol Water, EGW) en proporcional habitual de
40:60 [4, 15], también es comun el uso de aceite mineral como base

[24]; no por ello debe considerarse que son las Unicas opciones.

2.3.2 Método de analisis de las propiedades de los nanofluidos
En la literatura experimental sobre nanofluidos se utilizan las siguientes
técnicas o aparatos para la cuantificacion de algunas propiedades de los
NF.

- Viscosidad: Viscosimetro Capilar [14]; viscosimetro para Viscosidad
dinamica [7]; Redmetro (Bookfield Ultra III) [32].

- Tension superficial: Tensidmetros (SIGMA 703) [14], método por
gota [13].

- Conductividad térmica: Prueba KD2 [14], Aparatos disefiados por los
mismos investigadores [23].

- Mojabilidad: Gonidmetro [7]; Técnica de gota inmdévil [20].

- Tamafio: MEB, DLS (Dispersion dinamica de luz, Dynamic Light
Scattering) [20].

2.4 Propiedades termofisicas de nanofluidos

2.4.1 Conductividad térmica
En la literatura recopilada esta propiedad es una de las mas
investigadas, debido a que los principales usos propuestos para los NF
involucran la transferencia del calor; dentro de las investigaciones se
contempla: el efecto que tiene la adicién de nanoparticulas, aditivos,
temperatura, pH sobre la conductividad térmica del fluido base,
variaciones con respecto a la concentracién, tamano y material de las
NPs, suposicion de mecanismos por los cuales la adicion de las NPs
modifican la conductividad del fluido base, etc. [7, 10, 15, 16, 23, 24].
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La Figura 16 muestra la conductividad térmica de los fluidos bases tipicos

para NF asi como particulas comunes utilizadas para la suspension [24].
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Figura 16.- Conductividad térmica de diversas particulas utilizadas
para nanofluidos; nétese que las mayores conductividades
corresponden a NF con particulas base carbono, los valores

reportados corresponden al promedio de los valores mas altos y

bajos reportados [24].

2.4.1.1 Efecto de la concentracion
Las siguientes aseveraciones fueron halladas en algunos de los articulos
de la presente investigacién, se enfocan en el efecto que tiene la

concentracion de nanoparticulas sobre la conductividad térmica del
nanofluido:

Estudios con particulas ceramicas y metalicas por varios investigadores
Choi, Das et al. Xuan et al, Eastman et al, y Lee et al, han reportado un

mejoramiento de entre 5 y 60% de la conductividad térmica con
concentraciones de 0.1 a 5 %vol. [23].

La razdén de la conductividad térmica efectiva con respecto a la del fluido
base (Keff/Ksiuido) incrementa de manera no lineal con el incremento en
%vol. de las particulas [23].
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A mayor concentracidon volumétrica de nanoparticulas en el fluido base

la conductividad térmica se vera positivamente afectada [4].

En nanofluidos preparados con nanotubos de carbono (Carbon
nanotubes, CTNs) la conductividad térmica aumenta con la adicién de
particulas hasta un maximo, después del cual el desempeno comienza a
decrecer, las mayores conductividades reportadas corresponden con
materiales base carbono, material reportado con la conductividad

térmica mas alta conocida [7, 24].

La conductividad térmica de NFs base agua con particulas Al,O3, SiO2 y
diamante, se encontré6 entre +5% que aquellas del agua las
concentraciones utilizadas en el estudio fueron 0.001, 0.01 y 0.1 %vol.
[14].

Las oraciones anteriores muestran que se ha observado cierta tendencia
en la adicion de materiales nanoparticulados y su efecto sobre la
conductividad térmica del fluido base, tal tendencia parece no ser muy
predictiva, sin embargo, hay indicios de un rango de concentracion en el
cual el efecto sobre la propiedad termofisica es mayor y en las
vecindades de éste, tanto a valores mayores o menores, el efecto
comienza a decrecer (deterioro) o a ser poco perceptible,
respectivamente. En los estudios recabados, las concentraciones
utilizadas fueron investigadas sistematicamente dentro de un rango que
fuese ya conocido o0 no, o, se uso6 sélo una concentracidon ya reportada
con resultados; considero que la eleccién del método dependera del
propdsito de la investigacion que se esté realizando, por ejemplo, tomar

un valor reportado de concentracién del material “i” con su efecto sobre

A\ Yy e/

la conductividad térmica y manipular otras variables, o utilizar “n
concentraciones con *m” materiales y observar-comparar sus respuestas

dentro del rango de concentracién “n”.
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2.4.1.2 Efecto del tamaio
Los parrafos siguientes se refieren al efecto del tamafio de las
nanoparticulas sobre la conductividad térmica del nanofluido, los cuales

fueron encontrados en algunas de las fuentes consultadas:

La conductividad térmica aumenta considerablemente con particulas de
tamafio <50 nm y con la dispersidon; se atribuye un descenso de la
conductividad, cuando las particulas cambian de 10 a 50 nm, debido a

cambios en el transporte fondnico de la temperatura [6].

El tamafo de las particulas dispersadas influencia la razén de
conductividad (Keft/Kfiuido), @ menor tamano mayor conductividad del
nanofluido; este mejoramiento puede ser tan alto como un 80 a 100 %

con particulas Al,Cu de aprox. 30nm en NF base agua y EGW [18].

La razdén de la conductividad térmica efectiva con respecto a la del fluido
base decrece con el aumento en el tamafio/diametro de las particulas
[23].

Lo anterior muestra una tendencia clara de la relacion entre el tamafo
de las nanoparticulas y su efecto sobre la conductividad térmica, esta
tendencia, inversamente proporcional parece tener su maximo dentro
del intervalo de 10 a 50 nm, evidentemente un material en especifico
tendra un tamano en el cual el desempeno de la conductividad sea
maximo, como determinar este maximo no es un conocimiento a priori,
cada material con sus parametros definidos (concentracion vy
composicion) tendra un rango de accién efectiva, sin embargo en la
mayoria de las investigaciones recopiladas para el presente trabajo los
tamanos rondan en el intervalo mencionado 10 a 50 nm. Considero que
la mejora en la conductividad a tamafios pequefios estd relacionada
intimamente con el transporte fondnico del calor dentro del material y
en las regiones donde las nanoparticulas pueden ordenarse (en la regidon
trifasica solido-vapor-liquido), el ordenamiento genera un acople

resonante el cual es un conjunto de modos de vibracidon coherentes, creo
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que ahi reside la dificultad del modelado de la relacion tamafio-
conductividad é¢Cémo determinar los posibles modos de vibracién a
través de los posibles ordenamientos, tanto de la nanoestructura del

material como del aglomerado en la region trifasica?

2.4.1.3 Mecanismos gobernantes propuestos
Hasta ahora no hay mecanismos generalmente aceptados para la
explicaciéon del desempefo térmico de los NF, sin embargo, los

siguientes son utilizados por los investigadores:
- Movimiento Browniano de las nanoparticulas. [10, 23, 24].

- Envolvimiento del liquido base alrededor de las nanoparticulas. [10,
23].

- Naturaleza del transporte de calor en las particulas sdlidas [10, 15].
- Transferencia de calor balistica asistida por fonones [10, 23, 24].
- Aumento del area de transferencia al disminuir tamano [14, 23].

- Formacion de una microestructura (microensamble) que comprende

clusteres de nanoparticulas [14, 23].

Quiza efectos macroscopicos adicionales deben ser considerados, por

ejemplo [23]:
- Conduccion de calor

- Conveccion natural promovida por las particulas. Fuerzas de

electroforesis o termoforesis

- Naturaleza de los enlaces quimicos en el material [7, 24]
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2.4.2 Viscosidad

2.4.2.1 Efecto de la concentracion
Las siguientes observaciones fueron recopiladas de algunos trabajos
investigados, las cuales hacen alusién al efecto que tiene Ia

concentracion de nanoparticulas sobre la viscosidad del fluido base:

Al utilizar concentraciones de 0.01, 0.1 y 1.0 g/L de nanotubos de
carbono de pared multiple (MultiWalled Carbon Nanotubes, MWCNTSs) en

agua, la viscosidad del medio no se ve severamente afectada [16].

Al medirse la viscosidad de distintos NFs (base agua con particulas Al;Os,
SiO2 y diamante) se encontraron entre £5% que aquellas del agua con
concentraciones de 0.001, 0.01 y 0.1 %vol. [14].

La viscosidad efectiva del nanofluido aumenta con el incremento de la

concentracion de particulas y decrece al aumentar la temperatura [10].

La viscosidad de un NF base agua con nanotubos de carbono, CNTs, a
muy bajas concentraciones (hasta 0.5wt%) es menor que la del liquido
base probablemente por la autolubricacion de los nanotubos; Ila

viscosidad aumenta con una concentracion mayor a 0.5 wt% de CNT [7].

Al parecer la adicién de pequefas cantidades de nanoparticulas al fluido
base no altera de manera significativa la viscosidad del medio, sin
embargo, ocurre que en determinada concentracion, la viscosidad
comienza a aumentar debido a que los fendmenos triboldgicos en el
fluido comienzan a ser mas notorios; como se menciona en el caso del
nanofluido de CNTs en agua, la viscosidad del medio puede ser menor
que la del fluido base a determinas concentraciones consecuencia de la
nanoestructura del material suspendido, lo cual indica lo importante que
puede ser nanoestrutura del material en el efecto de la concentracion
sobre la viscosidad. La tendencia queda descrita de manera muy general
en la tercera oracién, qué tanto pueda variar la viscosidad en funcion de

la concentracion no puede saberse inmediatamente y qué efecto tendra
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sobre el temple, en el enfriamiento convectivo, dependera de esta

variacion.

2.4.2.2 Efecto del tamaio
A menor tamafo de particula mayor es la viscosidad y esta es

inversamente proporcional a la temperatura [15].

Dentro de los articulos recopilados en la investigacion del presente
trabajo es muy escasa la informacién que investiga y relaciona el tamafo
de las nanoparticulas con su efecto sobre la viscosidad del medio. Tal
parece que la disminucién del tamafio incrementa la viscosidad del
medio, dada cierta concentracién, en tanto al incremento de los
fendmenos triboldgicos con la superficie de cada particula y dentro del
liguido mismo. Una reduccidon de la viscosidad en el fluido base trae
consigo un mejor comportamiento durante el enfriamiento convectivo y
una menor duracidon de la capa de vapor, en consecuencia, un mejor

tratamiento térmico de temple.

2.4.3 Capacidad térmica especifica/ Calor especifico (Cp)
La investigacidén sobre el calor especifico es menor en comparacion a la
conductividad térmica y la viscosidad de los nanofluidos; se ha
encontrado que esta propiedad varia en funcién del liquido base, tamafio

y concentraciéon de las nanoparticulas [10].

2.4.3.1 Efecto de la concentracion
En la literatura se sugiere que esta propiedad disminuye con el
incremento en concentracion de particulas y decrece con la temperatura
[10].

2.4.3.2 Ecuaciones para el calor especifico
En la literatura se proponen diversas ecuaciones para el Cp en funcién
de diversos parametros, estas ecuaciones son ocupadas dentro del

desarrollo experimental.
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Cpns = 9Cps + (1 — @)Cppy

Ecuacidn 3.- Calor especifico para nanofluido [10].

(pCprs) = (1 — @) (PCP) 5 + @ (pCp)s

Ecuacion 4.- Calor especifico para nanofluido [10].
p: Densidad; @: Fraccidon volumétrica de particulas; bf: Fluido base; s:

particula sélida nf: Nanofluido.

C _ lopCpp+prCr(1-9)]
Pnf [ppo+pr(1—9)]

Ecuacidén 5.- Calor especifico para nanofluido [14].
p: Densidad; @: Fraccidon volumétrica de particulas p: Particulas; f:

Fluido Base; nf: Nanofluido.

2.4.4 Densidad
Se ha encontrado que esta propiedad decrece con la temperatura y
generalmente es mayor que la del fluido base [5], tanto en la fase liquida

como en la fase gaseosa (capa de vapor). [29].

2.4.4.1 Ecuaciones para la densidad

Pnf = @pp + (1 — @)py

Ecuacién 6.- Densidad de un nanofluido [10, 14].
p: Densidad, nf: nanofluido ; p: particula ; w: agua ; ¢@: Fraccion

volumétrica de particulas .
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La ecuacidon muestra la variacion de la densidad del nanofluido en funcion
de la fraccidon volumétrica de particulas suspendidas, es evidente la
preponderancia de la densidad del fluido base, que en este caso se

considera agua, es posible que el modelo pueda ser aplicable a otro fluido.

2.4.5 Tension superficial, Mojabilidad
A continuacion, se muestran distintas observaciones acerca de la
mojabilidad de nanofluidos en funcién de la concentracion de las

nanoparticulas:

Se ha encontrado en diversos nanofluidos que la tensidon superficial
disminuye al aumentar la concentracidén de particulas y la temperatura
[10].

Para nanofluidos con particulas de CNTs la mojabilidad decrece con el
incremento de la concentracién. El angulo de contacto para
concentraciones entre 0.25 y 0.5wt% de CNT es menor que el del agua

pura. El angulo de contacto para 0.75wt% es mayor que el del agua [7].

El angulo de contacto depende fuertemente de la concentracion de las
NP y para la misma concentracién masica con particulas mas pequeias,

se obtiene un mayor angulo de contacto [10].

Algunos estudios implican que el uso de nanoparticulas en medios de
temple convencionales resultara en la mejora de la mojabilidad [5] como
consecuencia de la capa porosa formada por la deposicion de las

nanoparticulas sobre la superficie [20, 21, 25, 26].

Mediante microscopia de video digital, Figura 17, se encontré que las NP
se ordenan de manera similar a un sélido en las inmediaciones de la
region trifasica soélido-liquido-vapor lo cual mejora la propagacién del
fluido [21].

El mejoramiento de la mojabilidad con respecto al fluido base se debe

principalmente a la deposicidn de particulas en la superficie a templar,
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la deposicién asimismo depende de la concentracién y tamafio de las
particulas; sin embargo, existe una concentracion critica (que dependera
del material, su tamafio y presencia de surfactantes) a partir de la cual
el angulo de contacto comienza a incrementarse, quiza debido a la
reduccion de cavidades activas consecuencia a la aglomeracion de las

nanoparticulas.

Al aumentar la mojabilidad del liquido sobre la superficie el proceso de
extraccion de calor durante la etapa convectiva se ve beneficiado, la

capa de vapor de la primera etapa dura muy poco o es nula.

2.4.5.1 Modelos de mojabilidad (Esparcimiento)
Durante el proceso de ebullicion por nucleacion, el angulo de contacto
aparente estd relacionado con las energias de interaccion de las distintas
fases y éste es modelado mediante la ecuacion de Wenzel-Young

(Ecuacion 7):

cos9* = B2 ¥sly — 10056

Y

Ecuacion 7.- angulo de contacto aparente [20].
y: Energia de interaccién, s: Sdlido, v: Vapor, I: Liquido, r: Factor de

Rugosidad.

El factor de rugosidad r de la Ecuaciéon 7 se define como la razén del
area de contacto efectiva con respecto al area de contacto de la
superficie lisa, puede ser evaluado con un perfilbmetro superficial
(Figura 38) [21]. El numerador de la Ecuacién 7 se conoce como Tension
de adhesidn, al analizar la ecuacidon se desprende que la mojabilidad del
NF incrementa con la tensiéon de adhesién y con la rugosidad de la

superficie.

Asimismo, se tiene el modelo para la propagacion del liquido en funcion

del coeficiente de propagacién (S) de un fluido en la regién trifasica que
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tiene lugar durante la ebullicion por nucleacion, descrito por la Ecuacién
8.

Ecuacidn 8.- Coeficiente de propagacion [21].
donde o: tensidn interfacial existente entre las fases, sg: sdlido-gas,
sl: sélido-liquido,

Ig: liquido-gas.

Ambos modelos fueron utilizados en las investigaciones respectivas para
cuantificar el mejoramiento de la mojabilidad del fluido en una superficie

solida.

2.4.5.2 Mojabilidad y flujo de calor critico (CHF)
Un modelo utilizado por investigadores para describir la transferencia de
calor durante la fase de ebullicion por nucleacién es a través de la
activacién de microcavidades generada por la deposicidon de las NP en la
superficie, esto mediante el criterio: 82 donde B es el angulo de
apertura de una cavidad coénica idealizada y 6 el angulo de contacto;
segun Yang y Kim el nimero de cavidades activas por unidad de area

superficial puede describirse con la ecuacion siguiente:

Ny = Ny [27* p(R)dR [} (B)dp

Ecuacidén 9.- cavidades activas por unidad de area superficial [20].

donde Ns: densidad del area de cavidades, Rmax y Rmin: el radio
maximo y minimo de cavidades activas, ¢(R): funcion de distribucién
radial de las cavidades y ¢(B): funcién de distribucién para el angulo de

apertura de las cavidades.

Una manera de cuantificar el efecto de la mojabilidad sobre el Flujo de

calor critico (CHF por sus siglas en inglés) es a través del modelo
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propuesto por Sadasivan et. al. [20], el cual establece que las burbujas
que crecen en la vecindad de las cavidades activas pueden coalescer
lateralmente hasta cierto punto durante la fase de crecimiento antes de
que departan de la superficie. Un volumen de liquido es atrapado entre
la burbuja y la superficie, debajo del plano de coalescencia. Por arriba

del plano las burbujas permanecen en la superficie por un tiempo tn.

Se considera también el tiempo para secar la capa liquida, td, que puede
obtenerse a través de un balance energético en la superficie. Los autores
hipotetizan que el CHF ocurre cuando td<tn; considerando que th
depende principalmente de la hidrodinamica y débilmente del flujo de

calor. Un incremento de tq afecta directamente el CHF [20].

En la region trifasica formada se ha encontrado que las nanoparticulas
tienden a ordenarse de manera similar a un sélido, Figura 17, este
ordenamiento trae consigo un incremento en la presion de desunién de
la fase vapor, provocando que el fluido sea jalado hacia la region soélido-
vapor, aumentando la propagacidn del liquido y acelerando la separacién
de la fase vapor de la superficie sdlida [21] este comportamiento puede
proyectarse a la situacién en la cual el liquido se encuentra en ebullicidon

en la superficie soélida.

Region g :
de capa .
liquida

A
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Figura 17.- Ordenamiento de nanoparticulas de Latex cargadas en
agua desionizada, burbuja (200 de aire um) en cristal, Concentracién:
7%vol., Carga superficial: 0.8 pyC/cm?, tamano: 1.01uym, Densidad:
1.05 g/cm?3 [21].

Hasta el momento no existe una teoria validada y unificada sobre la
relacién entre la mojabilidad y el CHF en nanofluidos. Una de las
hipotesis mas creibles considera que durante la ebullicion por nucleacion
en la superficie calentada se generan puntos calientes, estos pueden ser
remojados o calentados irreversiblemente, la mojabilidad genera que
estos puntos sean remojados lo que genera el CHF [20], asi mismo la
presion de desunion de las burbujas ejercida por el ordenamiento de las
NP en la region trifasica empuja el sélido hacia los puntos calientes,
remojandolos; estos dos fendmenos 1) deposicién de nanoparticulas
(formacién de cavidades activas) y 2) Ordenamiento en la regién
trifasica, tienen como consecuencia la aparicion del flujo de calor critico
(CHF) que suele ser mayor en comparacién al fluido sin nanoparticulas,
el flujo de calor critico se asocia a la segunda etapa del temple en la cual
suceden los cambios metallrgicos-mecanicos mas importantes de los

metales templados.

Ademas de los dos fendmenos mencionados previamente debe
considerarse el movimiento fondnico de las nanoparticulas durante la
transferencia del calor, si en la region trifasica las NP estan ordenadas
de manera muy coherente el movimiento fondnico tendra mas modos de

vibracion no destructivos promoviendo el flujo de calor a mayor escala.

2.5 Coeficiente de transferencia de calor (HTC) en Nanofluidos
El coeficiente de transferencia de calor entre la superficie caliente y el
nanofluido como medio de temple es un parametro muy investigado en
la literatura del desempeno térmico de los NF, el cual se ha encontrado
ser superior a los medios de temple convencionales [4, 7, 12, 14, 18,

19, 24-26, 29], pese a que algunos han encontrado en sus resultados
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experimentales un deterioro en el trasporte de energia, debido a una
alta concentracion y tiempos de analisis muy largos, [19, 29] esto Ultimo
no es aplicable al tratamiento térmico de temple pero, debe considerarse
en el disefio de tanque que sirva para el procesamiento, ya que el fluido

seria utilizado muchas veces.

Se ha encontrado que al disminuir el tamano de particula el HTC

incrementa significativamente [29].

Un incremento del HTC con respecto a la concentracion volumétrica de
los NF ha sido observado [4, 29], sin embargo, existe una concentracion
critica a partir de la cual se comienza a deteriorar el flujo de energia con
el medio [13, 18].

En un estudio realizado para determinar la trasferencia de calor de un
NF base agua destilada con nanoparticulas de silice, se encontré que los
surfactantes en el NF reducen la tension superficial e incrementan el
HTC, permitiendo a las burbujas liberarse mas facilmente de la superficie
en la etapa de la ebulliciéon por nucleacidon, donde se halla el mayor flujo
de calor [13].

La eficiencia del nanofluido es evaluada a través de los parametros de la
transferencia de calor como el nUmero de Prandtl, el niUmero de Nusselt
y el HTC [4].

2.5.1 Determinacion del HTC

EL HTC puede ser computado mediante diversos métodos, uno es el
analisis de agrupamiento de la transferencia de calor y el otro es el
método del elemento finito (Finite Element Method, FEM). Para que el
método de agrupamiento sea valido el nUmero de biot (Bi) debe ser
menor a 0.1. El valor del Bi depende de la longitud caracteristica de la
pieza y la conductividad térmica de la misma. El Bi es directamente
proporcional a la longitud caracteristica e inversamente proporcional a

la conductividad térmica de la pieza a tratarse térmicamente [13].
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Otro método para la estimacidén del Flujo de calor superficial o el HTC del
medio de temple es mediante algoritmos de conduccidon de calor inversa
(Inverse Heat Conduction, IHC) a partir de la informacién de
temperatura obtenida de la curva de enfriamiento; varios algoritmos han
sido implementados por investigadores obteniendo resultados
satisfactorios en experimentos que involucran transferencia de calor, sin
embargo, es una técnica muy sensible a los datos de entrada de

temperatura [7].

2.6 Industrializacion de los nanofluidos
Pese a la gran cantidad de articulos publicados sobre el mejoramiento
de las propiedades del fluido base con la adicibn de materiales
nanoparticulados, el uso industrial de estos fluidos no esta aun
instaurado, sin embargo, es bien clara la tendencia de aplicacidon de
estos hacia la ingenieria térmica, con algunas aplicaciones triboldgicas e

incluso cuestiones ecoldgicas de limpieza de suelos [21, 24-26].

Una de las propuestas mas investigadas es la capacidad de temple de
los nanofluidos, no con la intencidn metallrgica-mecanica del cambio en
las propiedades del material sino en el sentido de la extraccion de calor
de una superficie principalmente metadlica; los resultados de estas
investigaciones tienen la intencién de justificar el uso de NF en
aplicaciones térmicas, sin embargo, estos resultados también pueden
proyectarse en el campo metallrgico del temple de aceros y prever el
comportamiento metalUrgico-mecanico de los componentes dadas las
mejoras en el HTC y CHF, conductividad térmica del fluido, cambios en

las etapas del temple, etc.

2.6.1 Factores determinantes en la implementacién industrial de
los NFs.

2.6.1.1 Alto costo de produccion.
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Este factor es la suma de diversos aspectos que incluyen el costo del
material, gastos de preparacién (uso de surfactantes, bafio ultrasénico,
mezcladores mecanicos), conminucién del material y procedencia. El costo
unitario de diversos NFs varia significativamente dependiendo del material,
tamafo y concentracién. Existe una alta dificultad para la sistematizacion

en la estimacién del precio de los nanofluidos [31].

2.6.1.2 Problemas de estabilidad a largo plazo
Se ha encontrado que las nanoparticulas suspendidas son susceptibles a
experimentar sedimentacion, Figura 18, esto debido a las fuerzas de Van
Der Waals, la gravedad, fuerzas de arrastre y la repulsidon
electroestatica. La estabilidad es altamente dependiente del tipo de
particula en el NF (metal, éxido metalico, carbono, polimeros, mezclas)
y del meétodo de preparacién. Otros factores que influyen en la
estabilidad son la constante dieléctrica del fluido, potencial zeta, pH,
tamafio de particula, forma y concentracidén de aditivos, adicionalmente
se tienen el influjo de la temperatura, velocidad del flujo, porosidad de
las superficies donde fluye el NF, salinidad y campos externos (eléctrico,

acustico, magnético) [31].

Figura 18.- Sedimentacion y arrastre de dispersiones de nanografito
en etilenglicol a distintos tiempos; la primera fotografia corresponde

a un dia, la segunda a 3 dias y la ultima a una semana [31]. La
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suspension de la derecha fue preparada con la adicién de surfactante.

Notese la sedimentacion y el arrastre a la superficie.

2.6.1.3 Incertidumbre en el valor de las propiedades termofisicas

de los NFs
Existe la carencia de un modelo general para todo tipo de nanofluido. En
las investigaciones se ha encontrado una buena concordancia entre los
modelos tedricos y los resultados experimentales de la conductividad
térmica, sin embargo, para otras propiedades termofisicas no hay una
buena correlacion con la repetibilidad y confiabilidad entre distintas
mediciones experimentales, estas diferencias se asocian al método de
sintesis de los NFs y/o los métodos de medicion [31]. Por ello muchos

investigadores generan sus propios modelos para sus experimentos.

2.6.1.4 Corrosion y erosion del equipo donde fluyen NFs
La deposicion de las nanoparticulas sobre la superficie de tubos o
colectores a largo plazo deteriora el desempefio del sistema, e impacta
el comportamiento térmico del fluido disminuyendo el HTC, Figura 19.
La compatibilidad térmica entre el ducto y el nanofluido es un asunto
importante para la aplicacién a gran escala de los NFs en equipo
industrial [19, 31].
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Figura 19.- Disminucion del coeficiente de transferencia de calor

(HTC) para tres nanofluidos de alumina base agua con SDS como
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agente dispersante de tres diferentes tamanos NF#1 5nm, NF#2
50nm, NF#3 80nm y concentracion de 1 %vol. NS/RS es un
parametro definido como tamafio de nano particula (nanoparticule

size, NS) sobre rugosidad superficial (superficial roughness, SR) [19].

En el estudio realizado en [32] se encontrd informacién relacionada con la
velocidad de corrosion del acero de bajo carbono (Mild Steel) en la
presencia de un nanofluido.

La preparacion del nanofluido de puntos cudnticos de Carbono (C-Dot)
consistié en: 1625 mg de acido ascérbico (CsHsOs) diluido en 1L de agua
desionizada, se modifico el pH de la disolucion de 7 a 14 usando NaOH,
unas vez disuelto el acido ascérbico se afadieron 625 mg de acetato de
cobre Cu(Ac)2-H20 usado como catalizador y la mezcla fue sometida a
agitacion durante 10h a 90°C. Los puntos cuanticos son materiales
nanoparticulados empleados como semiconductores, como emisores y
absorbentes de un rango de frecuencia electromagnética bien definido, los
del presente estudio tienen la finalidad de absorber de fotones infrarrojos.
Una vez preparado el nanofluido se prosiguié al analisis potenciodinamico
del acero de bajo carbono en nanofluido y agua con adicion de 0.1M de
NaCl; esto se llevd a cabo con una estacidon electroquimica de trabajo
(Metrohm autolab PGSTAT128N) teniendo como electrodo de trabajo al
acero, como de referencia y contraelectrodo a los de carbono y Ag/AgCl,
respectivamente.

La Figura 20, muestra las curvas de Tafel para el agua y el NF, en la cual
se observa una mayor naturaleza protectora de este Ultimo; mediante el
método de extrapolacién de Tafel se obtuvieron las corrientes de corrosién
que fueron 3.2x10"°-5y 8.1x10"-6 A para el agua y el NF, respectivamente,
a partir de las cuales se estimaron las razones de corrosion como 0.094 y
0.397 mm/ano (mpy), respectivamente, la razén de corrosién con

nanofluido es 76.32% menor que el agua con NaCl.
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Asimismo, se realizaron curvas de Nyquist para observar la resistencia a la
corrosiéon, las cuales se ilustran en la Figura 21; a mayor radio del
semicirculo mayor sera la resistencia a la corrosion; el NF a un tiempo de
260h tiene la misma resistencia a la corrosion que el agua a 2h, obsérvese

como las curvas para los tiempos citados son muy similares.
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4 = DI water
354 ——Nanofluido C-dot
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Potencial, E (V) vs RE

Figura 20.- Curvas de Tafel para acero bajo carbono en dos
diferentes electrolitos: agua destilada + 0.1M NaCl y Nanofluido de
puntos cuanticos de carbono (C-Dot); es evidente el desplazamiento

en la corriente de corrosién y un grado de pasivacion en la rama

anddica de la curva en NF [32].
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Figura 21.- Curvas de Nyquist para acero bajo carbono en dos diferentes
electrolitos: agua destilada + 0.1M NaCl y Nanofluido de punto de
carbono (C-Dot); el agua y el NF tienden a tener la misma resistencia a la
corrosion cuando para el primer han pasado 2h y para el Ultimo 260h
[32].

Dentro de las diversas investigaciones realizadas en [33], se analizé de
manera visual a través de microscopia de barrido el comportamiento de la
corrosion de placas de acero inoxidable 306 (SS306) con dimensiones
42x21x1.2 mm, ante dos electrolitos, el primero una mezcla eutéctica de
sales y el segqundo un NF que tuvo como base la mezcla eutéctica con la
adicién de nanoparticulas hibridas de Oxido de grafeno y 6xido de titanio
(GO/Ti02).

La composicidon de la mezcla eutéctica es la siguiente: NaNO3, KNO3, LiNOs3,
CsNO3, Ca(NO3)2; 9.95g de la mezcla afadida a 25mL de agua
desinonizada.

La composicién del Nanofluido es: La misma mezcla eutéctica con la

adicién de GO/TiO2 de concentracion 0.05wt%.
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Para el anadlisis de la corrosién, probetas del acero inoxidable se
sumergieron en los electrolitos dentro de un horno de gravedad
convencional a 200°C durante 7 dias, al término del tiempo se prepararon

las superficies para su observacion a través del MEB.

En la Figura 22 se observa que la probeta sumergida en la mezcla eutéctica
sufrié de corrosidén por picaduras, mientras que aquella sumergida en el
nanofluido hibrido no mostré este tipo de corrosidon, fenédmeno asociado a
la deposicion de nanoparticulas en la superficie, en consecuencia, la
velocidad de corrosiéon del material decrecid6 con el uso de NF en

comparacion a la mezcla eutéctica de sales.

Figura 22.- Microscopia por electrones secundarios para la superficie
del SS306 en presencia de dos diferentes electrolitos: a) y ¢)
corresponden a la mezcla eutéctica de sales, b) y d) corresponden
al nanofluido hibrido GO/TiO [33].
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Para el proceso térmico del temple, por su naturaleza, es de tiempos
breves, por tanto, la corrosién del componente debido al medio de
enfriamiento sucede en una proporcién baja, sin embargo, con el uso de
NF este fendmeno seria todavia menor, la corrosién estad sesgada al tanque
de procesamiento mas que al componente. Para otras aplicaciones de
tiempos de servicio muy largos la deposicién de las particulas parece ser
benéfica contra la corrosién, sin embargo, por el mismo fendmeno hay un
deterioro en los parametros térmicos del sistema lo cual tiene implicaciones
del costo de operacién y seria necesario ponderar qué efecto es mas

importante en términos de desempeiio y aplicacion.

2.6.1.5 Incertidumbre del mercado
Los estudios realizados siguen siendo limitados a la escala del laboratorio
y hay un largo camino por recorrer antes de la comercializacion de los
NFs. La ausencia de ensayos a largo plazo de sistemas que utilicen NFs
vuelve incierta la posibilidad de la industrializacion apropiada de los

nanofluidos [31].
2.6.2 Algunas aplicaciones de los nanofluidos

2.6.2.1 Reactores nucleares enfriados por agua (Water cooled

reactors, WCR)
Una de las principales investigaciones experimentales es sobre la
extraccion de calor de combustible nuclear en reactores nucleares
enfriados por agua (Water Cooled Reactor, WCR; Boiling Water Reactor,
BWR) durante lo que se denomina accidente por pérdida de refrigerante
(Loss Of Coolant Accident, LOCA); en los BWR el fluido de trabajo es de
alta importancia para la seguridad, economia de aplicacién y vida del
reactor [24, 25]. Dados los resultados sobre mejora del HTC, reduccién
de la capa de vapor y mojabilidad de los NFs, estos han mostrado una
promesa para la mas rapida trasferencia de calor y evitar accidentes

serios.
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2.6.2.2 Colectores solares de ducto parabdlico (Parabolic trough

solar collectors, PTSC)
Diversas investigaciones han propuesto el uso de NFs cémo fluido de
trabajo en colectores solares de ducto parabdlico (Parabolic Trough Solar
Collectors, PTSC), que son sistemas de alta temperatura (hasta 600°C)
utilizados para la produccidon de electricidad y provision de calor para
procesos industriales [26]; una manera de optimizar el sistema (en tanto
a tiempo y vida util del equipo) es mediante el uso de NF como liquido
de transferencia de calor (Heat transfer Fluid, HTF), las investigaciones
principalmente han hecho uso de NF con particulas MWCNT base agua y
aceite mineral debido a la alta conductividad térmica y alta absorcién de

radiacidon solar de las nanoparticulas de carbono [24, 26].
Algunos datos reportados sobre el mejoramiento del sistema son:

PTSC piloto con NF de particulas MWCNTs en concentraciones de 1 y 3
wt% base aceite mineral, mejord la eficiencia térmica en 4-5% y 5-7%

respectivamente en comparacion con el fluido base.

NF con MWCNTs en concentracién 0.3 vol% la eficiencia 6ptica alcanzdé
hasta un 71.4% como fluido del tubo absorbente y un 17% mayor de

eficiencia térmica.

2.6.2.3 Sistemas de condicionamiento de aire y refrigeracion (Air

conditioning & refrigeration, AC&R)
Otra propuesta investigada es sobre el uso de los NF en sistemas de
condicionamiento de aire y refrigeracion (Air conditioning & Refigeration,
AC&R) con la finalidad de mostrar la factibilidad de su aplicacion como
nanolubricante en el compresor del AC dada la mejora en las
propiedades triboldégicas y como refrigerante entre el compresor y
evaporador del sistema, consecuencia del incremento en la

conductividad térmica del fluido base [26].
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Algunos investigadores reportaron un decremento de hasta un 90% con

la adicion de nanoparticulas al aceite lubricante del compresor [26].

De lo anterior se desprende que los proximos usos industriales de los NF
seran principalmente dentro del campo de la ingenieria térmica en
intercambiadores de calor, sistemas de refrigeracion, recolecciéon de
energia solar, banos de temple, reactores nucleares BWR; sin embargo,
otra cantidad de campos de aplicacion también son objeto de los NF,
tales como la tribologia, ingenieria ambiental y procesamiento de

comida, entre otros.

A la fecha se sigue realizando un gran esfuerzo experimental-tedrico
para la implementacién de los NF a nivel industrial-residencial, incluso
ha surgido una iniciativa llamada NanoUptake cost action que pretende
justificar experimentalmente la utilizacion de los NF en Europa con
sustento en la optimizaciéon de procesos y mejor obtencién de energia

para hacer frente a la crisis climatica que acontece en estos dias.
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3.-Temple de aceros en nanofluidos, implicaciones mecanicas,

microestructurales, superficiales y sus interrelaciones

3.1 Comparacion entre temple de aceros convencionales (1010, al

Boro 22MnB5, inoxidable 304) en agua y en nanofluidos.
La investigaciéon principal sobre nanofluidos estd enfocada en el
desempenio térmico de estos, por tanto, la gran mayoria de articulos del
presente trabajo se centran en soélo la descripcién de flujos de calor
critico (Critical Heat Flux, CHF), flujo de calor minimo (Minimum Heat
Flux, MHF) o punto de Leindenfrost, Velocidades de enfriamiento,
manipulacién en la duracion de la etapa de vapor, deposicion de las
particulas en la superficie a ser tratada, el coeficiente de transferencia
de calor (Heat transfer coefficient, HTC), entre otros, teniendo como
comparacion principalmente al agua destilada; sdélo una minoria
considera explicitamente las implicaciones metallrgicas y mecanicas
asociadas a cambios en el desempefio térmico del medio de temple,
implicaciones tales como la microestructura, el perfil de dureza,
rugosidad superficial y propiedades mecanicas (Yield Strength, YS;
Ultimate Tensile Strength, UTS) [4, 7, 12-14, 16, 18, 19, 23, 24, 29].

En los apartados siguientes se tomara la informacién recopilada de
aquellos articulos que se encargan del analisis metalUrgico-mecanico

del temple con nanofluidos.

3.1 Efecto en la dureza
La tabla 3 muestra la dureza promedio en escala Vickers (HV) medida
en 5 lugares diferentes sobre una probeta cilindrica de acero AISI 1010,
con dimensiones: 20mm de diametro, y 50 mm de altura, templadas sin
agitaciéon y con misma velocidad de inmersion en agua destilada, NF:
agua + 0.5 wt% CNT y NF: agua+ 0.5wt% CNT+ Surfactante (Triton X-
100) [12].

Medio de enfriamiento Agua Agua + CNT Agua + CNT + Surfactante

Dureza Vickers (HV) 170.9 269.0 183.5
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Tabla 3.- Dureza promedio obtenida para agua, y nanofluido con CNTs

con y sin surfactante [12].

La dureza obtenida para el NF: Agua + 0.5wt% CNT es un 57.4% mayor
gue aquella obtenida para el agua y para el nanofluido con surfactante,
tiene un incremento del 7.4%. La dureza obtenida para el NF sin
surfactante es un reflejo del incremento en la velocidad de transferencia
de calor. En este caso la adicién de surfactante tiene el efecto de evitar
la deposicidn de los CNTs en la superficie con lo cual el CHF durante la
etapa de ebullicion decrecid, obteniendo una menor dureza debido al

retraso en las transformaciones asociadas al acero AISI 1010.

La informacién consecuente es sobre la dureza y el esfuerzo de tension
o UTS (Ultimate Tensile Strength) obtenidas para distintas secciones de
una lamina de acero al boro 22MnB5 forjada mediante el proceso de
prensado en caliente (Hot Press Forming, HPF) utilizado para
componentes automotrices; en el proceso la pieza es templada dentro
del dado de conformado con un nanofluido base etilenglicol-agua (EGW)
(40:60) con particulas de alumina (Al203) en una concentracion de 0.8
%vol. y con agua para la posterior comparacion [4].

La Figura 23 muestra un diagrama del proceso, el producto y de dénde
fueron manufacturadas las probetas para el ensayo de tension (ASTM E
8M).
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Figura 23.- Arriba: Proceso de prensado en caliente (Hot Press
Forming, HPF); izquierda: producto después del procesamiento y
secciones de donde se maquinaron las probetas de tensién;

derecha: dimensiones de las probetas de tension [4].

La Figura 24. muestra histogramas de microdureza Vickers con
penetrador de diamante y 1N de fuerza; el valor de dureza fue medido
con el método Vickers de acuerdo con DIN EN ISO 6507-1. Las piezas
fueron templadas en agua y con nanofluido, en este ultimo a distintos
tiempos. La dureza maxima de 588HV fue obtenida para el temple en
nanofluido con un tiempo de 5s, un incremento de 4.6 veces la dureza
de la muestra de llegada (105HV) y un incremento del 1.397 en

comparacion con el agua helada (421HV).

Debe notarse que en la Figura 24 hay un error, los valores de dureza
que se muestran para el nanofluido a 3s corresponden al agua helada,
ya que en el analisis del articulo se menciona “El valor minimo fue de

s6lo 421HV que corresponde al agua helada y con un largo periodo de
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tiempo”, considerando esto es evidente la mejora en la dureza cuando

se utiliza nanofluido como medio de enfriamiento.
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Figura 24.- Microdurezas promedio en escala Vickers para los tres
especimenes maquinados de la lamina conformada templada en los
distintos medios de enfriamiento (agua y nanofluido). En la figura
hay un error, los valores descritos para el agua helada (Chilled

Water) corresponden al temple con nanofluido a 3s [4].

La Figura 25 muestra el incremento en la resistencia a la tension
(Ultimate Tensile Strength, UTS) para la placa de llegada, templada en
agua y templada en nanofluidos a distintos tiempos. Al observar la figura
se nota que en esta ocasion los valores son congruentes, teniendo la
minima resistencia en la probeta de llegada, seguida del temple en agua
y por ultimo el temple de 5s en nanofluido. El valor maximo obtenido fue
de 1521.93 MPa correspondiente a una microestructura martensitica con
el temple de 5s en nanofluido, por otra parte, el UTS de la probeta

templada en agua helada fue de sélo 1030.55 MPa, comparando el valor
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del nanofluido con 5s contra el valor para el agua helada el UTS mejordé
en un 47.5% y en comparacién con el material de llegada hubo un

incremento del 179.1%.
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Figura 25.- Resistencia a la tensién promedio (UTS), de los tres
especimenes maquinados del producto del HPF; el valor maximo en
esta propiedad corresponde al temple en nanofluido a 5s. Hubo un

incremento en el UTS del 47.5% con respecto al agua helada [4].

3.2 Efecto en la microestructura
En la Figura 26 se muestran las microestructuras obtenidas via MEB para
el acero AISI 1010 templado sin agitacién y con la misma velocidad de
inmersidn en agua destilada, NF: agua + 0.5 wt% CNT y NF: agua+
0.5wt% CNT+ Surfactante (Triton X-100). En todos los casos hay mayor
cantidad de Perlita formada en la probeta templada con el nanofluido sin
surfactante en comparaciéon a aquél con el aditivo, también se observa

cambio en el tamafio de la perlita en funcién de la locacién y el medio
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de temple, consecuencia de las diferentes velocidades de enfriamiento
de cada medio, lo cual esta intimamente relacionado con la respuesta

microestructural [12].

La distribucidn y tamano de la perlita es indicativo de la velocidad de
enfriamiento, al analizar las micrografias de la probeta templada en NF
con CNT sin aditivo a 5mm y en el nucleo se observa una distribucion
muy parecida, lo cual podria asociarse a una velocidad de enfriamiento
similar en ambas posiciones, lo cual no ocurre en las demas probetas
[12].
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Figura 26.- Microscopia electrénica de barrido (MEB, SEM) en
distintas posiciones para acero AISI 1010 templado en agua
destilada, NF: agua + 0.5wt% CNT, NF: agua+ 0.5wt% CNT+
Surfactante (Triton X-100) con misma velocidad de inmersion y sin
agitacion [12].
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Las siguientes microestructuras fueron observadas para el proceso de
conformado por prensado en caliente (HPF), estas se obtuvieron
mediante la técnica de microscopia Optica de luz (Light Optical
Microscopy, LOM), atacadas con acido nitrico al 3% en un periodo de
tiempo de 2 a 5 segundos; se usoé el software de anadlisis de imagenes
Progress Capture 28.8 Jenoptik Optical System con una imprecision de
+5% en la medicidén cuantitativa en las fracciones de areas de las fases

constitutivas [4].

La Figura 27, corresponde a una lamina de llegada, sin ningun
tratamiento térmico, la cual muestra una microestructura de perlita con

un 73-77% de ferrita y una pequefia cantidad de carburo disperso.

Material: Acero al boro

De llegada ; : .
a Microestructura: Ferrita y perlita

Figura 27.- Microestructura para la ldmina de llegada para el
proceso de HPF, donde las fases constitutivas son Ferrita (73-77%)

y Perlita con carburos dispersos [4].

La Figura 28, corresponde al enfriamiento con nanofluido (EGW 40:60 +
0.8 %vol. Alimina) con un temple de 3s, se observa una microestructura
principalmente martensitica con una pequefa cantidad de perlita en
porcentajes de 90% y 2%, respectivamente, el 8% restante corresponde

a bainitas inferiores.
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Material: Acero al boro
Temperatura: 900 °C

Tiempo de residencia: 3 s
Microestructura: Perlita y martensita

Nanofluido

Figura 28.- Microestructura para la ldmina templada en nanofluido
(EGW 40:60 + 0.8 %vol. Alimina) con 3 segundos de residencia. Se
observa una pequefa porcién de martensita y Perlita en porcentajes de

90% y 2% respectivamente [4].

La Figura 29. muestra la microestructura resultante para el enfriamiento
en nanofluido con un temple de 5s, en la cual se observa una gran
cantidad de martensita de forma acicular orientada en distintos angulos
distribuida en casi toda la muestra, lo que sugiere un incremento en la
resistencia mecanica, los porcentajes de las fases analizadas fueron 97%
Martensita, 0.01% Bainita.

Material: Acero al boro
Temperatura: 900 °C

=% Tiempo de residencia: 5 s
Microestructura: martensita

Nanofluido
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Figura 29.- Microestrcutura para la [dmina templada en nanofluido
(EGW 40:60 + 0.8 %vol. Alumina) con 5 segundos de residencia. Se
observa una microestructura casi completamente Martensitica (97%)

con una muy pequefia porcién de Bainita (0.01%) [4].

La Figura 30. corresponde al temple de 8s con nanofluido, en la cual se

observa una microestructura con un 95% Martensita y un 3% de Bainita.

Material: Acero al boro
Temperatura: 900 °C

Tiempo de residencia: 8 s
Microestructura: Martensita y bainita

Nanofluido

Figura 30.- Microestructura para la [dmina templada en nanofluido
(EGW 40:60 + 0.8 %vol. Alimina) con 8 segundos de residencia. Se
observa una microestructura Martensitica con Bainita, en proporciones

de 95% vy 3%, respectivamente [4].

La Figura 31. muestra un incremento en el contenido bainitico de un
15% Yy una reduccion de la Martensita con sélo un 74% de presencia
para el temple de 10s y enfriamiento con nanofluido; lo cual indica que
mayores tiempos de temple llevan a la reduccién de la fraccion

martensitica y aumento en la fraccién bainitica.
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Material: Acero al boro
Temperatura: 900 °C

Tiempo de residencia: 10 s
Microesrtuctura: Bainita y martensita

Nanofluido

Figura 31.- Microestructura para la ldmina templada en nanofluido
(EGW 40:60 + 0.8 %vol. Alimina) con 10 segundos de residencia. Se

observa una microestructura Bainitica (15%) con Martensitica (74%)

[4].

La Figura 32. muestra la microestructura para el temple de 10s en agua
helada donde se observa que la rapidez de enfriamiento del agua no fue
lo suficiente para transformar completamente en martensita la pieza, en
su lugar se observa una mezcla de Bainita/Martensita con Perlita, con
porcentajes de >40%, 50%, y 5% respectivamente; aun asi, el
enfriamiento fue lo suficiente para evitar la microestructura de perlita y
ferrita.

Agua helada Material: Acero al boro

Temperatura: 900 °C
Tiempo de residencia: 10 s
Microestructura: Perlita y martenista

Figura 32.- Microestructura para la ldmina templada en agua helada

con 10 segundos de residencia. Se observa una microestructura
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principalmente de mezcla Bainita/ martensita y Perlita, en porcentajes
>40%, 50%, y 5%, respectivamente [4].

Las consecuencias mecanicas de las transformaciones metalldrgicas de
la placa de acero al boro pueden observarse en las figuras donde se
muestran las mediciones promedio de dureza y de resistencia a la
tension (UTS). Con todo lo anterior se demuestra que el enfriamiento
con nanofluido en comparacion con el agua, lleva a un incremento de las
propiedades mecdanicas y una mejor distribucion de fases, consecuencia
del enfriamiento asistido por las nanoparticulas. Sin embargo, el tema
de la distorsion que pudo haber sufrido la placa no se computd ni se

menciono.

3.3 Efecto en la superficie
El efecto del aditivo sobre el desempeno térmico se puede entender en
tanto a la deposicion de los CNT en la superficie templada. En la Tabla 4
se muestran los valores promedio de la rugosidad superficial medidos en
cinco posiciones. La deposicion de las particulas en la superficie mejora
el angulo de contacto y aporta rugosidad, por tanto, la transferencia de
calor con el medio es mayor debido a una capa de vapor menos duradera
y una ebullicion por nucleaciéon favorecida por la densidad de sitios de
nucleacién y las cavidades activas, en consecuencia, la dureza del
material aumenta; en este experimento el aditivo impidié la deposicidon

de los CNT en la superficie [12].

Medio de enfriamiento Agua Agua +CNT Agua + CNT + surfactante

Rugosidad superficial (pum) 0.1% 0.52% 0.1%

Tabla 4.- Rugosidad superficial del acero AISI 1010 después del temple

en agua, con nanofluido y nanofluido con surfactante [12].

Se llevaron a cabo experimentos de temple en agua destilada y en 3
nanofluidos base agua con particulas de alimina (Alz03), silice (SiOz) y
diamante (C), con tamafos 38.8, 32.9 y 164.5 nm respectivamente, y
concentraciones de 0.001, 0.01 y 0.1 %vol. con la finalidad de estudiar

82



el efecto que tiene la iteracidon del temple en la transferencia de calor
con el medio, consecuencia de una modificacion superficial en las
probetas esféricas de acero inoxidable grado 302 (Stainless Steel, SS) y
una aleacién de circonio, “Zircaloy” de 10 mm de diametro con una
rugosidad superficial inicial de 0.6 y 3.2um, respectivamente. Para fines
demostrativos sélo se usara la informacion pertinente al acero inoxidable
[14].

En la Figura 33 de a) a ¢) se muestran las curvas de enfriamiento de la
probeta de SS en los 3 nanofluidos de alumina con concentraciones de
0.001, 0.01 y 0.1 %vol. Cada figura contiene una curva de referencia
perteneciente al temple en agua y los temples sucesivos; en cada
repeticion la esfera era recalentada a la temperatura de austenizacion y

vuelta a templar.

Es evidente la tendencia en las curvas a), b) y c) del retraso (reduccion
del tiempo) en el enfriamiento de la esfera con el incremento en
experimentos y con el aumento en la concentracién de nanoparticulas,
teniendo esta ultima un efecto mayor sobre la curva de enfriamiento; en
la Figura 33 c) es evidente el cambio drastico del primer al segundo
temple, consecuencia de la deposicion de las nanoparticulas en la
superficie, fendbmeno que incrementa con cada iteracion que parece
tender a un limite, debido quiza a la sobre deposicion y esto disminuye
las cavidades activas, es probable que después de cierto punto el

enfriamiento sea entorpecido por la capa de particulas.

La Figura 33d). muestra fotografias para la séptima corrida en el NF de
0.1 %vol. Donde se observa la nucleacidn intermitente de burbujas en
la fase de la capa de vapor 22 segundos después del inicio del temple,

el intervalo de tiempo entre los cuadros es de 20ms.
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Figura 33.- Temple de la esfera de acero inoxidable grado 304 en

nanofluidos de alimina con concentraciones de a) 0.001, b) 0.01 y c)

0.1 %vol.; d) Imagenes después de 22 segundos del séptimo temple

en nanofluido con concentracion de 0.1 %vol. donde se observa la

nucleacion de burbujas durante la capa de vapor, el tiempo entre cada

fotograma es de 20ms [14].

En todas las curvas con la menor concentracion la informacién graficada
cae dentro de la dispersién de las curvas realizadas en agua. A

concentraciones mayores la curva de la primera corrida es muy similar
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a la del agua lo cual sugiere que las nanoparticulas, a las
concentraciones de trabajo, tienen un efecto pequeno o nulo sobre el
comportamiento de temple de una esfera sin temple previo. Sin
embargo, a las repeticiones posteriores las curvas sufren un
desplazamiento drastico hacia la izquierda, lo que implica que el final de
la etapa de la capa de vapor ocurre mucho antes y a una mayor
temperatura, lo cual es observable en las inflexiones de la curva. Para
el caso critico, en el NF 0.1%vol. de aliumina y séptima repeticion, el

tiempo fue reducido en un 50% con respecto al agua.

En cada corrida hay un incremento en la deposicidn superficial de
nanoparticulas en la esfera lo cual lleva a un decremento en la duracion
de la etapa de vapor, mayores rapideces de enfriamiento, mayor
mojabilidad, lo cual se justifica con el desplazamiento y forma de las

curvas de enfriamiento.

Las Figuras 34 a), 34 b) y 34 c) muestran el comportamiento en el
temple de la esfera SS en los 3 nanofluidos de alimina, silice y diamante
con 0.1 %vol. de particulas. En las figuras abajo mostradas se observa
una tendencia comuin: a mayor niumero de repeticiones mayor es la
rapidez enfriamiento de la esfera, siendo el desplazamiento de la curva
mas severo para el nanofluido de silice, pero con una temperatura mas
baja para la ruptura de la capa de vapor en comparacién al nanofluido
con alumina, esto es apreciable cualitativamente en la primera inflexion
de las curvas, una capa de vapor mas duradera estd asociada a

gradientes térmicos, esfuerzos residuales y distorsion.
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Figura 34 b) Curvas de enfriamiento en nanofluido (EGW 40:60) de

silice en concentracion 0.1%vol. [14].
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Figura 34 c) Curvas de enfriamiento en nanofluido (EGW 40:60) de

diamante en concentraciéon 0.1%vol. [14].

El incremento en la rapidez de enfriamiento es asociado no al cambio de
las propiedades termofisicas del fluido base sino a la deposicion de las
nanoparticulas a cada de repeticion del temple, lo cual puede sugerir que
a las concentraciones de trabajo, una manera de acelerar el proceso de
temple es cambiar la condicién superficial del componente previo al
procesamiento con la deposicidn de particulas presentes en el nanofluido
o la adicion de algun agente surfactante, ya que en el estudio realizado
el temple fue repetido en siete ocasiones lo cual no sucede en la realidad

del procesamiento.

Posterior al temple se calculé el angulo de contacto de las esferas de SS
en agua Yy los diferentes nanofluidos de concentracidon 0.1 %vol. a dos
diferentes temperaturas el cual se muestra en la figura 35. En
comparacion con el agua la mojabilidad de las probetas templadas en
nanofluidos de alimina, silice y diamante es mejorada. Mientras es

razonable asumir que el incremento en la rugosidad y la mojabilidad
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promueven el fin de la capa de vapor, la informacién perteneciente al
diamante (tiene el mismo angulo de contacto que la silice y una mayor
conductividad térmica, pero el desplazamiento de la curva de
enfriamiento es muy ligero) sugiere la presencia de otro efecto no
despreciable que no reside en la mojabilidad aportada por la deposicion,
tal vez pueda deberse al acoplamineto fondnico entre la superficie y el
material depositado, sin embargo, este fendmeno necesita ser

identificado en posteriores investigaciones.
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Figura 35.- Angulo de contacto entre la esfera de SS el agua vy los
distintos nanofluidos de concentracion 0.1%vol. asi como la

informacion de la esfera de llegada [14].

La formacidon de la capa depositada de nanoparticulas, Figura 36, es
mostrada a través de microscopia electronica de barrido de la superficie
templada de una placa de acero inoxidable grado 316 (5x45x0.05 mm) en
tres diferentes nanofluidos, Al;O3, ZrO, y SiO, de tres concentraciones
0.1%vol., 0.01%vol., 0.001%vol. [20]. Analizando la escala de tamafo
mostrada para cada microscopia salta una diferencia, la de agua pura es
de 10pm, mientras que para los nanofluidos es de 100um, para el agua se
tuvo un aumento 10 veces mayor y no se aprecia un relieve tan definido

como con los nanofluidos.
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Es evidente la formacion de la capa y las diferencias morfoldgicas entre las
distintas nanoparticulas, sin embargo, al medir el angulo de contacto a
través de la técnica de gota inmdvil (Sessile droplet technique) se encontrd
que las diferentes nanoparticulas tienen un impacto similar sobre este
parametro. La Figura 37 muestra el cambio del dngulo de contacto de gotas
de agua pura y de nanofluido de alumina sobre la superficie de acero
templada en agua y en nanofluido de alumina, la disminucién del angulo de
contacto es debido a la capa depositada; los angulos de contacto obtenidos
para agua pura y NF de alumina a 0.01%vol. sélo difieren en dos unidades,
20° y 18° respectivamente, obteniéndose valores muy similares para los
demas nanofluidos. Del andlisis de la Figura 37 se desprende que la mejora
en mojabilidad no es tan atribuida a las nanoparticulas en si, ni su
morfologia, sino por su deposicidn, a la formacidn de cavidades activas; es
evidente la reduccidon en un grado muy similar del angulo de contacto para
agua pura y nanofluido de aliumina, lo cual demuestra la estrecha relacion

entre deposicion y reduccién del angulo de contacto.
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Figura 36.- Microscopia para una placa de acero inoxidable grado
306 templada en (a) agua pura, (b) NF 0.01%vol. Al>03, (c) NF

0.01%vol. ZrOz, (d) NF 0.01%vol. SiO; se observa la formacién de

una capa de nanoparticulas en la superficie [20].
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Figura 37.- Angulo de contacto para a) gota de agua pura sobre
superficie templada en agua, b) gota de NF Al>O3 0.01%vol. sobre
superficie templada en agua, c) gota de agua sobre superficie
templada en NF Al203 0.1%vol., d) gota de NF Al>,O3 0.1%vol. sobre
superficie templada en NF Al>03 0.1%vol. [20].

A través de perfilometria, Figura 38, fue posible cuantificar la rugosidad de
la superficie, tanto con deposicion de nanoparticulas como sin estas, cuyos

datos pueden ser ocupados en modelos matematicos (Ecuaciones 7 y 9)
para su validacion.
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®)
Figura 38. Perfilometria de la superficie de una placa de acero

inoxidable grado 306 templado en (a) agua pura y (b) nanofluido con

0.1vol% de alumina [20].
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CONCLUSIONES
De la investigacion documental y el anadlisis de los articulos que
contemplan explicitamente [16-25] las consecuencias metalurgicas-
mecanicas de los aceros templados en nanofluidos, asi como aquellos
que se refieren a la interaccién nanofluido-acero se desprenden las

siguientes conclusiones:

-Los nanofluidos utilizados como fluido de trabajo en ductos de acero
reducen la rapidez de corrosion del material en comparacion al fluido sin
nanoparticulas, debido a la deposicidn de particulas sobre la superficie,
sin embargo, a tiempos largos este fendmeno ocasiona deterioro en los
parametros térmicos, debe tenerse en consideracion la aplicacidon y qué
factor es mas importante tanto para el desempefio como el costo de

operacion.

- El temple en nanofluido (Agua + 0.5wt% CNT sin Surfactante) de la
probeta cilindrica (20mm de diametro, 50 mm de altura) de acero AISI
1010 llevé a un incremento de dureza (57.4%) y mejor distribucion
microestructural en comparacién con el temple en agua con las mismas
condiciones dinamicas y de temperatura. Al parecer el uso de
nanofluidos en el temple son una alternativa para un endurecimiento

mas homogéneo en aceros de baja templabilidad.

- El uso de nanofluido (Agua+Etilenglicol (60:40) + 0.8%vol. Al;03 sin
surfactante) como medio de enfriamiento en la seccidon de temple del
proceso de conformado por prensa caliente (Hot Pressing Forming, HPF)
de una ldmina de acero al boro 22MnB5, llevd a un incremento en las
propiedades mecanicas de microdureza Vickers HV (1.397 mayor) y del
esfuerzo de tensidn (47.5%), con wuna microestructura casi
completamente martensitica (97%) en comparacion con el uso de agua
como medio de enfriamiento. Aparentemente las propiedades mecanicas
de un componente de acero pueden incrementarse de manera

significativa y reducirse el tiempo de procesamiento cuando se utilizan
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nanofluidos como medio de enfriamiento en el tratamiento térmico de

temple.

- Los nanofluidos son una alternativa como medio de enfriamiento en el
tratamiento térmico de temple aplicado a aceros en comparacion con los
medios de temple convencionales, en tanto que ofrecen mejoras del
coeficiente de transferencia de calor (HTC), decremento de la duracion
de la capa de vapor, mayores rapideces de enfriamiento, parametros
importantes para el éxito microestructural-mecanico-geométrico del
tratamiento, consecuencia de la deposicién de las nanoparticulas en la

superficie y su mayor conductividad térmica.

- Es necesaria la investigacion experimental de las relaciones
metallrgicas-mecanicas en el temple de acero con nanofluidos
direccionada a la distorsién geométrica y de forma, el cual es un tema

no tocado por los investigadores.

- Asimismo es importante ahondar en la factibilidad del uso de
nanofluidos en plantas piloto y posteriormente su aplicacion a nivel
industrial-comercial, sin embargo, es evidente que el camino aun es

largo pero prometedor e incluso de atrevimiento.

94



PROPUESTAS PARA FUTUROS TRABAJOS

Al analizar los textos de la investigacidon documental salta inmediatamente
el poco enfoque metalurgista con respecto al temple de acero en
nanofluidos. Muy pocos estudios toman en cuenta aspectos
microestructurales derivados del proceso y hay nula informacion sobre
procesamiento consecuente como lo seria el revenido, lo cual puede ser un
tema de investigacidon con enfoque en el efecto resultante de la deposicion
de las nanoparticulas, el cual dependera de la naturaleza de las particulas
particularmente de las propiedades térmicas inherentes a la capa

depositada.

Otro tema que no ha podido cubrirse debido a la falta de literatura al
respecto es sobre la distorsidn de componentes de acero templados en
nanofluido, se demostré que estos fluidos tienen un alto coeficiente de
trasferencia, en consecuencia, una alta severidad, sin embargo, en la
literatura consultada las investigaciones a lo mas llegan al analisis
microestructural y medicion de propiedades mecanicas, sin mencionar el

efecto sobre la distorsion de tamano o forma.

Ambos temas muestran un campo disponible para la investigaciéon
experimental con lo cual la aplicacion de los nanofluidos puede irse
justificando y expandiendo en el ambito del procesamiento térmico del

acero con un enfoque metalurgista.
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