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Resumen y Abstract IX

Resumen

El objetivo de este trabajo es investigar el efecto de las condiciones del tratamiento
térmico de temple y revenido sobre la evolucion de los precipitados de borde de grano y
la relacion de este cambio con las propiedades mecanicas del acero 5160H. Para
alcanzar este logro, se ejecutaron tratamientos térmicos de temple utilizando tres
temperaturas de austenizacion cinco tiempos de sostenimiento y tres medios de
enfriamiento. Posteriormente se realizaron tratamientos de revenido utilizando cinco
temperaturas. Se efectuaron medidas de dureza, tenacidad y resistencia maxima. La
composicion quimica se estudid usando espectroscopia de emision éptica (OES), la
microestructura por medio de microscopia electrénica de barrido (SEM) y los precipitados

mediante microscopia electronica de transmision (TEM).

Los resultados muestran la presencia de precipitados de cementita, silicio, aluminio y
precipitados complejos que contienen elementos microaleantes (Nb, Ti, V). La diferencia
en la composicion quimica, el incremento de la temperatura de austenizacion de 850°C a
1000°C y el incremento del tiempo de sostenimiento de 5 a 30 minutos modificaron la
cantidad, el tamafo la morfologia y las fases de los precipitados de borde de grano
durante el proceso térmico. Las mejores propiedades mecanicas se obtuvieron en la
aleacion que tiene bajo contenido de elementos microaleantes combinado con la mayor
temperatura de austenizacion de 1000°C y el mayor tiempo de sostenimiento de 30
minutos durante el proceso de temple. Los resultados obtenidos con respecto a la

temperatura de revenido son los tipicos de los aceros de baja aleacion y alto carbono.

Palabras clave: acero 5160H, tratamientos térmicos, propiedades mecanicas,

precipitados, TEM.
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Abstract

The objective of this work is to investigate the effect of heat treatment conditions of
quenching and tempering on the evolution of grain boundary precipitates and the
relationship of this change to the mechanical properties of steel 5160H. Quenching heat
treatments were carried out using three austenitizing temperatures, five holding times and
three quenchants. Subsequently tempering treatments were conducted using five
temperatures. Hardness, toughness and tensile strength measurements were made. The
chemical composition was studied using optical emission spectroscopy (OES), the
microstructure using scanning electron microscopy (SEM) and grain boundaries

precipitates by transmission electron microscopy (TEM).

The results showed the presence of cementite, silicon, aluminum and complex
precipitates containing microalloying elements (Nb, Ti, V). The difference in chemical
composition, increasing austenitizing temperature from 850°C to 1000°C and increasing
the holding time from 5 to 30 minutes modified the amount, size, morphology and phase
of the grain boundaries precipitates during heat treatments. The best mechanical
properties were obtained in the alloy having low content of microalloying elements
combined with higher austenitizing temperature of 1000°C and greater holding time of 30
minutes during the quenching process. The results achieved with respect to the

tempering process were typical of low alloy and high carbon steels.

Keywords: 5160H steel, heat treatments, mechanical properties, precipitates, TEM.
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Introduccién

Informacion general

Es frecuente que se utilice el acero 5160 templado y revenido para la fabricacion de
resortes de automdéviles y camiones. Usualmente, este material se produce en hornos de
arco eléctrico a partir de chatarra ferrosa reciclada la cual introduce elementos de
impureza que contribuyen a los fenomenos de fragilizacién en el acero 5160. Estas
impurezas producen la fragilizaciéon por temple el cual es un fendbmeno que esta muy
asociado con los aceros de alto carbono. El estudio de este fendmeno de fragilizacion por
medio del analisis de la evolucidén de los carburos y los precipitados de borde de grano
durante el tratamiento térmico en el acero de alto carbono 5160 templado y revenido son

el tema de esta tesis.

La fragilizacién por impurezas en los aceros templados y revenidos normalmente ocurre
durante el revenido o durante un enfriamiento lento después de un revenido. La
fragilizacién por revenido es un término genérico que se utiliza para describir la perdida
de tenacidad y la decohesion intergranular de los aceros templados que se revienen en el
rango de temperaturas entre 250 y 600 °C. Sin embargo, dentro de este rango de
temperaturas, se han identificado dos maneras diferentes de fragilizacion. La forma de
fragilizacién a temperaturas entre 350 y 600 °C se denomina “Fragilizacion por Revenido
Reversible” (RTE, reversible temper embrittlement, por sus siglas en inglés) y se atribuye
a la segregacion de elementos de impurezas a los bordes de grano. La forma de
fragilizacién por revenido a temperaturas bajas se identifica como “Fragilizacion por
Martensita Revenida” (TME, tempered martensite embrittlement, por sus siglas en
inglés), y se sabe que ocurre dentro del rango de temperaturas de 250 a 400°C. Se cree
que la TME se produce por la precipitacion de carburos M;C intercintas (carburos

ubicados en la regiéon que limita las cintas de martensita) e intergranular (carburos
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ubicados en la regién que limita los granos), lo que resulta en decohesién del borde de

grano o en un cambio en el modo de fractura de ductil a transgranular fragil.

La TME en los aceros de medio carbono con altos contenidos de fésforo presenta una
estructura fosforo/cementita en los bordes de grano de austenita previa que es
responsable por la forma de fractura intergranular, la cual es idéntica a la de los aceros
de alto carbono. En los aceros de medio carbono es necesario el revenido para producir
la cementita (responsable de la fragilizacién intergranular), mientras que en los aceros de
alto carbono la cementita se forma durante los pasos de austenizacién/temple del
tratamiento térmico y no es necesario el revenido para fragilizar el material. Para
diferenciar el fenomeno de TME observado en los aceros de medio carbono del
fenomeno de fragilizacion observado en los aceros de alto carbono, la fragilizacién
relacionada con la formacion de cementita en los bordes de grano se denomina
“Fragilizacion por Temple” (QE, quenching embrittlement, por sus siglas en inglés).

Posteriormente se discutiran en detalle los diferentes mecanismos de fragilizacion.

Se han desarrollado estudios con respecto a establecer las relaciones de orientaciéon
entre la fase de cementita y otras fases en el acero, la dispersion de particulas de
cementita en la matriz de algunos aceros, la precipitacion de la cementita en aceros de
ultra alta resistencia utilizando la comparacion entre modelos obtenidos y los resultados
de los analisis con microscopia electronica; entre otros. No obstante, la cementita no
solamente se ha estudiado como fase en los aceros sino que también se han elaborado
investigaciones sobre la precipitacion de la cementita en los bordes de grano, lo cual esta
muy relacionado con este trabajo. Entre otros trabajos se han realizado el anélisis de los
precipitados de cementita que forman redes interconectadas de precipitados de borde de
grano y el andlisis de la morfologia de la cementita de borde de grano. Actualmente se
puede encontrar una gran cantidad de bibliografia sobre trabajos de investigacion que en
términos generales tratan con los diferentes precipitados de borde de grano en el acero,
enfocandose en su andlisis cristalografico, la determinacién de la coherencia con la
matriz, la composicién quimica, la morfologia y para esto se han utilizado diferentes

técnicas fisicas y quimicas.

Con respecto a la relacion entre la cementita, los precipitados de borde de grano y el

fendmeno de fragilizacion por temple del acero 5160 se han realizado pocos trabajos de
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investigacién. Algunos de los temas que se han tratado son: la evolucion de los carburos
en la matriz de este acero en estado revenido y su influencia sobre algunas propiedades
mecanicas, el efecto de la temperatura de austenizacion sobre el fendmeno de
fragilizacién por temple. Ademas en la industria se ha observado que este material
cuando se somete al proceso de tratamiento térmico de temple y revenido presenta
agrietamiento. Dependiendo de la geometria de las piezas el agrietamiento se puede
generar durante del temple o durante el revenido. La presencia de estas grietas reduce el
tiempo de vida util de los resortes fabricados con este acero, lo cual se ha asociado al
fendmeno de fragilizacién por temple. Las evidencias experimentales se han enfocado

principalmente en los efectos de este fendmeno sobre las propiedades mecanicas.

En el estado del arte se ha encontrado informacién que brinda cierto conocimiento que
permite entender y/o evidenciar algunos aspectos que generan o influyen en el fenémeno
de fragilizacién por temple. Con base en esta indagacion se evidencié que es importante
que sean comprendidos e incluso determinados de manera experimental varios aspectos

sobre el fendmeno de fragilizacién por temple. Por ejemplo:

= Determinar la evolucién de los carburos (en especial la cementita) y los
precipitados de borde de grano durante la austenizacion y/o revenido.

= Establecer la relacion y la influencia que puede existir entre la presencia de los
carburos y los precipitados de borde de grano con el fenédmeno de fragilizacion
por temple.

= Cuantificar el efecto de los pardametros del tratamiento térmico de temple
(temperatura de austenizacion, tiempo de austenizacion y tasa de enfriamiento)
sobre la formacion de los carburos y los precipitados de borde de grano.

= Cuantificar la relacién entre la cantidad volumétrica de fésforo y la cantidad de
cementita formada en los bordes de grano.

= Evaluar la interaccién entre la matriz y los precipitados, principalmente la
coherencia entre la matriz y la cementita y su papel sobre el fenédmeno de
fragilizacién por temple.

= Determinar la influencia de los precipitados y la cementita de borde de grano

sobre las propiedades mecanicas del acero.
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La aclaracion de estos aspectos permitira comprender el fendbmeno de fragilizacion e
incrementar el conocimiento para que en el futuro se pueda eliminar o disminuir su
influencia sobre la vida util de las piezas elaboradas con los aceros que presentan este

fenédmeno principalmente en el acero 5160H.

Objetivos

El propdsito de este estudio es generar conocimiento que permita entender el fendmeno
de fragilizacion por temple mediante el analisis de la evolucion de los carburos y de los
precipitados de borde de grano durante la austenizacion y el temple de aceros de alto

carbono. Para tal fin se propusieron los siguientes objetivos:
Objetivo general

Determinar la influencia de los parametros del tratamiento térmico sobre la evolucién de
los carburos y precipitados de borde de grano en el acero 5160H los cuales estan

relacionados con el fendmeno de fragilizacion por temple.
Objetivos especificos

» Realizar en forma sistematica diferentes tratamientos térmicos de temple y
revenido a las muestras del acero AlSI 5160H.

= Evaluar las caracteristicas microestructurales y las propiedades mecanicas del
acero AISI 5160H que ha sido sometido a los diferentes tratamientos térmicos.

» Realizar analisis cristalograficos de los carburos y precipitados de borde de grano
sobre las muestras de acero 5160H.

= Establecer la influencia de cada tratamiento térmico sobre la microestructura y las
propiedades mecanicas obtenidas al final de cada tratamiento térmico.

= Relacionar la evolucién de los carburos y precipitados de borde de grano sobre la
microestructura y las propiedades mecanicas.

= Cualificar la relacion de los parametros de cada tratamiento térmico sobre los
carburos y precipitados de borde de grano y su relacion con el fendmeno de

fragilizacién por temple.
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= Modelar matematicamente la evolucién de los campos térmico y microestructural

para algunos de los tratamientos térmicos.

El logro de estos objetivos se obtuvo por medio de experimentos que permitieron evaluar
los efectos del tiempo, temperatura y medio de temple sobre la evolucion de los carburos
y precipitados de borde de grano en el acero 5160H, los cuales se pueden observar en el
capitulo 2 (DESARROLLO EXPERIMENTAL). Finalmente, se relaciona la evolucion de
estos precipitados con las propiedades mecanicas del acero y el fendmeno de

fragilizacién por temple.






1.Marco tedrico

1.1 Mecanismos de fractura intergranular

Los bordes de grano juegan un papel importante en relacion al endurecimiento y la
tenacidad de los materiales. Estos bordes de grano pueden actuar como una fuente de
debilitamiento inherente y por lo tanto se observara fractura intergranular de baja energia
como resultado de algunos tratamientos térmicos, ambientes o condiciones de estado de
esfuerzos [1-5]. Ahora bien, los bordes de grano pueden ser sitios de preferencia para la
nucleacién y propagacion de grietas. Este agrietamiento de las piezas se puede generar
a través de tratamientos térmicos, los cuales producen segregacion de impurezas a los
bordes de grano a) sin la precipitacién de una segunda fase observable y b) con la
presencia de segundas fases. En estos casos estan incluidos los mecanismos de
Fragilizacion por Revenido Reversible (RTE), Fragilizacion por Martensita Revenida
(TME) y Fragilizacién por Temple (QE). Existen también otras causas de agrietamiento
en los materiales como la accion de ciertos ambientes (tales como atmésferas oxidantes
o la descarburacion de la pieza) y la combinacion de esfuerzos con altas temperaturas
(por ejemplo, en procesos de laminado en caliente); sin embargo, estos mecanismos de

fractura no se discutiran en las siguientes secciones.

1.1.1 Fragilizacion por Revenido Reversible (RTE)

El fendmeno de fragilizacion por revenido, que también se conoce como fragilizacion
reversible de dos pasos, se identificé hace mas de un siglo y aiin no se ha comprendido
completamente [3]. Se ha encontrado que la principal consecuencia de este fendmeno es
el incremento de la temperatura de transicion de ductil a fragil tal como se observa en el

esquema de los datos Charpy de la Figura 1-1.

Usualmente se ha asociado a la fragilizacién por revenido con la fractura intergranular de
baja energia en los aceros templados y revenidos, los cuales se han calentado o se han

enfriado lentamente a través de un rango de temperaturas entre 300 y 600°C. Este
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fendmeno es reversible, ya que un recalentamiento del acero fragilizado por encima de

600°C y un enfriamiento rapido remueve la mayor parte de la fragilizacion [1-3, 6, 7].

Figura 1-1: Representacién esquematica de los efectos de la fragilizacion por revenido
sobre la energia de impacto de Charpy en entalla V como una funcién de la temperatura

de revenido.

Material sin fragilizacion

RTE

Material con fragilizacion

Energia absorbida —

Temperatura de revenido ——»p

Balajiva y sus colaboradores [8] fueron los primeros en indicar la influencia de las
impurezas sobre la RTE. Ellos compararon un acero comercial al 3 % de niquel-cromo
con un acero de alta pureza producido en el laboratorio con la misma composicion
nominal y demostraron que la fragilizaciéon ocurrié solamente en la aleacién de pureza

comercial.

Después de este trabajo, Steven y Balajiva [9] utilizaron un acero de alta pureza con
elementos de impureza que se agregaron de manera controlada para evaluar los efectos
de los elementos de impureza individuales presentes en los aceros. Los elementos
fragilizantes mas influyentes fueron el antimonio, fosforo, estafio y arsénico. Este
resultado se confirmé posteriormente [6, 10, 11] y ademas se pudo concluir que se logra
una disminucion en la tenacidad con el aumento de la concentracion de impurezas y con

tiempos mayores de sostenimiento a las temperaturas de fragilizacién. Las interacciones
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impureza — carburo también pueden jugar un papel sobre la RTE. La segregacion de un
elemento de impureza puede debilitar las interfaces de los carburos y asi reducir la

deformacioén requerida para que crezca una grieta fibrosa [12-14].

La severidad de la fragilizacion no solamente depende de la cantidad de elementos
fragilizantes, sino también de la composicidon total de la aleacién. Algunos aleantes
pueden aumentar o suprimir la segregacion en los bordes de grano de las especies
fragilizantes. Por ejemplo, el cromo, niquel y manganeso incrementan la fragilizaciéon
mediante cosegregacion de algunos compuestos hacia los bordes de grano, mientras
que el molibdeno se cree que retarda la fragilizacion [2-3, 11, 15]. Otros estudios [16] han
indicado que la adicion de tierras raras suprime la RTE del acero; por ejemplo, los
lantanidos permiten la formacion de compuestos en la matriz que disminuyen la cantidad

de elementos fragilizantes disponibles para la segregacion hacia los bordes de grano.

Se ha intentado explicar el grado de fragilizacién por revenido [17,18] mediante
expresiones que correlacionan la concentraciéon en los bordes de grano de P y Sn, el
tamafno de grano y la dureza del acero. Para ello, se ha utilizado la variacion observada
sobre la temperatura de transicion donde aparece la fractura (FATT, fracture-appearance
transition temperatura, por sus siglas en inglés). Bruemmen y Viswanathan [17] al
describir un estudio sobre el acero NiCrMoV presentaron la siguiente ecuacion de

fragilizacion:

AFATT = 4.8P + 24.55n + 13.75(7 — GS) +
2(Rc — 20) + 0.33(Rc — 20)(P + Sn) +
0.036(7 — GS)(Rc — 20)(P + Sn) (1.1)

Donde FATT se expresa en °C, la concentracion de Py Sn se expresan como la razon de
alturas de sus picos de Auger con respecto al hierro, R es la dureza Rockwell Cy GSes
el numero ASTM del tamafio de grano. Infortunadamente debido a la influencia de la
composicion total del acero no se ha desarrollado una ecuacién de fragilizacion unificada.
Cuando se aplico, la Ecuacion (1.1), a un tipo diferente de acero, Bruemmen vy

Viswanathan no observaron una buena concordancia entre la FATT calculada y medida.
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En resumen, la RTE se caracteriza por una pérdida de ductilidad, un incremento en la
temperatura de ftransicion ductil a fragil y un aumento en el porcentaje de fractura
intergranular. La RTE se produce por la segregacion de trazas de impurezas
(principalmente P, Sn, Sb, As) hacia los bordes de grano y a las interfaces de los
carburos. El grado de fragilizacién depende de la concentracion de impurezas en los
bordes de grano y es funcién de los procesos de tratamiento térmico y la composicion

total del sistema.

1.1.2 Fragilizaciéon por martensita revenida (TME)

La fragilizacién por martensita revenida, conocida también como fragilizacién de un paso
o fragilizacion en 350°C, se caracteriza por la pérdida de tenacidad del material. Esta
pérdida ocurre cuando un acero martensitico de baja aleacion se reviene por tiempos
cortos (normalmente una hora) a temperaturas en el rango de 250-400°C [1, 2, 19]. En la
Figura 1-2 se ilustra el efecto de la TME con la presencia de un minimo en la energia de
impacto Charpy a temperatura ambiente en funcion de la temperatura revenido [20]. La
fragilizacion por martensita revenida tiene asociadas la fractura intergranular y la
transgranular [21, 22]. Aunque todavia no se han formulado modelos precisos para
describir todos los aspectos de la TME intergranular se tienen algunas evidencias.
Primero, la fragilizacidon coincide con el inicio de la precipitacién de cementita [23, 24], y
segundo, para que ocurra la fragilizacion es esencial la segregacion de impurezas hacia

los bordes de grano [25, 26].

Briant y Banerji [19] propusieron que la segregacion de impurezas en los bordes de grano
durante la austenizacién disminuye la resistencia cohesiva de los limites de grano. El
revenido en este rango de temperaturas forma cementita de borde de grano en forma de
placas, la cual actia como barreras deslizantes y ayuda a iniciar las grietas
intergranulares en los limites ya debilitados por las impurezas. Si no ocurre segregacion
de impurezas, los bordes de grano no pierden resistencia y la formacién de carburos no
puede producir fragilizacion intergranular [25, 26]. La combinacion de estos factores,

cementita e impurezas, es la que produce los mecanismos de esta fragilizacion.
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Figura 1-2: Energia de impacto Charpy a temperatura ambiente como funcién de la
temperatura de revenido y del contenido de fosforo, en % peso, para el acero 4340

templado y revenido una hora a las temperaturas que se muestran [20].
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Por otro lado la fractura transgranular se produce por la descomposicion térmica de las
peliculas intercintas de austenita retenida y la precipitacién asociada de carburos
intercintas [27-29] o la formacion de carburos intracintas gruesos (carburos ubicados en
la region interior de las cintas de martensita) [30, 31]. La formacion de estos carburos se
debe a la difusion de los atomos de carbono desde la fase martensita. Estas estructuras
promueven la fractura por clivaje. Thomas [29] propuso que la fractura por intercintas
ocurre por la descomposicion de la austenita retenida entre los limites de las cintas de
martensita. Esto promueve la formacién de peliculas finas de carburo M;C las cuales
suministran caminos de fractura preferenciales. Este mecanismo también fue descubierto
por Horn y Ritchie [27] en el acero 300M en donde encontraron que la TME se
incrementaba por la desestabilizacidn mecanica y térmica de las peliculas adyacentes de
austenita retenida (debido a la reduccién del carbono) y el efecto fragilizante de una capa

de austenita transformada mecanicamente (martensita intercinta sin revenir).

En resumen, la TME ocurre en aceros de alta resistencia templados y revenidos y esta

asociada con una pérdida de tenacidad al impacto Charpy cuando se reviene a
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temperaturas en el rango entre 250 y 400°C. La fragilizacién esta asociada con los
modos de fractura transgranular e intergranular. EI modo de fractura intergranular se
relaciona con la segregacién de impurezas (principalmente fosforo) a los bordes de grano
de la austenita y con la formacion de peliculas de carburos en los bordes de grano de la
austenita previa durante el revenido. Ademas, se cree que la descomposicién de la
austenita retenida intercintas durante el revenido, la inestabilidad mecanica de la

austenita retenida y la formacion de carburos gruesos, estan asociados con la fractura.

1.1.3 Fragilizacion por temple (QE)

La fragilizacién por temple esta asociada con la segregacion de fosforo hacia los bordes
de grano de la austenita y la formacién de cementita en estos mismos durante las etapas
del tratamiento térmico de austenizacion y/o temple [32, 33]. La segregacion de fésforo y
la formacion de cementita conducen a un debilitamiento de los bordes de grano y a la

propagacion de la fractura intergranular.

La Figura 1-3 muestra un dibujo esquematico presentado en el trabajo de Krauss [33]
para explicar los diferentes mecanismos de fractura observados en aceros martensiticos,
bajo condiciones de esfuerzos de tension o de flexion, como una funcién del contenido de
carbono y de las temperaturas de revenido. El revenido con temperaturas superiores a
200°C induce a la transformacion de la austenita retenida y el reemplazo de los carburos
de transicion por particulas mas gruesas de cementita, reduciendo la resistencia y
promoviendo la TME [33].

Para los aceros con un contenido de carbono por debajo de 0.5%, el revenido a bajas
temperaturas conduce a la fractura ductil. Hyde [32], en un estudio de aceros
carburizados, demostré que se deben tener las combinaciones criticas de carbono y
fésforo para que ocurran los mecanismos de QE vy la fractura intergranular. Esta relacion
se muestra en la Figura 1-4 donde se presenta la delineacion entre el modo de fractura
intergranular y el transgranular como una funcién de la concentracion volumétrica de
fésforo y carbono. Se destaca que incluso para concentraciones muy bajas de fosforo
ocurre la fractura intergranular en el acero que tiene un contenido de 0.55% en peso de

carbono. La eliminacion de la cementita intergranular que promueve la fragilizacion,
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requiere el control del fosforo y del carbono. Se ha demostrado que la adiciéon de
elementos aleantes tales como boro, titanio y molibdeno ayuda al control de la fractura

intergranular [6, 32].

Figura 1-3: Dibujo esquematico que muestra las caracteristicas destacadas de las
microestructuras martensiticas de baja tenacidad de temple (LTT) como una funcién de la
temperatura de revenido y la composicién de carbono del acero [33]. En esta figura se
limitan las regiones donde ocurren los diferentes fendmenos de fragilizacion y las

condiciones que las propician (a, b y ¢) en los aceros LTT de alto carbono.
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Matlock y Krauss [34] propusieron un mecanismo para el fendmeno de fragilizaciéon por
temple, el cual se muestra esquematicamente en la Figura 1-5. Durante el proceso de
austenizacion, el fosforo se segrega hacia los bordes de grano de la austenita. El fésforo
en estos limites fomenta la formacion de cementita en los limites de grano de la
austenizacion [35-37] y con el crecimiento de la cementita se produce la difusiéon de
fésforo y carbono a los limites de grano. También puede ocurrir una precipitacion
adicional de cementita durante el temple, resultando en una estructura martensitica final
con los bordes de grano fragilizados. Asi como en la TE y la TME, la severidad de la QE

depende del contenido de aleantes, tamarfio de grano y dureza.
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Figura 1-4: Mapa de modo de fractura como funcion de la concentracién de carbono y

la concentracién volumétrica de fésforo [32].
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Figura 1-5: Representacion esquematica del fenomeno de fragilizacion por temple
[34]. BG= Borde de grano, P = Fésforo.
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1.2 Mecanismos de segregacion

Hondros y Seah [38] definen la segregacibn como los cambios localizados de
concentracién producidos durante la redistribucion térmica en estado sodlido de las
especies entre la matriz y las interfaces. Esta redistribucion puede ocurrir en las
superficies libres, bordes de grano, fallas de apilamiento y las interfaces de las fases. En
las siguientes secciones se discutiran los principales modelos de segregacion en

equilibrio y fuera del equilibrio.

1.2.1 Segregacion en equilibrio de los bordes de grano

La teoria de segregacion en equilibrio para los bordes de grano enriquecidos fue
desarrollada por McLean [39]. Este modelo se fundamenta en la reduccion de la energia
de distorsion (o energia de deformacién) de la red generada por la diferencia de tamafio
entre los sitios ocupados por el soluto y el solvente. Si esta energia de deformacion se
puede relajar mediante segregacion hacia regiones distorsionadas, tales como bordes de
grano o dislocaciones, se produce la gran fuerza motriz para dicha segregacion. Para el
desarrollo de esta teoria se aplicaron las siguientes condiciones de frontera: Solamente
un elemento se segrega a la interface, la interface tiene un ndmero fijo de sitios idénticos
que podrian ser ocupados por el segregante y el llenado de cualquier sitio particular no

altera la posibilidad de llenar cualquier otro.

El modelo de McLean para la segregacion en equilibrio hacia los bordes de grano solo
considera las variaciones debidas a la entropia configuracional; las variaciones debidas a
la entropia vibracional no fueron consideradas. En su analisis, N sitios de red sin
distorsién contienen P atomos de soluto y »n sitios de interface distorsionados contienen p
atomos de soluto. Si la energia de distorsidén molar de un atomo soluto en uno de los N
sitios inicialmente sin distorsién es £y para los n sitios distorsionados inicialmente esta

energia es e, entonces la energia libre, G, debida a los atomos de soluto es:
G = pe + PE — RT{Inn! N! — In(n — p)!p! (N — P)! P!} (1.2)

El minimo de ¢ ocurre cuando:
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e () 13

Usando una notacion mas comun, donde las concentraciones se describen en fracciones

molares, esta se puede expresar en la forma [40],

Xp X

C er [E1
Xpo—X 1-X €Xp RT
bo b C

(1.4)

Abajo donde X, es el valor de saturacion de la concentracion de soluto en el borde de
grano X, X es la concentracién volumétrica de soluto y E; es la energia libre de
adsorcion en el borde de grano. Para las tres ultimas ecuaciones R es la constante de los

gases y T'la temperatura

Los puntos positivos de modelo de McLean son la capacidad para predecir que la
segregacion se incrementa a medida que el contenido volumétrico de soluto incrementa
y/o la temperatura disminuye. Este modelo presenta la limitacion del niumero fijo de sitios

de adsorcion, la segregacion eventualmente alcanza un valor de saturacion X, el cual

generalmente es igual a una monocapa [38].

Los puntos negativos de este modelo son: (a) que no consideran las energias de
atraccion y repulsion entre los diferentes atomos de soluto y (b) que todos los
constituyentes se consideraron que estan en solucidén en la matriz o en los bordes de
grano. Tampoco se consideraran los efectos que pueden tener los precipitados de

carburos, fosfuros y nitruros sobre la fragilizacion.

1.2.2 Cosegregacion en los borde de grano

Guttmann y colaboradores [41] desarrollaron un modelo para la cosegregacién de
elementos aleantes e impurezas fundamentandose en la tesis de que hay una
interaccion atractiva preferencial entre el soluto metalico (M) y las impurezas (l). Esta
interaccion puede ocurrir en los bordes de grano o en la matriz con un efecto
concurrente. Cuando se presenta la interaccion en los bordes de grano se ha observado

un aumento de la segregaciéon de ambos tipos de elementos. Sin embargo cuando
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ocurren las interacciones en la matriz, se previene la segregacion debido a que el metal
expulsa las impurezas [41]. En este investigacion también se realizé una aproximacion
termodinamica con el siguiente analisis: Si no hay una interaccién preferencial entre los
atomos M e |, las energias libres de segregacién, 4G, son iguales a aquellas en las
respectivas aleaciones binarias Fe-impureza, las cuales son constantes o incrementan

levemente con la temperatura de acuerdo a:
AG, = AG? = AHP — TAS? (1.5)
Cuando existe una interaccién quimica preferencial entre los atomos M e | con respecto a

la matriz de hierro, 4G, llega hacer una funcidn de las concentraciones intergranulares de

I y My las energias de segregacion son:

] a
AG, = AGP + Dy Bin e (1.6)
0 5131 ¢ Bwmi
AGM = AGM +a_¢YI — a_aXIa (17)

Donde ¢ denota los sitios de borde de grano y a se utiliza para los sitios de la matriz. Por

lo tanto ¢? y a? son las fracciones de los sitios disponibles en los bordes de grano para
los atomos | y M; [3,3, y By son las energias de interaccion M-I preferenciales en los

bordes de grano y en la matriz, respectivamente; YI¢ y Yﬂ‘f describen el cubrimiento
parcial del borde de grano en términos de la fraccion molar de | y M respectivamente; y
X,"5 y Xﬁ denotan las fracciones molares de los atomos | y M en la matriz. Para la
interaccion atractiva M-l preferencial, los términos £y son positivos y la segregacion de
un elemento mejora la del otro, resultando en cosegregacion. Para la interaccion

repulsiva, Su; es negativo y se reduce la segregacion de ambos elementos.

Varios analisis experimentales [11,42,43] confirman la validez de la teoria de
cosegregacion, aunque muchos otros autores [14,44,45] han rechazado esta teoria,
proponiendo otros mecanismos tales como segregacién de desmezclado [14,46] o que
los elementos aleantes unicamente modifiquen el comportamiento fragilizante de las

impurezas [45], pero no cosegregan hacia los bordes de grano.
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1.2.3 Segregacion fuera de equilibrio

Los mecanismos de segregacién fuera de equilibrio involucran la interaccién de
elementos de soluto con vacancias, dislocaciones o cualquier tipo de defecto, los cuales
pueden servir como sumideros para los atomos de soluto. Estos mecanismos estan
asociados con la segregacion desmezclada, la expulsion de soluto durante la nucleacién
y crecimiento del precipitado, la interaccion vacancia-impureza en el temple y la

migracion al borde de grano.

La teoria de desmezclado (de-mixing) propuesta por Militzer y Wieting [47,48] da una
nueva interpretacién para el fendbmeno de la RTE. De acuerdo a los autores, la
segregacion, por ejemplo, del fésforo en equilibrio de borde de grano y la tasa de
enriguecimiento no se puede gobernar por la difusion volumétrica, como anteriormente se
supuso por McLean y Guttmann [39,41], por razones tanto termodinamicas como
cinéticas. Se interpreto la fragilizacién del borde de grano con relacién a la formacion de
una brecha de miscibilidad, dentro de un borde de grano, debido a las interacciones
repulsivas débiles entre el fésforo y el carbono. La formacién de una fase enriquecida con
fésforo y carbono por debajo de 600°C, se denomina como desmezclado [49], y que
determina la fragilizaciéon. Considerando que el carbono tiene una difusividad mucho
mayor que el fésforo, el crecimiento de la fase enriquecida con fésforo mediante difusion
de borde de grano es el mecanismo de control. Esta teoria explica de forma facil la
naturaleza reversible del fenédmeno de la RTE, ya que en un recalentamiento sobre
600°C no hay brecha de miscibilidad y en consecuencia no se observo fragilizacion. Esta
teoria apoya la naturaleza anisotrépica de la segregacion de borde de grano que se ha

observado con medidas de microscopia electronica de Auger [50].

Se puede explicar un tipo diferente de segregacion por medio de la expulsién del soluto
durante la nucleacion y crecimiento del precipitado [46,51,52]. Este modelo se
fundamenta en la diferente solubilidad del soluto en los carburos y en la matriz. La
diferencia de solubilidad favorece la difusion hacia los bordes interfaciales de los atomos
de impureza con la nucleacion y crecimiento de los carburos. Este mecanismo permitiria
una concentracion mas alta de impurezas en la interface carburo/matriz [51]. Con el
crecimiento del carburo se incrementa la concentraciéon de impurezas en esta region lo

que puede conducir a decohesion y fractura intergranular.
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Otro tipo de mecanismo de segregacion fuera de equilibrio esta basado en considerar las
interacciones vacancia-impureza con los limites de grano [38,53-55]. Este modelo
depende de la formacién de complejos vacancia-impureza para acomodar la energia de
distorsién de la red. En los aceros después del temple, se retiene un gran exceso de
concentracion de vacancias en el material. Para acomodar los cambios en la
concentracién de vacancias en equilibrio con la temperatura, el material se somete a una
gran fuerza motriz para la difusién de los atomos hacia los bordes de grano, los cuales
actuan como sumideros durante el enfriamiento y revenido [54]. La disminucién en los
complejos vacancia-impureza cerca de los bordes de grano resulta en la formacion de un
gradiente en la concentracion compleja a través de todo el centro del grano. El gradiente
de concentracién promueve la difusion de estos complejos hacia los bordes de grano.
Esta difusiéon conlleva a una concentracion en exceso de atomos de impureza para

concentrarse y segregarse en los bordes de grano.

La difusion de los limites de grano también puede contribuir como un mecanismo de
segregacion de borde de grano fuera de equilibrio. En este modelo, la segregacion se
produce por la interaccion de los atomos de soluto con un borde de grano en movimiento
durante la recristalizacién y el crecimiento de grano [54-56]. El borde de grano en
movimiento a través de los granos agrupa los atomos disueltos, resultando en un
incremento en la concentracion en los limites de grano. Este efecto ha sido estudiado por
Kasen [56] en aleaciones diluidas de aluminio y cobre. En este trabajo se utilizo la
variacion en la resistencia eléctrica como medida de la concentracion de soluto de borde
de grano y se concluy6é que la cantidad de soluto segregado también depende de la
distancia de migracién del borde de grano. El mismo tipo de fendmeno también fue
observado por Menyhard y Uray [57] en un estudio sobre la aleacion diluida tungsteno-
hierro. En este estudio se realizé un recocido a 1200°K y 1500°K y se observé un
incremento en la concentracion de borde de grano del hierro. Ellos determinaron que la
difusién volumétrica del hierro en este rango de temperatura es despreciable descartando

asi la posibilidad de segregacion en equilibrio.

Infortunadamente, los fendmenos de fragilizacion metallirgica estan lejos de ser
entendidos en su totalidad. Cada teoria aplica a un fendmeno especifico bajo una

determinada condicion. Aun se debe desarrollar un conocimiento fundamental sobre el
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papel de la adicién de elementos y las interacciones matriz-aleante-impureza en los

bordes de grano.

1.3 Efectos de los aleantes y la microestructura sobre la
fragilizacion por temple

Esta seccion detalla los efectos de los elementos aleantes y la microestructura sobre la

susceptibilidad/severidad del fendmeno de fragilizacion por temple.

1.3.1 Aluminio

El aluminio se ha utilizado principalmente en la produccion del acero para propdésitos de
desoxidacion; sin embargo, no se puede ignorar su papel como un elemento
microaleante. En los aceros, el aluminio se puede combinar con nitrégeno disuelto para
precipitar como nitruros de aluminio. Este ceramico tiene una gran influencia sobre el
control del tamafio de grano, el cual influye directamente con la templabilidad y las
propiedades mecanicas [58]. Con altas concentraciones de nitruro de aluminio se puede

tener un efecto fragilizante que se manifiesta con una fractura intergranular [59].

La solubilidad del AIN en el acero se comporta de acuerdo con la ecuacién del producto

de solubilidad normal:
In[Al][N] = Ink =R%+c (1.8)

Donde [A4]] y [M representan respectivamente la concentracién de aluminio y el
nitrégeno, k es la solubilidad producto, Q es la energia de activacion, R es la constante de
gas, Tes latemperatura absoluta y € es una constante. Bajo condiciones de equilibrio, la
precipitacion ocurre cuando se excede la solubilidad producto. De manera
complementaria Leslie y sus colaboradores [60] propusieron que la solubilidad del AIN se

debia representar por la Ecuacioén (1.9)

log[AI][N] = =22+ 1.03 (1.9)
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Las ecuaciones que se describieron anteriormente son muy utiles para calcular la
temperatura aproximada de disolucién del AIN como una funcién de la cantidad de Aly N
presentes en el material. En la Figura 1-6 se puede observar la importancia de controlar
la temperatura de disolucion de los precipitados de AIN. En esta grafica se observa que
los aceros al carbono (franja rayada) que se calientan en el campo austenitico presentan
un crecimiento de grano gradual y relativamente uniforme. Sin embargo en esta grafica
también se observa que en los aceros aleados con aluminio (linea continua) el
crecimiento de grano es lento hasta alcanzar la temperatura de grano grueso
(usualmente alrededor de 1100°C), donde comienza la disolucion del AIN y los granos
aislados crecen a expensas de los granos pequenos. Este fendmeno, descrito como
recristalizacion secundaria o crecimiento de grano anormal, produce una microestructura
doble que consiste de granos de austenita primarios finos y unos pocos granos gruesos
aislados. Con temperaturas de austenizacion mas altas (alrededor de 1250°C) se
presenta el crecimiento de grano normal y se produce un tamafio de grano mas uniforme
el cual es considerablemente mas fino que aquellos producidos de la recristalizacién

secundaria [61].

Figura 1-6: Una comparacién de los efectos de la temperatura de recocido sobre el
crecimiento del grano en los aceros de carbono (franja rayada) y en aceros aleados con

aluminio (linea continua) para un tiempo de tratamiento de una hora [61].
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1.3.2 Boro

El boro es un elemento aleante que normalmente se usa para incrementar la
templabilidad del acero. Este efecto esta asociado con la migracién del boro hacia los
bordes de grano de la austenita y la inhibicién de la nucleacion de la ferrita en los bordes
de grano [62-65].

El boro presente en precipitados no contribuye al aumento en la templabilidad y aleado
con aluminio y titanio evita la formacién del nitruro de boro y la disminucion del boro en
solucion [64]. El B en los bordes de grano puede incrementar la tenacidad mediante uno

0 una combinacion de los siguientes mecanismos [66-70]:

= El boro aumenta intrinsecamente la cohesioén de borde de grano en el hierro

= El boro suprime la segregacion del fésforo hacia los bordes de grano

Inoue y Namba [70] estudiaron los efectos del contenido de fésforo y las adiciones de
boro sobre la cantidad de fractura intergranular en los aceros de medio carbono; sus
resultados se resumen en la Figura 1-7. Se muestra la correlacion entre una disminucion
en la energia de impacto a temperatura ambiente y un incremento en el porcentaje de
fractura intergranular. Las muestras sin boro (simbolos abiertos) y las muestras con boro
(simbolos solidos), presentaron un incremento en la cantidad de fractura intergranular
con un incremento en el fosforo. Es evidente la trascendencia de la adicién de boro al
comparar el acero con bajo contenido de fosforo (BF) y el acero con medio contenido de
fésforo mas boro (MFB), los cuales exhiben la misma tenacidad y extensién de fractura

intergranular.

Hashimoto y sus colaboradores [71] estudiaron el efecto de la segregacion de fosforo y
boro sobre el estado de los enlaces en los bordes de grano. En la Figura 1-8 se muestra
una representacion esquematica de los efectos del P y B sobre dichos enlaces. Ellos
consideraron que los atomos del hierro puro en un borde plano estan enlazados
débilmente con sus atomos vecinos. Sin embargo, la resistencia de los bordes de grano
no disminuye mucho, ya que algunos atomos vecinos estan fuertemente enlazados de

manera perpendicular al borde plano, ver Figura 1-8a.
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Figura 1-7: Relacion entre la energia de Charpy en entalla V y la fraccién de aparicion
de fractura intergranular de los especimenes templados desde 1100°C y revenidos a
350°C. Las leyendas que indican composicion: AF-0.027P; AFB-0.026P, 0.0017B; MF-
0.013P; MFB-0.013P, 0.0014; BF-0.002P; BFB-0.002P, 0.0015B [70].
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Cuando se considera la segregacién del boro, se forman enlaces fuertes entre los
atomos hierro-boro a lo largo de los bordes de grano y los enlaces hierro-hierro no se
debilitan, es decir, el boro aumenta la cohesién en el material, ver Figura 1-8b. Una vez
que se segregan los atomos de impurezas de fosforo en este borde, se introducen
nuevas estructuras y los enlaces perpendiculares al borde plano y de caracter fuerte se
debilitan debido a los enlaces débiles hierro-hierro circundantes a los compuestos de
FegP. Hashimoto y sus colaboradores [71] consideran que la fractura intergranular puede
ocurrir a lo largo de la linea cadena de un solo punto que se muestra en la Figura 1-8c,

concluyendo que el fosforo actua como fragilizador del hierro.
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Figura 1-8: Representacion esquematica del efecto de la segregacién del boro y del
fésforo sobre los estados de enlace en los bordes de grano del hierro. Las flechas rojas
representan el plano del borde de grano. Las lineas dobles, simples y discontinuas
representan enlaces fuertes, normales y débiles entre atomos, respectivamente. (a)
Borde de grano en el hierro puro, (b) borde de grano en la aleacién Fe-B, y (c) borde de

grano en la aleacién Fe-P [71].
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1.3.3 Carbono

El carbono puede modificar la tenacidad dependiendo si esta presente como elemento
libre 0 como compuesto. El carbono en forma elemental aumenta la cohesién de borde
de grano y mejora la tenacidad [72-74], mientras que en forma de carburo induce la

fractura intergranular [32,35,36,75].

Para los aceros de bajo carbono se han propuesto tres hipotesis para explicar los efectos
del carbono elemental sobre la fractura intergranular [73], las cuales se resumen a

continuacion:

1. Con un incremento en la concentracion de carbono en volumen se produce una
disminucion del porcentaje de fractura intergranular, ver Figura 1-9. Este
fendbmeno se puede interpretar con un modelo de competicién de sitio en el cual
se consideran los atomos de carbono para reemplazar la segregacion del fésforo
en los bordes de grano y la disminucion de la segregacion de fésforo incrementa
la tenacidad [74].

Figura 1-9: Variacion del porcentaje de fractura intergranular con la concentracion
volumétrica de carbono en Fe-0.17P recocido a 600°C [74].
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2. Los atomos de carbono modifican la naturaleza del enlace atémico alrededor de
los atomos de fosforo y reducen el efecto debilitante del fésforo sobre la cohesién
del borde de grano.

3. El carbono incrementa la cohesién del borde de grano por si mismo,
independientemente de la segregacion del fésforo. Suzuki y colaboradores [73]
creyeron que el principal efecto del carbono elemental sobre la reduccion de la
cantidad de fractura intergranular se debe al efecto inherente del carbono

segregado para incrementar la cohesion del borde de grano.

Por otro lado, en los aceros de alto carbono se observé que la cementita, Fe;C, se forma
sobre los bordes de grano de la austenita, promoviendo la fractura intergranular y la
reduccion de la tenacidad [32,33,35,36,76-78]. Los mecanismos de fragilidad de estos se

presentaron en la seccién 1.1.

1.3.4 Fé6sforo

El efecto combinado del fosforo y la cementita en los bordes de grano es uno de los
mecanismos mas importantes de la fragilizacién por temple. El fosforo se segrega hacia
los bordes de grano durante la austenizacion y el temple [79-81]. El grado de
concentracion intergranular del fésforo es una funcién de la aleacion y del procesamiento;
este disminuye con un incremento en la temperatura de austenizacién y una disminucion

en la concentracion volumétrica del fosforo [80].

El efecto de la segregacion de fésforo se aumenta por su interaccién con el carbono en
los bordes de grano. La Figura 1-10 muestra una seccion isotérmica a 950°C para el
sistema de fase ternario Fe-P-C [82]. Como se puede observar por el seguimiento de la
linea mas gruesa desde la derecha hacia la izquierda, con un incremento en el contenido
del fésforo se disminuye la solubilidad del carbono en la austenita. Con el incremento de
la concentracion volumétrica de fosforo y la segregacion de fésforo hacia los limites de
grano de la austenita se aumenta la formacién de cementita y se disminuye la solubilidad

del carbono en equilibrio con la cementita.
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Figura 1-10: Seccion isotérmica a 950°C para el sistema de fase ternario Fe-P-C [82].
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La segregacion del fésforo durante la austenizacion promueve la formacion de peliculas
muy delgadas de cementita de borde de grano durante el temple en el acero 0.85%C
EX24 [35]. La Figura 1-11 muestra las medidas experimentales del espesor de las
peliculas de cementita formadas sobre los bordes de la austenita como una funciéon del
contenido del fésforo [77]. La linea superior (cuadrados) se determiné de las muestras
preparadas a 750°C por 60 minutos, mientras que la linea inferior (circulos) se determiné
de las muestras mantenidas a 750°C por 10 minutos. Estos resultados indican que un
incremento en la segregacion de fésforo hacia los bordes de grano de la austenita
durante la austenizacion acelera la formacion isotérmica de cementita en el acero 52100
[36].

1.3.5 Tamafio de grano

El tamafio de grano de la austenita es el Unico factor metallrgico que permite un
incremento tanto en el limite elastico como en la tenacidad. El tamafio de grano de la
austenita previa afecta la segregacion de elementos de impureza hacia los bordes de

grano mediante la modificacién de la razon del area a volumen de la superficie del borde
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de grano. Si una cantidad finita de soluto esta libre para segregarse hacia los bordes de
grano, entonces un acero con un tamano de grano mas pequeno (el cual tiene un area
superficial mayor que un acero de grano grande) tendra una concentracién mucho mas

diluida de impurezas en los bordes de grano.

Figura 1-11: Promedio del espesor de la pelicula de cementita medido como una
funcién del contenido de P para tiempos de sostenimiento de 10 (circulos) y 60

(cuadrados) minutos a 750°C en un acero 52100 [77].
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La influencia del tamafo de grano austenitico y las impurezas sobre la temperatura de
transicion de impacto fue estudiada por Campus [83] en un acero 3%Ni-Cr con
composicion estandar (pureza base) y el mismo acero con impurezas, cuyos resultados
se pueden observar en la Figura 1-12. El acero sin impurezas presenta un ligero
incremento en la temperatura de transicion (desde -84 hasta -68°C) a medida que el

tamafo de grano austenitico se incrementa desde ASTM 7 a 0. Con la introduccién de
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elementos de impureza, la temperatura de transicion al impacto es mas sensible al
tamafno de grano, por ejemplo, con la adicion de estafio se observé una variacion en la
temperatura de transicion desde -6 hasta 120°C. La adicion del fésforo presentd una
tendencia similar, un incremento de la temperatura de transiciéon a medida que el tamano
de grano se incrementa, pero los efectos de la adicion del fésforo desaparecieron una
vez el tamafo de grano austenitico alcanz6 un tamafo cercano a ASTM 8. Como todos
estos aceros se templaron desde la misma temperatura de austenizacion, se puede
considerar que es similar la cantidad de fosforo libre para segregarse hacia los bordes de
grano. Por lo tanto, se supone que las variaciones en la temperatura de transicién se

produjeron por el efecto de disolucion debido al tamafo de grano menor [73].

Figura 1-12: Efecto del tamafio de grano austenitico sobre la temperatura de transicion
de los aceros Ni-Cr dopados con P o Sn, los cuales tenian dureza constante y

concentracion de dopante intergranular fija [83].
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1.4 Sistema de clasificacion morfolégica de Dubé

En las siguientes secciones se discute la clasificacion de las diferentes morfologias de

los precipitados de la cementita de borde de grano.
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La clasificacion de las diferentes morfologias en que la ferrita y la cementita se pueden
desarrollar fue presentada inicialmente por Dubé y posteriormente modificada por
Aaronson [84] con la inclusién de subgrupos primarios y secundarios. La Figura 1-13
muestra la clasificacién morfolégica de Dubé que se resumen en los siguientes sistemas
[84]:

(a) Cristales alotriomorfos de borde de grano los cuales nuclean en los bordes de
grano de la matriz y crecen preferencialmente a lo largo de esos bordes.

(b) Placas laterales de Widmastatten que son cristales en forma de placas o agujas
los cuales se desarrollan en los bordes de grano de la matriz hacia el interior de la
matriz. También hay placas laterales secundarias que normalmente se
desarrollan desde los bordes de grano alotriomorfos.

(c) Los dientes de sierra de Widmastatten tienen una seccidn transversal triangular
en el plano de pulido y se desarrollan desde la regién de los bordes de grano.

(d) Los idiomorfos que son cristales aproximadamente equiaxiales. En la
transformacion a ferrita o cementita, ellos se forman casi enteramente en el
interior de los granos de austenita (primarios). En otras transformaciones, tanto en
aleaciones ferrosas o no ferrosas, también se han observado idiomorfos de borde
de grano (secundarios).

(e) Las placas intragranulares Widmastatten, o agujas, se forman en los interiores de
los granos de matriz.

(f) Las estructuras masivas, resultan de la deformacion de los cristales de otras
morfologias y del crecimiento de grano dentro de la matriz que forman una

microestructura policristalina equiaxial en todo el volumen.

En este estudio consideraremos el crecimiento de la cementita como bordes de grano

alotriomorfos.

1.4.1 Cinética de crecimiento de la cementita alotriomorfa

Heckel y Paxton [85] estudiaron la cinética del crecimiento de los bordes de grano

alotriomorfos en aceros hipereutectoides suponiendo que los granos de la austenita se
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pueden tratar como esferas y que el crecimiento de la cementita alotriomorfa esta

controlada por la difusiéon del carbono.

Figura 1-13: El sistema de clasificacion morfolégico de Dubé. (a) bordes de grano
alotriomorfos, (b) placas laterales de Widmanstatten, (c) diente de sierra Widmanstatten,

(d) idiomorfos, (e) Widmanstatten intragranular y (f) estructuras masivas [84].
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En el crecimiento controlado por la difusién del carbono, el perfil de concentracién de
carbono contra la distancia a través del compuesto cementita/austenita podria tener la
forma que se muestra en la Figura 1-14. La distancia desde la interface
cementita/austenita hasta el punto donde la concentracion de carbono alcanza la

concentraciéon volumétrica de carbono define un campo de difusién de carbono. Las
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interacciones entre los campos de difusion de los diferentes precipitados afectan
significativamente la cinética del crecimiento. En el crecimiento controlado por la difusion
de carbono, el carbono se debe difundir hacia la interface cementita/austenita y

eventualmente unirse con la red de cementita junto con tres atomos de hierro.

Figura 1-14: Esquema del perfil de concentracion a través de un borde de cementita
migrando por difusién volumétrica. El campo de difusion del carbono se define por medio
de la distancia desde la interface cementita/austenita hasta el punto donde la

concentracion de carbono alcanza la concentracion volumétrica de carbono.
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La pelicula de cementita entre los dos granos de austenita se forma por la difusion de
carbono hacia los bordes de grano; asi solamente la mitad del espesor de la pelicula se
debe asociar con un solo grano. Suponiendo que el volumen especifico de la cementita y
la austenita sea el mismo y que la pérdida de carbono de la austenita sea balanceado por
la ganancia de carbono en la cementita, uno puede obtener la mitad del espesor de la

pelicula, s, de acuerdo a la Ecuacién (1.10) [86].

9_cYm
cg-c}

5= [1 _ (Cé’-czb>1/3]R (1.10)

Donde ¢!™ y C!” son, respectivamente, las concentraciones media y volumétrica del
carbono en la austenita, C¢ es la concentracion del carbono en la cementita y R es el
radio del grano de la austenita. Suponiendo que el valor de x sea pequefio comparado
con Ry la difusividad del carbono en la austenita, D, sea constante sobre toda la esfera
de austenita, Heckel y Paxton [85] calcularon el valor de Cgm como una funcion del

tiempo de crecimiento, ¢, de acuerdo a la Ecuacion (1.11).

=™ 6 voo 1 pn’m?t

vb 1%
Cc —Cc

Donde cg" es la concentracion en equilibrio del carbono en la austenita. El tiempo de
crecimiento, ¢, como se utilizé en la Ecuacion (1.11) esta definido como la diferencia entre
el tiempo total de reaccidon y el tiempo de incubacion como se observa
microscopicamente; por esta definicién la nucleacién de la cementita ocurre en el tiempo

de crecimiento cero.

Heckel y Paxton [85] estudiaron sistematicamente los efectos del tamafio de grano, la
temperatura de reaccion y la composicion de la aleaciéon sobre el crecimiento de los
alotriomorfos de cementita. La Figura 1-15 muestra las mitades de los espesores
calculados (de las Ecuaciones (1.10) y (1.11)) y experimentales como una funcién del
tiempo de reaccién a 800°C para un acero 1.2%C, 0.91%Mn, 0.23%Si con diferentes
tamafos de grano. La comparacion entre los resultados calculados y experimentales

indica que el crecimiento es relativamente insensible al tamafio de grano. Heckel y
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Paxton también observaron que el crecimiento de la cementita es relativamente
insensible a la temperatura de reaccidn pero sensible al contenido de aleacién del acero.
Las diferencias entre el engrosamiento experimental y los valores calculados indican que
las peliculas de cementita se engrosaron mas lentamente de lo que se podria predecir

por un modelo de crecimiento controlado por la difusién del carbono.

Figura 1-15: La mitad del espesor de las peliculas de cementita calculada (lineas
sélidas) y experimental (franja cruzada) como una funcién del tiempo de reaccién a
800°C para un acero 1.2%C, 0.91%Mn, 0.23%Si con diferentes tamanos de grano [85].
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Heckel y Paxton reconocieron la disminucién en la tasa de crecimiento con los cambios
en la composiciéon de la aleacién, por ejemplo la acumulacion de Si delante de la
cementita en crecimiento. La expulsién de silicio podria acumularse en la interface en
avance resultando en un retardo del crecimiento mediante el incremento de la actividad
del carbono en las regiones de interface reduciendo asi localmente el gradiente de
actividad del carbono. Para que el crecimiento de la cementita continte, el Si se debe
difundir en la austenita desde la interface. Debido a la baja difusividad del Si en la
austenita, se considera que el crecimiento de la cementita es controlado por la difusion

del Si fuera de la interface [85]. Ando y Krauss [87] también encontraron tasas de
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engrosamiento bajas de la cementita alotriomorfa de borde de grano en el acero AlSI
52100 en las ultimas etapas del crecimiento de la cementita. Ellos indicaron que ademas
del Si, la particion del Cr en las ultimas etapas del crecimiento deberia retardar mas el

crecimiento de la cementita alotriomorfa.

Las inconsistencias entre los datos experimentales y calculados se podrian relacionar
con la estructura de borde de la interfase. Los modelos de crecimiento controlados por la
difusion de gran alcance se fundamentan en un borde de interfase desordenado (uno
donde la energia libre de interface no depende fuertemente de la mala orientacién entre
las fases padre y producto) el cual pueda migrar normal a él mismo a una velocidad de
crecimiento mayor que cuando se encuentra un crecimiento ordenado. Las intercaras
ordenadas tienden a tomar formas en equilibrio que estan relacionadas con las

direcciones de energia de intercara minima.

Ando y Krauss [86] estudiaron la estructura de la cementita sobre las superficies de
fractura intergranular en el acero 1.5Cr-1C. A menudo la superficie intergranular exhibio
pasos Yy salientes finas que caracterizan una interface ordenada, ademas ellos
observaron que la interface de la cementita esta escalonada incluso en la etapa inicial
donde no ha ocurrido la deformacion completa de la cementita alotriomorfa. La
observacion de interfaces ordenadas indica que el crecimiento de la cementita
alotriomorfa no se podria describir inicamente con los modelos de difusién de gran
alcance. Para caracterizar mejor el crecimiento de los alotriomorfos de borde de grano en
su sistema ternario, Ando y Krauss [87] describieron el crecimiento en términos de tres
etapas: un crecimiento parabdlico inicial sin particion, etapa 1; un crecimiento no
parabdlico sin particion, etapa 2; y un crecimiento de particién posterior, en la cual ocurre
una particion apreciable de los elementos aleantes sustitucionales. Una vez se alcance la
etapa 3, el crecimiento de la cementita alotriomorfa de borde de grano es tan lento que

para propdositos practicos se puede considerar que ésta termina.

En la etapa 1, la difusion de carbono controla el crecimiento de los alotriomorfos. Se
puede considerar que los elementos sustitucionales se difunden tan lentamente que ellos
pueden permanecer efectivamente sin ser particionados. Los campos de difusién del
carbono en la matriz son independientes en la etapa 1 y se pueden utilizar soluciones

finitas para describir el crecimiento en la etapa 1. Zener [88] presentdé una ecuaciéon de
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crecimiento aproximada para la etapa 1 considerando un caso de crecimiento

unidimensional:

s ~ a; (D)2 (1.12)
Con;

b_,rym
a; = — (=) (1.13)

= (CB_CYm)l/Z(Ce—Cyb)l/Z

Donde s es la mitad del espesor de la placa. La etapa de crecimiento parabdlico dura
hasta que comienza una deformacién apreciable de los campos de carbono en la matriz,

pero continua aun sin la particion de elementos sustitucionales.

La cinética del crecimiento para la pelicula alotriomorfa esférica durante la etapa 2 se

puede describir por medio de las Ecuaciones (1.14) hasta (1.16).

( %(ZR—S—S{)(S—S{)
(R—séc)2 [BRZ—3R(s+s£)+52+ss£+s£2](s{—s£)2
t2 = ﬁ< 6 [3R2—3R(s{+s£)+s{2+s{s£+s£2](s—szf)z (1.14)
(R—S£)2 _13R-s] 25 _1 3R—s]—2s]
\ T tan m — tan W
Con;
o 2(eE
T (T (1.15)
y

f xﬁ xab 1/3
— A
s] =R [1 —~ (xjﬁ_ﬁﬁ> ] (1.16)
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Donde L es la mitad de la distancia entre los centros de dos alotriomorfos planos, sf es la
mitad del espesor sin corregir al final de la etapa 1, s{ es el valor de la mitad del espesor

de la placa al final de la etapa 2, xf es la fraccién atdomica del carbono en el alotriomorfo,

x,aﬂ es la fraccién atomica del carbono en la aleacién y E}w

es la concentracion que
representa la actividad del carbono en la matriz. La etapa 2 termina cuando la actividad

del carbono llega a ser uniforme a través de la matriz.

Ando y Krauss [87] utilizaron las ecuaciones anteriores para simular el crecimiento de la
cementita alotriomorfa en el acero 1.5Cr-1C y algunos de sus resultados se presentan en
la Figura 1-16. Esta figura muestra el efecto del tamano de grano sobre la cinética de
crecimiento predicha utilizando el modelo de geometria esférica. Como se discutié
previamente el crecimiento de la cementita alotriomorfa ocurre principalmente durante las

etapas de no particion.

Figura 1-16: Crecimiento de la cementita simulado el cual muestra los efectos del
tamafo de grano sobre la cinética del crecimiento de los alotriomorfos de cementita de
acuerdo al modelo esférico [87].
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1.5 Modelamiento del campo térmico

Para una probeta cilindrica (cuya razén altura/diametro sea mayor a 4), la evolucion de
los campos térmico y microestructural durante el temple se calcula resolviendo las
ecuaciones gobernantes correspondientes para un sistema axi-simétrico con flujo 1D
(direccion radial). Para el campo térmico se consideran dos tipos de problemas
matematicos: 1) el problema directo de conduccién de calor (DHCP, de sus siglas en
inglés) y 2) el problema inverso de conduccion de calor (IHCP, de sus siglas en inglés).
En el primero, se conocen las condiciones de frontera e inicial y se procede a resolver,
numéricamente, la ecuacion diferencial que representa a la conservacion de energia
térmica; para el segundo problema se conocen tanto la historia térmica en al menos un
punto interior como la condicion inicial y una de las condiciones de frontera, y se aplica
una método numérico para estimar a la condicion de frontera térmica para la frontera

probeta/medio de enfriamiento.

La formulacion matematica del DHCP incluye transporte por conduccién como el
mecanismo dominante en el sélido. Aunque en principio existe un término fuente que
resulta de la transformacion austenita-martensita, en este trabajo ese término es
absorbido por la condicion de frontera activa. Asi, la ecuacion diferencial gobernante y las

condiciones inicial y de frontera son:

2 (k(r,y ZC0) 2 ACOGEOTCD) - g <r <Rt >0 (1.17)
C.l. T(r,0)=T,, 0<r<lL (1.18)
C.F.1. —k(r)E=q,(t), r=Rt>0 (1.19)
C.F.2. T=0, r=0,t>0 (1.20)

Por otra parte, la formulacion matematica del problema inverso es similar a la del

problema directo de conduccién de calor, excepto que el flux de calor para la superficie
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lateral de la probeta no se conoce y que se supondra que no existe generacion de

energia térmica. Entonces:

d aT(rt)\ _ 0(prt)Cp(rt)T(r.t))

= (k(r, ) ™2 = 2 ., 0<r<Rt>0 (1.21)
C.l. T(r,0)=T,, 0<r<L (1.22)
C.F.1. —k(r ) =q()=?, r=Rt>0 (1.23)
C.F.2. L=0, r=0,t>0 (1.24)

Este problema matematico se caracteriza por estar “mal planteado” lo que obliga a
recurrir a métodos numéricos para estimar la funcién desconocida. En particular, en este
trabajo se utilizé el método secuencial de especificacién de la funcion propuesto por Beck

et al. [89] el cual ha sido implementado en el software WinProbe [90].

1.6 Estado del arte

En esta seccién se presenta un resumen del estado de arte de las observaciones
experimentales de la cementita, los precipitados de borde de grano y el fendbmeno de

fragilizacién por temple.

En algunos trabajos se ha determinado las relaciones de orientacién entre la fase de
cementita y otras fases, por ejemplo, la relacién de orientacién entre las placas de
cementita Widmanstatten y la austenita [91,92] o la relacion de orientacion entre la ferrita
y la cementita [92,93]. También se ha observado la dispersion de particulas de cementita
en la matriz de un acero de medio carbono en un estudio de la disolucion de la cementita
durante el recocido [94], en la Figura 1-17 se puede observar una imagen de microscopia
electrénica de transmision (TEM, transmission electron microscopy, por sus siglas en
inglés) obtenida de este trabajo. En otros estudios se ha realizado analisis sobre la
precipitacién de la cementita en aceros de ultra alta resistencia con el objetivo de obtener

mayor conocimiento acerca de los mecanismos de crecimiento [95]. Para conseguirlo se
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compararon modelos obtenidos por medio de herramientas de software y los resultados

de los analisis con microscopia electrénica, como el que se observa en la Figura 1-18.

Figura 1-17: Imagen de TEM que ilustra la dispersion de las particulas de cementita en
las interfaces de las cintas o placas de ferrita (antes martensita), después de un recocido

de 30 min a 680°C en un acero de medio carbono [94].

Las referencias citadas anteriormente se han enfocado en estudiar a la cementita como
fase. A continuacidon se mencionaran algunas investigaciones donde el tema central es la
formacion de cementita en los bordes de grano, lo cual estd muy relacionado con los

objetivos de este trabajo de investigacion.

En la Figura 1-19 se puede observar uno de los resultados del estudio de la
microestructura para una aleacion Fe-1.34 %C-13.0 %Mn. En ese trabajo se encontraron
precipitados de cementita, los cuales formaban redes interconectadas de precipitados de
cementita de borde de grano y Widmanstatten [96]. También se encontré un analisis de

la morfologia de las dendritas de cementita de borde de grano [97].
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Figura 1-18: Micrografia TEM de campo brillante de un acero C3B revenido a 755°K. Se
observan particulas de cementita (sefaladas por las flechas) en medio de una alta

densidad de dislocaciones [95].

En la década pasada se realizaron una buena cantidad de trabajos sobre los precipitados
de borde de grano en el acero, enfocandose en el analisis cristalografico de estos
precipitados, principalmente en determinar su coherencia con la matriz utilizando técnicas
de TEM y complementandose con el analisis quimico por medio de espectroscopia de
energia dispersiva de rayos X (EDX, energy-dispersive X-ray spectroscopy, por sus

siglas en inglés) [98-106].

Es importante mencionar que se revisaron trabajos sobre los diferentes precipitados de
borde de grano que se encontraron en esta investigacion, con temas como por ejemplo:
la precipitacion de fases tales como TiN, NbC, AIN, MnSiN,, (Ti,Nb)(C,N), (M4,M2)(C,N),
M23Cs, MoC, M;C3;, Feq,Al,Cx en diferentes aceros, la influencia de los parametros del
tratamiento térmico sobre la precipitacién, la austenizacion de aceros microaleados y su
relacion con los precipitados complejos, andlisis de la morfologia y de las dimensiones de
los precipitados, determinacién de la composicién quimica de los precipitados, analisis
cristalografico de los precipitados, establecer las temperaturas de soluciéon de estos

precipitados en la austenita, planteamiento de modelos que explican la nucleacién vy el
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crecimiento de los precipitados, el efecto de los precipitados sobre la microestructura del
acero, la relacion entre estado de precipitacion y las propiedades mecanicas del acero, el
efecto de elementos como Ti, V, Nb, Ni, Cu, Mo, Cr y Al sobre las propiedades
mecanicas y microestructurales del acero [107-119]. En la Figura 1-20 se observa un
ejemplo del analisis por medio de TEM de la evolucion de los precipitados durante el

procesamiento termomecanico de laminado en caliente de un acero X80.

Figura 1-19: Imagenes TEM de campo brillante las cuales muestran (a) un precipitado
de cementita de borde de grano ubicado una triple union de granos austenita (sefalados
por la flecha) en una muestra preparada utilizando una técnica de electropulido
convencional (650°C por 2 s) y (b) un precipitado de borde de grano en un espécimen

TEM preparado por ataque fuerte (650°C por 1 s) [96].

Ahora bien, con respecto a la observacion de la cementita y los precipitados de borde de
grano en el acero 5160 y su relacién con el fendmeno de fragilizacién por temple se
encontraron pocos trabajos. Por ejemplo, en un trabajo se estudié la evolucién de los
carburos en la matriz de este acero en estado de revenido y la influencia de esta
evolucidn sobre algunas propiedades mecanicas [120]. En otro estudio se analiz el

efecto de la temperatura de austenizacion sobre el fendmeno de fragilizaciéon por temple
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[121]. En este trabajo se examinaron las superficies de fractura en las que se observan
las interfaces cementita/austenita en forma de escalones, como se observa en la Figura
1-21.

Figura 1-20: Imagenes TEM que muestran la evolucién del estado de precipitacion
durante el laminado en caliente. “Td” = temperatura de la ultima deformacioén aplicada y
“Tq” = temperatura de temple. (a) Td = Tq = 1075°C; (b) precipitados gruesos y finos, Td
= 1075°C, Tq = 870°C; (c) detalle que muestra los precipitados mas finos, Td = 1075°C,
Tq = 870°C; (d) precipitados gruesos y finos, Td = Tq = 810°C [107].

Estos trabajos han permitido establecer algunas evidencias experimentales sobre el
fendmeno de fragilizaciéon por temple. Por ejemplo, el acero 5160H normalmente se
fabrica de chatarra refundida en hornos eléctricos de arco y esta técnica puede introducir
elementos de impureza como P, S y Sn que se asocian a la fragilizacion en este acero
[122]. Posteriormente, este material se somete al proceso de tratamiento térmico de
temple y revenido donde presentan agrietamiento, el cual dependiendo de la geometria
de las piezas se puede generar durante el temple o durante el revenido. La presencia de

estas grietas reduce el tiempo de vida util de los resortes fabricados con este acero. Este
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inconveniente se ha asociado al fendbmeno de fragilizacion por temple como se ha

reportado en la literatura [120-123].

Figura 1-21: Superficies de fractura intergranular del acero 5160H en donde se
muestran las regiones de escalones paralelos que se correlacionan a la morfologia de las
interfaces cementita/austenita. (a) Escalones paralelos ubicados a un lado de un borde
de grano y (b) escalones paralelos ubicados en una regién maclada de borde de grano.
Micrografias SEM [121].

Como se observo en el marco tedrico acerca del fendémeno de fragilizacion por temple se
han realizado algunos estudios e incluso se ha propuesto un modelo. Las evidencias
experimentales sobre esta fragilizacion se han enfocado principalmente en los efectos de
este fendbmeno sobre las propiedades mecanicas. Estos efectos se han atribuido
principalmente al crecimiento de los precipitados de Fe3;C en los bordes de grano y su
favorecimiento por elementos como P y Si durante los procesos de temple y revenido. La
relacion entre los precipitados de borde de grano, las propiedades mecanicas y el
fendmeno de fragilizacion por temple hasta ahora se han realizado de manera indirecta
debido a que las observaciones de los precipitados de borde de grano; como la
cementita, se han limitado al analisis de las superficies de fractura. Estas investigaciones
se han fundamentado principalmente por medio de microscopia electrénica de barrido
(SEM, scanning electron microscopy, por sus siglas en inglés), algunos analisis por
espectroscopia electronica de Auger (AES, Auger electron spectroscopy, por sus siglas

en inglés) y pocas observaciones por medio de TEM [120-128].
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2.1 Material

El material de estudio en esta investigacion fue el acero 5160H. Este material en estado
de recibido, esto quiere decir el estado de condiciones en las cuales el proveedor entrega
el material a la empresa, venia en presentaciéon de platinas con las siguientes
dimensiones: 13 mm x 60 mm x 7000 mm. El material fue suministrado por la empresa
Industrias Metalicas Asociadas — IMAL S.A. de la ciudad de Bogota. Esta empresa recibe
los suministros de acero de cuatro proveedores diferentes, caracterizandose por las
diferencias en la composicién quimica. En la Tabla 2-1 se observa la clasificacién de las
platinas con el numero de colada de acuerdo a la identificacion otorgada a IMAL S.A. por

parte de cada proveedor.

Tabla 2-1: Clasificacion del acero 5160H con el niumero de colada suministrado por el

proveedor.

COLADA PROVEEDOR
871277 COLOMBIA
35439108 MEXICO
1F08-00610 CHINA
893077 COREA

Para efectos de clasificacion y facilidad en la presentacion de los resultados de este
trabajo; a partir de este punto del documento, las muestras de acero 5160H se
denominaran de acuerdo al proveedor de la siguiente manera: COLOMBIA, MEXICO,
CHINA y COREA.
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2.1.1 Analisis de la composicion quimica del material

En la Tabla 2-2 se puede observar la composicion quimica nominal para el acero 5160H
establecida por la norma AISI [129], la cual se tomara como referencia para comparar
con la composicidon quimica obtenida para los cuatro proveedores. Se debe resaltar que
el contenido de C ubica a este acero en el limite de los aceros de medio y alto contenido
de carbono, pero ademas el contenido de aleantes Mn, Cr y Si lo clasifican como un

acero de alto contenido de carbono de baja aleacion.

Tabla 2-2: Composicién nominal para el acero 5160H de acuerdo a la norma AlSI.

ELEMENTOS C Cr Mn Si P S
min 0,5500 |0,6000 [0,6500 |0,1500 |- -

% en peso
max 0,6500 |1,0000 |1,0000 |0,3000 |0,0350 |0,0400

Para obtener la composicion quimica del material se utilizd la técnica de Espectroscopia
de Emision Optica (OES, optical emission spectroscopy, por sus siglas en inglés). El
analisis se realizé en un equipo BAIRD ESPECTROVAC. Los resultados adquiridos por
medio de esta técnica para las muestras de acero 5160H de cada uno de los
proveedores se presentan en la Tabla 2-3. Los resultados se presentan en porcentaje de
peso (% peso) y se incluyen todos los elementos que se obtuvieron en el analisis, tanto
los elementos aleantes C, Cr, Mn y Si, como los elementos residuales P, S, Ni, Co, V,
Mo, W, Cu, Sn, Al, Nb, B y Pb. El contenido de Fe completa el 100% en peso.

En la Tabla 2-3 se puede observar que no hay diferencias significativas entre los cuatro
proveedores en los niveles de los elementos aleantes C, Cr, Mn y Si. Igualmente se
observa que estos elementos se encuentran dentro del rango de los contenidos
nominales maximos y minimos definidos por la norma AISI y que se muestran en la Tabla
2-2. Se debe destacar que los niveles de C estan por debajo de lo establecido por las
normas, debido a defectos y contaminacién por uso en la linea de C del equipo utilizado.
Después de diferentes pruebas con otros aceros y comparando con los analisis EDX, se
evidencié y confirmoé que este defecto entrega resultados con errores solo para este

elemento.
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Tabla 2-3: Resultados del analisis quimico de las muestras de acero 5160H para los

cuatro proveedores. Los valores estan en porcentaje de peso (% peso).

PROVEEDOR Fe C Cr Mn Si P

COREA 97,4325 | 0,4495 | 0,8038 | 0,8875 | 0,2075 | 0,0088
MEXICO 97,6125 | 0,3888 | 0,7583 | 0,8435 | 0,2100 | 0,0088
COLOMBIA | 97,6441 | 04580 | 0,7652 | 0,8186 | 0,1936 | 0,0094
CHINA 97,2050 | 0,4946 | 0,8250 | 0,8503 | 0,2563 | 0,0035
PROVEEDOR S Ni Co Vv Mo W

COREA 0,0124 | 0,0588 | 0,0088 | 0,0000 | 0,0375 | 0,0000
MEXICO 0,0037 | 0,0400 | 0,0200 | 0,0100 | 0,0100 | 0,0000
COLOMBIA 0,0102 | 0,0300 | 0,0100 | 0,0000 | 0,0100 | 0,0013
CHINA 0,0133 | 0,0700 | 0,0190 | 0,0000 | 0,0255 | 0,0000
PROVEEDOR Cu Sn Al Nb B Pb

COREA 0,0788 | 0,0000 | 0,0095 | 0,0000 | 0,0002 | 0,0002
MEXICO 0,0890 | 0,0100 | 0,0090 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0002
COLOMBIA 0,0100 | 0,0000 | 0,0352 | 0,0000 | 0,0002 | 0,0002
CHINA 0,2053 | 0,0100 | 0,0090 | 0,0186 | 0,0001 | 0,0002

Con relacion a los elementos residuales, en la Tabla 2-3 se observan las diferencias
entre los cuatro proveedores respecto del contenido de algunos de estos elementos. Los
contenidos de P y S, que estan relacionados con los fendmenos de fragilizacion de borde
de grano, se encuentran en niveles inferiores a los establecidos por las normas AlSI y no
hay diferencias significativas entre los cuatro proveedores excepto para el contenido de S
del proveedor de México. Respecto del contenido de Ni, los cuatro proveedores
presentan un resultado mayor de lo establecido para esta aleacion, siendo el proveedor
de China el que presenta el mayor contenido y el proveedor de Colombia el menor
contenido. El contenido de Co es bajo para los cuatro proveedores, pero los proveedores
de México y China tienen un contenido mayor respecto de los otros dos proveedores. El
contenido de Mo es mayor en los proveedores de China y Corea con respecto a los otros

dos proveedores. EI Cu es el elemento residual de mas alto contenido en los tres
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proveedores Corea, México y China; en orden ascendente respectivamente, siendo este
ultimo el que presento el valor mas alto (0,20 % en peso) y el proveedor de Colombia con
un contenido mucho menor. El contenido de este elemento es significativamente mayor
de lo establecido para esta aleacion. El contenido de Al es casi cuatro veces mayor en el
proveedor de Colombia con respecto a los otros tres proveedores, sin embargo es bajo
para los cuatro proveedores. El proveedor de México presenté un contenido bajo de V del
cual carecieron los otros tres proveedores. El proveedor de Colombia presentd un
contenido muy bajo de W que los otros tres proveedores no presentaron. Los
proveedores de México y China presentaron un bajo contenido de Sn que los otros dos
proveedores no presentaron. El proveedor de China presentd un contenido inesperado
de Nb que los otros tres proveedores no presentaron. Finalmente, el contenido de los

elementos B y Pb fue considerablemente bajo para los cuatro proveedores.

En la bibliografia mencionada anteriormente se encontré que los elementos Cu, Mo y Ni
se utilizan entre otras cosas para mejorar la templabilidad del acero. Los elementos Ti, V,
Nb son elementos microaleantes que se precipitan de manera compleja en carbonitruros,
los cuales son utilizados para controlar el crecimiento de grano de la misma manera que
se usa el Al precipitado. Estos precipitados controlan el tamafio de grano durante la
etapa del tratamiento termomecanico del proceso de fabricacion del acero. En ultimo
lugar, los elementos Cr, Mo y Ti se sabe que se segregan hacia los bordes de grano e
incluso pueden precipitarse en estos, lo cual afecta las propiedades mecanicas de los

aceros.

2.2 Tratamiento térmico

Se realizaron tratamientos térmicos de temple y de revenido. Todos los tratamientos
térmicos se ejecutaron en hornos tipo mufla. En la Tabla 2-4 se pueden observar las
condiciones del tratamiento térmico de temple: temperatura de austenizacion, tiempo de
austenizacion o tiempo de sostenimiento a la temperatura de austenizacion y el medio de
temple. La intencion es utilizar tres temperaturas de austenizacion diferentes
comenzando con 850°C, que esta cerca de la temperatura de inicio de la transformacion
austenitica de este acero y una temperatura alta (1000°C) que comunmente se utiliza en

la industria. Para cada una de estas temperaturas, se evalua el efecto del tiempo de
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sostenimiento y la rapidez de enfriamiento que otorga cada medio de temple. Este
tratamiento térmico se ejecutd ingresando cada pieza al horno para austenizarla,
esperando un tiempo entre 10 - 13 minutos para garantizar que la austenizacion fuera
homogénea en toda la probeta. El valor de este tiempo se calculé experimentalmente y
variaba dependiendo de las dimensiones y geometria de las piezas. Una vez transcurrido
este tiempo se comenzaba a contar el tiempo de sostenimiento. Posteriormente se retira
la pieza del horno para realizar el proceso de temple introduciendo la misma en el medio
de temple hasta alcanzar la temperatura ambiente. El procedimiento de temple en los
medios liquidos (agua y aceite) se realizd con agitacion manual, con el propésito de

evitar la concentracion de esfuerzos residuales en la superficie.

Tabla 2-4: Condiciones del tratamiento térmico de temple. Temperatura de

austenizacion, tiempo de sostenimiento y medio de temple.

TRATAMIENTO CONDICIONES DEL TRATAMIENTO
TEMPERATURA DE TIEMPO DE MEDIOS DE
AUSTENIZACION (°C) | SOSTENIMIENTO (min) | TEMPLE
850 5,10, 15, 20, 25y 30 Agua
TEMPLE _
Aceite
930 5,10, 15, 20, 25y 30
Lecho
1000 5,10, 15, 20, 25y 30 fluidizado

A continuacion de los tratamientos térmicos de temple, se ejecutaron los tratamientos
térmicos de revenido. Este procedimiento se realiz6 de manera convencional. La primera
etapa consiste en introducir la pieza en el horno, el cual ya estaba a la temperatura de
revenido. Todas las piezas se mantuvieron a cada temperatura de revenido durante una
hora en el horno. La ultima parte consiste en enfriar la pieza, para lo cual se utilizaron
dos medios de enfriamiento ya que esto no afecta las propiedades microestructurales y
mecanicas del material. Las condiciones de este tratamiento se despliegan en la Tabla
2-5: temperatura de revenido, tiempo de revenido y medio de enfriamiento. Las
temperaturas de revenido seleccionadas coinciden con las temperaturas caracteristicas

de las fases ya establecidas durante el proceso de revenido de los aceros.
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Tabla 2-5: Condiciones del tratamiento térmico de revenido. Temperatura de

revenido, tiempo de revenido y medio de enfriamiento.

TRATAMIENTO CONDICIONES DEL TRATAMIENTO
TEMPERATURA DE TIEMPO DE MEDIO DE
REVENIDO (°C) REVENIDO (horas) | ENFRIAMIENTO
100
200
REVENIDO

300 1 Aguay aire
400
500

2.3 Modelamiento del campo térmico

Para el modelamiento del campo térmico, se realizaron las pruebas utilizando el
tratamiento térmico de temple en lecho fluidizado. Para tal fin se utilizé el montaje que se
presenta en el esquema de la Figura 2-1, el cual consta de: compresor, ducto de aire,
estructura para desplazar el soporte, soporte para la sonda, la sonda, un rotametro,
termopares, equipo de adquisicion de datos, computadora, reactor de lecho fluidizado y
un horno eléctrico. El horno utilizado para este procedimiento es un horno eléctrico tipo

libro.

El dispositivo para el lecho fluidizado consta de una base metalica con un tubo de cobre
en la parte inferior y en la parte superior un conducto de 12 cm de diametro dividido en
dos secciones. La seccion inferior es una camara que tiene en su parte superior un filtro
de arena de moldeo y una malla de acero inoxidable. La seccion superior es un tubo del
mismo diametro y 56 cm de largo, lo que constituye al reactor de lecho fluidizado. En este
ultimo se colocan 2.5 kg de particulas de alumina de un tamafio de grano menor a malla
65. Es importante notar que después de cada prueba se cambiaba la cama de alumina,
ya que esta preserva calor y puede modificar los resultados de la prueba siguiente. En
esta serie de experimentos, lo mas importante es que el tamafo de particula deber ser
bien controlado, evitando que se contamine con cascarillas producto de la

decarburizacion.
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Figura 2-1: Diagrama del montaje experimental utilizado para el tratamiento térmico de
temple en el lecho fluidizado. 1) horno, 2) reactor de lecho fluidizado, 3) ducto de aire, 4)
compresor, 5) estructura para desplazar el soporte, 6) soporte para la sonda, 7)

rotdmetro, 8) termopares, 9) equipo de adquisicion de datos y 10) computadora.

Las sondas utilizadas en esta parte del trabajo son cilindros de 60 mm de altura y 10 mm
de diametro como se puede observar Figura 2-2, las cuales se fabricaron con acero
5160H. Ademas se maquinaron barrenos para ubicar termopares tipo K de 1/16” de
diametro. Los barrenos se ubicaron en: el centro geométrico con respecto al diametro y a
una distancia de 1.5 mm con respecto a la superficie. Los barrenos llegaban hasta la
mitad de la altura de la probeta. Los termopares se conectan al equipo de adquisicion de

datos para registrar la respuesta térmica en intervalos de aproximadamente 0.704 s.

Figura 2-2: Representacion esquematica de la sonda de acero 5160H utilizada para

modelar el campo térmico. Las dimensiones estan en milimetros.
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El procedimiento operativo para realizar la adquisicion de datos durante el temple en el

lecho fluidizado es el siguiente:

1. Se ajusta la temperatura del horno

N

Se organiza el montaje de la sonda en el soporte de acero y se introducen los
termopares

Se conectan los termopares al equipo de adquisicion de datos

Se introduce la sonda en el horno

Se inicia la adquisicion de datos

I

Cuando en el centro de la probeta se alcanza la temperatura de austenizacion, se
inicia el conteo del tiempo de sostenimiento a la temperatura de austenizacion

7. Cuando se completa el tiempo de sostenimiento, se retira la sonda del horno y se
realiza el temple

8. Cuando la sonda esta a temperatura ambiente, se detiene la adquisiciéon de datos.

El equipo utilizado para la adquisicion de datos es un IOTECH, modelo
TEMPSCAN/1110, controlado con el software ChartView. Las condiciones del tratamiento
térmico que se utilizaron fueron: tiempo de sostenimiento 5 minutos, temperaturas de
austenizacion de 500°C, 600°C, 850°C y 1000°C vy finalmente el temple en el lecho
fluidizado se alimenté con un flujo de 95 L/min. En la Figura 2-3 se puede observar un
diagrama con el esquema del procedimiento y la secuencia de operaciones
experimentales y computacionales utilizado para el modelamiento del campo térmico

durante el temple en lecho fluidizado para sondas de acero 5160H.

Los datos obtenidos por el equipo de adquisicion son llevados al programa ModelaUNAM
[130] que permite filtrarlos e interpolarlos para eliminar el ruido eléctrico y asegurar que
estén separados a intervalos iguales. Los resultados de ModelaUNAM se llevan al
software WinProbe para estimar el flux de calor en la superficie considerando los
parametros: radio de probeta, nimero de tiempos a futuro (R) y los nodos (N) con los que
se discretiza el cilindro. Cuando el programa realiza los calculos devuelve el valor del flux
de calor en funcion del tiempo y la temperatura de la superficie también como funcion del
tiempo. Por tanto, es posible también construir la relacién flux de calor vs. temperatura de

superficie.
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Figura 2-3: Esquema que representa la metodologia utilizada para el modelamiento

del campo térmico durante el temple en lecho fluidizado para sondas de acero 5160H.
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También se obtuvieron las propiedades mecanicas y la microestructura de probetas de

acero 5160H sometidas al proceso de temple en lecho fluidizado y aceite. Para esta
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Ultima parte del trabajo se llevaron a cabo 4 pruebas en cada uno de los equipos: dos a
temperatura de austenizacion de 850°C, una con tiempo de sostenimiento de 5 minutos y
otra con tiempo de sostenimiento de 30 minutos, y otras dos pruebas a temperatura de
austenizacion de 1000°C, con los mismos tiempos de sostenimiento a la temperatura de
austenizacion. El bafio de aceite siempre se mantuvo a 60°C y se agitd mediante una
propela. En la Figura 2-4 se muestran un diagrama con los componentes del montaje que

se utilizoé para realizar el proceso de temple en aceite agitado.

Figura 2-4: Diagrama del montaje experimental utilizado para el tratamiento térmico de
temple con aceite. 1) Horno, 2) soporte de la sonda, 3) tanque con aceite, 4) motor y
propela, 5) resistencia, 6) termopares, 7) equipo de adquisicion de datos y 8)

computadora.

Los resultados de esta seccidon del trabajo se utilizan para describir el comportamiento
del campo térmico en el acero 5160H durante el tratamiento térmico de austenizacién y
temple, los cuales se realizan con las condiciones experimentales mencionadas en la
seccion 2.2. Ademas, esta informacién se utiliza para complementar el analisis de los
resultados al comparar los valores de las propiedades mecanicas de dureza y tenacidad
resultantes de este proceso, con respecto a los obtenidos con las otras condiciones

experimentales ya mencionadas.
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2.4 Ensayos de dureza

Las probetas de acero sometidas a los procesos de tratamiento térmico de temple y
revenido de acuerdo a las condiciones de las Tablas 2-4 y 2-5, fueron evaluadas por
medio de un durémetro suizo marca ALBERT GNEHM, modelo G 100 para obtener los
valores de dureza superficiales en unidades de la escala Rockwell C (HRC) con una
carga de 150 kg. Antes de realizar las medidas era necesario realizar un pulido de la
superficie para eliminar la capa de 6xido que se producia durante el tratamiento térmico
para garantizar una superficie limpia, uniforme y plana. Posteriormente se utilizé una
punta de diamante para la escala HRC. El procedimiento utilizado consiste en realizar
indentaciones en diferentes zonas de la superficie de la probeta de acero como se
muestra en la Figura 2-5. Estas medidas se utilizaron para obtener el promedio de la

dureza superficial en la escala de dureza HRC.

Para confirmar las medidas de dureza obtenidas en la superficie de las probetas, se
realizaron medidas de microdureza. Con este propdsito fue necesario preparar probetas
de acuerdo a los procedimientos estandar utilizados para el analisis de microdureza. El
equipo utilizado fue un microdurémetro marca LECO M-400-G2 en escala Knopp con una
carga de 500 g. Las zonas donde se tomaron las medidas de microdureza y el
procedimiento utilizado se esquematizan en la Figura 2-6. En esta imagen se muestran

los puntos donde se realizaron indentaciones para la microdureza.

Figura 2-5: Esquema que ensefa donde se realizaron las medidas de dureza sobre la

superficie de las probetas de acero 5160H. Dimensiones en mm.
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Figura 2-6: Esquema que se utilizé para realizar las medidas de microdureza. Se

muestran los puntos que se indentaron y las dimensiones de la probeta.
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2.5 Ensayos de tensidn

Los ensayos de tensién se realizaron sobre probetas de acero 5160H en estado de
temple y en estado de revenido. La dimensién longitudinal de las probetas de tension se
maquiné paralela a la direccion de laminado de las platinas entregadas tal y como se
muestra en la Figura 2-7. Las dimensiones para el maquinado de las probetas se
calcularon con base en la norma ASTM E-8 [131]. En la Figura 2-8 se pueden visualizar
la geometria y las dimensiones utilizadas en las probetas de acero 5160H para los
ensayos de tension. Estos ensayos se ejecutaron a una velocidad de 5 mm/min. El

equipo utilizado fue una maquina universal de ensayos marca SHIMADZU UH 500KNI.

2.6 Ensayos de tenacidad

Las pruebas de impacto se realizaron con una maquina de péndulo para ensayo de
impacto marca WPM, con radio de 825 mm y masa de 18,75 kg. Todas las pruebas se
realizaron a temperatura ambiente. Se utilizaron probetas de ensayo Charpy con entalla
V, las cuales se maquinaron perpendiculares a la direccion de laminado tal y como se
puede observar en la Figura 2-7. En la Figura 2-9 se presenta la geometria y
dimensiones de las probetas para los ensayos de tenacidad, las cuales se maquinaron
de acuerdo a la norma ASTM E-23 [132].
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Figura 2-7: Mecanizado de las probetas para los ensayos mecanicos a partir de las

platinas de acero 5160H en estado de recibido.

DIRECCION DE LAMINADO

Figura 2-8: Geometria de las probetas de acero 5160H utilizadas para los ensayos de

tension. Las dimensiones estan en milimetros.
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Figura 2-9: Geometria de las probetas de acero 5160H utilizadas para los ensayos de

impacto Charpy con entalla V. Las dimensiones estan en milimetros.

2.7 Analisis mediante microscopia

2.7.1 Microscopia Optica

Para el analisis por medio de esta técnica se utilizaron probetas de acero 5160H cuya
geometria y dimensiones se observa en la Figura 2-10. Estas probetas también se
utilizaron para obtener las medidas de dureza y las medidas de microdureza. Se
obtuvieron imagenes de las grietas que presentaron estas probetas tanto como las
probetas del material preparadas para metalografias, después de someterlas al
tratamiento térmico de temple. Para este procedimiento se utilizd un analizador de

imagenes con apoyo de una camara CCD.
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Los analisis microestructural y metalografico se realizaron con un microscopio de un
analizador de imagenes marca LECO 500. Las muestras para el analisis microestructural
se prepararon utilizando técnicas metalograficas estandar y se atacaron con una solucién
de nital al 2% durante un tiempo de 10 - 30 s. Para revelar los bordes de grano se utilizo
una solucion para aceros al cromo con acido picrico de acuerdo a la norma ASTM E-407
[133]. Para determinar el tamafo de grano se utilizaron los métodos de comparacion,

intercepcion y de la fractura establecidos en la norma ASTM E-112 [134].

Figura 2-10: Dimensiones y geometria de las probetas utilizadas para los analisis
microestructurales, medidas de dureza y medidas de microdureza. Todas las

dimensiones estan en milimetros.

2.7.2 Microscopia electronica de barrido

Se utilizé un microscopio electrénico de barrido SEM marca FEI QUANTA 200 para
obtener imagenes de la microestructura del acero después del temple una vez se realizé
el ataque con solucién de nital al 2% con un tiempo de 2 - 5 s. El objetivo principal era
identificar cambios de la microestructura fina de la martensita para cada temperatura y
tiempo de austenizacion. Esta parte del trabajo se realiz6 en el Laboratorio de
Microscopia Electronica de Barrido y Transmision de la Universidad Nacional de

Colombia.

Para realizar el analisis del tamafo de grano y obtener las fractografias de las probetas

utilizadas en el ensayo de tenacidad por impacto Charpy con entalla V, se utilizé6 un
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microscopio SEM marca JEOL JSM 5600 LSV. Para tal propésito, se tomaron imagenes
de las superficies expuestas de las probetas utilizadas en los ensayos de tenacidad. Esta
parte del trabajo se realizd6 en el Laboratorio Central de Microscopia del Instituto de

Fisica de la Universidad Nacional Autbnoma de México.

2.7.3 Microscopia electronica de transmision

La microestructura del material se analizé en un microscopio electronico de transmision
TEM marca FEI TECNAI G2 20 D345 que opera a 200 kV. Las imagenes se obtuvieron
de probetas de lamina delgada preparadas por medio del siguiente procedimiento: 1)
corte de una tajada de material, 2) adelgazamiento de la tajada con papel de lija, 3)
obtencion de discos para observar en TEM, 4) adelgazamiento del disco con lijas, 5)
adelgazamiento por dimple, 6) pulido idnico y 7) ataque quimico. Esta parte del trabajo se
realizé en el Laboratorio de Microscopia Electréonica de Transmision (LABTEM) de la

Universidad Nacional de Colombia.

1) Corte del material. En esta etapa del procedimiento se realizaron cortes
transversales de un espesor de 1mm utilizando una cortadora de precision de

disco de diamante marca Buhler que se observa en la Figura 2-11.

Figura 2-11: Cortadora de disco de diamante marca Bulhler utilizada para obtener las

tajadas de acero 5160H.
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2) Adelgazamiento del material. Después de obtener las tajadas de acero 5160H
mediante los cortes transversales, cada tajada debe adelgazarse mediante
diferentes tipos de papel lija para obtener el material base para la muestra. Este
procedimiento se debe realizar de manera cuidadosa y uniformemente tal que no
se causen agrietamientos ni rayas profundas en la superficie de la muestra. Este

procedimiento se realizaba hasta obtener un espesor aproximado de 500 um.

3) Corte de Discos. Después de adelgazar el material hasta el espesor de 500 um, se
procede a cortar discos de 3 mm de diametro. Para realizar esta labor se utilizaba
una cortadora ultrasénica marca GATAN modelo 601, la cual se puede observar

en la Figura 2-12.

Figura 2-12: Cortadora ultrasénica GATAN modelo 601 utilizada para obtener discos de

3 mm de didametro de acero 5160H para los analisis de TEM.

4) Adelgazamiento de los discos. Después de conseguir los discos de 3 mm de
didmetro, se procedia a adelgazarlos utilizando un desbastador de discos marca
GATAN modelo 623 que se observa en la Figura 2-13. Este dispositivo permite un
desgaste uniforme sobre la superficie adelgazando los discos por medio de tres

discos de lijas de 25, 15y 5 ym, hasta obtener un espesor de 50 - 70 um.

5) Dimpling. Una vez los discos tenian el espesor apropiado, se realizaba el proceso
de dimple, que consiste en generar una depresion semiesférica centrada en la

superficie del disco. Para esta etapa del proceso, se utilizé con un equipo para



62 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

dimple marca GATAN modelo 656 que se observa en la Figura 2-14. Este

dispositivo se puede configurar tanto la carga aplicada como la profundidad.

Figura 2-13: Desbastador de discos GATAN modelo 623 utilizando para adelgazar los

discos de 3 mm hasta un espesor de 50 — 70 pm.

Figura 2-14: Equipo de dimple marca GATAN modelo 656.
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6) Pulido l6nico. Para realizar el adelgazamiento final del proceso de preparacion de
la muestra para TEM se utilizdé un pulidor iénico marca GATAN modelo 691. En la
Figura 2-15, se puede observar este equipo. Esta parte del proceso consiste en
bombardear con iones de argon la superficie de la muestra para remover material
dejando una superficie pulida y que en el centro de la muestra se produzca una
perforacion sin ocasionar dafio mecanico o fractura de la pieza, lo que facilita las

observaciones mediante el TEM.
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Figura 2-15: Pulidor iénico marca GATAN modelo 691.

Para el analisis de los precipitados de borde de grano en el acero 5160H en estado de
temple, se utilizaron los equipos: TEM JEOL JEM 100 CX de filamento que opera a 100
kV y TEM JEOL JEM 2010 F de emisiéon de campo que opera a 200 kV. Las técnicas
utilizadas fueron la obtencion de imagenes de campo claro (BFI, bright field image, por
sus siglas en inglés), imagenes de campo oscuro (DFI, dark field image, por sus siglas en
inglés), patrones de difraccién de electrones (EDP, electron diffraction pattern, por sus
siglas en inglés) y el analisis por medio de EDX. La preparacién de las muestras de
lamina delgada se realizé mediante el siguiente procedimiento: 1) corte de una tajada de
material, 2) adelgazamiento de la tajada con papel lija, 3) obtencién de discos de 3 mm
de diametro, 4) preparacion por electropulido. Esta parte del trabajo se realizé en el
Laboratorio Central de Microscopia del Instituto de Fisica y en el Laboratorio de
Metalografia del Departamento de Ingenieria Metalurgica, ambos de la Universidad

Nacional Auténoma de México.

1) Corte del material. En esta etapa del procedimiento se realizaron cortes
transversales de un espesor de 1 mm utilizando una cortadora de precision de
disco de diamante marca WIRTZ modelo CUTO 1, la cual se puede observar en
la Figura 2-16.

2) Adelgazamiento del material. Después de realizar los cortes transversales, el
material base para la muestra debia adelgazarse mediante diferentes tipos de
papel lija desde #80 hasta #2000. Este procedimiento se realizé6 manualmente
utilizando una base de acero inoxidable donde se montaba la tajada y asi se

realizaba el adelgazamiento. Este proceso se realizaba hasta obtener un espesor
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de 60 - 100 um. La ultima parte de esta etapa consistia en realizar un pulido sobre
pafio con alumina de 0.3 uym.

Figura 2-16: Cortadora de disco de diamante marca WIRTZ modelo CUTO 1.

3) Corte de Discos. Después de adelgazar el material hasta el espesor de 60 - 100
pUm, se procede a cortar discos de 3 mm de diametro utilizando una cortadora

mecanica tipo sacabocados de la marca FISCHIONE INSTRUMENTS modelo
130, la cual se observa en la Figura 2-17.

Figura 2-17: Instrumento marca Fischione Instruments modelo 130 utilizado para cortar
los discos.

4) Preparacion por electropulido. Después de conseguir los discos de 3 mm de
diametro, se procedia a prepararlos mediante la técnica de electropulido
utilizando un equipo marca STRUERS modelo Tenupol 5. En la Figura 2-18 se
puede observar este equipo. El electrolito utilizado para preparar las muestras de

analisis por medio del TEM contenia 10% de acido percldrico y 90% de etanol. En
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la Tabla 2-6 se muestran las condiciones utilizadas para el proceso de

electropulido en este equipo.

Figura 2-18: Equipo para realizar el electropulido marca STRUERS Tenupol 5.

Tabla 2-6: Condiciones utilizadas para el proceso de electropulido en el equipo marca

STRUERS modelo Tenupol 5.

PARAMETRO VALOR MINIMO VALOR MAXIMO
Voltaje (V) 25 50
Corriente (mA) 18 46
Temperatura (°C) -10 -5
Tiempo del proceso (s) 20 150

Algunas probetas se prepararon utilizando un equipo de electropulido marca FISCHIONE

INSTRUMENTS modelo 650 EA. El electrolito que se utilizd, al igual que en el otro caso,

contenia 10% de acido perclorico y 90% de etanol. En la Tabla 2-7 se enlistan las

condiciones del proceso de electropulido en este equipo. En este equipo se utilizé como

parametro de control el tiempo del proceso. Esta parte del trabajo se realizé en

Laboratorio Central de Microscopia del Instituto de Fisica de la Universidad Nacional

Auténoma de México.



66 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

Tabla 2-7: Condiciones utilizadas para el proceso de electropulido en el equipo marca
FISCHIONE INSTRUMENTS modelo 650 EA.

PARAMETRO VALOR MINIMO VALOR MAXIMO
Voltaje (V) 20 80
Corriente (mA) 13 138
Temperatura (°C) -20 -10
Tiempo del proceso (s) 20 90

2.8 Final

Es importante resaltar que las caracterizaciones de las propiedades microestructurales,
las propiedades mecanicas y el estado de precipitacién en los bordes de grano con
respecto al efecto de las condiciones de tratamiento térmico descritas en este capitulo,
todas se realizaron a posteriori de cada tratamiento térmico y no in situ. En este sentido
la “evolucion” de los carburos y precipitados de borde de grano debido a las condiciones
de tratamiento térmico en el acero 5160H se obtuvo en las probetas después de

someterlas a los procesos de temple y revenido.



3.Resultados y discusion

En esta seccidn se muestran los resultados que se obtuvieron durante el desarrollo del
trabajo de esta investigacion y ademas las discusiones que surgen alrededor de estos

mismos.

3.1 Tratamiento térmico

Se debe destacar que con las condiciones de la Tabla 2-4, en la mayoria de las probetas
sometidas al tratamiento térmico de temple en agua se observé el efecto del fendmeno
de fragilizacién por temple. A pesar de las dimensiones y la geometria de las probetas
que se utilizaron para obtener los analisis microestructurales, las cuales se observan en

la Figura 2-10, fue evidente la presencia de este fendmeno.

En las Figuras 3-1 y 3-2, se pueden observar las fotografias de algunas de las probetas
que se sometieron al tratamiento térmico de temple en agua. En las fotografias de la
Figura 3-1, se muestran las probetas sometidas a todas las condiciones del tratamiento
térmico de temple de la Tabla 2-4 utilizando como medio de enfriamiento el agua. En esa
figura se han organizado los grupos de probetas correspondientes a las tres
temperaturas de austenizacion. La organizacion de las probetas en cada fotografia desde
la izquierda hasta la derecha corresponde a los tiempos de sostenimiento de 5, 10, 15,
20, 25 y 30 minutos respectivamente. En varias probetas es visible la presencia de
grietas que incluso atraviesan la longitud total y/o el espesor de la seccion transversal de
las mismas. El efecto del fendmeno de fragilizacién se evidencid a través del
agrietamiento que casi todas las probetas presentaron, lo cual también se ha observado
en las hojas de los resortes cuando se someten a este proceso. Este resultado fue una

caracteristica general que se observé en las probetas de los cuatro proveedores.
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Figura 3-1: Fotografias de probetas de acero 5160H templadas en agua. Las
temperaturas de austenizacion son: A) 850°C, B) 930°C y C) 1000°C.

B C

Para ofrecer una vista mas detallada del efecto del fendmeno de fragilizacién por temple,
en la Figura 3-2 se observan las fotografias de dos probetas de acero 5160H que
presentaron agrietamiento después del tratamiento térmico de temple utilizando como
medio de enfriamiento agua. Las condiciones a las que estas probetas se sometieron
son: temperatura de austenizacion 930°C durante 15 minutos para la probeta de la Figura
3-2A ubicada arriba y temperatura de austenizacién 1000°C durante 30 minutos para la
probeta de la Figura 3-2B ubicada abajo. En estas fotografias se presentan la vista
diagonal (ver Figura 3-2A) y la vista superior (ver Figura 3-2B) de las probetas
mencionadas anteriormente para la Figura 3-2, respectivamente. Alli se observa

facilmente la severidad del agrietamiento que sufrieron dichas probetas.
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Figura 3-2: Probetas de acero 5160H agrietadas después del tratamiento térmico de
temple en agua. A) austenizacion a 930°C por 15 minutos, B) austenizacion a 1000°C por

30 minutos.

El agrietamiento de las probetas presentd diferencias en las dimensiones de las grietas,
ya que estas variaban desde las que se pudieron observar con una simple inspeccion
visual (Figuras 3-1 y 3-2) hasta las grietas que requirieron el microscopio para su
localizacién. Este ultimo caso se evidencié en varias de las probetas que se utilizaron en
los analisis microestructurales, las cuales presentaron grietas cuyas dimensiones
variaban desde pocos hasta cientos de micrémetros. En la Figura 3-3, se muestran dos
ejemplos de micrografias que presentan grietas con tamanos micrométricos,
denominadas microgrietas. En la Figura 3-3A se observa la micrografia de una probeta
del proveedor de Colombia, austenizada a 850°C durante 5 minutos, templada en agua
con una magnificacién de 500X y en la Figura 3-3B se presenta la micrografia de una
probeta del proveedor de Colombia, austenizada a 1000°C durante 30 minutos, templada
en aceite con una magnificacion de 1.000X. De estas figuras se destaca el resultado de
que las microgrietas también se presentaron en algunas probetas que fueron templadas
en aceite. Por lo tanto, esto indica que el agrietamiento no es consecuencia del temple
severo que ofrece el agua, sino que es efecto del fendmeno de fragilizacién por temple
relacionado con el acero 5160H [121,123,125,128,135,136]. Debido a la apariencia que
presentaron las microgrietas observadas en el andlisis microestructural y con base en las
pruebas experimentales de trabajos de investigacion anteriores
[121,123,125,128,135,136], se evidencia que el agrietamiento del acero 5160H templado
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se produce por los bordes de grano. Debido al fendmeno de fragilizacion por temple,
algunas probetas sometidas al tratamiento térmico de revenido también presentaron
grietas y microgrietas, como se puede observar en la Figura 3-4. Este resultado se
obtuvo de una probeta del proveedor de Colombia austenizada a 850°C durante 20

minutos, templada en agua y revenida a 500°C durante 1 hora.

Figura 3-3: Presencia de microgrietas en probetas de acero 5160H templadas del
proveedor de Colombia. A) austenizacion a 850°C por 5 minutos y temple en agua,
magnificacion 500X. B) austenizacion a 1000°C por 30 minutos y temple en aceite,

magnificaciéon 1000X.

Figura 3-4:  Microgrietas de una probeta del proveedor de Colombia austenizada a
850°C durante 20 minutos, templada en agua y revenida a 500°C durante 1 hora.
Magnificacion 250X.
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3.2 Analisis microestructural

En primera instancia se analiz6 la microestructura del acero 5160H en estado de
recibido. De acuerdo a los resultados obtenidos, se establece que el material en estado
de recibido esta constituido principalmente por perlita. En la Figura 3-5 se pueden
evidenciar las caracteristicas mas relevantes de esta fase las cuales se exhiben en las
micrografias de las Figuras 3-5A y 3-5B. Este resultado estd en buen acuerdo con la
microestructura esperada en la practica de tratamiento térmico recomendada para los
procesos de normalizado y recocido a los que normalmente se somete esta aleacién

durante su fabricaciéon [129].

Figura 3-5:  Caracteristicas microestructurales de las probetas de acero 5160H en
condicion de recibido. A) region central de la probeta, B) region cerca de la superficie de

la probeta.

Después de obtener las caracteristicas microestructurales del material en estado de
recibido, se realiz6 el analisis microestructural de las probetas de acero 5160H sometidas
a los tratamientos térmicos de temple y revenido. Por lo tanto, a continuacion los
resultados se presentan en dos partes: el analisis microestructural de las piezas
sometidas al tratamiento térmico de temple y el andlisis microestructural de las piezas

sometidas al tratamiento térmico de temple y revenido.
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3.2.1 Andlisis microestructural después del temple

Aqui se presentan los resultados del estudio que se realizd para analizar el efecto de
cada una de las condiciones del proceso de temple sobre la microestructura del acero
5160H de acuerdo con las condiciones presentadas en la Tabla 2-4. Los resultados
obtenidos del analisis microestructural para las probetas de acero 5160H de los cuatro
proveedores sometidas al proceso del tratamiento térmico de temple, evidencian que la
microestructura resultante esta constituida por martensita. En la Figura 3-6 se observan
dos micrografias que ilustran las caracteristicas propias de la microestructura martensita,
exhibiendo agujas y cintas. Debido a que no se apreciaron diferencias significativas en
los andlisis mediante magnificaciones hasta 500 aumentos, se obtuvieron imagenes a
una magnificacion mayor (2.000X) con el propoésito de encontrar variaciones en la

microestructura causadas por las diferentes condiciones del proceso.

Figura 3-6:  Micrografias con magnificacion de 500X de la microestructura martensitica
observadas en probetas de acero 5160H templadas. A) proveedor Colombia,
austenizacion a 850°C por 10 minutos y temple en aceite. B) proveedor México,

austenizacién a 1000°C por 20 min y temple en agua.

En la Figura 3-7 se presentan dos ejemplos de micrografias con imagenes de la
microestructura de martensita del acero 5160H templado obtenidas a 2.000 aumentos.
En estas imagenes se aprecian con mas detalle las caracteristicas de agujas y cintas, las

cuales son propias de la microestructura de martensita
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Figura 3-7:  Micrografias con magnificacion de 2.000X de Ila microestructura
martensitica observadas en probetas de acero 5160H templadas. A) proveedor China,
austenizacion a 930°C por 30 minutos y temple en aceite. B) proveedor Corea,

austenizacion a 930°C por 5 minutos y temple en agua.

En la Tabla 3-1 se presenta un compendio de los resultados del analisis microestructural
realizado con probetas del proveedor de Corea sometidas al tratamiento térmico de
temple. Los resultados que se presenta en esta tabla son similares a los obtenidos en las
probetas de los otros tres proveedores. En esta tabla, todas las micrografias se
obtuvieron con una magnificacion de 2.000X. Con respecto al efecto de las variaciones
en la temperatura de austenizacion, el tiempo de sostenimiento y la composicion quimica,
no se encontraron diferencias significativas en la microestructura de martensita. La
apariencia de la microestructura bajo el microscopio 6ptico fue la misma en todas las
probetas analizadas y la cantidad de austenita retenida es similar en todos los resultados.
En conclusioén, los resultados obtenidos por medio del analisis de microscopia éptica no
permiten visualizar la influencia de las condiciones del tratamiento térmico de temple y la

composicion quimica sobre la microestructura del acero 5160H en estado de temple.

Por otro lado, con el propésito de observar si existe alguna influencia de las condiciones
del tratamiento térmico de temple sobre la microestructura fina de la martensita y/o los
precipitados de borde de grano, se realizd un analisis microestructural utilizando la
técnica de SEM. Los resultados se muestran en las Tablas 3-2.y 3-3. Los analisis
mediante esta técnica se obtuvieron con una magnificacién de 10.000X.
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Tabla 3-1: Resultados del andlisis microestructural del proveedor de Corea, para
cada una de las condiciones de tratamiento térmico de temple utilizando como medio de

enfriamiento al agua. Todas las micrografias se tomaron a 2.000X.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION (°C)
850°C 930°C 1000°C

10

15

20

TIEMPO DE SOSTENIMIENTO (min)

25

30
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En la Tabla 3-2 se observan los resultados obtenidos del analisis microestructural para el
proveedor de México. El objetivo es dilucidar la influencia de la temperatura de
austenizacion y el medio de temple sobre la estructura fina de la martensita. Las
imagenes pertenecen a las probetas sometidas a las tres temperaturas de austenizacion
con el tiempo sostenimiento maximo (30 minutos) y templadas en dos medios de
enfriamiento (agua y aceite). De acuerdo a estos resultados, tampoco se encontrd
influencia de los parametros del tratamiento térmico ya mencionados sobre la estructura
fina de la martensita. Las caracteristicas de las agujas y las cintas de martensita e
incluso sus dimensiones son similares para todas las condiciones analizadas. Resultados

similares se obtuvieron en los otros tres proveedores.

Tabla 3-2: Analisis microestructural por SEM de las probetas del proveedor de
México, austenizadas con las tres temperaturas durante un tiempo de sostenimiento de

30 minutos y templadas en dos medios de enfriamiento. Magnificacién 10.000X.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION (°C)
850 930 1000

ACEITE

MEDIO DE ENFRIAMIENTO

AGUA

En la Tabla 3-3 se presentan los resultados obtenidos de las probetas del proveedor de
México las cuales se austenizaron a 1000°C durante los diferentes tiempos de
sostenimiento y finalmente se templaron en agua. Al igual que antes, tampoco se

encontré influencia de este pardmetro del tratamiento térmico de temple sobre la
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estructura fina de la martensita. Se obtuvieron resultados similares en los otros tres

proveedores.

Tabla 3-3: Analisis microestructural por medio de SEM obtenido de las probetas del
proveedor de Meéxico, austenizadas a 1000°C durante los diferentes tiempos de

austenizacion y templadas en agua. Magnificacion 10.000X.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION 1000°C — TEMPLE EN AGUA
5 MINUTOS 10 MINUTOS 15 MINUTOS

20 MINUTOS 25 MINUTOS 30 MINUTOS

Los analisis microestructurales épticos y SEM permitieron observar con gran detalle las
caracteristicas propias de la martensita, cantidades muy pequefias de austenita retenida
y no se encontraron evidencias de la presencia de precipitados de borde de grano. Con
base en los resultados presentados, definitivamente se puede concluir que no se
encontré evidencia de la influencia de las condiciones del tratamiento térmico de temple
ni de la composicion quimica sobre la microestructura martensitica del acero 5160H

templado.
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Ofra caracteristica importante del andlisis microestructural del acero 5160H templado es
el tamafo de grano de austenita previa. Los resultados obtenidos para este parametro
indican que el tiempo de austenizaciéon no tuvo una influencia significativa sobre el
tamafo de grano de austenita previa en el acero 5160H templado. En la Tabla 3-4 se
ejemplifica esta afirmacion ya que se presentan las micrografias de las probetas del
proveedor de Colombia austenizadas a 1000°C durante los diferentes tiempos de
sostenimiento y templadas en agua. Las mediciones realizadas indican que el tamano de
grano de la austenita previa sufrié un aumento de aproximadamente 0.5 ASTM (10 ym
aproximadamente) desde los 5 minutos de sostenimiento hasta los 30 minutos de
sostenimiento, lo que para efectos practicos no es significativo. Este resultado fue similar
para los otros proveedores. En cuanto al efecto del tiempo de sostenimiento sobre el
tamano de grano de la austenita previa para las otras temperaturas de austenizacién fue

menos relevante.

Tabla 3-4: Micrografias Opticas del tamafio de grano de austenita previa en las
probetas templadas del proveedor de Corea. Temperatura de austenizacion 1000°C.

Magnificacion 100X.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION 1000°C — TEMPLE EN AGUA
5 MINUTOS 10 MINUTOS 15 MINUTOS

20 MINUTOS 25 MINUTOS 30 MINUTOS
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De la misma manera el tamafio de grano de austenita previa no tuvo cambios
significativos con relacioén a las diferencias de composicién quimica del acero 5160H en
este trabajo. Las medidas realizadas para determinar este aspecto se pueden observar
en la Figura 3-8. Alli se muestran los resultados de las mediciones de tamafo de grano
de austenita previa para las probetas de los cuatro proveedores que se austenizaron a
1000°C durante 30 minutos. Los resultados para estas condiciones permitieron
establecer que el tamafo de grano de la austenita previa en promedio es 6 ASTM (50 uym
aproximadamente) y que cambia 0.5 ASTM entre los cuatro proveedores, lo cual

nuevamente es practicamente poco significativo.

Figura 3-8: Tamafo de grano de austenita previa de las probetas de los cuatro
proveedores de acero 5160H austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y templadas en

aceite.
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En ultimo lugar, la variable que tuvo un efecto significativo sobre el tamafio de grano de
austenita previa fue la temperatura de austenizacion. En la Figura 3-9 se observa el
efecto de la temperatura de austenizacion sobre el tamafio de grano para las probetas

del proveedor de Colombia austenizadas durante un tiempo de sostenimiento de 30
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minutos. El incremento de la temperatura de austenizacién produjo un incremento en el
tamafo de grano, el cual va desde 9.5 ASTM para la temperatura de austenizacién de
850°C hasta 6.5 ASTM para la temperatura de austenizaciéon de 1000°C. En la Figura
3-10 se pueden observar los cambios del tamafio de grano de austenita previa para el
proveedor de Colombia austenizado durante 30 minutos para las tres temperaturas de
austenizacion 850, 930 y 1000°C. En los otros tres proveedores se obtuvieron resultados

similares.

Figura 3-9: Grafica del tamafio de grano de austenita previa en funcion de la
temperatura de austenizacion para las probetas del proveedor de Colombia. El tiempo de

sostenimiento fue 30 minutos.
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Sobre el tamafio de grano de la austenita previa de las probetas de acero 5160H
templadas utilizadas en este trabajo, se puede concluir que la temperatura de
austenizacion fue la variable que mayor influencia tuvo sobre este parametro con relacién
al poco efecto que establecieron el tiempo de sostenimiento y la composicién quimica.
Con estos resultados se completa el analisis microestructural de las probetas de acero

5160H templadas propuesto en este trabajo.
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Figura 3-10: Micrografias del tamafo de grano de austenita previa de las probetas del

proveedor de Corea. Tiempo de sostenimiento 30 minutos. Magnificacion 100X.
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3.2.2 Andlisis microestructural después del revenido

Inicialmente se analizé la influencia del tiempo de sostenimiento a la temperatura de
austenizacion sobre la microestructura que se obtiene en las probetas sometidas al
tratamiento térmico de revenido. En la Tabla 3-5 se presenta una sinopsis de las
imagenes obtenidas de las probetas del proveedor de Colombia que se austenizaron a
850°C durante los diferentes tiempos de austenizacion, se templaron en agua y
finalmente se revinieron a 500°C durante 1 hora. En esta tabla se evidencia que este
parametro no tuvo influencia sobre la microestructura del acero 5160H templado y
revenido. La microestructura obtenida para todas las condiciones fue martensita
revenida. Con respecto a los otros proveedores y las otras temperaturas de

austenizacion, los resultados obtenidos fueron similares.

Tabla 3-5: Analisis microestructural realizado con las probetas de acero 5160H del
proveedor Colombia austenizadas a 850°C para cada tiempo de sostenimiento y

revenidas a 500°C durante 1 hora. Magnificacién 2.000X.

5 min 10 min 15 min

20 min 25 min 30 min

También se analizé la influencia de la temperatura de austenizacién y la temperatura de
revenido sobre la microestructura de las probetas después de someterlas al proceso de

revenido. En la Tabla 3-6 se presentan los resultados obtenidos de las probetas del
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proveedor de Colombia que se austenizaron a cada temperatura de austenizacion
durante 20 minutos, se templaron en agua y finalmente se revinieron a cada temperatura

de revenido por 1 hora.

Tabla 3-6: Analisis microestructural de las probetas de Colombia austenizadas por 20
minutos a cada temperatura de austenizacion, templadas y posteriormente revenidas a

cada temperatura de revenido durante 1 hora. Magnificacién 1.000X.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION (°C)
850 930 1000

100

200

300

TEMPERATURA DE REVENIDO (°C)

400

500
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En la anterior tabla queda en evidencia que tampoco hubo influencia de la temperatura
de austenizacion sobre la microestructura obtenida de las probetas sometidas al proceso
de temple y revenido. La microestructura observada para cada una de las temperaturas
de revenido era independiente de la temperatura de austenizacion utilizada durante el
proceso de tratamiento térmico de temple previo. Ahora con respecto a la temperatura de
revenido, la microestructura del acero 5160H templado y revenido, se comporta de
manera tradicional al igual que los aceros al carbono. Desde la temperatura de 100°C
hasta la de 500°C se observa basicamente martensita revenida, cuyas caracteristicas se
modifican a medida que se incrementa la temperatura, pasando por cada una de las
etapas del revenido ya definidas. De la misma manera los otros tres proveedores
presentaron resultados similares ya que no se encontraron diferencias en la
microestructura de las probetas de acero 5160H templadas y revenidas cuando se

sometieron a las mismas condiciones de la Tabla 3-6.

3.3 Propiedades mecanicas

Los resultados de los analisis del efecto de las condiciones del tratamiento térmico sobre

las propiedades mecanicas se dividieron en dureza, tenacidad y resistencia mecanica.

3.3.1 Dureza

La dureza del material en estado de recibido estaba en el rango entre 25 - 27 HRC. Los
resultados de la dureza se presentan de acuerdo al tratamiento térmico que se utilizé. En
primer lugar, se analizé la influencia de las condiciones del tratamiento térmico de temple
sobre la dureza y posteriormente se analiza la influencia de las condiciones del

tratamiento térmico de temple y revenido sobre la dureza.

En lo concerniente a la influencia de las condiciones del tratamiento térmico de temple
sobre la dureza de las probetas de acero 5160H templadas, los datos se organizaron de
tres maneras tal que permitieran visualizar el efecto de la temperatura de austenizacion,
el medio de enfriamiento y la composicion quimica. Para cumplir con este propdsito, los

valores de la dureza se graficaron en funcién del tiempo de sostenimiento.

En la Figura 3-11 se presenta la grafica de los datos de dureza en funcion del tiempo de

sostenimiento que permiten analizar la influencia de la temperatura de austenizacion
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sobre esta propiedad. Estos resultados se obtuvieron de las probetas del proveedor de
Corea que se austenizaron a cada temperatura de austenizaciéon durante los diferentes
tiempos de sostenimiento y finalmente se templaron en agua. Los otros proveedores
presentaron resultados similares cuando se examinaron las diferencias en los datos de la

dureza para estos mismos parametros.

Figura 3-11: Dureza como funcién del tiempo de sostenimiento para las probetas del

proveedor de Corea austenizadas a las tres temperaturas y templadas en agua.
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Con relacion al efecto del medio de enfriamiento sobre la dureza de las probetas de
acero 5160H templadas, en la Figura 3-12 se muestra la grafica de los datos de la dureza
como funcién del tiempo de sostenimiento obtenidas de las probetas del proveedor de
México que se austenizaron a 1000°C para cada tiempo de sostenimiento y finalmente se
templaron en cada medio de temple. En la Figura 3-13 se observa la graficas de la
dureza en funcién del el tiempo de sostenimiento pertenecientes a las probetas de cada
proveedor austenizadas a 930°C y posteriormente templadas en aceite. El objetivo de
esa figura es mostrar el efecto de la composicidén quimica sobre la dureza de las probetas

de acero 5160H templadas.
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Figura 3-12: Dureza como funcién del tiempo de sostenimiento para las probetas del

proveedor de México austenizadas a 1000°C y templadas en dos medios diferentes.
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Figura 3-13: Dureza como funcion del tiempo de sostenimiento para las probetas de

cada proveedor austenizadas a 930°C y posteriormente templadas en aceite.
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Los resultados de la dureza presentados en las Figuras 3-11, 3-12 y 3-13 son
representativos de los resultados obtenidos para todas las condiciones de tratamiento
térmico de temple para los cuatro proveedores y utilizando como medios de enfriamiento
agua y aceite. Como se puede observar en todos los casos, los resultados obtenidos de
la dureza en funcién del tiempo de sostenimiento parecen tener alguna influencia de las
condiciones del tratamiento térmico de temple e incluso de la composicién quimica. Con
respecto a este efecto, se debe mencionar que en los resultados se observaron las

siguientes tendencias:

» La dureza de las probetas de acero 5160H templadas en agua es apenas mayor
al comparar con la dureza de las probetas de acero 5160H templadas en aceite.

» La dureza de las probetas de acero 5160H templadas pertenecientes al proveedor
de Colombia es un poco menor al comparar con la dureza de las probetas de

acero 5160H templadas de los otros proveedores.

Pero en términos generales se debe destacar que para todas las condiciones del
tratamiento térmico de temple, los valores de la dureza obtenidos de las probetas de
acero 5160H templadas es aleatorio en el rango de 49 HRC - 66 HRC y no se aprecia
ninguna tendencia significativa en el comportamiento de los datos. Esta apreciacion se
evidencia por el comportamiento estadistico de los datos y sus respectivos errores. De
acuerdo a las practicas de tratamiento térmico establecidas para esta aleacion, el valor
de la dureza debe estar en el rango de 58 HRC - 63 HRC. Por eso se debe mencionar
que algunos de los resultados obtenidos en este trabajo, relacionados con las medidas
de dureza superficial del acero 5160H templado, no estan dentro de este rango. Estos
resultados también estan en desacuerdo con el analisis microestructural, donde se
observé que la microestructura obtenida es principalmente martensita. La microestructura
no sufri¢ variaciones debidas a las diferentes condiciones del tratamiento térmico de
temple empleadas, incluso su estructura fina no presenté cambios significativos. Por este
motivo, las condiciones que presentaron diferencias significativas con el rango de dureza
establecido se revisaron por medio de la microdureza. Los resultados obtenidos a través
de las medidas de microdureza para las probetas de acero 5160H templadas confirman
qgue la dureza para todas y cada una de las condiciones de tratamiento térmico de temple

e incluso para los cuatro proveedores se encuentran dentro del rango establecido cuando
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se realiza un buen proceso de temple, esto es 61 HRC - 67 HRC. Ademas se confirma
que no hay ninguna tendencia en el comportamiento de los datos de dureza debido a las
condiciones del tratamiento térmico y los valores se ubican de manera aleatoria dentro
del rango mencionado. Por lo tanto se concluye que las diferencias en las medidas de
dureza superficiales obtenidas de las probetas de acero 5160H templadas
probablemente son causadas por el efecto de decarburizacion superficial localizado

durante el proceso de austenizacion y el temple.

En la Tabla 3-7 se presentan los resultados de las medidas de dureza obtenidas de las
probetas de acero 5160H templadas en lecho fluidizado y aceite agitado a 60°C. Estos
resultados presentaron muy pocas diferencias respecto a los resultados encontrados en
las probetas de acero 5160H templadas en los otros medios para estas mismas
condiciones de tratamiento térmico de temple. De acuerdo al analisis microestructural
realizado en estas probetas no se encontraron diferencias significativas ya que la
microestructura encontrada al igual que antes fue martensita, lo cual permite deducir que
las diferencias en las medidas de la dureza nuevamente se deben a condiciones

superficiales locales de decarburizacion durante la austenizacion y el temple.

Tabla 3-7:

en lecho fluidizado y aceite a 60°C agitado.

Medidas de dureza obtenidas de las probetas de acero 5160H templadas

TEMPERATURA DE TIEMPO DE DUREZA (HRC)
AUSTENIZACION (°C) | SOSTENIMIENTO (min) | | ECHO ELUIDIZADO ACEITE
5 59,40 58,34
850
30 62,15 59,18
5 55,4 58,75
1000
30 33,61 53,06

Sin embargo, se observd que la probeta austenizada a 1000°C durante 30 minutos y
templada en lecho fluidizado presenté una dureza mucho menor con respecto a las otras
condiciones. Este resultado esta de acuerdo con el analisis microestructural realizado a
esta probeta, ya que se encontré que contiene otro microconstituyente ademas de la
martensita y se produce porque la rapidez de enfriamiento que presenta el lecho

fluidizado es menor con respecto a la que tienen los otros medios de enfriamiento. De la
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misma manera se observé que en las probetas templadas en el lecho fluidizado las
durezas son mas variables a lo largo de la pieza, mientras que en las probetas templadas
en los demas medios de enfriamiento se obtienen durezas distribuidas de manera casi

homogénea.

En conclusién se establece que las diferentes condiciones a las que se realizé el
tratamiento térmico de temple, no tuvieron un efecto significativo sobre la propiedad de
dureza obtenida en las probetas de acero 5160H templadas, excepto para el caso

mencionado anteriormente.

Por otro lado, a continuacién se presentaran los resultados de las medidas de dureza
obtenidas de las probetas de acero 5160H sometidas al proceso de temple y revenido. Al
igual que antes, los resultados se organizaron de tal manera que permitieran visualizar el
efecto del tiempo de sostenimiento durante la austenizacién, la temperatura de
austenizacion y la temperatura de revenido sobre esta propiedad mecanica después del

proceso de revenido.

En la Figura 3-14 se observan los datos de la dureza de las probetas del proveedor de
Colombia graficadas en funcion al tiempo de sostenimiento durante la austenizacion. La
intencion es analizar qué efecto de este parametro sobre la dureza de las probetas de
acero 5160H sometidas al proceso de revenido. Los datos pertenecen a las probetas que
fueron austenizadas a 850°C a cada tiempo de sostenimiento, templadas en agua y
posteriormente revenidas a 500°C durante una hora. En esta figura se evidencia que las
durezas estan alrededor de 40 HRC y que el tiempo de sostenimiento durante la
austenizacion no repercute sobre el valor de la dureza de las probetas de acero 5160H
revenidas. Los resultados para las tres temperaturas de austenizacién, los cuatro
proveedores y los dos medios de enfriamiento en todas las probetas de acero 5160H
sometidas al proceso de tratamiento térmico de revenido, presentaron un
comportamiento similar al que se presenta en la Figura 3-14. Con base en estos
resultados, se puede concluir que para todas las temperaturas de austenizacion y
revenido utilizadas en este trabajo, el tiempo de sostenimiento a la temperatura de
austenizacion no tiene influencia sobre la dureza de las probetas de acero 5160H

sometidas al tratamiento térmico de temple y revenido.
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Figura 3-14: Dureza de las probetas de acero 5160H revenidas como funcién del
tiempo de sostenimiento. Probetas del proveedor de Colombia austenizadas a 850°C
durante cada tiempo de sostenimiento, templadas en agua y finalmente revenidas a
500°C por una hora.
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Con respecto al efecto de la temperatura austenizacién y la temperatura de revenido
sobre la dureza, en la Figura 3-15 se observan los datos obtenidos de las probetas de
acero 5160H del proveedor de Colombia que se sometieron al tratamiento térmico de
temple y revenido. Las probetas se austenizaron a cada temperatura de austenizacion
durante 20 minutos, fueron templadas en agua y posteriormente se revinieron a cada una
de las temperaturas de revenido durante una hora. A partir de estos resultados se puede
afirmar que la temperatura de austenizacion no tiene influencia significativa sobre la
dureza de las probetas de acero 5160H después de someterlas al tratamiento térmico de
temple y revenido. No obstante, se observé que la dureza presenté una tendencia: la
dureza de las probetas austenizadas a 850°C es un poco mayor (aprox. 1 HRC) que la
dureza de las probetas austenizadas a 930°C y esta misma relacion entre las dureza de
la ultima temperatura de austenizacidn con respecto a la dureza de las probetas
austenizadas a 1000°C. Para efectos practicos, esta tendencia es apenas considerable y
esta relacionada con al aumento del tamafio de grano debido al aumento de la

temperatura de austenizacién, como se observé anteriormente. Consiguientemente, el
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efecto de la temperatura de revenido sobre la dureza de las probetas de acero 5160H
sometidas al tratamiento térmico de temple y revenido es el tipico de los aceros al
carbono. Esto es, cuando se incrementa la temperatura de revenido la dureza del acero
disminuye. Por ejemplo, las probetas revenidas a 100°C tienen una dureza en el rango
63 - 65 HRC, en contraste con las probetas revenidas a 500°C que tiene una dureza en
el rango 41 - 42 HRC. Este resultado se debe a los cambios microestructurales propios
de cada etapa del proceso de revenido que ya estan establecidos. EI comportamiento de
la dureza con respecto a la temperatura de austenizacion y a la temperatura de revenido
fue igual para los cuatro proveedores y los dos medios de enfriamiento en todas las

probetas de acero 5160H sometidas al proceso de tratamiento térmico de revenido.

Figura 3-15: Dureza como funcion de la temperatura de revenido. Estos datos
pertenecen a las probetas de acero 5160H del proveedor de Colombia sometidas al

tratamiento térmico de temple y revenido.

70 : : : : : : : : :

DUREZA (HRC)
W/

—o0—850°C %
404] —0—930°C L
—A—1000°C
10 200 300 400 500

TEMPERATURA DE REVENIDO (°C)

En conclusion se puede afirmar que las condiciones del tratamiento térmico de temple no
tienen influencia significativa sobre la dureza de las probetas de acero 5160H sometidas
al proceso de tratamiento térmico de temple y revenido. Mientras que la temperatura de

revenido si tiene efecto sobre la dureza de las probetas de acero 5160H sometidas al
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proceso de temple y revenido, ya que a medida que se incrementa la temperatura de

revenido la dureza se reduce.

3.3.2 Tenacidad

Los resultados obtenidos para esta propiedad mecanica, al igual que en los casos
anteriores, se presentan en dos partes. Inicialmente se presentan los resultados
obtenidos de las probetas que se sometieron al tratamiento térmico de temple.
Posteriormente, se presentan los resultados obtenidos de las probetas que se sometieron

al tratamiento térmico de temple y revenido.

Con relaciéon a las probetas que se sometieron al proceso de temple, se analizé la
influencia sobre la tenacidad del material de los siguientes parametros: temperatura de
austenizacion, tiempo de austenizacion y composicion quimica. En la Tabla 3-8 se
presenta el resumen de los resultados obtenidos en las probetas de acero 5160H de los
cuatro proveedores que se sometieron al tratamiento térmico de temple utilizando como

medio de enfriamiento al aceite y a las diferentes condiciones.

Tabla 3-8: Tenacidad de las probetas de acero 5160H de los cuatro proveedores en

estado de recibido y aquellas sometidas al tratamiento térmico de temple.

TEMPERATURA DE | TIEMPO DE PROMEDIO ENERGIA ABSORBIDA (J)
AUSTENIZACION | SOSTENIMIENTO
°C) (min) COREA | MEXICO | COLOMBIA | CHINA
RECIBIDO 12,1 10,1 9,8 11,1
5 3,4 3,6 3,8 3,9
850 : : : ’
30 4,2 3,9 3,9 36
5 3,4 4,7 3,9 3,9
930 ) ’ ) b
30 3,7 33 4,2 37
5 3,6 3,8 3.9 36
1000 ’ ’ ’ K
30 3,9 3,8 4,9 338

Los resultados de la tabla anterior se graficaron con la intencién de facilitar la
observacién. En las Figura 3-16 y 3-17 se puede observar el efecto de la temperatura de
austenizacion y la composicién quimica sobre la tenacidad de las probetas de acero
5160H templadas en aceite, austenizadas durante 5 y 30 minutos respectivamente. En

estas graficas se observa que no hay diferencias significativas entre los valores de la



92 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

tenacidad de las probetas de acero 5160H templadas con cada una de las condiciones
del tratamiento térmico. Excepto para las probetas del proveedor de México austenizadas
a 930°C durante 5 minutos y las probetas del proveedor de Colombia austenizadas a
1000°C durante 30 minutos, el valor de la tenacidad obtenida de las probetas de impacto
Charpy de acero 5160H templadas se encuentra en el rango de 3.3 - 4.2 joules. Para
efectos practicos este rango es pequefno y los datos se ubicaron en él sin presentar
tendencia alguna. Esto indica que la influencia de la temperatura de austenizacién, el
tiempo de sostenimiento y la composicion quimica sobre la tenacidad de las probetas de
impacto Charpy de acero 5160H templadas no es significativa. Todos los valores de
tenacidad obtenidos son bajos, revelando que las probetas de impacto Charpy de acero
5160H templadas presentan fragilidad. Debido a la fragilidad que presenta el material en
estas condiciones, el tipo de fractura presente en las probetas debe ser fractura fragil.
Para confirmar esta afirmacién, se utilizé la técnica de microscopia SEM para observar la

superficie de fractura de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H templadas.

Es importante aclarar las excepciones mencionadas anteriormente y que se observan en
las Figuras 3-16 y 3-17. La primera excepcion se presenta por dos razones: debido a los
errores experimentales propios de la técnica utilizada y a las diferencias en el estado de
temple entre una probeta y otra. En contraste, la segunda excepcion realmente es un
resultado obtenido como efecto del tratamiento térmico sobre la tenacidad, el cual mas

adelante se explicara.

Ahora bien, con relacion al tipo de fractura que exhibieron estas probetas en la Figura
3-18 se observan dos fractografias SEM obtenidas de las probetas de impacto Charpy de
acero 5160H de los proveedores de Colombia y México. En estas imagenes se confirma
que el tipo de fractura que presenta el material en estas condiciones es fractura fragil.
Esta afirmacion se fundamenta principalmente en que aunque se observan algunas
regiones de fractura transgranular (fractura ductil), el mayor porcentaje que cubre la
superficie de fractura es la fractura intergranular. Este efecto ya se habia previsto de
acuerdo con las observaciones de las microgrietas realizadas en las probetas del analisis

microestructural que se mostraron en las Figuras 3-3 y 3-4.
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Figura 3-16: Tenacidad de las probetas de acero 5160H como funcion de la

temperatura de austenizacion. Austenizacion durante 5 minutos y temple en aceite.
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Figura 3-17: Tenacidad de las probetas de acero 5160H como funcion de la

temperatura de austenizacion. Austenizacion durante 30 minutos y templadas en aceite.
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Figura 3-18: Fractografias SEM obtenidas de las probetas de impacto Charpy de acero
5160H templadas. A) probeta de Colombia austenizada a 930°C por 5 minutos, B)

probeta de México austenizada a 1000°C por 30 minutos.

En la Tabla 3-9 se presenta el resumen de las fractografias SEM obtenidas de las
probetas de impacto Charpy de acero 5160H del proveedor de Colombia austenizadas a
850°C y 930°C durante los tiempos de sostenimiento extremos (5 y 30 minutos) y
finalmente templadas en aceite. El propésito de esta tabla es identificar el efecto del
tiempo sostenimiento sobre el tipo de fractura de las probetas de impacto Charpy de
acero 5160H templadas. Como se aprecia en esta tabla, el tiempo de sostenimiento no
tiene efecto sobre el tipo de fractura que presentan las probetas para las temperaturas de
austenizacion ya mencionadas. Las superficies de fractura de estas probetas continuan
consistiendo principalmente de fracturas intergranulares fragiles. Este resultado es igual
para las probetas de los otros proveedores sometidas a las mismas condiciones de
tratamiento térmico. También se puede observar que estos resultados estan en
concordancia con aquellos presentados en la Tabla 3-8 y en las Figuras 3-16 y 3-17,
confirmando asi que el efecto de esta variable sobre la tenacidad del material no es
significativo. Ahora bien, esta variable tampoco tiene un efecto significativo sobre el

tamafo de grano, tal y como se afirmé en los resultados de la Tabla 3-4.

Para identificar el efecto de la temperatura de austenizacién sobre el tipo de fractura, en
la Figura 3-19 se muestran las fractografias SEM de las probetas de impacto Charpy de
acero 5160H del proveedor de Colombia sometidas al tratamiento térmico de temple. En

estas imagenes se observa que el tipo de fractura no se modifica al cambiar la
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temperatura de austenizacion. Al igual que antes, el tipo de fractura consiste
principalmente de fractura intergranular con poca cantidad de fractura transgranular. Sin
embargo, las probetas austenizadas a 1000°C durante 30 minutos presentan un alto
porcentaje de fractura transgranular. Estos resultados son correspondientes con los
resultados presentados en la Tabla 3-8 y en la Figura 3-17, alli se mostré que la
tenacidad estas probetas aumenté desde 3.9 a 4.9 joules cuando la temperatura de
austenizacién aumentdé desde 850°C hasta 1000°C respectivamente. Para los otros
proveedores no se encontré esta relacion entre la temperatura de austenizacion, la
tenacidad y el tipo de fractura, ya que como se comentd antes el tipo de fractura presente

es principalmente intergranular.

Tabla 3-9: Fractografias SEM de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H del
proveedor Colombia templadas en aceite donde se muestra el efecto del tiempo de

sostenimiento.

TEMPERATURA DE AUSTENIZACION (°C)
850 930

= I_[I-.[!'Z] I 5

TIEMPO DE SOSTENIMIENTO (min)
30
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Con respecto al efecto que tiene la temperatura de austenizaciéon sobre el tamafio de
grano, en las imagenes de la Figura 3-19 se hace evidente que al incrementar la
temperatura de austenizacion el tamafio de grano aumenta, tal como se observo en las
Figuras 3-9 y 3-10. A pesar de que el tamafo de grano se hace mayor, la tenacidad no
se ve afectada por este parametro, con la excepcion mencionada anteriormente. A
diferencia de los resultados reportados en trabajos anteriores, la tenacidad obtenida de
las probetas de impacto Charpy de acero 5160H sometidas al tratamiento térmico de
temple con las condiciones de este trabajo no depende de la temperatura de

austenizacion.

El efecto de la composicion quimica sobre el tipo de fractura de las probetas de acero
5160H templadas, se presenta en los resultados de la Tabla 3-10. Alli se observan las
fractografias SEM obtenidas de las probetas de acero 5160H austenizadas a 1000°C
durante 30 minutos y templadas en aceite que pertenecen a los cuatro proveedores. Al
igual que antes, el tipo de fractura presente en la superficie de las probetas consiste
principalmente de fractura intergranular con una cantidad de fractura transgranular
menor. En los resultados presentados en la Tabla 3-8 y en las Figura 3-17 y 3-18 se
observo que la tenacidad de las probetas no se modifica de manera significativa debido a
las diferencias de composicién quimica entre los cuatro proveedores, lo que concuerda
con los resultados de la Tabla 3-10. En contraste, nuevamente se debe mencionar la
excepcion de la probeta del proveedor de Colombia, la cual presenta un alto porcentaje
de fractura transgranular con una proporcion de fractura intergranular menor. Para las
otras temperaturas no se encuentra la misma relacion entre la composicion quimica y el
tipo de fractura que resulta en las pruebas de tenacidad. De la misma manera, en las
imagenes de la Tabla 3-10 se hace evidente que no hay un efecto significativo de la
composicion quimica sobre el tamafo de grano, estando en completo acuerdo con los

resultados exhibidos en la Figura 3-8.

Es asi que con base en los resultados mencionados, se concluye que la tenacidad
obtenida de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H, sometidas al tratamiento
térmico de temple, no presenta una dependencia significativa de la composicién quimica

de las aleaciones utilizadas en este trabajo.
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Figura 3-19: Fractografias SEM de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H

templadas pertenecientes al proveedor de Colombia. El tiempo de sostenimiento a la

P R 3 hie

temperatura de austenizacion es de 30 minutos y el medio de temple fue aceite.
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Tabla 3-10:  Fractografias SEM de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H
templadas. Las probetas se austenizaron a 1000°C durante 30 minutos y se templaron en

aceite.

COREA MEXICO

COLOMBIA CHINA

En la Tabla 3-11 se puede observar la influencia del medio de enfriamiento sobre la
tenacidad de las probetas de acero 5160H después de someterlas al tratamiento térmico
de temple las cuales pertenecen al proveedor de Colombia. Los resultados que se
muestran en la tabla permiten visualizar que la tenacidad obtenida de las probetas
templadas en el lecho fluidizado presenta el mismo comportamiento que la tenacidad
obtenida de las probetas templadas en aceite a temperatura ambiente. En contraste, la
tenacidad obtenida de las probetas templadas en aceite a 60°C presentd un
comportamiento diferente, exhibiendo mayor regularidad en los datos. Dos condiciones

estuvieron un poco alejadas del comportamiento promedio, las probetas austenizadas a
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850°C durante 30 minutos y templadas en aceite a 60°C y las probetas austenizadas a
1000°C durante 30 minutos y templadas en lecho fluidizado. Esto se debe a las
diferencias entre la rapidez de enfriamiento caracteristica de cada medio de temple. Por
ejemplo, la tenacidad obtenida de las probetas templadas en aceite a 60°C es un poco
mayor que la tenacidad obtenida de las probetas templadas en lecho fluidizado. Aqui se
evidencian las diferencias entre las rapideces de enfriamiento, ya que el aceite tiene una
rapidez de enfriamiento mayor, lo que permite obtener mas martensita y en tamafios mas
pequefos, como se observd en el analisis microestructural. Las condiciones descritas
anteriormente facilitan la fragilizacion del material a nivel macroscopico. De la misma
manera, la tenacidad de las probetas austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y
templada en lecho fluidizado fue mayor. En este caso se obtuvieron las siguientes
caracteristicas: la dureza fue menor (33 HRC), casi la mitad de los otros casos y en el
analisis microestructural se observo la presencia de otros microconstituyentes ademas de
la martensita. Estas caracteristicas explican el valor de tenacidad mayor con respecto a
la obtenida con los otros medios de enfriamiento. En esta parte del trabajo se debe
mencionar que no se utilizé el agua, ya que como se observo anteriormente, este medio
de enfriamiento genera una cantidad considerable de agrietamiento en las piezas durante
el proceso de temple.

Tabla 3-11: Tenacidad de las probetas de acero 5160H del proveedor de Colombia

sometidas al proceso de temple. Se utilizaron tres medios de enfriamiento diferentes.

TIEMPO DE PROMEDIO ENERGIA ABSORBIDA (J)
TEMPERATURA DE

AUSTENIZACION (°C) | SOSTENIMIENTO ACEITE LECHO ACEITE
(min) °T-amb | FULIDIZADO | A 60°C

850 5 3,8 3.9 3.7

30 3.9 3,8 3.1

1000 5 3.9 4,1 3.8

30 4,9 5,0 3.9

Con relacion a las diferentes condiciones con las que se realizé el tratamiento térmico de
temple, en general se puede afirmar que no existe una influencia significativa (en
aplicaciones practicas) sobre la propiedad mecanica de la tenacidad de las probetas de

impacto Charpy de acero 5160H templadas. Los resultados permiten establecer que la
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tenacidad de las probetas de acero 5160H templadas no parecen depender de: la
temperatura de austenizacion, el tiempo de sostenimiento o la composicién quimica. Solo
algunas excepciones que se explicaron y que mas adelante se complementarad su

dilucidacioén.

A continuacion se presentara el analisis del efecto de los parametros del proceso de
temple y revenido sobre la tenacidad del acero 5160H. Los resultados se organizaron en
dos partes: la tenacidad en funcion de la temperatura de revenido para cada temperatura
de austenizacién y la tenacidad en funcién de la temperatura de revenido para cada
composicion quimica. De acuerdo a esta clasificacion, los valores de la tenacidad
obtenida de las probetas de impacto Charpy de acero 5160H sometidas al proceso de

temple y revenido se muestran en las Figuras 3-20 y 3-21 respectivamente.

Figura 3-20: Tenacidad de las probetas de acero 5160H como funciéon de la
temperatura de revenido para cada temperatura de austenizacion previa al temple. Estas

probetas pertenecen al proveedor de México.
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Debido a que la tenacidad de las probetas de acero 5160H templadas no dependen del

tiempo de austenizacion, se decide que el tiempo de sostenimiento a la temperatura de
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austenizacion sea 30 minutos para obtener la tenacidad de las probetas de acero 5160H
templadas y revenidas. En la Figura 3-20 se observa el efecto de la temperatura de
revenido y la temperatura de austenizacion sobre la tenacidad de las probetas de
impacto Charpy de acero 5160H pertenecientes al proveedor de México. El
comportamiento de la tenacidad frente a la temperatura de revenido es el tipico para los
aceros de alto carbono. La tenacidad de todas las probetas revenidas en el rango de 100
- 200°C es baja, siendo su valor inferior a 5 joules. Este resultado da cuenta del
fendmeno de fragilizacion por temple, el cual es el tema de este trabajo de investigacion.
Pasando desde 100°C hasta 200°C existe una tendencia de incremento de la tenacidad,
pero este incremento es menor a 1 joule. Alrededor de 300°C se evidencia un descenso
en la tenacidad del material, producido por efecto del fendbmeno de fragilizacién de
martensita revenida (TME). La tenacidad presenta una tendencia creciente cuando la
temperatura de revenido se incrementa desde 300°C hasta 400°C y 500°C. La tenacidad
de las probetas revenidas a esta ultima temperatura es significativamente mayor con
respecto a la tenacidad obtenida de las otras temperaturas de revenido. Los otros tres

proveedores presentaron resultados similares para todas las condiciones analizadas.

Tomando como ejemplo los resultados de la Figura 3-20 con respecto al efecto de la
temperatura de austenizacién sobre la tenacidad de las probetas de acero 5160H
sometidas al tratamiento térmico de temple y revenido, se tienen las siguientes

caracteristicas que se presentaron para los cuatro proveedores:

e La tenacidad de las probetas revenidas a 100°C es menor que la tenacidad
obtenida en el estado de temple para las probetas austenizadas a 850°C y 930°C
y es practicamente similar para las probetas austenizadas a 1000°C.

e La tenacidad de las probetas austenizadas a 850°C y revenidas en el rango de
temperaturas entre 100°C - 400°C fue menor o igual a la tenacidad de las
probetas austenizadas a 1000°C y revenidas en el mismo rango de temperaturas.

e La tenacidad de las probetas austenizadas a 850°C y revenidas a 500°C fue
mayor o igual a la tenacidad de las probetas austenizadas a 1000°C y revenidas a

la misma temperatura.
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e Todas las probetas austenizadas a 930°C y posteriormente revenidas a 300°C
presentan un efecto de la TME menor con respecto a las otras dos temperaturas

de austenizacion.

Algunos de estos efectos estan relacionados con la diferencia del tamafio de grano de
austenita previa obtenido durante el proceso de austenizacion del tratamiento térmico de
temple. El tamafio de grano aumenta cuando se incrementa la temperatura de
austenizacion y la tenacidad de las probetas de acero 5160H templadas y revenidas

presenta una tendencia similar en el rango de 100°C - 400°C.

Figura 3-21: Tenacidad de las probetas de acero 5160H como funcidon de la
temperatura de revenido para cada composicion quimica. Austenizacion a 1000°C vy
temple en aceite.
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Con relacion al efecto de la composicion quimica sobre la tenacidad de las probetas de
acero 5160H templadas y revenidas, en la Figura 3-21 se observan los datos de
tenacidad obtenidos de las probetas pertenecientes a los cuatro proveedores

austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y revenidas a cada temperatura. Con base en
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esos resultados, cuyo comportamiento es similar para las otras dos temperaturas de

austenizacion, se mencionan las siguientes caracteristicas generales:

e La tenacidad de las probetas del proveedor de Colombia revenidas en el rango
100°C - 400°C, fue ligeramente mayor que la tenacidad de las probetas de los
otros proveedores.

e Las probetas del proveedor de Colombia austenizadas a cada temperatura,
templadas y posteriormente revenidas a 500°C presentaron una tenacidad mucho
mayor que la de los otros proveedores.

e La tenacidad de las probetas del proveedor de Corea revenidas en el rango
100°C - 400°C fue ligeramente menor que la tenacidad de las probetas de los

otros proveedores.

En términos generales se puede afirmar que el efecto de la composicion quimica sobre la
tenacidad de la probetas de acero 5160H templadas y revenidas es significativo. La
diferencia que presentan los cuatro proveedores con respecto al contenido de elementos
residuales parece ser la causa. Por ejemplo, el proveedor de Colombia presentd los
mejores valores de tenacidad con respecto a los otros proveedores y esta diferencia
puede estar relacionada con el menor contenido de elementos microaleantes (V y Nb),
menor contenido de elementos que se segregan (Ni, Cu, Mo) y el mayor contenido de Al

que presenta esta aleacion.

3.3.3 Tensioén

Siguiendo el esquema utilizado en las propiedades anteriores, los resultados obtenidos
de los ensayos de tensién con las probetas de acero 5160H se presentan en dos partes.
En primer lugar se presentan los resultados de los ensayos de tension obtenidos de las
probetas que se sometieron al tratamiento térmico de temple. Posteriormente, se
presentan los resultados de los ensayos de tension obtenidos de las probetas que se

sometieron al tratamiento térmico de temple y revenido.

En todos los ensayos de tensién realizados con las probetas de acero 5160H en estado
de temple se observd la siguiente caracteristica general: las probetas no presentaron

deformacién plastica y no presentaron estriccion ya que la ruptura de la probeta se
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obtuvo sin presentar la formacién de cuello. En la Figura 3-22 se presenta un ejemplo
qgue evidencia este comportamiento, con los datos obtenidos de los ensayos de tension
de las probetas del proveedor de China que se austenizaron a 1000°C durante 5 y 30
min y posteriormente se templaron en aceite. La fractura del material ocurre de manera
instantanea sin dar posibilidad a la deformacién plastica. Esto indica que el material tiene
alta resistencia pero baja plasticidad. Debido a este comportamiento, la propiedad mas
facil de identificar en cada ensayo de tension con las probetas de acero 5160H es el
esfuerzo maximo. Por lo tanto, esta caracteristica sera la que se utilizara para el analisis

de los ensayos de tensién en este trabajo.

Figura 3-22: Curva esfuerzo-elongacion de las probetas en estado de temple del

proveedor de China, austenizadas a 1000°C durante 5 y 30 min. El medio de temple fue

aceite.
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Con respecto a la influencia de las condiciones del tratamiento térmico de temple sobre el
esfuerzo maximo, en las Figuras 3-23 y 3-24 se presentan ejemplos representativos. En
la Figura 3-23 se puede apreciar el efecto del tiempo de sostenimiento y la composicion
quimica sobre el esfuerzo maximo, datos que se obtuvieron de las probetas de acero

5160H austenizadas a 1000°C y templadas en aceite pertenecientes a los cuatro
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proveedores. La Figura 3-24 ilustra el efecto de la temperatura de austenizacion sobre el

esfuerzo maximo de las probetas de acero 5160H austenizadas a 850°C y 1000°C

durante 5 minutos y templadas en aceite, las cuales representan a los proveedores de

México y Colombia. De acuerdo a los resultados adquiridos en todas las condiciones

analizadas, en términos generales se puede afirmar lo siguiente:

El tiempo de austenizacion no tiene una influencia significativa sobre el esfuerzo
maximo de las probetas de acero 5160H templadas. Excepto para las probetas
del proveedor de Colombia austenizadas a 1000°C durante 30 minutos, las
diferencias en el esfuerzo maximo entre las probetas sometidas a la
austenizacion con el tiempo de sostenimiento mayor y menor no supera el 6%, lo
cual en términos practicos no es considerable.

A medida que se incrementé la temperatura de austenizacion el esfuerzo maximo
obtenido de las probetas de acero 5160H templadas decrecid. Este efecto esta
directamente relacionado con el aumento del tamafio de grano debido al

incremento de la temperatura de austenizacion.

Figura 3-23: Esfuerzo maximo como funcién del tiempo de sostenimiento para cada

composicion quimica. Datos pertenecientes a las probetas de acero 5160H austenizadas

a 1000°C y templadas en aceite.

1200 T T T T T T T T T T T T T
—a— Colombia
—e— Meéxico
—a— China
= 1000 —w— Corea
a
=3
(@)
=
g 800 - i
S
W
T 600 T i
)
i
400 T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35

TIEMPO DE SOSTENIMIENTO (min)



106 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

Se debe destacar el comportamiento del esfuerzo maximo que presenté el proveedor de
Colombia y que se muestra en la Figura 3-23. El esfuerzo maximo de las probetas de
acero 5160H austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y templadas fue
significativamente menor al de las probetas austenizadas durante 5 minutos. Esta
tendencia del esfuerzo maximo con respecto al tiempo de sostenimiento esta totalmente
de acuerdo con los resultados obtenidos en las medidas de tenacidad y con el tipo de
fractura observados en las probetas de impacto sometidas a las mismas condiciones del
tratamiento térmico de temple. Esta conducta es similar a la que presentan los aceros al
carbono en estado de revenido, ya que cuando se obtiene mayor tenacidad el material
presenta menor resistencia mecanica. Nuevamente, este resultado se debe a las
diferencias en el contenido de los elementos residuales que presenta este proveedor con
respecto a los otros y que ya se mencionaron antes. Sin embargo, la explicacién se debe
complementar con el andlisis del efecto de estos elementos sobre los precipitados de

borde de grano, la cual se presentara en una seccién posterior de este documento.

Figura 3-24: Esfuerzo maximo como funcion de la temperatura de austenizacion para
dos composiciones quimicas. Datos pertenecientes a las probetas de acero 5160H

austenizadas a 850°C y 1000°C durante 5 minutos y templadas en aceite.
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El efecto de la temperatura de austenizacion y la temperatura de revenido sobre el
esfuerzo maximo de las probetas de acero 5160H que se sometieron al tratamiento
térmico de temple y revenido, se puede apreciar respectivamente en las Figuras 3-25 y

3-26, las cuales suministran ejemplos representativos.

La Figura 3-25 presenta el efecto de la temperatura de austenizacion sobre el esfuerzo
maximo de las probetas de acero 5160H del proveedor de Colombia austenizadas
durante 30 minutos, templadas en aceite y posteriormente revenidas a 500°C por 1 hora.
La Figura 3-26 muestra el efecto de la temperatura de revenido sobre el esfuerzo maximo
de las probetas de acero 5160H del proveedor de Colombia austenizadas a 1000°C
durante 30 minutos, templadas en aceite y posteriormente revenidas a cada temperatura

durante 1 hora.

Figura 3-25: Grafica del esfuerzo maximo como funcion de la temperatura de
austenizacion. Proveedor Colombia, austenizacion durante 30 minutos, temple en aceite

y finalmente revenido a 500°C por 1 hora.
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Los resultados mas sobresalientes son los siguientes:
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¢ No hay efecto significativo de la temperatura de austenizacion sobre el esfuerzo
maximo de las probetas de acero 5160H que se sometieron al proceso de temple
y revenido. La diferencia entre los esfuerzos maximos obtenidos de cada
temperatura de austenizacién esta en el rango de 25 - 30 MPa, lo que en términos
practicos no es significativo.

e La temperatura de revenido tiene un efecto mas acentuado sobre el esfuerzo
maximo de la probetas de acero 5160H sometidas al proceso de temple vy
revenido. En el rango de temperaturas de 100 - 200°C el esfuerzo maximo
aumenta desde 800 MPa hasta 1200 MPa y desciende a 1150 MPa alrededor de
300°C. Pero alrededor de la temperatura de revenido 400°C presenta un
descenso cercano a 500 MPa. Finalmente a 500°C se consigue el esfuerzo

maximo que es 1300 MPa.

Figura 3-26: Grafica del el esfuerzo maximo como funcién de la temperatura de
revenido. Proveedor Colombia, austenizacion a 1000°C durante 30 minutos, temple en

aceite y finalmente revenido durante 1 hora para cada temperatura.
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Con base en los resultados, no hay evidencia de un efecto significativo de las variables

utilizadas en el tratamiento térmico de temple con las condiciones mencionadas
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anteriormente sobre el esfuerzo maximo obtenido de las probetas de acero 5160H
templadas. En contraste, los resultados obtenidos de las probetas de acero 5160H
templadas y revenidas con relacion al efecto de la temperatura de revenido sobre el
esfuerzo maximo presentan un comportamiento diferente. En los ultimos, se evidencia un
efecto derivado de la temperatura de revenido sobre la resistencia mecanica que esta
directamente relacionado con las etapas caracteristicas del revenido en el acero, de la

misma manera que se observo en los resultados de la dureza y la tenacidad.

3.4 Modelamiento del campo térmico

Se realizaron varias graficas relacionando temperatura, tiempo y flux de calor asi como
las respectivas derivadas utilizando los datos obtenidos mediante los termopares durante
los tratamientos térmicos de temple de probetas cilindricas instrumentadas descritas en
la seccién 2.3. Las temperaturas de calentamiento y austenizacion fueron 500°C, 600°C,
850°C y 1000°C. EIl tiempo de sostenimiento a las temperaturas de calentamiento y
austenizacion fue 5 minutos. El medio de temple utilizado fue lecho fluidizado con un flujo
de aire de 95 L/min. En la primera parte de esta seccion se muestran los resultados para
la temperatura de calentamiento de 500°C y la temperatura de austenizacién de 850°C;
la primera temperatura se selecciond por no presentar una transformacion de fase y la
segunda por incluir a la transformacién de fase (austenita - martensita) en su historia
térmica. En la segunda parte de los resultados se muestra la factibilidad de construir una

curva de enfriamiento compuesta.

Las curvas de enfriamiento determinan la trayectoria térmica que ha seguido cada
probeta durante el tratamiento térmico de temple en el reactor de lecho fluidizado. En la
Figura 3-27, se observa el comportamiento de la respuesta térmica experimental cuando
se utiliza la temperatura de 500°C. Alli se evidencia que la tendencia de esta curva
exhibe un comportamiento casi exponencial indicando que no hay transformacion de
fase. La Figura 3-28 presenta la grafica del flux de calor calculado por los dos métodos
mencionados en el capitulo anterior. La solucién del IHCP considerando gradientes
térmicos se representa por la linea roja utilizando los parametros R=2 y N=5 y por la linea
verde con los parametros R=6 y N=15. En complemento, la solucién del IHCP sin
considerar gradientes térmicos; esto es por medio del balance macroscépico, se

representa por la linea azul. El comportamiento obtenido utilizando los dos métodos es
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similar. Ademas, se reitera que las curvas no presentan variaciones significativas en la

tendencia que indiquen una transformacion de fase.

Figura 3-27: Curva de enfriamiento experimental de una probeta de acero 5160H

templada en lecho fluidizado. Calentamiento a 500°C.

Figura 3-28: Gréafica de las estimaciones del flux de calor en la superficie en funcién del

tiempo. Calentamiento a 500°C y enfriamiento en lecho fluidizado.
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La curva de enfriamiento cuando se utiliza la temperatura de austenizacion de 850°C se
presenta en la Figura 3-29. Al comienzo del proceso de enfriamiento la curva tiene un
comportamiento similar a una exponencial, sin embargo alrededor de 250°C ocurre una
desviacion mostrando una tendencia casi lineal que se mantiene hasta aproximadamente
140°C, destacado en la figura por el ovalo. En la ultima parte la curva nuevamente exhibe
la tendencia exponencial. El comportamiento de la curva entre 250°C y 140°C se debe a
la energia liberada cuando ocurre la transformacién martensitica. Esta transformacion de
fase se confirmdé anteriormente en el analisis metalografico. Para respaldar esta
observacion, en la Figura 3-30 se presentan las curvas de flux de calor calculados por
ambos métodos para esta condicion experimental. Al igual que antes, la solucion del
IHCP considerando gradientes térmicos se representa por la linea roja utilizando los
parametros R=2 y N=5 y por la linea verde utilizando los parametros R=6 y N=15. Por
otro lado, la solucién del IHCP sin considerar gradientes térmicos se representa por la
linea azul. Se debe destacar la presencia de un cambio en el comportamiento de la curva
resaltado por el ovalo rojo, lo que indica que ha ocurrido una transformacién de fase.
Debido a la similitud entre los resultados obtenidos por los métodos empleados para
calcular las curvas del flux de calor en funcién del tiempo, se identifica la posibilidad de
obtener una buena aproximacién de la ruta térmica cuando se emplea un balance
macroscopico para una probeta de acero 5160H con las dimensiones usadas en este

trabajo.

De acuerdo a los resultados obtenidos es posible determinar el inicio y final de la
transformacion de fase a partir del analisis de las curvas de enfriamiento. Para tal fin se
calcularon y graficaron las derivadas de las curvas de enfriamiento y de las curvas de flux
de calor de la superficie. Los resultados para las probetas austenizadas a 500°C durante
5 minutos y posteriormente templadas en lecho fluidizado se presentan en las Figuras
3-31 a 3-33. Como la temperatura esta por debajo de la temperatura de austenizacion no
hay transformacién de fase y por ende el comportamiento de las curvas de esas figuras
es monotdnico. La curva de la rapidez de enfriamiento y la curva de la historia del flux de
calor alcanzan un maximo antes de decrecer hasta cero (Figura 3-31 y 3-33
respectivamente). En cada figura se incluyen las graficas de las derivadas de cada curva,
las cuales permiten identificar los maximos. La Figura 3-31 presenta la curva de la

derivada de la temperatura con respecto al tiempo (linea azul) y segunda derivada de la
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temperatura con respecto al tiempo (linea roja) obtenidas de una probeta de acero 5160H

calentada a 500°C durante 5 minutos y posteriormente enfriada en lecho fluidizado

Figura 3-29: Curva de enfriamiento experimental de una probeta de acero 5160H
templada en lecho fluidizado. Austenizacién a 850°C.

Figura 3-30: Gréafica de las estimaciones del flux de calor en la superficie en funcién del
tiempo. Austenizacion a 850°C y temple en lecho fluidizado.
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Figura 3-31: Graficas de la primera derivada de la temperatura y la segunda derivada

de la temperatura con respecto al tiempo. Calentamiento a 500°C.

En la Figura 3-32 se observan las curvas de la historia del flux de calor de la superficie
como funcién de la temperatura de subsuperficie. En esta figura se incluyen las curvas
calculadas con Winprobe utilizando dos grupos de parametros: R=2 y N=5 y R=6 y N=15.
Los datos presentan la siguiente clasificacion: la grafica del flux de calor en la superficie
estimado en funcién de la temperatura de subsuperficie (linea azul, R=2 y N=5) y su
derivada con respecto a la temperatura de subsuperficie (linea roja), la grafica del flux de
calor en la superficie estimado en funcién de la temperatura de subsuperficie (linea
verde, R=6 y N=15) y su derivada del con respecto a la temperatura de subsuperficie

(linea morada).

En la Figura 3-33 se observan las curvas de la historia del flux de calor de la superficie
como funcion del tiempo. Al igual que antes, se incluyen las curvas calculadas con
Winprobe utilizando dos grupos de parametros. La grafica del flux de calor en funcion del
tiempo utilizando los parametros R=2 y N=5 (linea azul) y su derivada con respecto al
tiempo (linea roja), la grafica del flux de calor en funcion del tiempo utilizando los
parametros R=6 y N=15 (linea verde) y su derivada con respecto al tiempo (linea

morada).
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Figura 3-32: Graficas de los flux de calor en la superficie estimados en funcién de la
temperatura de subsuperficie y sus respectivas derivadas con respecto a la temperatura.

Calentamiento a 500°C.

Figura 3-33: Graficas del flux de calor como funcién del tiempo y sus respectivas

derivadas con respecto al tiempo. Calentamiento a 500°C.
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Los resultados para las probetas austenizadas a 850°C durante 5 minutos y
posteriormente templadas en lecho fluidizado se presentan en las Figuras 3-34 a 3-36. La
Figura 3-34 presenta la grafica de la derivada de la temperatura con respecto al tiempo
mediante las diferencias instantaneas. En esta gréafica se observa una ligera desviacion
en la primera derivada (linea azul) alrededor de los 45 segundos sefialada por el ovalo
rojo. Para apoyar este analisis, también se presenta la segunda derivada (linea roja) de

la curva de enfriamiento sin ningun cambio adicional.

Figura 3-34: Graficas de la primera derivada de la temperatura y la segunda derivada

de la temperatura con respecto al tiempo. Austenizacion a 850°C.

Ademas, se realiz6 la derivada del flux de calor calculado con ModelaUNAM y WinProbe,
con respecto a la temperatura de subsuperficie como se observa en la Figura 3-35. Se
presentan la grafica del flux de calor en la superficie estimado en funciéon de la
temperatura de subsuperficie (linea azul, R=2 y N=5) y su derivada con respecto a la
temperatura de subsuperficie (linea roja). También la grafica del flux de calor en la
superficie estimado en funcion de la temperatura de subsuperficie (linea verde, R=6 y
N=15) y su derivada del con respecto a la temperatura de subsuperficie (linea morada).
En la curva de flux contra la temperatura de subsuperficie alrededor de 250°C se

evidencia la transformacién; sin embargo en la derivada no se observa el efecto
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esperado y el cambio apenas se aprecia. En la Figura 3-36 se presentan resultados

similares.

Figura 3-35: Graficas de los flux de calor en la superficie estimados y sus respectivas

derivadas con respecto a la temperatura de subsuperficie. Austenizacién a 850°C.

Figura 3-36: Graficas del flux de calor como funcién del tiempo y sus respectivas

derivadas con respecto al tiempo. Austenizacion a 850°C.



Capitulo 3. Resultados y discusién 117

En la Figura 3-36 se observan los resultados para las graficas del flux de calor en la
superficie como funcién del tiempo (linea azul, R=2 y N=5) y su derivada con respecto al
tiempo (linea roja), la grafica del flux de calor en la superficie en funcién del tiempo (linea
verde, R=6 y N=15) y su derivada con respecto al tiempo (linea morada). La

transformacion se hace notable pero no es facil identificar un punto definido.

Los analisis que se han presentado hasta aqui también se realizaron con los datos de las
temperaturas de 600°C y 1000°C, para los cuales se obtuvo el mismo comportamiento
observado para las temperaturas de 500°C y 850°C respectivamente. En la Figura 3-37
se puede observar las curvas de flux calculados contra el tiempo para las cuatro
temperaturas de austenizacion. En la Figura 3-38 se presentan las curvas de flux de calor
en la superficie estimadas como funcion de la temperatura de subsuperficie las cuales se

calcularon con WinProbe utilizando los parametros R=6 y N=15.

En dltimo lugar, en la Figura 3-39 se presentan las curvas de enfriamiento
experimentales superpuestas obtenidas de las probetas de acero 5160H austenizadas

durante 5 minutos y posteriormente templadas en lecho fluidizado.

Figura 3-37: Grafica del flux de calor en la superficie como funcion del tiempo calculada
con WinProbe.
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Figura 3-38: Grafica del flux de calor en la superficie como funcion de la temperatura de

subsuperficie calculadas con WinProbe.

Figura 3-39: Curvas de enfriamiento experimentales superpuestas.

Con respecto a los resultados obtenidos en esta seccion del trabajo se puede concluir en

términos generales:
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1. La transformacion martensitica para el acero 5160H comienza alrededor de
250°C.

2. El mejor método para intentar identificar el inicio y fin de la transformacion
martensitica se consigue por medio de las graficas del flux de calor en la
superficie en funcion de la temperatura de la superficie de la probeta calculadas
con el programa WinProbe. Los mejores parametros computacionales para tratar
las curvas de enfriamiento a través de este software son R=6 y N=15.

3. No se pudo conseguir un método de calculo para obtener exactamente los puntos
donde ocurren el inicio y fin de la transformacion de fase en las probetas de acero
5160H. Sin embargo todas las graficas demuestran el comportamiento de las
curvas debido a esa transformacién y con esta informacién es posible hacer un

estimativo de estos parametros.

Es posible intentar superponer las curvas de enfriamiento y obtener una curva de
enfriamiento compuesta para describir la ruta térmica completa. Este procedimiento
puede resultar en una mejor estimacién de la condicion de frontera térmica durante la

transformacion de fase.

3.5 Analisis mediante microscopia electréonica de
transmision

En esta parte del trabajo se presentaran los resultados obtenidos mediante el analisis
realizado por la técnica de microscopia electronica de trasmision (TEM). La primera parte
de los resultados se enfoca en el andlisis de la microestructura del material en estado de
temple y revenido. En la segunda parte de los resultados estan centrados en las
caracteristicas morfoldgicas, de composicién y cristalograficas de los precipitados de

borde de grano en el material en estado de temple.

3.5.1 Microestructura

Los resultados que se presentan en esta seccion confirman lo que se habia observado
en el analisis microestructural realizado mediante microscopia 6ptica apoyado en las
técnicas metalograficas ya mencionadas. En la Figura 3-40 se pueden observar tres
imagenes TEM de campo claro que muestran las diferentes caracteristicas que son

propias de la microestructura de martensita del acero 5160H en estado de temple y en



120 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

general de los aceros de alto carbono en este estado. En la Figura 3-40A se han
identificado entre otras caracteristicas las cintas de martensita de diferentes tamanos, la
presencia de maclas y ademas regiones que tiene una densidad significativa de
dislocaciones. Algunas de estas caracteristicas se pueden observar en las otras dos

micrografias.

Figura 3-40: Imagenes TEM de campo claro de la microestructura del acero 5160H en
estado de temple. A) proveedor de Colombia austenizada a 850°C durante 5 minutos, B)
proveedor de Corea austenizada a 1000°C durante 30 minutos, C) proveedor de México

austenizada a 1000°C durante 30 minutos. Todas las probetas se templaron en aceite.

maclas

dislocaciones
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Las caracteristicas de las probetas de acero 5160H sometidas al tratamiento térmico de
temple y revenido se pueden observar en la Figura 3-41. Alli se presentan cuatro
imagenes TEM de campo claro, las cuales confirman los resultados obtenidos en el
analisis microestructural. Entre otras caracteristicas propias de esta microestructura se
pueden observar en las imagenes: las cintas de martensita revenida, los subgranos de

austenita retenida, la presencia de maclas y dislocaciones.
Figura 3-41: Imagenes TEM de campo claro de la microestructura del acero 5160H

templado y revenido. Probetas del proveedor de Colombia austenizadas a 850°C durante

30 minutos, templadas en aceite y revenidas a 500°C durante 1 hora.

martensita 38 min rev

LASTEM-UNAL
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3.5.2 Precipitados de borde de grano

En este parte del trabajo se presentan los resultados obtenidos durante el analisis por
medio de la técnica de microscopia electronica de transmision a través de BFI, DFI, EDP
y EDX solamente de las probetas de acero 5160H en estado de temple. Para facilitar la
observacion de los resultados se presentan asi: iniciando con el proveedor de Colombia
desde la temperatura de austenizacion y tiempo de sostenimiento menores (850°C por 5
minutos), pasando por los datos obtenidos después de aumentar la temperatura de
austenizacion (1000°C por 5 minutos) con este mismo proveedor y finalmente los analisis
de las probetas para los cuatro proveedores sometidas a las condiciones del tratamiento
térmico de temple mayores, esto es 1000°C de austenizacion durante 30 minutos. Todas

las probetas se templaron en aceite.

» Proveedor Colombia. Austenizacién a 850°C por 5 minutos

Después de realizar multiples analisis a varias probetas tratadas con estas condiciones,
se observd un numero importante de precipitados de borde de grano de diferentes

morfologias, tamafios y composicion quimica.

En la Figura 3-42 se presenta el analisis de un precipitado de borde de grano de
cementita (Fe;C) con morfologia cubica de esquinas redondeadas, el cual tiene un lado
de 33 nm promedio. En las Figuras 3-42A y B se presentan las imagenes de campo claro
y oscuro respectivamente. El patrén de difraccion de electrones con los planos atémicos
indexados (110), (122) y (012) desde el eje de zona [221] se observa en la Figura 3-42C.
Este resultado confirma experimentalmente dos aspectos: 1) que el carbono es el
elemento que contribuye de manera directa a la formacién de precipitados de borde de
grano en el acero 5160H en estado de temple y 2) la relacién entre el fenémeno de
fragilizacion por temple y estas estructuras en los bordes de grano
[121,123,125,128,135].

En la Figura 3-43 se observa el analisis de otro precipitado de borde de grano que exhibe
una morfologia elipsoide. De acuerdo a la imagen de campo claro de la Figura 3-43A,
este precipitado tiene un diametro mayor de 72 nm y un diametro menor de 62 nm,

aproximadamente. En la Figura 3-43B se muestra el resultado del mapeo quimico que
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permite conocer la distribucidn de los elementos en el precipitado y su posible
composiciéon quimica. Ademas en las Figuras 3-43C y 3-43D se presentan el espectro
EDX y su cuantificacion respectivamente, lo que en complemento con el mapeo quimico
permite identificar un contenido mayor de Fe y C con respecto a los otros elementos. Con

esta informacioén se confirma que este precipitado es de cementita (FesC).

Figura 3-42: Precipitado de cementita (Fe;C) de morfologia cubica. A) Imagen de

campo claro, B) imagen de campo oscuro y C) patron de difraccidn de electrones.
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Figura 3-43: A) Precipitado de borde de grano de cementita (Fes;C), B) mapeo quimico,

C) espectro EDX y D) cuantificacién de elementos.

Element Counts kK-Rel K-Std Wt % Atom % Mo, of

x50 w51 Cations

C C -k 26151 12.4 - 43,72 76,13 244,538
o 0 -K 16159 2,628 — 6,37 7 .47 ==
u Si-K 21683 1,000 -—— 328 2,17 6,980
n S K 481 1,025 -—— 0.07 0,04 0,139
t Cl-K 3961 0,992 - 0,59 0,31 1,002
= CaK 483 0,89 —— 0.06 0,03 0,098
Cr-K 27151 1,004 — 4,03 1.48 4,740

M-k 4341 1,048  -— 0,68 0,23 0,749

Fe-k 223183 1,061 —- 35.51 11,94 38,338

a Cu-K 3513 1,240 —— 0.65 0,19  0.520

) Total 100,00 100,00 297,203
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El analisis de otro precipitado de borde de grano de cementita se presenta en la Figura
3-44. Este precipitado presenta morfologia esferoidal lo que se puede observar en la
imagen TEM de campo claro de la Figura 3-44A. Se debe destacar que esta morfologia
presenta dos aspectos: una capa externa de 73 nm de diametro aproximadamente y un
nucleo con diametro de 63 nm aproximadamente. Por lo tanto la capa que recubre al
precipitado es de 10 nm de espesor aproximadamente. El resultado del analisis
cristalografico obtenido del patron de difraccion de electrones de la Figura 3-44B, donde
se identificaron los planos atémicos (112), (121) y (011) desde el eje de zona [311],

confirma que se trata de este material.

Figura 3-44: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde de grano de

cementita (FesC) y B) patron de difraccién de electrones.

El analisis de otro precipitado de borde de grano de Fe;C se presenta en la Figura 3-45.
Al igual que en el caso anterior, en la imagen TEM de campo claro de la Figura 3-45A se
debe destacar que la morfologia del precipitado consiste de dos partes: la primera es una
capa externa en forma esferoidal con un diametro de 140 nm aproximadamente y la
segunda parte es un nucleo con forma cuboide cuyo lado es de 110 nm
aproximadamente. Esta capa externa tiene un espesor de aproximadamente 30 nm y
puede estar formada por elementos o materiales [99,101,107-112,114,137-139]. En la
Figura 3-45B se observa el patron de difraccion de electrones que identifica al precipitado

de borde de grano como Fe;C con los planos atémicos (211), (231) y (400) indexados.
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Figura 3-45: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde de grano de

Fes;C y B) patrén de difraccion de electrones.

En la Figura 3-46A se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado con
morfologia cuboide. El tamano de arista de este precipitado es de 60 nm
aproximadamente. También se puede mirar de manera tenue una capa que rodea al
precipitado con 2 nm de espesor aproximadamente. En las Figuras 3-46B y 3-46C se
observan respectivamente, el patrén de difraccion de electrones y el analisis EDX
obtenidos de este precipitado. A partir del analisis de las imagenes se establece que el
precipitado es de FeSi con los planos atdmicos (110), (222), (312) indexados desde el eje
de zona [112].

En la Figura 3-47A se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde
de grano con morfologia hexagonal irregular. Pero de acuerdo al angulo del haz de
electrones, se identifica que este precipitado es un cuboide visto desde una esquina. El
tamano de la arista es de 70 nm aproximadamente. También se puede observar la
presencia de una capa que recubre el precipitado, la cual tiene un espesor de 5 nm
aproximadamente. La imagen de campo oscuro se observa en la Figura 3-47B. En la
Figura 3-47C se presenta el patron de difraccién de electrones que confirma que el

precipitado de borde de grano es AlFe; debido a los planos atémicos (421) y (430)
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indexados desde el eje de zona [344]. Este resultado esta en completa concordancia con

la composicién quimica de este proveedor como se puede ver en la Tabla 2-3.

Figura 3-46: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde de grano de

FeSi, B) patron de difraccion de electrones y C) analisis EDX.

2000,

C i

ol —e
0,000 keV 20480

En las Figuras 3-48A y 3-48B se observan la imagen TEM de campo claro y campo
oscuro, respectivamente, de un precipitado de borde de grano. En estas se evidencia que
la morfologia de este precipitado es esferoidal. Ademas, nuevamente se observa que la
morfologia tiene dos componentes: una capa que recubre el precipitado con un espesor

de 10 nm aproximadamente y el nucleo que tiene un diametro de 90 nm
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aproximadamente. En la Figura 3-48C se observa el patron de difraccion de electrones,
pero no es suficiente informacion para confirmar de qué compuesto se trata, ya que no se
obtuvo el analisis EDX. Sin embargo por los datos obtenidos se establece que este
precipitado de borde de grano no es cementita, puede ser de las formas M,3Cs, MC, M3C
o M;C;[101,107-112,114-116,137,138,140-142].

Figura 3-47: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde de grano de

AlFes, B) imagen TEM de campo oscuro y C) patron de difraccion de electrones.
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Figura 3-48: Precipitado de borde de grano M,;Cg, M3C, MC o M;C3. A) Imagen TEM de

campo claro, B) imagen TEM de campo oscuro y C) patron de difraccion de electrones.

Las imagenes TEM de campo claro y campo oscuro de un precipitado que presenta una
morfologia cuboide se observan en la Figuras 3-49A y 3-49B respectivamente. En estas
imagenes se evidencia que tiene una arista de 80 nm aproximadamente. Al igual que en
los otros precipitados, presenta una pelicula de 3 nm de espesor aproximadamente que
lo rodea. De acuerdo a su morfologia y a los anadlisis realizados en los resultados

anteriores, este precipitado puede ser de las fases Fe,Si, o Al,Fe,.
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Figura 3-49: Precipitado con morfologia cuboide. A) Imagen TEM de campo claro y B)

imagen TEM de campo oscuro.

En las Figuras 3-50A y 3-50B se observan, respectivamente, las imagenes TEM de
campo claro y campo oscuro de un precipitado que presenta morfologia elipsoide. Las
dimensiones de este precipitado son: diametro mayor 45 nm y diametro menor 35 nm
aproximadamente. También se identifican finamente algunas franjas dentro del
precipitado, que parecen planos atémicos. Sin embargo, no se pudo esclarecer este
aspecto debido al tamafio del precipitado y a la interaccion entre los electrones y la
probeta. Ya que no se obtuvo el patrén de difraccion de electrones de este precipitado y

de acuerdo a su morfologia, probablemente es de la forma M33Ce, M3C, MC 0 M;C;.

En la Figura 3-51A se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado que
presenta dos aspectos: una capa exterior en forma hexagonal con un espesor de 10 nmy
con un lado de 45 nm aproximadamente y el nucleo que tiene una morfologia esferoidal
de didmetro de 65 nm aproximadamente. De acuerdo a la morfologia, este precipitado no
parece ser de cementita, pero puede ser de la forma M»;Cs, MC, M3C 0 M;C3 y ademas la
pelicula que lo rodea al precipitado puede ser de elementos o materiales [101,107-
112,114-116,137,138,140-142]. En la Figura 3-51B se observa la imagen de otro
precipitado que exhibe también dos aspectos: el nucleo de morfologia rébmbica con la

diagonal mayor de 73 nm, la diagonal menor de 59 nm aproximadamente y la presencia
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de una capa con la misma morfologia que tiene un espesor de 6 nm aproximadamente.
Al igual que en la Figura 3-51A, este precipitado no parece ser de cementita y puede

tener las caracteristicas quimicas mencionadas para el caso A.

Figura 3-50: Precipitado con morfologia elipsoide, A) imagen TEM de campo claro y B)

imagen TEM de campo oscuro.

Figura 3-51: Imagenes TEM de campo claro. A) precipitado con morfologia esferoidal

cubierto con una capa de hexagonal y B) precipitado con morfologia rombica.
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La Figura 3-52 presenta una serie de imagenes de TEM de campo claro, que se
obtuvieron de una misma zona en una de las probetas analizadas. En la Figura 3-52A se
observa la imagen TEM de campo claro de varios precipitados de borde de grano con
diferentes morfologias y dimensiones. La mayoria de estos precipitados presentan una

morfologia esferoidal y su didmetro se encuentra en el rango de 30 - 100 nm.

Figura 3-52: Imagenes TEM de campo claro. A) varios precipitados de borde de grano,

B) precipitado con morfologia esferoidal y C) magnificacion del recuadro blanco en A).
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En la Figura 3-52B se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde
de grano que tiene morfologia esferoidal con un diametro promedio de 95 nm. Al igual
que en otros resultados, este precipitado también presenta una capa que recubre al
nucleo y tiene un espesor de 6 nm aproximadamente. En la figura 3-52C se observa la
imagen TEM de campo claro de un aglomerado de precipitados de borde de grano, esta
es una magnificacion de la zona del recuadro blanco de la Figura 3-52A. Estos
precipitados tienen diferentes morfologias y dimensiones. Aunque se observa un
precipitado con morfologia elipsoide, la mayoria presentan una morfologia esferoidal
donde sus diametros estan en el rango 30 - 65 nm. Estos precipitado también presentan
una capa que rodea al nucleo cuyo espesor esta en el rango 3 - 4 nm. Por la morfologia,
todos estos precipitados pueden ser cementita o de la formas M»3Cs, MC, M3C 0 M;C5 y

sus capas igualmente pueden estar formadas por diferentes elementos o materiales.

En la Figura 3-53 se observa una imagen TEM de campo claro donde se evidencia la
presencia de precipitados de borde de grano y precipitados intracintas (precipitados
ubicados dentro de las cintas de martensita). Estos resultados podrian confirmar lo
propuesto por Reguly et al [121,123,125], quienes afirman que ambos tipos de
precipitados estan relacionados con el fendmeno de fragilizaciéon por temple. En esta
imagen se observan diferentes morfologias (esferoidal, cuboide, hexagonal) donde las
dimensiones del diametro estan en el rango de 45 - 175 nm. Como se ha discutido en los
parrafos previos, debido a la morfologia estos precipitados pueden ser de las
estequiometrias ya mencionadas pero también pueden ser precipitados de las formas
Fe,Si, o Al,Fe,.

Otros ejemplos de precipitados de borde de grano y precipitados intracintas se presentan
en la Figura 3-54. La morfologia de estos precipitados es esferoidal y elipsoide donde las
dimensiones del diametro estan en el rango de 40 - 130 nm. En la Figura 3-54B se tiene
la imagen de campo claro de dos precipitados intracintas con diferente morfologia. El
diametro del precipitado esferoidal es de 115 nm y los ejes del precipitado elipsoide son
90 nm para el mayor y 65 nm para el menor. Como en otros casos, ambos precipitados
estan cubiertos con una pelicula de 10 nm aproximadamente. Las discusiones
presentadas anteriormente con respecto a las estequiometrias de estos precipitados y la
composicion quimica de sus capas, también pueden ser validas para este resultado

debido a sus caracteristicas morfolégicas.
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Figura 3-53: Imagen TEM de campo claro de precipitados de borde de grano y

precipitados intracintas.

Figura 3-54: Imagenes TEM de campo claro. A) precipitados de borde de grano y

precipitados intracintas. B) precipitados intracintas.

e Tt 5
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Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor Colombia austenizadas a 850°C durante 5 minutos y templadas en aceite,

se pueden mencionar algunas conclusiones:

= Después de realizar muchos analisis TEM con multiples probetas, para estas
condiciones del tratamiento térmico de temple el nimero de precipitados de borde de
grano encontrados fue significativo.

= En los diferentes analisis realizados se encontraron tanto precipitados de borde de
grano como precipitados intracintas. Esto aporta evidencia para confirmar que los dos
tipos de precipitados pueden tener relacion con el fendmeno de fragilizacion por
temple.

= Los precipitados de borde de grano observados en estas probetas presentaron
diferentes morfologias y sus dimensiones se encontraban en el rango 30 - 100 nm.
Se debe destacar la presencia de las capas que rodean a algunos precipitados de
borde de grano las cuales pueden estar formadas por elementos o materiales.

= La composicidon quimica de los precipitados de borde de grano encontrados fue
diversa, entre otras fases encontradas estan FesC, AlFe;, FeSi, M,;Cgs, M;C3, MC,
MsC, Fe,Siy o Al\Fe,. Estos resultados son coherentes con la composiciéon quimica de

este proveedor.

* Proveedor Colombia. Austenizacion a 1000°C por 5 minutos

Para estas condiciones del tratamiento térmico se realizaron multiples analisis TEM en
varias probetas templadas. Los resultados obtenidos permiten afirmar que se observaron
algunos precipitados de borde de grano con diferentes morfologias, tamafios y

composicion quimica.

En la Figura 3-55A se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde
de grano que presenta morfologia cuboide con dimensiones de 120 nm x 90 nm
aproximadamente. En la Figura 3-55B se encuentra el patron de difraccion de electrones
de este precipitado, donde se muestran indexados los planos (015), (015), y (020) desde
el eje de zona [100]. El espectro EDX y la cuantificacion de elementos se presentan en

las Figuras 3-55C y 3-55D respectivamente. De acuerdo a la informacién obtenida de
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este analisis se establece que este precipitado de borde de grano es Al4Cs, lo cual es

coherente con los resultados de la composicion quimica de este proveedor.

Figura 3-55: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de Al,C;, B) patron de

difraccién de electrones, C) analisis EDX y D) cuantificacion de elementos.

won C o D
Element Counts K-Rel K-5Std Wt % Atom
e #.C
e C -k 5728 1,000 -—— 53,43 74,94
c Si-k 3261 0,080 — 2,45 1.47
Bi Cu-k 457 0,100 -— 0.43 0.11
0 Fe-k 143201 0,085 — 11,39 3.44
i Cr—k 183 0,081 — 0,14 0,04
M-k 91 0,084 -— 0,07 0.02
Al-k 38561 0,087 -—— 31.43 19.63
Fe P K 179 0,082 — 0,14 0,07
g cl S -k 688 0,083 — 55 0.28
o s Total 100,00 100,00
n P c Cu
t ™
s
0 Ml “Il
0.000 ke¥ 20.48(

La imagen TEM de campo claro de un precipitado que presenta una morfologia de

cuboide con dimensiones de 70 nm x 80 nm aproximadamente se observa en la Figura

3-56A. En las Figuras 3-56B y 3-56C se presentan el analisis EDX y la cuantificacion de

elementos pertenecientes a este precipitado respectivamente. De acuerdo a este analisis
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y por las caracteristicas morfolégicas, es probable que este precipitado sea un

compuesto como el Fe;AIC o el compuesto FeAIC o tal vez sea de la forma Al Fe,.

Figura 3-56: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado con morfologia cuboide,

B) analisis EDX y C) cuantificacion de elementos.

Element Counts K-Rel K-5td Wt % Atom % Mo, of
x.C *.C Cations
C K 43281 1,000 —— 29,62 59,80 177,570
o -k 3728 0,212 -—— 5,34 2.08 ===
AL—K 11474 0,087 —— 6.79 6,03 18,093
Si—K 2032 0,080 ——— 1.65 1.43 4,232
Mo—L o 0,158 -— 0,00 Q.00 0,000
Fe—k 90140 0,085 -— 52,16 22,60 67,116
Cu—kK 3349 0,100 -—— 2,60 0,99 2,943
Cr—kK 1254 0,081 —— 0,69 0,32 0,949
Min—k 525 0,084 —— 0,30 0,12 0,353
P K 88 0,082 -—— 0,05 Q.04 0,114
5 K 366 0,083 0 —— 0,20 0,15 0,459
Cl-K 958 0,080 02— 0,52 Q.35 1,051
Total 100 00 100,00 272,918

En la Figura 3-57A se observa la imagen TEM de campo claro de un precipitado que
presenta una morfologia esferoidal con un diametro de 30 nm aproximadamente. El
analisis EDX y la cuantificacién de elementos se presentan en las Figuras 3-57B y 3-57C

respectivamente. Al igual que el resultado de la figura anterior, la discusién de acuerdo a
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este analisis es que este precipitado probablemente es un compuesto de las formas
Fe3A|C, FeAIC, M23CG, M7C3, MC o M3C

Figura 3-57: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado con morfologia

esferoidal, B) Analisis EDX y C) cuantificacion de elementos.

Element Counts K-Rel K-Std Wt % Atom % Mo, of
®.C x.C Cations
C -K 1460 1,000 — 8,45 27,77 67,485
0 -K 2269 0,212 — 4,01 9.88 -
A1-K 84 0,087 -— 0.04 0,06 0,151
Si-K 1721 0,080 -— 0,80 1,13 2,729
Mo-L 25 0,152 —- 0,29 0,12 0,286
Fe-k 158407 0,085 —— 77,40 54 .65 132,809
Cu-K 6810 0,100 -—— 3,94 2,44 5,937
Cr-K 8571 0,081 — 4,01 3,04 7,396
M-k 1205 0,084 -— 0.64 0,46 1,113
P -K 232 0,082 — 0,01 0,01 0,034
5 -K 0 0,083 -— 0,00 0,00 0,000
Cl-K 252 0,080 — 0,40 0,44 1,079
Total 100,00 100,00 219,030

Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor Colombia austenizadas a 1000°C durante 5 minutos, se pueden mencionar

algunas conclusiones:
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= Después de realizar varios analisis TEM sobre multiples probetas templadas con
estas condiciones de tratamiento térmico, el numero de precipitados de borde de
grano encontrados fue menor con respecto a los resultados presentados en la
seccion anterior.

= Los precipitados de borde de grano observados en estas probetas, al igual que en la
seccion anterior, siguen presentando diferentes morfologias y sus dimensiones se
encontraban en el rango 30 - 100 nm. Por otro lado, se debe destacar que no se
observan las capas que rodean a los precipitados de borde de grano.

= Al comparar con los resultados obtenidos de las condiciones anteriores, la
composicion quimica de los precipitados de borde de grano encontrados no es tan
diversa. Las fases encontradas principalmente son Al,Cs, FesAIC, FeAlC, AlFe,,
M23Cs, M7C3, MC 0 M;C.

= Algunos precipitados de borde de grano observados en las probetas de este
proveedor austenizadas a 850°C se disuelven cuando la temperatura de
austenizacion se incrementa a 1000°C. Solo aquellos precipitados de borde de grano

que tienen Al se mantienen.

*» Proveedor Colombia. Austenizacion a 1000°C por 30 minutos

Después de realizar multiples analisis TEM a varias probetas tratadas con estas
condiciones del tratamiento térmico de temple, no se encontrd evidencia de la presencia

de los precipitados de borde de grano.

La Figura 3-58 es un ejemplo de lo mencionado anteriormente. En esta figura se
presenta la imagen TEM de campo claro donde se observan algunas formaciones que
posiblemente son precipitados de borde de grano. La aparente morfologia de estas
formaciones es esferoidal y su supuesto diametro esta en el rango de 2 — 5 nm. Debido a
este tamafo tan pequefio, no fue posible obtener una imagen con mayor magnificacién
para precisar lo observado. Este resultado solamente se obtuvo en una uUnica zona de

una sola probeta de todas las que se analizaron.

Por otro lado, en la Figura 3-59A se presenta la imagen TEM de campo claro de algunas

formaciones que tienen morfologia similar a las fibras y estan en una configuracién de
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aglomerado. Las dimensiones de estas cuasi fibras son: diametro en el rango de 15 - 35
nm y largo 250 nm aproximadamente. En las Figuras 3-59B y 3-59C se observan el
analisis EDX y su cuantificacion respectivamente. De acuerdo a este analisis estas
formaciones pueden estar compuestas por Fe y C principalmente, pero también tienen O,

Cr, Mn, Siy Cu en menor porcentaje. Podrian ser una fase la forma M(C,0).

Figura 3-58: Imagen TEM de campo claro de algunas formaciones.

Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor Colombia austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y templadas en

aceite, se presentan las siguientes conclusiones:

= Después de realizar varios analisis TEM en multiples probetas, para estas
condiciones del tratamiento térmico de temple no se observaron precipitados de
borde de grano comparando con los resultados de las secciones anteriores.

» Cuando las probetas de acero 5160H del proveedor de Colombia se austenizan a

1000°C durante 30 minutos los precipitados se disuelven.

Para dar finalizar el andlisis TEM de las probetas de acero 5160H en estado de temple
del proveedor de Colombia, se debe mencionar que los resultados presentados en las

secciones anteriores estan en completa coherencia con las propiedades mecanicas
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medidas en las probetas sometidas a las mismas condiciones del tratamiento térmico de

temple.

Figura 3-59: A) Imagen TEM de campo claro de un aglomerado de formaciones que

tienen morfologia de fibras, B) andlisis EDX y C) cuantificacion de elementos.

Element Countz  K-Rel K-5td Wt % Atom % Mo, of
51 ®.5i Cations

0 4544 2,628 -—- 5,87 9,94 —-
C K 4043 124 -— 24,68 5h,69 134,443
Fe-K 125626 1,061 --— 65,49 31,79 7e.7dl
Cr—K 541 1,004 -—- 0,27 0,14 0,33k
M=K 1881 1,048 -— 0,97 0,d8 1,18
Si-K 3023 1,000 -— 1,45 1,43 3,461
Cu-K 20dd4 1,240 -— 1,24 0,53 1,282
Total 100,00 100,00 217 416

La tenacidad de las probetas austenizadas a 1000°C durante 30 minutos es mayor con
respecto a la obtenida de las demas condiciones del tratamiento de temple para este
proveedor. En complemento, el tipo de fractura se modifica de fractura intergranular a

fractura transgranular cuando se aumenta el tiempo de sostenimiento de 5 minutos a 30
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minutos en la temperatura de austenizacion de 1000°C, presentando un comportamiento
mas ductil. Por otro lado, el esfuerzo maximo de las probetas austenizadas a 1000°C
durante 30 minutos es considerablemente menor con respecto al obtenido con las otras
condiciones, indicando que la resistencia mecanica disminuye. Estos resultados se
deben a las modificaciones en el estado de precipitacion que presenta este proveedor
inducidas por el cambio de las condiciones del tratamiento térmico de temple. Cuando se
austeniza a 850°C, el numero de precipitados de borde de grano y sus dimensiones son
considerables. Las fases existentes son Fe;C, AlFes, FeSi, M»3Cs, M;C3, MC, M3C, Fe,Si,
o Al,Fe,. Cuando se aumenta la temperatura de austenizacion a 1000°C con un tiempo
de sostenimiento de 5 minutos, aun queda un numero considerable de precipitados y las
dimensiones son similares a las de 850°C. Algunas fases se disuelven; como por ejemplo
la Fe;C resultado que esta en concordancia con las referencias de la seccién 1.6, pero
continian algunas como Al,Cs;, Fe;AIC, FeAlC, AlLFe,, MyCs, M;Cs;, MC, MsC.
Finalmente, cuando se austeniza 1000°C durante 30 minutos los precipitados se
disuelven. Este ultimo resultado es la causa de las diferencias en las propiedades
mecanicas entre este estado de temple y los otros. Estos datos demuestran que los
cambios en la temperatura de austenizacion y tiempo de sostenimiento utilizados durante
el tratamiento térmico de temple modifican el estado de precipitacion del acero 5160H del
proveedor de Colombia, evidenciando la relacion entre estas condiciones, los
precipitados de borde de grano, las propiedades mecanicas y mas importante aun con el

fenédmeno de fragilizacién por temple.

= Proveedor China. Austenizacién a 1000°C por 30 minutos

Después de realizar multiples analisis a varias probetas tratadas con estas condiciones
del tratamiento térmico de temple, se observaron algunos precipitados de borde de grano

con diferentes morfologias, tamafios y composicion quimica.

En la Figura 3-60A se observa un precipitado con morfologia esferoidal con un diametro
de 105 nm aproximadamente. Se debe destacar que este precipitado presenta tres
aspectos en su morfologia: el nucleo y dos capas que lo cubren. La capa externa tiene 5
nm de espesor aproximadamente, el espesor de la capa interna es de 10 nm

aproximadamente, por lo tanto el nucleo tiene un diametro de 95 nm aproximadamente.
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Figura 3-60: A) Imagen de campo claro de un precipitado esferoidal con dos capas que
cubren el nucleo, B) patron de difraccion de electrones, C) analisis EDX y D)

cuantificacion de elementos. Precipitado de la forma (Ti,Nb)(C,N).

Element Counts K-Rel K-5td Wt % Atom # Mo, of
%11 % T1 Cationz

Ti-K 16169 1,000 -—— 1.49 1,95 2.918
Cr-K 9967 1,031 -—— 0,95 1,15 Z2.29%9
Fe—kK 455697 1,090 -—— 45,87 51,54 103,208
Cu-K 14508 1,373 --—- 1.71 1,68 2.374
Hb—k 2923635 1,730 -— 45,92 31,69 63,469
0 -K 12256 2,699 -—— 3,06 11,98 ===
Total 100,00 100,20 176,263

En la Figura 3-60B se observa el patrén de difraccion de electrones obtenido de este
precipitado, lo cual corresponde a una mezcla entre de Nb,C,, Nb,N, y TiN. De acuerdo
al analisis EDX, como se observa en las Figuras 3-60C y 3-60D, este precipitado es un
precipitado de borde de grano complejo de la forma (M4,M2)(N,C) que contiene Fe, Nb y
Ti. Por la informacion obtenida en este analisis, este precipitado de borde de grano

puede ser de la forma (Ti, Nb)(C,N) correspondiendo a una etapa del modelo propuesto
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por Maugis et al para la nucleacion, crecimiento y engrosamiento de este tipo de
precipitados [110]. El nucleo de este precipitado puede ser de NbgCs. Esta informacion es
coherente con los resultados de la composicion quimica de este proveedor que se

presentan en la Tabla 2-3.

En la Figura 3-61A se observa una imagen TEM de campo claro de una zona donde
estan precipitados de borde de grano, los cuales tienen diferentes morfologias, tamanos
y probablemente composicién quimica. Respecto de la morfologia, estos precipitados
tienen la caracteristica observada anteriormente la cual presenta dos aspectos: un nucleo
y una capa que lo recubre. Esta caracteristica es una diferencia con respecto a los
resultados obtenidos en las probetas del proveedor de Colombia sometidas al tratamiento
térmico con las mismas condiciones. Las Figuras 3-61B, 3-61C y 3-61D son imagenes
TEM de campo claro obtenidas a partir de magnificaciones de diferentes zonas de la
Figura 3-61A. La Figura 3-61B es la magnificacion de la zona del recuadro 1 de la Figura
3-61A, donde se observan tres precipitados de borde de grano con su tamafo en el
rango 12 - 40 nm. La Figura 3-61C es la magnificacion de la zona del recuadro 2 de la
Figura 3-61A, donde se observan cuatro precipitados de borde de grano con su tamafio
en el rango 20 - 32 nm. La Figura 3-61D es la zona del recuadro 3 de la Figura 3-61A
magnificada, donde se observan seis precipitados de borde de grano con su tamafo en
el rango 11 - 40 nm. En resumen de las cuatro imagenes se puede afirmar que: tomado
como referencia una medida diametral, el tamafio de estos precipitados esta en el rango
11 - 40 nm, las morfologias observadas son esferoidal, cuboide y elipsoide. También se
evidencia que el tamafio de la capa que recubre a los precipitados esta en el rango 5 - 10
nm. Debido a estas caracteristicas y a que en la composiciéon quimica de este proveedor
hay elementos microaleantes tales como Nb, Mo, Co, Ni, Ti y Cu estos precipitados de
borde de grano probablemente son precipitados complejos de las formas (M4,M2)(C,N) o
M(C,N) tal como se discuti6 en el resultado de la Figura 3-60. Como se menciono
anteriormente, las capas que rodean los nlcleos de estos precipitados pueden estar
formadas por esos elementos o por diferentes materiales. Sin embargo, por las
caracteristicas morfolégicas observadas también se debe considerar la presencia de

precipitados de borde de grano de las formas M,;Cg, MC, M5C y M;Cs.



Capitulo 3. Resultados y discusién 145

Figura 3-61: Imagenes TEM de campo claro. A) zona con diferentes precipitados de
borde de grano, B) magnificacion zona 1 de A, C) magnificacion zona 1 de A y D)

magnificacion zona 3 de A.

Un precipitado de borde de grano que tiene morfologia cuboide se observa en la imagen
TEM de campo claro de la Figura 3-62A. El tamafio de este precipitado es de 35 nm x 35
nm aproximadamente. Al igual que los resultados observados anteriormente, este
precipitado presenta en su morfologia un nucleo y una capa que lo recubre. El espesor
de esta capa es de 3 nm aproximadamente. De acuerdo al analisis EDX, el cual se

presenta en la Figura 3-62B, este precipitado podria ser un carburo de las formas M;Cs,
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MC, M3;C o M;Cs; Sin embargo se debe tener en cuenta que también hay una
concentracion de los elementos Cu y Cr, lo que indicaria que posiblemente se trata de un
precipitado complejo (M1,M,)(C,N) o M(C,N) o que los elementos estan en la capa que lo

recubre sin formar un compuesto.

Figura 3-62: A) Imagen TEM de campo claro de un precipitado de borde de grano que

tiene morfologia cuboide y B) analisis EDX.
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Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado con las probetas de acero
5160H del proveedor China austenizadas a 1000°C durante 30 minutos, se pueden

mencionar algunas conclusiones:

= Después de realizar varios analisis TEM con multiples probetas, el numero de
precipitados de borde de grano encontrados fue significativo con respecto a los
resultados observados en las probetas del proveedor de Colombia sometidas a las
mismas condiciones.

= El tamano de los precipitados de borde de grano es mayor con respecto a los
resultados obtenidos en las probetas del proveedor de Colombia templadas con las
mismas condiciones. Las dimensiones de estos precipitados se encontraban en el
rango de decenas de nandmetros sin superar los 100 nm, esto es menores a 100 nm.

= Los precipitados de borde de grano observados en estas probetas presentaron
diferentes morfologias. A diferencia de los resultados encontrados en las probetas del
proveedor de Colombia sometidas al tratamiento térmico con estas mismas
condiciones, se debe destacar la presencia de las capas que rodean a algunos de los
precipitados las cuales pueden estar formadas por diferentes elementos o materiales

» La composicién quimica de los precipitados de borde de grano encontrados fue
diversa comparando con los resultados obtenidos en las probetas del proveedor de
Colombia templadas con las mismas condiciones. Se observdé una cantidad
significativa de precipitados complejos de la forma (M,M;)(C,N) que contienen
elementos microaleantes como por ejemplo (Ti, Nb)(C,N). No se puede descartar la

presencia de fases como M»3Cg, M3C, MC 0 M;C;.

Las diferencias en los estados de precipitacion que se presentan entre las probetas de
los proveedores de China y Colombia austenizadas a 1000°C durante 30 minutos se
deben principalmente a las diferencias de composicién quimica que tienen ambas
aleaciones. En particular el mayor contenido de elementos microaleantes; tales como Ni,
Co, Mo, Cu y principalmente el Nb, que presenta el proveedor de China contribuye a la
formacion de precipitados complejos de la forma (M4,M;)(C,N) o M(C,N). En las
referencias de la seccién 1.6 se establece que este tipo de precipitados nuclean, crecen y
se engruesan en el rango de temperaturas entre 930°C hasta 1200°C. Es por esta ultima
razon que los precipitados de borde de grano encontrados en el proveedor de China

presentan mas estabilidad con respecto a la temperatura de austenizacién. De la misma
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manera, la presencia de estos precipitados de borde de grano son la principal causa de
las diferencias en las propiedades mecanicas de tenacidad y esfuerzo maximo obtenidas
de las probetas los proveedores de China y Colombia austenizadas a 1000°C durante 30

minutos.

» Proveedor Corea. Austenizacion a 1000°C por 30 minutos

Después de realizar multiples analisis a varias probetas tratadas a esta condicion, se
observaron muchos precipitados de borde de grano con diferentes tamanos y

probablemente composicion quimica.

La Figura 3-63A presenta una imagen TEM de campo claro en la cual se exhiben varios
precipitados de borde de grano cuya morfologia es esferoidal. El diametro de estos
precipitados de borde de grano esta en el rango de 3 - 26 nm. En esta imagen también
se visualiza la presencia de cintas y maclas de martensita. Las Figuras 3-63B, 3-63C y
3-63D son imagenes TEM de campo claro magnificadas de las zonas sefialadas con los
recuadros de la Figura 3-63A. En estas imagenes se muestra con mas detalle los
diferentes tamafos y la morfologia que presentan los precipitados de borde de grano de
esta probeta. Por ejemplo en la Figura 3-63B se observa la imagen TEM de la zona del
recuadro 1 de la Figura 3-63A magnificada, con la presencia de cuatro precipitados de
borde de grano de morfologia esferoidal, tres tienen un diametro entre 5 - 7 nm vy el
cuarto tiene un diametro de 24 nm. En la Figura 3-63C se ensefa la imagen TEM de la
zona del recuadro 2 de la Figura 3-63A magnificada, donde se observa un precipitado de
borde de grano esferoidal de diametro de 26 nm. En la Figura 3-63D se muestra la zona
del recuadro 3 de la Figura 3-63A magnificada, alli se presentan cuatro precipitados de
borde de grano con morfologia esferoidal. El diametro de estos precipitados esta en el

rango 3 - 19 nm.

Un numero significativo de precipitados de borde de grano se presenta en la imagen TEM
de campo claro de la Figura 3-64. La morfologia de estos precipitados es esferoidal. En
la imagen se pueden observar los diferentes tamafos del diametro de estos precipitados,
el cual se encuentra en el rango de 2 - 7 nm. Se debe destacar que la poblacion de

precipitados de borde de grano es considerable.
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Figura 3-63: Imagenes TEM de campo claro. A) Varios precipitados de borde de grano,
maclas y cintas de martensita, B) magnificacion zona 1 de A, C) magnificacion zona 2 de

Ay D) magnificacion zona 3 de A.

En la Figura 3-65A se muestra una imagen TEM de campo claro donde se observa un
gran numero de precipitados de borde de grano. Nuevamente, se evidencia que la
morfologia de estos precipitados es esferoidal. El tamafo del didametro de estos
precipitados se encuentra en el rango de 3 - 10 nm. A pesar del tamafio de estos
precipitados de borde de grano, en la Figuras 3-65B y 3-65C se pueden observar el

analisis EDX y su respectiva cuantificacion de elementos utilizados para identificar la
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posible composicion quimica de los mismos. De acuerdo a estos datos, estos
precipitados de borde de grano pueden ser de la forma (M;,M,)(C,N) o M(C,N) donde los
metales My y M, son los elementos microaleantes presentes Ti, Ni, Cu y Mo; pero
ademas pueden existir precipitados de la forma M3Cs, M3C, MC o M;Cj;. Igual que las
discusiones presentadas anteriormente, estos resultados son coherentes con los datos

de composicion quimica de este proveedor (ver Tabla 2-3).

Figura 3-64: Imagen TEM de campo claro con muchos precipitados de borde de grano.

A partir de los analisis de TEM realizados en este proveedor se debe destacar que la
morfologia de los precipitados de borde de grano no presenta la capa que los recubre, a
diferencia de lo que se encontré en las probetas del proveedor de China sometidas a
estas condiciones de tratamiento térmico. El nimero de precipitados de borde de grano
observados es mayor y su tamano es menor, con relacion a los resultados que se
encontraron en las probetas de los proveedores de Colombia y China respectivamente
sometidas a estas condiciones de tratamiento térmico. De acuerdo a las caracteristicas
morfoldgicas de estos precipitados y a la composicion quimica de este proveedor, las
fases presentes en el estado de precipitacion para estas condiciones de tratamiento
térmico probablemente son (M;,M,)(C,N) o M(C,N) o M23C¢, M5C, MC o M;C;. Se debe
aclarar que debido al tamafio de estos precipitados no fue posible obtener un andlisis

EDX y/o un patrén de difraccion que permitiera identificarlos de manera exacta.
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Figura 3-65: A) Imagen TEM de campo claro de muchos precipitados de borde de

grano, B) Analisis EDX y C) cuantificacion de elementos.
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Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor Corea austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y templadas en aceite,

se pueden mencionar algunas conclusiones:

= Después de realizar muchos analisis TEM con multiples probetas, para estas
condiciones del tratamiento térmico de temple el nimero de precipitados de borde de

grano encontrados fue considerable.
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= Eltamafio de los precipitados de borde de grano observados en las probetas de este
proveedor es menor ya que sus dimensiones se encontraban en el rango de decenas
de nandémetros sin superar los 30 nm y la mayoria de la poblacion sin superar los 10
nm. Esto es diametros menores a 30 nm.

» Los precipitados de borde de grano observados en estas probetas presentaron solo
morfologia esferoidal y sin capas que los rodearan.

= Se obtuvieron resultados que indican que posiblemente los precipitados de borde de
grano son de las formas (M,M,)(C,N) o M(C,N) ademas la presencia de precipitados
de las formas M»3Cg, M3C, MC 0 M,Cs.

El estado de precipitacién de este proveedor a estas condiciones de tratamiento térmico
presenta algunas diferencias con respecto a los resultados obtenidos de los proveedores
de Colombia y China. Con respecto al primero, la diferencia se presenta en la poblacién
de precipitados de borde de grano y con el segundo en sus dimensiones y morfologia. Es
probable que estas diferencias se deban principalmente a las distintas composiciones
quimicas de los tres proveedores. EI mayor contenido de elementos microaleantes como
Ni, Co, Mo, Cu y Ti que presenta el proveedor de Corea a diferencia del proveedor de
Colombia, propicia la formacién de precipitados complejos de la forma (M4,M2)(C,N) o
M(C,N). Pero a diferencia del proveedor de China, este tipo de precipitados puede estar
en menor proporcién con respecto a los precipitados de borde de grano de las formas
M,3Cs, M3C, MC o M;C; debido principalmente al mayor contenido de Nb que tiene el
proveedor de China. Esto también podria explicar las diferencias entre las dimensiones
de los precipitados de borde de grano entre los proveedores de China y Corea.
Nuevamente y como se discutidé en la secciones anteriores, los distintos estados de
precipitacion que presenta cada proveedor posiblemente son las causas de las
diferencias en las propiedades mecanicas medidas en las probetas de los tres

proveedores austenizadas a 1000°C durante 30 minutos.

» Proveedor México. Austenizacion a 1000°C por 5 minutos

Después de realizar multiples analisis a varias probetas tratadas a esta condicion, se
observaron muchos precipitados de borde de grano con diferentes tamanos vy

probablemente composicion quimica.
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En la Figura 3-66A se presenta la imagen TEM de campo claro de un precipitado de
borde de grano con morfologia irregular. Las dimensiones de este precipitado son 95 nm
x 55 nm aproximadamente. Este resultado se obtuvo en una unica probeta y en una sola
zona de la misma. En la Figura 3-66B se observa el analisis EDX donde se identifica que
hay presencia de elementos microaleantes tales como Ti, V y Cu. Esta informacion es
coherente con los resultados de la composicion quimica de este proveedor de la Tabla
2-3. De acuerdo a esta informacién, este precipitado de borde de grano es un precipitado
complejo de la forma (M4,M;)(C,N) o M(C,N) donde M, My y M, pueden ser Tiy V.

Figura 3-66: A) Imagen TEM de un precipitado irregular y B) Analisis EDX.



154 Influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los carburos y los

precipitados de borde de grano en el acero 5160H

En la Figura 3-67A se presenta una imagen TEM de campo claro de varios precipitados
de borde de grano con diferentes morfologias, principalmente esferoidal e irregular. El
diametro de estos precipitados esta en el rango 4 - 18 nm. La mayoria de los precipitados
tiene un diametro en el rango de 4 - 8 nm y solo uno tiene diametro de 18 nm, sefialado
por el circulo en la imagen. En la Figura 3-67B se observa el analisis EDX. Debido al
tamano de estos precipitados, la composicion elemental de cada precipitado no se pudo
adquirir. Se evidencia la presencia de N, que podria estar combinado con los elementos

microaleantes en precipitados de la forma (M4,M;)(C,N) o M(C,N).

Figura 3-67: A) Imagen TEM de varios precipitados y B) analisis EDX.
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La Figura 3-68 es una imagen TEM de campo claro donde se observa un numero
considerable de precipitados de borde de grano con tamafios entre 2 - 12 nm. La mayoria
tiene morfologia esferoidal. Al igual que antes, debido al tamafo de estos precipitados su
composicion elemental no se pudo adquirir. De acuerdo a los analisis realizados
anteriormente y por la morfologia de estos precipitados, estos podrian ser de las formas
M(C,N), (M4,M2)(C,N), M23Cs, M3C, MC 0 MCs;.

Figura 3-68: Imagen TEM de campo claro de varios precipitados de borde de grano.

La Figura 3-69A es una imagen de campo claro de varios precipitados de borde de grano
con diametro en el rango entre 2 - 7 nm. La Figura 3-69B es una imagen TEM
magnificada de la zona del recuadro de la Figura 3-69A, donde se observan dos
precipitados de borde de grano. Los diametros de estos precipitados son de 4 y 6 nm
aproximadamente. Debido al tamafio de estos precipitados su composicion elemental no
se pudo adquirir, pero de acuerdo a los analisis presentados anteriormente deben ser de
las formas M(C,N), (M4,M,)(C,N), M23Cs, M3C, MC 0 M;Cs.

Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor México austenizadas a 1000°C durante 5 minutos y templadas en aceite,

se pueden mencionar las siguientes conclusiones:
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= Después de realizar muchos analisis TEM con multiples probetas, para estas
condiciones del tratamiento térmico de temple el numero de precipitados de borde de
grano fue considerable.

= El tamafio de los precipitados de borde de grano en estas probetas es menor con
relacion a los resultados de anteriores, ya que sus dimensiones se encontraban en el
rango de decenas de nandmetros sin superar los 20 nm y la mayoria de la poblacion
no supera los 10 nm.

» Los precipitados de borde de grano en estas probetas exhibieron solo morfologia
esferoidal e irregular y sin la presencia de capas que los rodearan.

» Los analisis realizados indican que posiblemente los precipitados de borde de grano
son de las formas (M4,M;)(C,N) o M(C,N), M23C¢, M5C, MC 0 M;Cs.

Figura 3-69: A) Imagen TEM de varios precipitados de borde de grano y B)

magnificacion de la zona del recuadro de A.

*» Proveedor México. Austenizacion a 1000°C por 30 minutos

La Figura 3-70A es una imagen de campo claro donde se muestran algunos precipitados
de borde de grano con diferente morfologia principalmente esferoidal e irregular. El
diametro de estos precipitados esta en el rango de 3 - 30 nm. Como se observa en la
Figura 3-70B; la cual es una magnificacion del recuadro de la Figura 3-70A, casi todos

los precipitados tienen su diametro menor de 8 nm y solo hay uno con su diametro de 30
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nm. Este resultado se obtuvo en una unica probeta y en una sola zona de la misma. En
las probetas sometidas a estas condiciones de tratamiento térmico se encontré una
poblacion relativamente menor de precipitados con respecto a los resultados obtenidos
en las probetas austenizadas con esta misma temperatura durante 5 minutos. Debido al
escaso numero y al pequeno tamafo de los precipitados de borde de grano, no fue
posible adquirir la composicion elemental de los mismos. Sin embargo, de acuerdo a los
analisis presentados en la seccidon anterior probablemente son de las formas M(C,N) o
(M4,M3)(C,N), M23Csq, M3C, MC 0 M;Cs;.

Figura 3-70: A) Imagen TEM de campo claro de precipitados de borde de grano y B)

magnificacion del recuadro de A.

Con respecto a los resultados del analisis TEM realizado a las probetas de acero 5160H
del proveedor México austenizadas a 1000°C durante 30 minutos y templadas en aceite,
se pueden mencionar las misma conclusiones de la seccion anterior con las diferencias
de encontrar un numero menor de precipitados de borde de grano y que las dimensiones
de estos estaban en el rango de pocos nanémetros sin superar los 10 nm a excepcién

del resultado ya mencionado.

Las diferencias en el estado de precipitacion que presenta el proveedor de México con
respecto a los proveedores de Corea y China, se deben al bajo contenido de Co que

tiene esta aleacion. Con respecto al proveedor de Colombia, la diferencia se debe al
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contenido de elementos microaleantes Ni, Co, V, Mo, Cu y Ti. Estos elementos
contribuyen a la formacion de precipitados de borde de grano durante la austenizacién de
1000°C durante 30 minutos. Los precipitados que se forman pueden ser complejos o de
las formas M,3Cs, M35C, MC o M;Cs;. La discusién sobre las diferencias en las propiedades

mecanicas para los cuatro proveedores son las mismas que se utilizaron anteriormente.

3.6 Resumen de los resultados y discusion

El resumen del analisis por medio de la técnica TEM para el estado de precipitacion de
las probetas austenizadas a 1000°C durante 30 minutos templadas en aceite para los
cuatro proveedores se presenta en la Tabla 3-12. Las imagenes que se observan en esta
tabla son imagenes TEM de campo claro con la misma magnificacion, lo que permite

identificar las diferencias facilmente.
De este analisis se destacan los resultados:

o En el proveedor de Colombia no se observan precipitados de borde de grano.

o En el proveedor de China se observan muchos precipitados de borde de grano de
dimensiones <100 nm con la presencia de la capa que recubre el nucleo.
Formacién de precipitados complejos.

o En el proveedor de Corea se observan muchos precipitados de borde de grano,
de los cuales pocos tienen dimensiones <30 nm y muchos tienen dimensiones
<10 nm, sin la presencia de la capa que recubre el nucleo. Formacion de
precipitados complejos.

o En el proveedor de México se observan muchos precipitados de borde de grano
de dimensiones <10 nm, sin la presencia de la capa que recubre el nucleo.

Formacién de precipitados complejos.

Las diferencias causadas por la composicién quimica son mas notorias en el proveedor
de Colombia, debido a que esta aleacion no contiene elementos microaleantes, presenta
el mayor contenido de Al y un bajo contenido de Cu, condiciones que facilitan la
formacion de precipitados de borde de grano de fases que se disuelven cuando se

realiza la austenizaciéon a 1000°C. Los otros tres proveedores contienen elementos
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microaleantes; tales como Ti, Nb, V, lo que junto con su mayor contenido de Cr y
elementos residuales como Ni, Co, Cu y Mo propician la formacion de precipitados de
borde de grano complejos o carburos, algunos de los cuales comienzan a precipitarse
desde 930°C y se mantienen a temperaturas de austenizacién incluso por encima de
1100°C.

Tabla 3-12: Estado de precipitaciéon de las probetas de acero 5160H templadas.

Temperatura de austenizacion 1000°C durante 30 minutos.

COLOMBIA CHINA

COREA MEXICO
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En la Tabla 3-13 se presenta el resumen de los resultados del analisis acerca del efecto
de las condiciones del tratamiento térmico de temple sobre la evolucion de los
precipitados de borde de grano y su relacién con las propiedades mecanicas en el acero
5160H en estado de temple. De manera sencilla se puede observar como las condiciones
del tratamiento térmico de temple modifican el estado de precipitacién y las propiedades
mecanicas; principalmente la tenacidad y el esfuerzo maximo, indicando una clara
relacién entre los tres aspectos: condiciones del tratamiento térmico, precipitados de
borde de grano y propiedades mecanicas. La Figura 3-71 tiene el propésito de ayudar a
visualizar este efecto en el proveedor de Colombia. Alli se observa una gréafica de la
tenacidad como funcion de la temperatura de austenizacion para probetas austenizadas
a cada temperatura durante 30 minutos y templadas en aceite. Ademas se incluyen dos

fractografias y dos imagenes TEM de campo claro del estado de precipitacion.

Figura 3-71: Tenacidad, fractografias y estados de precipitacion como funcién de la
temperatura de austenizacion. Tiempo de sostenimiento 30 minutos y temple en aceite.
8
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Resumen de los resultados experimentales obtenidos.

Tabla 3-13:
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Los recuadros 1 y 2 de la Figura 3-71 son respectivamente la fractografia y la imagen
TEM de campo claro obtenidas de las probetas del proveedor de Colombia austenizadas
a 850°C. Los recuadros 3 y 4 de la Figura 3-71 tienen la misma relacién pero pertenecen
a las probetas austenizadas a 1000°C. Esta grafica permite identificar que cuando se
incrementa la temperatura de austenizacién de 850°C a 1000°C, el estado de estado de
precipitacién cambia desde un numero significativo de precipitados de borde de grano
(recuadro 1) hasta ningun precipitado de borde de grano (recuadro 2). De la misma
manera, se evidencia que el cambio en el estado de precipitacion conlleva a un
incremento en la tenacidad pasando de fractura fragil (recuadro 3) a fractura ductil

(recuadro 4).

La Figura 3-72 presenta la relaciéon entre los estados de precipitacion y el esfuerzo

maximo como funcién del tiempo de sostenimiento en el proveedor de Colombia.

Figura 3-72: Esfuerzo maximo y estados de precipitacion como funcion del tiempo de

sostenimiento. Temperatura de austenizacion 1000°C y temple en aceite.
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En la anterior figura se observa la grafica del esfuerzo maximo como funcioén del tiempo
de sostenimiento para las probetas austenizadas a 1000°C y templadas en aceite. Los
recuadros 1 y 2 de la Figura 3-72 son respectivamente las imagenes TEM de campo
claro obtenidas de las probetas del proveedor de Colombia austenizadas durante 5
minutos y 30 minutos. Cuando se incrementa el tiempo de sostenimiento el estado de
precipitacién pasa de presentar alguna poblacion de precipitados de borde grano
(recuadro1) a no presentar ningun precipitado (recuadro 2). En este mismo sentido la
resistencia mecdanica se ve disminuida como consecuencia del cambio en el estado de

precipitacion, lo que ademas concuerda con los resultados obtenidos en la tenacidad.

Finalmente, se demuestra que este trabajo aporta informacién para establecer
cualitativamente la relacion entre la composicion quimica, la temperatura de
austenizacion y el tiempo de sostenimiento sobre la evolucién de los carburos y
precipitados de borde de grano del acero 5160H. Esto se logra a partir de las evidencias
experimentales que ademas permiten ampliar la comprension del fendmeno de

fragilizacién por temple.






4.Conclusiones

A continuacién se enuncian las conclusiones mas importantes de este trabajo de
investigaciéon acerca de la influencia del tratamiento térmico sobre la evolucién de los
carburos y los precipitados de borde de grano en el acero 5160H y su relaciéon con el

fendmeno de fragilizacion.

= Experimentalmente se comprobé el efecto del fendmeno de fragilizacién por
temple sobre la tenacidad del acero 5160H en estado de temple.

= La composicion quimica, la temperatura de austenizacién y el tiempo de
sostenimiento modificaron las propiedades mecéanicas de tenacidad y esfuerzo
maximo.

= Se logré describir cualitativamente la influencia de las condiciones del tratamiento
térmico de temple sobre la evolucion de los precipitados de borde de grano vy el
fendmeno de fragilizacion por temple.

= Las diferentes condiciones del tratamiento térmico de temple no tuvieron una
influencia significativa sobre las propiedades de dureza, tenacidad y resistencia a
la tensidn obtenidas en las probetas de acero 5160H en estado de temple
austenizadas entre 850°C y 930°C.

= Para la temperatura de austenizacién a 1000°C se encontraron diferencias en la
tenacidad y la resistencia a la tension de las probetas en estado de temple entre
los cuatro proveedores.

= Las diferencias en el estado de precipitacion para las probetas austenizadas a
1000°C durante 30 minutos propiciadas por la composicion quimica, le otorgaron
las mejores propiedades mecanicas a las probetas en estado de temple y
revenido pertenecientes a la muestra del proveedor de Colombia.

= Con el incremento de la temperatura de austenizacion y el tiempo de

sostenimiento se disminuye la cantidad de precipitados de borde de grano.
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Cuando el contenido de elementos microaleantes es significativamente mayor, el
incremento de la temperatura de austenizacion propicia la presencia y/o el
aumento de precipitados de borde de grano. Esto se debe a que la disolucién de
fases como la cementita aportan carbono que se utiliza para la formacién de
precipitados complejos de la forma (M4,M,) (C,N) o M(C,N).

El tamafio de los precipitados de borde de grano disminuye cuando se incrementa
la temperatura de austenizacion y el tiempo de sostenimiento.

Incrementando la temperatura de austenizacion, el tiempo de sostenimiento y
garantizando un contenido bajo de elementos de impurezas y microaleantes se

pueden disolver la fases que se precipitan en los bordes de grano y los fragilizan.



A. Anexo: Resultados académicos

A continuacion se presentan algunos de los resultados académicos que se obtuvieron

con el desarrollo de este trabajo de investigacion.

A.1 Publicaciones

Influencia de las condiciones del tratamiento térmico sobre las propiedades
mecanicas del acero 5160H, W. Perez, J.J. Olaya, J. Arenas. Revista Técnica de
Ingenieria (RTI)) (sometido en junio de 2012).

Modelo termoestructural del proceso de temple de acero 5160H, Willfrand Pérez,
Jhon Jairo Olaya, Ana M. Duefias Pérez, J. Sergio Téllez-Martinez, Bernardo
Hernandez-Morales. Revista Cientifica Ingenieria y Desarrollo (sometido en enero de
2013)

Estudio de los precipitados de borde de grano durante el proceso de temple del acero
5160H, W. Perez, J.J. Olaya, J. Arenas. Revista Latinoamericana de Metalurgia y
Materiales (RLMM) (sometido en enero 2013)

Mechanical properties, grain boundaries precipitates and quench embrittlement in
5160H steel, W. Perez, J.J. Olaya, J. Arenas, Bernardo Hernandez-Morales. Acta
Materialia (en elaboracion).

Efecto del medio de enfriamiento sobre los precipitados de borde de grano y las
propiedades mecanicas del acero 5160H, W. Perez, J.J. Olaya, Bernardo Hernandez-

Morales Por definir Journal (en elaboracion).

A.2 Congresos

Influencia de las condiciones del tratamiento térmico sobre la microestructura y la
dureza en el acero 5160H, J. J. Olaya, C. Angarita, H. Roncancio, W. Pérez. llI
LATINOMETALURGIA 2009, Cusco, Peru, 13 — 17 de Octubre de 2009.
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Modelacion Matematica de la Respuesta Térmica y Microestructural Durante el
Temple del Acero 5160H, Hernandez Morales, J. S. Téllez Martinez, W. Pérez, J. J.
Olaya y A.M. Duefias Pérez. 9° CONGRESO INTERNACIONAL DE METALURGIA Y
MATERIALES SAM/CONAMET 2009, Buenos Aires, Argentina, 19 — 23 de Octubre
de 2009.

A.3 Trabajos de pregrado

Analisis de la microestructura del acero AlISI 5160H templado utilizando microscopia
electronica de transmision — TEM, J. C. Hernandez, Universidad Nacional de
Colombia, 2008.

Evaluacién de la microestructura del acero AISI 5160H utilizando microscopia
electrénica de transmisién, H. C. Roballo, Universidad Nacional de Colombia, 2008.
Analisis de la microestructura del acero 5160 templado y revenido, C. Angarita,
Universidad Nacional de Colombia, 2009.

Evaluacién de temple en agua para el acero AISI 5160H, H. F. Roncancio,
Universidad Nacional de Colombia, 2009.

Analisis térmico de curvas de enfriamiento durante tratamientos térmicos, E. Z.
Alcocer y J. C. Contreras, Universidad Nacional Auténoma de México, 2010.

Efecto del medio de temple sobre el comportamiento en ensayos de impacto de un
acero AISI 5160, L. K. Cabrera y R. Cruces, Universidad Nacional Autbnoma de
México, 2010.
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