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Resumen

Los tratamientos a temperaturas intercriticas (IHT) son una nueva forma de obtencion de aceros doble
fase (DP). Estos aceros tienen propiedades mecénicas tales como: elevado esfuerzo de fluencia, altc
endurecimiento por deformacion y buena ductilidad. Estmbinacién esta relacionada con las
fracciones volumétricas de ferrita y martensita. Investigaciones anteriores indican que al realizar un
tratamiento criogénico en aceros con elevados contenidos de elementos aleantes la resistencia a
desgate aumentansembargono hay referencias de tratamientos a temperaturas intercriticas seguidos
de tratamientos criogénicos. En la investigacion se analizé la influencia en la resistencia al desgaste
abrasivo en ambos tratamientos acorde con la norma ASBSI & un acero AISHAE 1045 el acero

se llevo a tmperaturas intercriticas de 740°C y 7€Qfurante 30 minutos se tempfimsteriormente se

trataron criogénicamente-296°C con un tiempo de mantenimiento de 24 y 48 horagplse realiz

un revenido a 450°C con tiempos e y 30minutos, adicional a esto se realiz6 una caracterizacion
microestructural y se establecieron relaciones entre las fracciones nectosconstituyentey la
resistencia al desgaste. Los resultados mostraron que comparado con el material séndisatanuyo

hasta ur27% la pérdida volumétrica de masa.
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Abstract

Intercritical heat treatments are a new method for obtaining dual phased steels (DP). These steels have
mechanical properties such as high vyield stress, high strain hardening and good ductility. This



combination is related to volumetric fractions of fer@nd martensite. Previous research indicates that

by cryogenically treating highly alloyed steels a gain in abrasive wear resistance is obtained, but there
are no previous references on intercritical heat treating followed by cryogenic treatment. Digring t
investigation, an analysis of the influence of both treatments in abrasive wear resistance was made
according to the ASTM @G5 Standard Test Method using an AISI/SAE 1045 steel, which was taken to
intercritical temperatures between 740°C and 770°QG@minutes and then quenched. Afterwards, it

was cryogenically treated td96 °C with holding times of 24 and 48 hours. Subsequently it was
tempered at 450°C for 15 and 30 minutes. An additional microstructural characterization was made and
relationshipshetween microconstituents and abrasive wear resistance were stablished. Results showed
a decrease of 27% volumetric mass loss as a consequence of the heat treating compared to an untreate
sample.

Keywords

Cryonics, Abrasive Wear, Dual Phased, Martensite

Introduccion

Los aceros DP (Dual Phase) son altamente empleados en la industria automotriz donde se busca reduci
el consumo de combustible, una forma de lograrlo es disminuyendo el peso del vehiculo sin restringir
la seguridad para los pasajefd@$. Estos aceros tienen propiedades mecanicas tales como: elevado
esfuerzo de fluencia, alto endurecimiento por deformacion buena ductilidad y resistencia a la fatiga; el
propésito es lograr estas propiedades y que a su sE® esean mAas econdmicos que los
comercializados actualmente. Una forma de obtener estas microestructuras y por ende dichas
propiedades es realizar tratamientos térmicos IHT (Intercritical Heat Treatment) ya que a estas
temperaturas ocurren las transforinaes de fases en los materiales, se pueden encontrar en el
diagrama Fe€C y estancomprendidas en un rangle temperaturas de Al y AR] Al someter el

material a este rango de temperaturas se puede obtener un acero de doble fase con una matriz d
martensitanasferrita, para el calculo de estas temperaturas se necesita la composicién del material y
se calcula por medio de unarfarla basad en la literaturg3].

De esta manera se obtiene un acero doble fase que mejora las propiedades mecénicas como la durez
esfuerzo ultimo; todo esto sin sacrifidarductilidad[4]. En estudios anteriores se ha expuesto que
estos aceros han aumentado su resistencia al desgaste respecto a la fraccion de volumétrica d
martensitg5], que también puede ser el resultado de la estructura formada pordgigeritadeands

islas de martensi{®].

El tratamiento criogénico es uno de los tratamientos en los que menos se ha trabajado ya que su
implementacion es nueva, aunque en investigaciones recientes se ha encontradometerlhkceros
aleados a un temple, posteriormente a temperaturas criogénicas (nitrogenc-1i@6id) y luego a un
revenido se produce un incremento en la dureza, se transforma austenita en martensita y también se
produce la precipitacion de nano cadsisobre los limites de grano alargando la utiladel material

[7]. En otra investigacion se realizé la comparacion entre tratamientos convencionales y criogénicos, a
partir de una prueba de tension dando como resultadovamacion de la microestructureon el



tratamiento criogénicd8], actualmente no se han encontrado muchas referencias de tratamiento
criogénico aplicado a aceros de medio y bajo contenido de carbono y su comportamiento a la
resistencia al desgaste abrasivo, es por esto que esta investigacion se centra en el analisis de I
resistencia al desgaste al someter un acero AISI/SAE 1045 a un tratamiento a temperaturas intercriticas
y un tratamiento criogénic§®], donde se evaluara el tiempo de sostenimiento del tratamiento
criogénico, ya que es la temperatura a la que trabaja en la del nitrégeno liquido gL@6eyg ka del
tratamientos a temperaturas intercriticas se calcula las ratwm@s que vamoa empleaf10], y se

deja un tiempo de sostenimiento de 30 minutos basados en la literatura y se enfria rapidamente en ague
para la obtenci® de lamartensitd11].

Antecedentes y Marco tedrico
Antecedentes

El cambio de fase en los materiales metalicos como los aceros especialmente cuando son tratados
térmicamente es muy importante desde el punto de vista de sus propiedades mecéanicas, aun ma:
cuando se realizan tratamientos no convencionales eberiogénico. Emrl 2009 se realizél estudio
effects of austenitizing time on wear behavi o
(AKHBARIZADEH, A., et al.), donde seanaliz6 el comportamiento del cambio de fases en la
microestructura y la resistencia al desgaste después de un tratamiento criogénico sspaagero
herramients, a los que se lesalizaron la prueba de desgaste pin on disk y las huditesidas fueron
evaluada con microscopia electrénica de barrido (SElbDservandoseue la austenita retenida se
transforma en martensita dimte el tratamiento criogénico; concluyendo que el tamafio de grano
generado, aumento la resistencia al desgaste cizmdonetido a estprueba11].

Otro factor relevante que se encontr6 fue el cambio erprggiedades mecénicas de un acero
estructuralsometido a temperaturasnt er cr i ti cas, en el trabajo t
térmico desde temperaturas intercriticas en deopiedades mecanicas del acero ASAE 1045
(BOHORQUEZ AVILA, Carlos Arturo) realizado esl 2012 En este estudio se experimentd con la
variable de temperaturdel acero1045 ycon base etta composicion quimicalel material, el autor
escogiocinco emperaturas comprendidas entre A1 ys&gun el diagrama hierro carbono en especial

la zona de austenizacion parcial. De acuerdo al disgferimentalpropuesto para este trabajo se
obtuvieron lasprobetasque fueron enfriadas en agyaensayadas con lgsruebas dedurezay
metalografiaconcluyendo quel aumento de la temperatwga los tratamientos térmicos,menta la
fraccion de martensifd2].

Marco teérico

Los aceros al carbonos aleaciones de hierro y carbono en gran cantidadh@sebrepasan 1,5% de
carbono, perdambién contienen pequefias cantidades de manganeso, Silicio, Féafafoey como
impurezas, que pvienen de los procesos de fabricacion. Ademas de los aceradbaho, existen los

aceros speciales y los aceros aleadage qpueden ser ternarios, cuaternarios o complejos segun la
adicion del tercer elemento o0 un cuarto para obtener unas caracteristicas especiales. Los aceros a
carbono son los mas usados en tustriapor su bajo costoya queseproducerenuna gran variedad



de formas ydimensiones ytambién son facilesde tratar térmicamentpor sus pocos aleantes
pudiéndose con ellaumentatas propiedades mecéanicHs3]

El temple es un tratamiento térmico que se le hace a los aceros, calentandolos hasta temperaturas d
austenizacién y enfriandolos rapidamente especialmente en agua. Las transformaciones de fases
generalmente se dan entre A1 y A3, zona donde coexisten ta feta austenita simultaneamente y
dependiendo de la temperatura se encontraran diferentes fracciones volumétricas de cada fase, lo qu
cambia las propiedades finales del material tratado térmicafidfte

Materiales y equipos

Materiales

Acero AISI/SAE1045
Papelabrasivode granos 80 a la 1200.
Nital al 3%

Arena de maya grado 70

Agua destilada

Alimina 0.3 micras

Pafio de pulido metalogréfico

= =4 -a-_a_-a_-9_-°

Equipos
En la tabla 1 se muestran los equipos empleados para el desterallpresente investigacion.

Tabla 1. Equipos que satilizaron en el proyecto de investigacion. Fuente: autores dgégtamFuente: Aitores.

EQUIPOS

Foto 2. Pulidora metalgrafia Metkom,Laboratorio
de tratamientos térmicos, Faad de Ingenieria,

Universidad libre, Sede Bogota

Foto 1. Mufla eléctricaLEF-205P, labomtorio de
tratamientos térmicos, Fatad de Ingenieria,

Universidad libre, S:deBogota




Foto 3. Microscopio6ptico metalografico
Metallovert Leitz Laboratorio de tratamientos
térmicos, Facultad de Ingenieria, Universidad Lil

Sede Bogota

Foto 4. Termo industriapara almaenamiento de
Nitrégeno liquidoLaboratorio de Materiales,
Facultad de Ingenieria, Universidad Incca, Sed

Bogota

Foto 5. DurémetroMinor Laboratorio de Materiales
Facultad de Ingenieria, Universidad Incca, Sed

Bogota

| '..‘

Foto 6. Empastilladoravetalotest Laboratorio de
tratamientos térmicos, Facultad de

Ingenieria, Universidad Libre, Sede Bogg

Foto 7. Maquina de desgastiaboratorio de
Materiales, Facultad de Ingenieria, Universida

Incca, Sede Bogota

Foto 8. Microscopio Electronico de Barrido,
Laboratorio de analisis de materiales. Universida

los Andes SedeBogotéa




Metodologia

Preparacion del material.

El material fuecomprado en platina de 1m x 3 pul x ¥ pukortado con sierra mecénica segun la
normaASTM G65de desgaste abrasicon mediada5.4 x 76.2 x 6.3nm. [15].

Identificacion del material.

Se efectlola composicién quimica del materipbr mediode la técnica de espectrometrf@ra
certificar sus elementoseantes, en la tablase muestréos ddos que se obtuvieron en prueba.

Tabla 2. Composicion quimica del acero AISI 104#uentelaboratorio de espectrometria y analtgsmico
Facultad dergenieriaUniversidad Nacional de ColombiSede Bogota

C MN SI P S CR NI MO | CU
0.43] 0.643| 0.226] 0.014| 0.0001] 0.012| 0.013] 0.008| 0.010

Calculo de las temperaturas intercriticas

Conla ecuacion 4e célculdas temperaturas intercriticdas cuakespermitieron estableceal rangoen

gue se podiatratar el acero 1046on baseen sucomposicién gimica El rango obtenido estuvo
comprendido entr@20°C para Aly 778 C para A. Las temperaturas de trabajo seleccionadas fueron
740°Cpara Aly 770°Cpara A. posteriomenteserealizaronlos tratamientoal materialsegun[12].

Ecuacion 1. Calcub para encontrar las temperaturas intercriti€agnte{16].
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Disefio de experimentos

En la tabla 3 se consignaron los promedios de las durezas obtenidas de la prueba piloto realizada a la:
temperaturagtercriticasde trabajoseleccionadas para tal fin seguidas del tratamiento criogénico por

un tiempo de 24 y 48 horas, encontrandose que este tiempo no influyd en los valores de la prueba de
dureza efectuada segun su desviacion estandar, la diferencia RC y los valores para A y B
respectivamente.



Tabla 3. Desviacién estandar y promedios de las durezas y las dos variables a &abBjdfuente: Autores

Temperaturas Durezas Desviacion Diferencia-RC A B
740 30,4 1,25 2,3 2 2
770 52,3 2,16 4

Conla Hgural seencuentrah o0 s v al or es p arlaumprodappicasa Ngue c &l
se debertonsideraipara que el proyectiengauna hipétesis de rechazo minima y un grado de

confiabilidad del 95%.
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Figura 1. Curvas de operacién caracteristica para analisis de varianza del modelo con efedtoefijgfd.7].

La tabla 4 consigna el numero de réplicas segun los criterios seleccionaddsgemalal. En
funcién de mantener leonfiabilidad del 9%, s e s en’ e paraamtotatd probetas
masuna probeta patrégque se consideré como referencia.

Tabla 4. Replicas, desviacion estandar, grados de libertad y el grado de confighdidada temperatura de

740°Ca48h
v2(ab(n-
N ' @ vl (a-1) 1) 6
2 3,3856 1,84 1 4 0,42
3 5,0784 | 2,25353054 1 8 0,3
4 6,7712 |2,60215294 1 12 0,16
5 8,464 |2,9092954F 1 16 0,06




40 Probetas

20 probetas con una 20 probetas con
temperatura de una temperatura
740°C de 770°C

10 Probetas con un 10 Probetas con un

tiempo de 24 horas tiempo de 48 horas
en criogenia en criogenia

10 Probetas con un 10 Probetas con un

tiempo de 24 horas tiempo de 48 horas
en criogenia en criogenia

Figura 2. Distribuciéndelnimero de probetas que se van a emplear para la investigasédme: Aitores

Ejecucion de los tratamientos térmicos

En la Rgura 3 se establece la secuends tratamiento IHT llevado a cabo para el proyecto
manteniendo la temperatura de temple 3@minutos Posterior a esto se sometieron pagbetasal
tratamiento criogénico con lamersiénennitrégenoliquido a una temperatura aproximada-t86°C,

por un tiempo de permanencia de 24 y 48 h@t8 Se seleccionaron lfrobetas fueromara la
temperatura dé40°C y10 para lade 770°C asi mismo 10 probetas paratieimpo de 24 horas y 10
para elde 48 horas.

T(°C)

30min

7701

740

sgob Lo AT 15 y 30min

AIRE

18

t(horas)

-186[--— Ee 24 y 48 horas

Figura 3. Secuencia del tratamiento térmico IHT. Fuente: Autores



Luego de los tratamientos anteriores se realiz6 un tratamiento de revenido a las probetas a una
temperatura d280°C con un tiempo de sostenimiento de 15 y 30 mingsgectivamentesto con el
fin de liberar tenciones ocasionadas en los prigteatamientos

Preparacion de las probetas para ensayo de toma de durezas y anélisis metalografico

Se cortaron en secciones transversales las probetas y se embaquetitagdmrpcesode pulidocon
papelabrasivo de carburo de silic{80 — 1200 en la pulidora metalografica METKOM, finalizando

con pafo yaliminade 0.3 micras hasta brillo espejo. El ataque quimico superficial de las probetas se
realizo con el reactivo Nital al 3949] [20].EI analisis microscopico se realizé con MOC (Microscopia
Optica Convencional) y SEM (Microscopia Electronica de Barrido) respectivamente para la
determinacion de los cambios de fase y finalizando con la prueba de dureza.

Prueba de desgaste

Se realizéel procedimiento bajta norma ASTM G65 con arena maya ®D, a 2000 RPM, carga de
130 N,flujo de arena de 312,63 g/min y tiempoeatesayo a0 minutospor probeta. El pesaje de las
probetas se efectut® minutosantes y 10 minutos después del ensayo dd calculada perdida de
volumen.

Resultados y Discusion

Analisis Micrografico

En |Ia figura 4 se observa | as fases para | os di
de entrega, “B” CTemMpll”a dloe nthd sSddesveiite@ 2BE 15/minditos,

“D” Templ ad@Oyrevengla ®28@ & 3 minutosDe acuerdo a la tabla 5, general los
porcentajes de cada fase al realiar tratamientos son de 3,14% de ferrita y 96,82% de martensita
para C y 18,72% de ferrita y 80,66% de martensita para D, comparados con el 22,4% y 77,15% para las
fases de perlita y ferrita respectivamente en el material en estado de entrega en derfs@aeara B

gue el porcentaje de transformacion de la fase perlitica a la fase martensitica en B es muy reducida por
el % de C asociado debido a las temperaturas IHT trabagidasmbargo, las fracciones de las fases

no tienen una variacion importanteuando se hacen los revenidos a diferentes tiempos de
sostenimiento, pero por medio del tratamiento a temperaturas intercriticas se pueden obtener los dos
microconstituyentes como lo son la ferrita y la martensita brindando al material un alto esfuerzo de
fluencia con mayor vida UglL2].



Figura 4. Transformaciones de Fases de un acero 1045 a Ba@xte: Aitores del proyecto

Tabla 5: Porcentajes de cada una de las fases para los diferentes tratarhRigentes. Autores del proyecto

% Fase
1045 22,4 77,15
T 770+ Rev. 15 min 3,14 96,82
T 770+ Rev. 30 min 18,72 80,66

15kV X2,000 10pm UNIANDES 15kV X3,000 Spm UNIANDES

A. Temple a 740°C + Criogen@24 horas B. Temple a 740°C + Criogenia a 48 horas +
Revenido a 280°C a 15 min. 2000X Revenido a 280°C a 15 miB000X




UNIANDES

C. Temple a 770°C + Criogenia a 24 horas + D. Temple a 770°C + Criogenia a 48 horas +
Revenido a 280°C a 15 min. 3000X Revenido a 280°C a 15 mif000X

Figura 5. Micrografies SEM. Acero AISI/SAE1045on tratamientos de Temple, Criogenidyente Autores

La Hgura 5 muestra las micrografias SEM del acero AISI/SAE 1045 cdrakasnientos térmicos de

temple a 740°C y 770°C, criogenia a 24 y 48 horas de sostenimiento y revenido a 280°C durante 15
minutos. L& microconstituyentesomola ferrita y la martensitase evidencian mas claro a 3000 X en

B comparado con A a 2000X comggon del equipo a 15k\Mientras que en C a 3000X y D a 5000X,

se aprecia mejor la formacion de la fase martensitica en forma de agujas a una tension de equipo de 2(
kV. Se observa que a medida que se aumenta el tiempo en criogenia la martensita sauchelveas

fina, debido a que este tratamiento refina el grano y le brinda una mayor resistencia al desgaste por la
formacion de los granos tan refinad%]. Adicionalmentesehizo un andlisis quimico cuantitatiem

D que confirmé la formacion de las 2 fases y el porcentaje de carbono y de ferrita asociadds yue del
95 % respectivamente

Ensayo de dureza

Se haestablecido que cuando se tratan materieb®so los aceros con bajo contenido de aleamtes
temperaturas criogénicdas diferencias en los valores de las durezas no son signific@jyagro su
resistencia al desgaste abrasivo si seweentad [9] [21].
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temple T770+ T770+ Temple T740 + T740 +
770 C24h C48h 740 C24h C48h
M temple 49,4 47,21 48,63 34,98 34,11 35,12
M revenido 15 min 30,05 31,67 29,45 25,67 26,06 24,93
M revenido 30 min 26,76 25,45 23,04 23,71 23,41 22,87
M revenid 45 min 25,59 26,43 2537 22,49 22,22 21,5

Figura 6. Comparacion de los valores de dureza para los tratamientos con y sin criogenia con tiempos de revenido.
Fuente: Aitores



En la figura6, se puede observat comportamiento de este ensayo a través del histograma, con los
valores de durezde poca variaciéren especial eal tratamientdérmicocriogénicocon revenido a 30
minutos;la diferenciacon el tratamiento a 15 minutes ningun caso supera el 11% lo que esta acorde
con las referencias consultad&sto confirma ain mége la dureza no aumenta con el tratamiento
criogénico pero si se ve beneficiagmla resistencia al desgaste abrasivo.

Ensayo de Desgaste abrasivo ASTM-G65

Para el ensayo de desgaste abrasivo se emple6 arena homologa a la que recomienda gTibrma A
G6504 [15], el tamafio de particula oscila entre 211 y B2() La figura7 muestrda morfologiatipo
acicularde la areng un tamafio dparticula aparentemente homogéneo.

UNIANDES

Figura 7. MicrografiaSEM.Morfologia de laarena empleada en el ensayo de desgaste abrasivo segun la norma
ASTM G-65. Fuente: Autores

En la tabla6 se establecen los valores obtenidos mas representativos del ensayo de desgaste abrasivo
segun la norma ASTM Gde las 40 probetadratadas térmicamesit los datos del ensayo se
establecieroen el numeral 4.7 y la densidad del material tenida en cuenta fue de 7.87 g/cm

Tabla 6: Datos en la prueba de desgaste abrasgiin Norma ASTM G6para el acero AISEAE 1045
Fuente: Autores

Parametros Valor
Masa inicial, (g) 93,6682
Masa Final, (g) 91,697
Pérdida de masa, () 1,9712
Pérdida por volumen, (mm~3) 250,4701398
Ajuste de perdida por volumen (mm~3) 254,477662




La micrografia SEM de la figura 8 muestra que el tratamiento de 770°C prasecaaal de huella
menor en A comparado con el que se puede observar en B que corresponde al tratamiento a 740°C.
indicando esto que aqui peesentd mayor pérdida de masa

A A
20kV X5,000 Spm UNIANDES 20kV  X5,000
A. Temple a 770°C.+ Criogenia a 48 horag B. Temple a740°C.+ Criogenia a 48 horas +
Revenido a 280°C a 15 min. Revenido a 280°C a 15 min

Figura 8. MicrografiaSEM. Huella del ensayo de desgaste abrasiB@O0X. Fuente: Autores.

En la figura 9 se puede observar, como la perdida porcentual de volumen esenaglotemple a
740 C conrevenido a 28QC y diferentes tiempos de mantenimierqae erel templea 770 C con el
mismo revenido;aunque laprueba dedureza no varia significativamentson los tratamientos
realizadosgeste fendmenge puedeatribuir a la formacién dearburosde los elementos aleantes del
acerodurante el tratamiento criogénjaspecialmente carburos de manganeso o de silicio.

300
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g 200
£
2
S 150
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8 100
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& 50
0 e
temple T770+ T770+ Temple T740 + T740+
770 C24h c4sh 740 C24h c4gh
Htemple 82,64 27,06 17,01 206,84 87,85 48,63
Hrevenido 15 min | 97,38 26,64 22,4 255,13 96,07 29,45
s revenido 30 min | 90,45 23,47 15,14 236,88 82,99 23,04
H revenid 45 min 96,51 26,24 18,33 246,02 91,85 25,37

Figura 9. Comparacion de la pérdida de Volumen de acuerdo a la norma ASEV
Fuente: Autores del proyecto

Conclusiones



El tratamientocriogénico no aumenta la dureza para ninguno de los 2 tiempos de sostenimiento a
196 C, sinembargo]a resistencia al desgaste si se disminuye en 83.26% para el tratamiento de temple
a770Cy 79.9% para 74C con tiempo de sostenimiento de 30minutosreernido de 28(C.

El aumento de la resistencia al desgaste abrasivo puede ser explicado por la presencia de una estructur
formada por ferrita que se deforma antes de ser removida y martensita que es muy dura mostrando las
ventajas de trabajar con esif de aceros.

De acuerdo a lamsicrografiasobtenidagpor SEM se encontr@ue de24 a 48 horas)a martensita se
volvi6 mucho mas fina ya que el tratamiento criogénico refina el grano y se fonroen carburos
brindandole al material mayor resistenai@lesgaste.
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