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RESUMEN

El temple de acero es uno de los procesos de tratamiento térmico mas importantes, ya que
permite aumentar la dureza y la resistencia mecéanica del material para su uso en diversas
aplicaciones ingenieriles, sin embargo, la efectividad del proceso de temple depende en gran
medida de la capacidad del medio de temple para la extraccion de calor de las piezas a alta
temperatura. En el caso del acero, si el medio de temple no cumple con las exigencias del
proceso, se obtienen mayores concentraciones de austenita retenida, que puede generar
mayores esfuerzos internos en las piezas, que conllevan el riesgo de fallas y fracturas
indeseables en el material, ademas, el uso del fluido por largos periodos de tiempo disminuye
su efectividad, lo que incide directamente sobre la calidad del material tratado.

Con base en lo anterior, el objetivo principal de esta investigacion es optimizar el desempefio
de un proceso de temple, mejorando la capacidad del fluido base para la transferencia de
calor, por lo cual, el proyecto se enfocé en estudiar la influencia de diferentes variables sobre
la efectividad del medio de temple, como el tiempo de uso del aceite Termoil 79®, la velocidad
de agitacion de la tina de temple y la adicion de nanoparticulas de y-Al,Os3, adicionalmente, se
estudio el efecto del surfactante Span 80® y la temperatura de operacion. Los fluidos de temple
empleados fueron, aceite térmico y nanofluidos aceite/y-Al.Os, caracterizados por inspeccion
visual y pruebas reoldgicas. El material templado fue un acero 4140R, el cual se caracterizd
mediante pruebas de microdureza y microestructura. Con los resultados obtenidos fue posible
identificar qué fluidos generan los valores de dureza mas altos y las microestructuras mas
uniformes, encontrando que, el aceite nuevo es el que propicia los mejores resultados de
dureza (627.52 HV), sin embargo, a pesar de que ninguno de los nanofluidos superé los
resultados del fluido base en condicion de nuevo, los nanofluidos preparados con aceite usado,
mejoran los resultados obtenidos usando aceite usado sin nanoparticulas (579.17 HV) en un

6.43%, lo que los convierte en una potencial alternativa cuando el aceite esta muy desgastado.

Palabras clave: Nanofluidos; Alimina; Temple; Microestructura; Dureza.
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ABSTRACT

Steel quenching is one of the most important heat treatment processes, since it allows to
increase the hardness and mechanical resistance of materials to be used in various
engineering applications, however, the effectiveness of the quenching process is highly
dependent on the quenching medium's ability to heat extraction from high-temperature parts.
In the case of steels, if the quenching medium does not meet the requirements of the process,
higher concentrations of retained austenite are obtained, which can generates high internal
stress in the pieces, which carry the risk of failure and undesirable fractures in the material, in
adidition, the use of the fluid for long periods of time leads to its degradation and a decrease of

its thermal properties, which directly affects the quality of the treated parts.

Based on it, the main objective of this researsh is to optimize the performance of a quenching
process, improving the capacity of base fluid for heat transfer, whereby, this project is focused
on studying the influence of different variables on the effectiveness of quenching medium, such
as time of use of Termoil 79® oil, the stirring rate of the quenching bath and the addition of y-
Al,O3 nanoparticles, aditionally, the effect of surfactant Span 80® and operating temperature
were studied. The quenching fluids used on experimentation were thermal oil and oil- y-Al>O3
nanofluids, characterized by visual inspection and rheological tests. The quenched material
was AlSI 4140R Steel, which was characterized by microhardrness and microstructure tests.
With the obtained results, it was possible to identify which fluids generates the highest hardness
values and the most uniform microstructures, finding that new oil without nanopatrticles is the
one that provides the best hardness results (627.52 HV). However, even though none of the
nanofluids outperformed the results of base fluid in new condition, nanofluids prepared with
used oil, improve the results obtained using used oil without nanoparticles (579.17 HV) by

6.43%, which make them a potential alternative when the oil is very wasted.

Keywords: Nanofluids; Alumina; Quenching; Microstructure; Hardness.
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INTRODUCCION

El acero es una de las aleaciones metélicas mas importantes y ampliamente usadas, con una
produccion anual reportada para 2021 de 1951 millones de toneladas a nivel mundial (World
Steel Association, 2022), contra los 189 millones de toneladas producidas en 1950 y se estima
gue para 2050 su uso aumente 1.5 veces la demanda actual para poder satisfacer las
necesidades que el crecimiento poblacional genere (World Steel Association, 2019). México
por su parte, ocupa el lugar nimero 15 en el ranking mundial de productores de acero, con un
total de 18.5 millones de toneladas en 2021, y el consumo nacional de acero crudo en el afio
2020 fue de 24.2 millones de toneladas (CANACERO, 2021).

Esta gran cantidad de material debe ser procesado mediante tratamientos térmicos para la
obtencion de propiedades mecanicas especificas para su uso final. Uno de los procesos mas
importantes dentro de la industria de los tratamientos térmicos es el temple por inmersion, el
cual consiste en un rapido enfriamiento de piezas metalicas a altas temperaturas al sumergirlas
en un fluido, denominado medio de temple (Babu, 2017). Gran parte del éxito de un proceso
de temple depende de las caracteristicas de transferencia de calor del medio de temple, ya
que contribuye a producir la distribucién de propiedades deseada, como una microestructura
aceptable o reducir los esfuerzos residuales y asi evitar fracturas en el material con el objetivo
de mejorar el desempefio que tendra una pieza especifica dentro de una maquina, razén por
la cual es de suma importancia elegir el mejor medio de temple y las condiciones apropiadas
para el proceso, pues contribuye a propiciar 6ptimos resultados (Ramesh, 2011,
Mahiswara,2018).

Para el caso del temple de acero, se pueden presentar diferentes fases cristalinas (ferrita,
cementita, austenita, martensita); dependiendo de las caracteristicas que buscamos (dureza,
tenacidad, maleabilidad, ductilidad, etc.), cierta fase o0 combinacion de ellas puede propiciar u
omitir estas caracteristicas. Se sabe que la austenita es la fase normal del acero a altas
temperaturas (la cual es blanda), pero, si las aplicaciones de la pieza requieren caracteristicas
como elevada resistencia al desgaste por rozamiento, alto limite elastico o resistencia a la
fatiga, al templar el acero es necesario que la austenita sea transformada en martensita, que

es dura y resistente.
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Ahora bien, cuando el acero no es enfriado hasta la temperatura final de formacion de
martensita (M;) o cuando el enfriamiento no es uniforme en toda la superficie del metal, la
austenita retenida se presenta. Esta austenita que no es transformada en martensita puede
generar problemas estructurales cuando existe en porcentajes elevados, debido a que es una
fase metaestable a temperatura ambiente, esto implica que, en cualquier momento, producto
de cambios de temperatura o esfuerzos sobre el material, puede transformarse en martensita,
implicando un cambio de volumen que puede propiciar agrietamientos y fallas estructurales
(Herring, 2005).

Para gque esto no suceda, es necesario que la velocidad de enfriamiento sea lo suficientemente
alta para evitar la formacion de otras fases o la permanencia de la austenita, para lo cual la
capacidad de transferencia de calor del medio es de suma importancia, sin embargo, con los
fluidos tradicionales de enfriamiento (agua, aire, salmuera, aceites, keroseno, etilenglicol), no
siempre es posible reducir la temperatura hasta el punto deseado en el tiempo necesario
(Angayarkanni, 2015; Raja, 2016). Partiendo de esto, se sabe que el agua es la portadora de
la mayor conductividad térmica entre los fluidos de temple, con un valor de 0.6 W/mK a
temperatura ambiente (Lomascolo, 2015), lo que representa una limitante para procesos de
alta exigencia térmica, aunado a esto, al usar agua como medio de temple la velocidad de
transformacion interna y superficial del material presenta un retraso, por lo cual, cuando se
busca un enfriamiento mas uniforme para evitar posibles fracturas, es mas conveniente el uso
de aceites térmicos, pero se sacrifica la velocidad de enfriamiento lo que lleva a obtener

menores indices de dureza que con el agua (Mahiswara, 2018).

Debido a estas situaciones, en los Ultimos afios ha crecido el interés cientifico por desarrollar
medios de enfriamiento que puedan ser usados como medios de temple y que cumplan con
las especificaciones de los procesos. Ya en 2009 S. Choi veia la posibilidad del uso de un
nuevo tipo de fluido en los procesos de transferencia de calor que denominé nanofluidos
(Babu, 2011), los cuales consisten en la dispersion de ciertas particulas de talla nanométrica
en los fluidos de uso comun en la industria, con el fin de mejorar sus propiedades térmicas. Si
bien, la década pasada vio un aumento en los estudios de las posibles aplicaciones de los
nanofluidos debido a que se han encontrado resultados prometedores, como incrementos en
la conductividad térmica y el coeficiente de transferencia de calor (Angayarkanni, 2015), aun
asi, hay pocos estudios que confirmen la idoneidad de los nanofluidos para diferentes

aplicaciones ingenieriles, por esa razon siguen siendo nhecesarios mas desarrollos
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experimentales que contribuyan a tener un entendimiento te6rico mas profundo y al desarrollo

de modelos de sistemas reales (Raja, 2016; Devendiran, 2016).

Con base en todo lo anterior, el interés de este proyecto esta enfocado en el temple de piezas
de acero usadas en aplicaciones de alto impacto, lo que exige dureza y tenacidad. Busca ser
un aporte en la busqueda del desarrollo de un medio de temple que permita un enfriamiento
uniforme al mismo tiempo que cumpla con una velocidad de enfriamiento adecuada para
obtener las propiedades mecanicas requeridas. Esta optimizacion de la transferencia de calor
de los medios de temple no sélo implica mejores propiedades mecanicas de los materiales
tratados, o reduccion de costos energéticos al disminuir el tiempo que las piezas necesitan
dentro de las tinas de templado, sino que podria dar paso al desarrollo de sistemas de
disipacion mas pequefios y mas eficientes (Lamascolo, 2015), lo cual podria ser tema de

futuras investigaciones.

El objetivo principal de investigacion consiste en evaluar el proceso de temple de un acero
4140R, estableciendo como variables el nivel de agitacion del bafio, tiempo de uso y
concentracion de nanoparticulas de Al,Os en el aceite Termoil 79®, comunmente usado en la
industria de los montacargas. Esto con el fin de determinar si el uso de nanoparticulas de
alimina dispersadas en el aceite térmico, y la aplicacion de éste como medio de temple,
resultara en un aumento de la velocidad de enfriamiento de las piezas templadas que permita
el mejoramiento de la microestructura y dureza del acero 4140R. Lo que esperamos determinar
a partir de los resultados experimentales es: la influencia del desgaste del aceite y la agitacion
del bafio de temple en la microestructura del acero, el grado de mejora y la posibilidad del uso

de nanofluidos como medio de temple a nivel industrial.

La distribucion del contenido del presente documento esta dividida por capitulos. En el
apartado de Marco Tedrico se presenta el trasfondo cientifico que sirve de sustento para el
desarrollo de esta investigacion, en la seccidn de antecedentes se presentan algunas de las
investigaciones mas relevantes en cuanto al uso de nanofluidos para temple y el cambio de
ciertas variables del proceso. En el apartado de Marco Metodolégico se presentan los métodos
y técnicas empleadas para el desarrollo experimental y posteriormente se exponen los
Resultados obtenidos y su interpretacién, para terminar con la seccion de Conclusiones donde
se presentan las deducciones obtenidas a partir del analisis de los datos experimentales y la

revision bibliogréfica sobre el tema.
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CAPITULO |
MARCO TEORICO

1.1 Acero
1.1.1 Definicion

El acero es una aleacion de hierro y carbono principalmente, pero puede alearse con otros
elementos para obtener ciertas caracteristicas. La variedad de aplicaciones que tiene es
posible gracias a que el hierro es un metal alotrépico, es decir, presenta distintas estructuras
cristalinas bajo diferentes condiciones de temperatura y presion. La estructura cristalina hace
referencia a la forma en que los atomos se encuentran ordenados en patrones
tridimensionales, en el caso del hierro puede presentar estructura cubica centrada en el cuerpo
(BCC, por sus siglas en inglés) o cubica centrada en las caras (FCC) mas comunmente y bajo
ciertas condiciones se presenta como tetragonal centrada en el cuerpo (BTC), como se
muestra en la Figura 1.1.

YAl

(a) (b) (c)

Figura 1.1 Estructuras cristalinas: a) BCC, b) FCC y ¢) BTC (Diaz, 2015).

1.1.2 Clasificaciéon de los aceros

Dependiendo de la cantidad de carbono presente en la aleacion podemos dividirlas en dos
grupos, cuando se encuentra en concentracion menor a 2.11% en peso, se considera acero,
mientras que si la concentracién de carbono es mayor se denomina hierro colado, aunque
cuando hay otros elementos presentes este porcentaje puede variar (Kumar, 2006). También
es posible dividir los aceros en dos grandes categorias, aceros al carbono y aceros aleados;
los aceros al carbono se nombran asi porque se atribuye sus propiedades a este elemento,

mientras que los aceros aleados ademas del carbono tienen uno o mas elementos dopantes
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que sirven como modificadores y permiten generar ciertas propiedades especificas (Digges,
1960).

Para los fines de esta investigacion, un acero 4140R es usado en las pruebas, es un acero
aleado al medio carbono, comunmente conocido como acero CRMO o Chromoly,
especialmente disefiado para el temple. Ademas de carbono (0.39-0.46% en peso), contiene
cromo (0.75-1.12%) que ayuda a mejorar la templabilidad e incrementar la resistencia a la
corrosion y la oxidacion del acero, y molibdeno (0.15-0.25%) que ayuda a producir granos finos
en el acero, incrementar la templabilidad y mejorar la resistencia a la fatiga (Totten, 2007).

1.1.3 Fases del acero

También es importante conocer las fases, la transformacion de fases y la microestructura del
acero, ya que estan intimamente ligados a sus propiedades y aplicaciones. Una fase puede
definirse como una porcion de material que tiene la misma estructura a lo largo de ella, casi la
misma composicién y una interface bien definida entre esta y cualquier otra fase. Las
transformaciones de fase involucran el cambio que tiene lugar entre fases, lo que lleva a la
aparicion o desaparicion de una fase o a la transicién de una fase a otra. La microestructura
del acero estad formada por los arreglos espaciales de los agregados cristalinos de las
diferentes fases y las propiedades finales, como la dureza, la ductilidad o la tenacidad, estan
definidas por el tamafio, la forma, la distribucién, la composicion y la estructura cristalina de
estas fases (Babu, 2006, p. 91).

Las fases que se pueden presentar en el acero son: la ferrita, la austenita, la martensita y la
cementita. Adicionalmente, se puede encontrar otras dos estructuras compuestas: la bainita y
la perlita (que son mezclas de ferrita y cementita), y también es posible la presencia de grafito.
La Tabla 1.1 contiene las fases y microconstituyentes del acero con algunas de sus

caracteristicas.

Tabla 1.1 Fases y microconstituyentes del acero (adaptado de ASM Handbook 9, 2004).

Fase Estructura Caracteristicas

(Microconstituyente) cristalina

Ferrita (hierro «) BCC Fase relativamente suave a baja temperatura,;
fase de equilibrio estable.

S-Ferrita (hierro ) BCC Isoforma con hierro «; fase de alta temperatura;
fase de equilibrio estable.

Austenita (hierro y) FCC Relativamente  suave; fase de media
temperatura; fase de equilibrio estable.

20



Cementita (FesC) Ortorrombica compleja  Dura; fase metaestable.

Grafito Hexagonal Fase de equilibrio estable.

Martensita BTC Dura; fase metaestable; morfologia de listones
cuando %C<0.6 y de placas cuando %C>1.

Perlita - Microconstituyente metaestable; mezcla
lamelar de ferrita y cementita.

Bainita - Dura; microconstituyente metaestable; mezcla

no lamelar de ferrita y cementita en una escala
extremadamente fina; la bainita superior
formada a altas temperaturas tiene apariencia
de pluma; la bainita inferior formada a bajas
temperaturas tiene una apariencia acircular; la
dureza de la bainita incrementa con la
disminucién de la temperatura de formacion.

1.1.4 Diagrama de fases Fe-C

Por otro lado, un diagrama de fases muestra las fases y sus composiciones a cualquier
combinacién de temperatura y composicion de la aleacién, donde el eje horizontal puede
representar el porcentaje molar o porcentaje en peso de uno de los componentes. El diagrama
de fases es parecido a un mapa, si conocemos las coordenadas —temperatura y composiciéon
de la aleacion— podemos determinar las fases presentes, generalmente suponiendo que
existe equilibrio termodindmico, aunque hay situaciones donde no se desea que se formen
fases en equilibrio, como es el caso de los aceros, que, al enfriarlos de manera rapida desde
una temperatura alta, el endurecimiento ocurre debido a la formacion de fases que no estan
en equilibrio (Askeland, 2017).

El diagrama de fases hierro-carbono (Figura 1.2) marca varios puntos conocidos como puntos
criticos o temperaturas de transformacion, lo que muestran estos puntos son las temperaturas
en las que ocurren cambios en la estructura interna de la aleacion. Cuando el hierro se
solidifica aproximadamente a 1,538°C, su estructura cristalina es BCC de hierro delta (8-Fe).
Al enfriarse a 1,401°C, ocurre un cambio de fase y los atomos se reacomodan en la forma
gamma (y-Fe), con estructura FCC no magnética. Cuando la temperatura alcanza los 908°C,
ocurre otro cambio de fase de hierro gamma FCC no magnético a hierro alfa (a-Fe) BCC no
magnético. Finalmente, a 768°C, el hierro alfa se hace magnético sin cambio en la estructura

cristalina (Pérez, 1996).

Estas transformaciones alotropicas del hierro, asi como la formacion de constituyentes y la

formacion de distintas fases estan asociadas a fenbmenos de transporte en estado sélido, que
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requieren del movimiento de los &tomos a través de la estructura cristalina de la aleacion, por

lo cual, la temperatura juega un papel preponderante en el estudio de las transformaciones en

el acero (Diaz, 2012).
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Figura 1.2 Diagrama de fases hierro — carbono (Tratamiento de los metales, 2015).
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1.2 Tratamientos térmicos
1.2.1 Definicion

“El tratamiento térmico podria definirse como una operacién o combinaciéon de operaciones
que involucran el calentamiento y/o enfriamiento de un metal o aleacion en estado sélido con
el propdsito de obtener ciertas propiedades o condiciones deseadas” (Digges, 1960). Durante
las diferentes transformaciones, la mayoria de las propiedades fisicas como densidad,
coeficiente de dilatacién térmica, capacidad de conduccion, etc., experimentan cambios. “La
base principal en que se fundamentan los tratamientos térmicos reside en el aprovechamiento
de dos fendmenos que producen una variacion esencial de las propiedades: 1) la solubilidad
mutua de los componentes en funcién de la temperatura. 2) y la transformacién alotropica de

uno de los componentes, en general del mas preponderante” (Sturla, 2002).
1.2.2 Etapas del tratamiento térmico

En términos generales, el tratamiento térmico convencional consta de tres etapas,
calentamiento, mantenimiento y enfriamiento. En la etapa de calentamiento, el material se
calienta lenta y uniformemente, para evitar la distorsion y/o fractura de la pieza, la velocidad
de calentamiento toma en cuenta la conductividad térmica del metal y las dimensiones de la
seccion transversal, buscando que la temperatura del interior sea lo mas cercana posible a la
de la superficie. En la etapa de mantenimiento, se deja la pieza a una temperatura constante,
definida por el material, hasta que la estructura interna desea tenga lugar, el tiempo de
mantenimiento se determina en base a la composicion quimica del material y para secciones
transversales con forma irregular, se toma en cuenta la seccibn mas gruesa. En la Ultima etapa,
el enfriamiento, se toma en cuenta las propiedades finales deseadas en el material, pues en
base a estas se escoge el medio de enfriamiento mas conveniente y la velocidad a la que se
debe llevar a cabo el mismo. Generalmente, si se desea que el material sea duro se realiza un
enfriamiento rapido, mientras que si lo que se busca es un material, blando o maleable, el
enfriamiento se realiza lentamente. La determinacion de estas tres etapas es lo que define el

tipo de tratamiento térmico aplicado (KloecknerMetals, 2020).
1.2.3 Diagramas TT1

Muchos tratamientos toman como base la reaccion eutectoide de estado solido que es aquella
en la gue una fase sélida se transforma en otras dos fases solidas (S1 — Sz + S3), y puede ser

usada para controlar la microestructura y propiedades de una aleacién. La reaccién eutectoide
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de estado sélido es lenta, y el acero puede enfriarse por debajo de la temperatura eutectoide
de equilibrio antes de que comience la transformacion (subenfriamiento). Menores
temperaturas de transformacion generan una estructura mas fina y fuerte y hasta alteran la
distribucion de las dos fases.

Los diagramas de tiempo-temperatura-transformaciéon (TTT) (Figura 1.3), también llamados
diagrama de transformacién isotérmica (Tl) o curva C, muestran cdmo la velocidad de
enfriamiento afecta la transformacion de austenita en varias fases posibles, expresan el tiempo
necesario para que se inicie y finalice la transformacion (indicado por los subindices s vy f,
respectivamente) y sirven para pronosticar la estructura, propiedades y tratamiento térmico
que requieren los aceros (Askeland, 2017). “Las fases pueden dividirse en 1) formas
alternativas de ferrita y cementita y 2) martensita” (Groover, 2007). Cabe mencionar, que la

forma de la curva es diferente para diferentes concentraciones de carbono en la aleacion.
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Figura 1.3 Diagrama TTT para un acero 0.80%m C (Groover, 2007).

En general, las curvas TTT de los aceros tienen forma de "C", la nariz de la curva representa
la temperatura a la que la reaccién ocurre con mayor rapidez, y disminuye al movernos hacia
mayores 0 menores temperaturas. Esto es porque al acercarnos a la temperatura eutectoide,
el grado de subenfriamiento es pequefio por lo que la fuerza impulsora de la transformacion

disminuye. Por otro lado, al disminuir la temperatura de transformacion por debajo de la nariz

24



de la curva, aunque el subenfriamiento aumenta, la reaccidén se ralentiza, al disminuir la

difusividad del carbono en la red del hierro.

1.3 Temple
1.3.1 Definiciéon

Para efectos de este estudio el tratamiento térmico de interés es el temple o templado, ya que
es uno de los mas empleados en la industria por ser una forma relativamente econémica de
conseguir alta dureza y resistencia en el acero. El proceso consiste en el calentamiento de las
piezas a la temperatura de austenizacion y posteriormente, mediante el uso de un fluido (agua,
aceite, etc.) aplicar un enfriamiento rapido, generando una mayor dureza entre mas mayor sea

la velocidad de enfriamiento.
1.3.2 Consideraciones importantes

Ya que el objetivo primario es la transformacién martensitica, el enfriamiento de la austenita
debe ser lo suficientemente rapido para evitar el paso a través de la nariz de la curva TTT, y
asi prevenir la formacion de otras fases. Dentro de los factores que afectan el proceso de
temple se consideran, el contenido de carbono en el acero, el tamafio de la pieza, la velocidad
de calentamiento y la velocidad de enfriamiento. También es importante considerar que, para
logar resultados reproducibles, la temperatura del medio para temple debe mantenerse
uniforme, de tal manera que cualquier bafio para temple utilizado en trabajos de produccién

continua deberia tener medios para el enfriamiento.

Al calentar las piezas a templar es necesario tener en cuenta su tamafio y geometria, entre
mas irregular es necesario calentar mas lento y posteriormente permanecer un tiempo en la
temperatura fijada, para obtener calentamiento uniforme de la pieza en todas sus secciones y
asi obtener también una estructura final uniforme. El siguiente paso es el enfriamiento de la
pieza, el cual estd en funcion del medio de inmersién y de la velocidad de transmisién de calor
dentro de la pieza. Para aceros de bajo y medio carbono, el temple en bafio de agua es el
método de enfriamiento rapido que comunmente se usa, para aceros de alto carbono y
aleados, asi como piezas grandes se usa generalmente aceite como medio de inmersion,
debido a que su acciéon no es tan severa como la del agua, pero aun asi se consiguen
velocidades relativamente rapidas, y para enfriamiento extremo, lo més efectivo es usar

salmuera o rocio de agua (Pérez, 1996).
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1.3.3 Etapas del temple

El temple consta de 3 etapas generales mediante las cuales se lleva cabo la transferencia de

calor de la pieza al medio de temple (Mackenzie, 2019):

1.- Etapa A o etapa de capa de vapor. Se presenta cuando superficie caliente de la pieza entra
en contacto con el medio de temple liquido, la pieza esta tan caliente que el liquido en la
superficie se evapora, formando una capa de vapor que envuelve al componente, impidiendo

un contacto directo, el mecanismo de transferencia de calor es principalmente por radiacion.

2.- Etapa B o etapa de ebullicion nucleada. Se da cuando la temperatura de la pieza
gradualmente desciende hasta alcanzar la temperatura de ebullicion del medio de temple y la
capa de vapor colapsa, ya que el liquido en la superficie de contacto empieza a hervir,
generando burbujas que permiten la rotacién del liquido circundante, razén por la que la
trasferencia de calor en esta etapa es mas rapida.

3.- Etapa C o etapa de conveccién. Comienza cuando la temperatura del componente esta a
temperatura por debajo de la temperatura de ebullicion del medio, las burbujas desaparecen
y la transferencia de calor se da por conveccién del sélido al liquido, esta fase depende de las

propiedades del medio de temple, como el Cp, ky y, y del diferencial de temperatura.

Para el caso de la presente investigacion, el material a emplear en las pruebas de temple es
un acero aleado, para el cual se recomienda calentar las piezas entre 840-860°C (Aceros
SISA, s.f.), ya que a esta temperatura ocurre un cambio estructural de la aleaciéon de a-Fe a
austenita (y-Fe), es importante mantener la pieza por el tiempo suficiente para tener una
distribucion uniforme de la temperatura, para luego realizar un enfriamiento rapido por debajo
de la temperatura Ms, a la que comienza la transformacién de la austenita en martensita, que
es el ingrediente esencial de cualquier acero templado; esta fase es resultado de una
sobresaturacion de carbono en a-Fe, el exceso de atomos de carbono, por la baja difusion
provocada por el cambio brusco de temperatura, se acomodan en los huecos intersticiales de
la estructura BCC del hierro, causando una deformacién en la red cristalina dando como
resultado una estructura tetragonal centrada en el cuerpo (BCT), esta deformacion reticular
creada por los atomos de carbono atrapados en la estructura BCT, forman una barrera al
deslizamiento, lo que convierte a la martensita en la fase mas dura y resistente del acero

después de la cementita (FesC) (Groover, 2007).
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Figura 1.4 Temperatura Ms y M en funcién del contenido de carbono (Marquez, 2012).

En la practica una mala ejecucion del proceso de temple puede conseguir el enfriamiento de
la superficie externa del metal mientras que el centro sigue caliente, lo que se traduce en un
endurecimiento superficial en tanto que la parte interna del material sigue siendo blanda. Esto
se puede evitar al incrementar la velocidad de temple, para que de ese modo la razon de
enfriamiento en el centro de la pieza exceda la velocidad critica de enfriamiento (Marquez,
2012), en este caso Ms, el grado de transformacion de la martensita dependera del
subenfriamiento conseguido, es decir, que tan por debajo de Ms se encuentre la temperatura,
entre mas nos acerquemos a la temperatura final de formacién de martensita (M) mayor sera

la trasformacion.

Entonces, “la optimizacion del proceso de temple requiere alcanzar una velocidad de
enfriamiento bastante rapida para desarrollar la microestructura martensitica deseada hasta la
profundidad requerida, pero lo suficientemente lenta para minimizar los esfuerzos residuales
y la distorsion” (Hasan, 2009). Es aqui donde el uso de nanofluidos nos permitiria mejorar el

proceso de temple con aceite.

Para analizar la efectividad del medio de temple, una de las formas mas comunes es a través
del desarrollo de curvas de enfriamiento bajo condiciones controladas. Estas se obtienen
instrumentando termopares a las probetas metalicas, lo mas cerca del centro geométrico de
la pieza, calentandolas y posteriormente enfridndolas en los nanofluidos; el termopar registra
una sefial analégica en milivolts, que pasa por una tarjeta de adquisicion de datos que la
traduce en valores de temperatura, que son registrados y procesados por un software haciendo

posible la determinacion de la variacion de la temperatura con respecto al tiempo (Cruz, 2018).
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1.4 Nanofluidos

1.4.1 Introduccioén

Los sistemas de transferencia de calor estan basados en su capacidad para la disipacion de
la energia térmica, por lo cual, la eficiencia se convierte en un factor de suma importancia para
las condiciones de disefio de estos equipos. Dichos sistemas son usados ampliamente para
diversas aplicaciones tecnoldgicas e industriales, desde microprocesadores, transporte, hasta
reactores nucleares, no obstante, la tendencia moderna a crear sistemas cada vez mas
compactos, ha hecho que la industria se enfrente con la exigencia de desarrollar fluidos con
mayores prestaciones térmicas, capaces de remover grandes cantidades de calor en tiempos
menores, de tal forma que los viejos métodos se vuelven obsoletos para las nuevas

tecnologias.

El problema con los fluidos térmicos convencionales, como el agua, el aceite o el aire, es que
tienen una capacidad térmica limitada, que en ocasiones es insuficiente para satisfacer la alta
demanda de los procesos industriales actuales o para generar las propiedades especificas
requeridas en los materiales. Con el fin de optimizar los fluidos térmicos hubo propuestas como
la insercion de particulas milimétricas y micrométricas en fluidos comunes, logrando cierta
mejora en las propiedades térmicas de los fluidos, sin embargo, estos esfuerzos fueron
infructuosos por la inestabilidad de las disoluciones y las dificultades que las acompafaban,
como la sedimentacion, la obstruccion y la erosiéon de tuberias con el paso de los fluidos y el
aumento en la potencia de bombeo requerida (Lamascolo, 2015); hasta finales del siglo
pasado la principal limitante era la tecnologia, ya que no era posible crear particulas mas finas,

y sin duda, con la llegada de la nanotecnologia se abri6 la puerta a nuevas posibilidades.
1.4.2 Definicion

Stephen U. S. Choi fue uno de los pineros en la adicion de particulas de escala nanométrica
a un fluido térmico con el fin de mejorar sus propiedades, y es a él a quien se le atribuye el
término “nanofluidos”, apareciendo por primera vez en su estudio sobre los cambios que
nanoparticulas de cobre provocaban en la conductividad térmica de un fluido de uso comun
(Choi, 1995). Desde entonces, es un tema que ha llamado la atencién de los investigadores y
en los ultimos afios, ha habido un aumento considerable en los estudios de sus propiedades

y potenciales aplicaciones.
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Técnicamente los nanofluidos son sistemas constituidos por dos fases (solido-liquido), es
decir, son soluciones coloidales formadas por nanoparticulas con tamafios promedio entre 1y
100 nm, dispersadas uniformemente en un fluido térmico tradicional, el objetivo es elevar las
propiedades térmicas del fluido con la menor concentracibn de particulas posible,
generalmente por debajo del 1% en volumen (Das, 2007). Los materiales usados en la
preparacion de nanofluidos pueden ser nanoparticulas de metales, 6xidos metélicos,
cerdmicos, nitruros y no metales como los nanotubos de carbono y el grafeno, las sustancias
usadas como fluido base incluyen agua, etilenglicol, salmuera, aceites minerales y vegetales

y soluciones poliméricas (Rajaraman, 2021).
1.4.3 Propiedades

Entre las ventajas que se atribuyen a los nanofluidos se encuentran: aumento en el area
superficial especifica, lo que puede mejorar la transferencia de calor entre particulas y fluido,
mayor estabilidad de la suspensién en comparacién con microfluidos, atribuido principalmente
al movimiento Browniano de las particulas nanométricas, con ello menor obstruccién de los
sistemas en comparacion con los lodos convencionales y un aumento minimo en la caida de
presion de los sistemas de bombeo, ademas del potencial de afectar la conductividad térmica

y la humectabilidad de las superficies (Saidur, 2011).

El principio basico del uso de los nanofluidos parte de que la conductividad térmica de las
particulas sélidas usadas es varias veces mayor que la conductividad del fluido base usado,
lo que permite una combinacién de las propiedades de las dos sustancias, obteniendo un
nuevo fluido con caracteristicas mejoradas. En las Tablas 1.2 y 1.3 se muestra el valor de

conductividad térmica de diferentes particulas y fluidos usados para producir nanofluidos.

Tabla 1.2 Conductividad térimca de diferentes fluidos (Rubbi, 2021).

Fluido Conductividad térmica (W/m°C)
Agua 0.608
Etilenglicol 0.258
Polietilenglicol 0.168
Propilenglicol 0.147
Fenol 0.147
Aceite de motor 0.143
Aceite de transformador 0.136
Therminol 0.127
Aceite vegetal 0.18
Queroseno 0.15
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Tabla 1.3 Conductividad térmica de diferentes nanoparticulas (Metha, 2021).

Nanoparticula Conductividad térmica (W/m°C)
MWCNT 2000-3000
Nanodiamante 1000
Ag 429

Cu 398

Au 315
MgO 54
Al,O3 40
CuO 33
Zn0O 29
TiO; 8

1.4.4 Métodos de preparacion

La forma de preparacion de los nanofluidos se divide en dos tipos, dependiendo de la forma
en la que se obtienen las nanoparticulas. En el método de un paso (One-Step), la produccién
de las particulas y su dispersién en el fluido huésped se hace de manera simultanea; algunos
de los métodos usados para la sintesis son: evaporacion directa, reduccién quimica, sistema
de arco sumergido, ablacién laser, irradiacion de microondas, entre otros (Angayarkanni,
2015). La ventaja principal de este método es que permite un mejor control sobre la
aglomeracion y por ende genera una mejor estabilidad, sin embargo, también presenta
desventajas como las impurezas producidas por reacciones incompletas que son dificiles de
remover, o que es Util s6lo para produccién a baja escala, a un mayor costo de obtencién y no

todos los tipos de nanofluidos pueden ser producidos por este método.

En el método de dos pasos (Two-Step), las nanoparticulas son producidas primero por medios
fisicos, quimicos 0 mecanicos, obteniendo polvos secos que posteriormente son dispersados
en un fluido base utilizando sistemas de agitacion y dispositivos de ultrasonido para reducir al
minimo la aglomeracién (Asadi, 2019). Las ventajas de este método es que puede ser usado
para produccion a gran escala y a un menor costo por lo que es el método mas empleado, sin
embargo, la aglomeraciéon es el mayor reto, por lo que puede requerirse de tratamientos

adicionales para mejorar la estabilidad, como la regulacion del pH o la adicion de surfactantes.

Las nanoparticulas de 6xidos metéalicos son de las mas empleadas en la preparacion de
nanofluidos, ya que se reporta que su uso en el método de dos pasos presenta ciertas ventajas

debido a sus estructuras Unicas, composicion y propiedades fisicas y quimicas, por lo que
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muestran un efecto positivo sobre la conductividad térmica, una mejor estabilidad y buena

tolerancia salino-alcalina (Nekabari, 2017).

Las propiedades finales del nanofluido son resultado de varios factores como el tamafio de las
particulas y su forma, la temperatura, la conductividad térmica de las nanoparticulas y del
fluido base, la concentracion de nanoparticulas, el método de preparacion, el uso de
surfactante, el pH y el grado de aglomeracién (Asadi, 2019), es debido a esto que se reportan
varias diferencias en la literatura, razén por la cual es importante generar una metodologia
reproducible. También es importante determinar la estabilidad del nanofluido, cabe mencionar
que no existe un método estandarizado para ello, sin embargo, puede ser monitoreada
mediante el analizador de potencial zeta, por espectroscopia ultravioleta-visible (UV-vis) o por
inspeccion visual (sedimentacion), evaluando asi el estado de dispersién del nanofluido
(Sezer, 2019).

El comportamiento termofisico de los nanofluidos afecta directamente su aplicacion, en
especial en lo referente a la transferencia de calor. Propiedades como la viscosidad, la
conductividad térmica, la densidad y el calor especifico son importantes para determinar la
efectividad del nanofluido. En el caso de la densidad y el calor especifico pueden ser
determinados por correlaciones matematicas con poco rango de error, sin embargo, para la
viscosidad y la conductividad no existen correlaciones universales. Entre las técnicas y
equipos utilizados para la obtencion de estos datos encontramos el viscosimetro rotacional,
que es util no s6lo para obtener la viscosidad sino para conocer el comportamiento reolégico
del fluido, en el caso de la conductividad se puede obtener por la técnica de estado transitorio,

la técnica de estado estacionario o mediante comparador térmico (Okonkwo, 2020).
1.4.5 Factores que influyen la mejora en la transferencia de calor

El beneficio mas notable del uso de nanofluidos es la mejora en la conductividad térmica, este
pardmetro también varia en funcién de las caracteristicas del nanofluido, pero se considera

gue hay ciertos factores principales que rigen el comportamiento térmico de un nanofluido:

a) El movimiento Browniano, que hace referencia al movimiento aleatorio de las particulas en
el seno del fluido debido a procesos de difusién térmica, el cual se hace mas evidente entre

mas pequefias son las particulas y mas alta la temperatura.
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b) La nanocapa, que se forma entre la superficie de las nanoparticulas sélidas y la primera
capa del fluido en contacto con el sélido, esta ultima forma un arreglo estructurado que actta

de forma similar a un sélido y funge un como puente térmico con el fluido.

¢) Los nanoaglomerados de particulas, formados por las fuertes interacciones de Van der
Waals de las nanoparticulas, lo que crea zonas de alta conductividad térmica (Okonkwo,
2020).

En base a estos datos, es claro que los nanofluidos son grandes candidatos para uso en
aplicaciones de temple de acero, donde es necesario extraer grandes cantidades de calor
(piezas a temperaturas por encima de los 800°C) en tiempos muy cortos (del orden de
segundos).

1.4.6 Métodos para mejorar la estabilidad de los Nanofluidos

La estabilidad es uno de los temas de mayor interés cuando de nanofluidos se trata, pues su
aplicacion practica depende de que sean capaces de mantener sus propiedades a través del
tiempo. Existen diferentes métodos que contribuyen a evitar la aglomeraciéon y sedimentacion

de las nanoparticulas, los cuales se resumen a continuacion.

a) Métodos fisicos. Su objetivo es disminuir la cantidad de aglomerados de particulas en los

nanofluidos mediante agitacién mecanica/magnética o vibraciones ultrasénicas.

b) Surfactantes. Son sustancias que ayudan a disminuir la tensién superficial del fluido base,
permitiendo una mejor integracién entre el fluido y las nanoparticulas. Sin embargo, su uso en

exceso puede disminuir las propiedades térmicas del nanofluido y aumentar su viscosidad.

¢) Funcionalizacion superficial. Consiste en el uso de medios fisicos y quimicos para generar
un recubrimiento superficial en las nanoparticulas que sea compatible con las caracteristicas

del fluido base y que previene la agregacion de particulas.

d) Ajuste del pH. Mediante la modificacion del pH del fluido base es posible generar una alta
concentracion de cargas eléctricas superficiales en las nanoparticulas, que promueve la

repulsion entre particulas, evitando su aglomeracion (Sousa, 2022).
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1.5 Antecedentes

En base al andlisis bibliografico realizado respecto de la aplicacién de los nanofluidos como
medios de temple, se presenta el siguiente resumen que muestra los estudios mas relevantes

de la dltima década y el enfoque empleado por sus autores.

A principios de la década pasada Ramech y Prabhu (2011) llevaron a cabo una revision de la
literatura relacionada con los nanofluidos, enfocada a su posible aplicacion como medios de
temple en los procesos térmicos, concluyendo que, si se aprovecharan sus aportes, como los
cambios en las propiedades termofisicas del fluido base, seria posible desarrollar una amplia
gama de fluidos de temple muy Utiles para la industria de los tratamientos térmicos. Desde
entonces se han realizado varios intentos por determinar cudles son las mejores

combinaciones para desarrollar fluidos térmicos de alto desempefio.

Kim et al. (2009) ejecutaron experimentos con esferas aleadas de acero y zinc y diferentes
nanofluidos, no encontraron mejoras sustanciales con respecto al uso de agua, sin embargo
al realizar un segundo o tercer temple con la misma esfera, se aprecia una disminucion en el
tiempo de temple y un aumento en el flujo critico de calor, los autores lo atribuyen a la
deposicién de particulas en la superficie del metal, lo que incrementa la rugosidad y la
humectabilidad de la pieza y crea un desequilibrio en la pelicula de vapor, mejorando el flujo
de calor entre el metal y el nanofluido. Chakraborty et al. (2010) hicieron pruebas con una
placa de acero calentada a 950°C y posteriormente enfriada con un nanofluido de 6xido de
titanio, encontrando que la placa enfriada Gnicamente con agua presenta sélo una fase (ferrita),
mientras que la placa enfriada con el nanofluido mostraba dos fases (ferrita-bainita), indicando

que el enfriamiento con nanofluido es mas severo.

Chun et al. (2011) estudiaron el efecto del uso de nanofluidos de Siy SiC en la transferencia
de calor de un cable delgado de platino al calentarlo a 1000°C y sumergirlo en los diferentes
medios de temple, encontrando un ligero aumento en el flujo critico de calor con el nanofluido
de silicio en comparacion con el temple en agua, atribuido a la deposicion de nanoparticulas
de Si sobre el cable de platino. Babu et al. (2011) analizaron el efecto de la concentracion y la
agitacion en un nanofluido con nanotubos de carbono sobre probetas de acero inoxidable,
reportando que los mejores resultados se presentan con una concentracion de 0.5% en peso
de CNT’s superando los valores obtenidos con agua, sin embargo, entre mayor es la agitacion

hay una disminucién en la tasa de transferencia de calor. Ciloglu et al. (2011) efectuaron
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experimentos con nanofluidos de alimina, silica, 6xido de titanio y 6xido de cobre en agua,
para estudiar el efecto del tipo y concentracion de nanoparticulas en el temple de una varilla
de latdn, sus analisis muestran que el comportamiento del temple es altamente dependiente
de estas variables, y que la razon principal de la mejora en el flujo critico de calor es debido a
la capa formada por la deposicion de nanopatrticulas en la superficie de la varilla durante el
templado, aumentando su rugosidad y rompiendo el equilibrio de la capa de vapor creada por

el liquido al contacto con la superficie a alta temperatura.

Zhang et al. (2014) compararon el efecto que tiene del cambio en la concentracion de un
nanofluido a base de nanohojas de 6xido de grafeno, sobre el flujo critico de calor en el temple
de esferas de cobre, encontrando que el aumento méas grande es de 25% a una concentracion
de 0.0002%m de GONs en comparacion con el agua, y que a concentraciones mayores la
eficacia tiende a disminuir. Khoshmebhr et al. (2014) realizaron pruebas de temple de cilindros
de plata con diferentes texturas superficiales, uno liso y uno rugoso, usando nanofluidos a
base de agua y nanotubos de carbono multipared a diferentes concentraciones, encontrando
gue el tiempo de temple disminuye con el aumento de la rugosidad superficial, en este caso
en particular se obtienen mejores resultados en temple con agua que con los nanofluidos, sin
embargo, a menor concentracion de MWCNT menor tiempo de temple, también reportan un
efecto negativo en el coeficiente de flujo critico de calor con el uso de surfactante en la

suspension.

Fan et al. (2017) investigaron el impacto de templar varias veces una misma pieza de acero
en nanofluidos a base agua y nanotubos de carbono de diferentes tamafios, reportando
disminucién en el tiempo de temple en cada corrida consecutiva de temple, atribuido a la
deposicion de los CNTs en la superficie de la esfera de acero, formando estructuras porosas
gue sirven como canales de ventilacion, de igual forma encontraron que los mejores resultados
se presentan con los CNTs mas largos y gruesos. Patra et al. (2017) realizaron pruebas en un
reactor tubular con una varilla de acero en el centro y un tubo concéntrico de recirculacién de
refrigerante para simular el proceso de enfriamiento de una planta nuclear, la varilla es
calentada por un serpentin eléctrico de temperatura regulable y luego enfriada con nanofluidos
de alimina, encontrando que el desempefio de enfriamiento es mejorado en mas de 10 s con
el nanofluido en comparacién con el agua, a una temperatura inicial de la varilla de 250°C.
Babu et al. (2017) compararon el temple con agua, con nanofluido de nanotubos de carbono
y nanofluido con surfactante a concentracién fija usando probetas de acero inoxidable,

encontraron que los mejores resultados se presentaban con el nanofluido sin surfactante pues
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promueve la deposicibn de nanoparticulas sobre la superficie del acero, mejorando la
transferencia de calor; las durezas resultantes fueron 170.9 HV, 183.5 HV y 269 HV para

enfriamiento en agua, agua/CNT/surfactante y agua/CNT respectivamente.

Kresnodrianto et al. (2018) hicieron pruebas de temple de acero con nanofluidos a base de
agua y nanoparticulas de carbono grado laboratorio a diferentes concentraciones; las durezas
conseguidas para una concentracién de 0.2% en volumen de carbono fueron 675 HV y 885.34
HV para el agua y el nanofluido respectivamente, estos resultados se confirman con el analisis
microestructural ya que a esa concentracion de C se presenta el mayor porcentaje de
martensita. Mahiswara et al. (2018) realizaron el estudio de un nanofluido usando aceite como
fluido base y particulas de carbono, encontrando un aumento en la dureza del acero, con un
valor de 570.98 HV a una concentracion de C de 0.2% en volumen, contra una dureza de 363

HV utilizando Unicamente el aceite.

Oktavio et al. (2019) estudiaron el efecto del surfactante sobre el desempefio del temple de un
acero usando agua destilada con diferentes concentraciones de carbono grado laboratorio;
encontraron que la mejor proporcion fue de 0.5% en volumen de carbono y 3% en volumen de
surfactante, obteniendo una dureza de 878 HV con el nanofluido contra 667 HV del agua, a
concentraciones mayores de surfactante se aprecia la disminucion de la dureza. Garcia-Salas
et al. (2019) investigaron efecto del surfactante y el tiempo de ultrasonido de un nanofluido de
alimina sobre las propiedades de un acero, sus resultados muestran que entre mayor es el
tiempo de ultrasonido, mayor es la dureza y la microestructura mas homogénea,

independientemente de la cantidad de surfactante.

John et al. (2020) estudiaron el efecto del uso de nanofluidos (Al.Os) y nanofluidos hibridos
(Al03-TiO2), mediante la determinacion de la velocidad de enfriamiento que estos producen
en placas de titanio caliente, encontrando que la tasa maxima de enfriamiento del nanofluido
hibrido (40°C/s) era mayor que la del agua (25°C/s). Rahimian et al. (2020) llevaron a cabo
experimentos de temple repetitivo sobre un cilindro de acero, usando nanofluidos de 6xido de
titanio y Oxido de silicio, sus resultados muestran una reduccion del tiempo de enfriamiento
cercano al 50%, el desempefio del nanofluido del SiO, es el mejor, debido a la mayor
deposicion de nanoparticulas sobre la superficie del cilindro, lo que aumenta la humectabilidad

y la rugosidad del cilindro.

La mayoria de estas investigaciones concluyen que la adicién de nanoparticulas a un fluido

térmico convencional puede mejorar las propiedades del fluido base usando la concentracién
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apropiada, y esto a su vez tiene el potencial de mejorar las caracteristicas mecanicas de las

piezas templadas. La Tabla 1.4 presenta un resumen de estos estudios, especificando los

nanofluidos usados y la concentracion de nanoparticulas empleada.

Tabla 1.4 Investigaciones sobre nanofluidos para temple.

Investigador Particula/Fluido % Tamafio de Temperatura Material
base Particulas particula de temple templado
Kim et al. | Al203s/H20 desionizada 0.001- 38.8 nm 1000°C Acero
(2009) SiO2/H20 desionizada 0.1%v 32.9 nm 302/Zircaloy
C/Hz20 desionizada 164.4 nm
Chakrabority et | TiO2/H20/Surfactante 0.1%m 30-50 nm 950°C Placa de
al. (2009) acero
Chun et al. | Si/H20 desionizada 0.001- <100 nm 1000°C Cable de
(2011) SiC/H20 desionizada 0.01%v Platino
Babu et al. | CNT/H20 desionizada 0.25- 9-15 nm 850°C Acero 304L
(2011) 1.0%m
Ciloglu et al. | Al203/H20 desionizada  0.01-0.1% - 600°C Varilla de
(2011) SiO2/H20 desionizada laton
TiO2/H20 desionizada
CuO/H20 desionizada
Zhang et al. | GONs/H20 destilada 0.0001- 200-500 nm 400°C Esfera de
(2014) 0.001%m cobre
Khoshmehr et | MWCNT/H20 0.1-0.8%m 20 nm 650°C Cilindro de
al. (2014) desionizada plata
Fan et al. | CNT/H20 desionizada 0.5%m 30, 60 nm 400°C Esfera de
(2017) acero 316L
Patra et al. | Al203/H20 desionizada 0.001%v 20-25 nm 200-250°C Acero 316L
(2017)
Babu et al. | CNT/H20 desionizada 0.5%m - 850°C Acero AlSI
(2017) 1010
Kresnodrianto | C/H20 desionizada 0.1-0.5%v 15.03 pm 1000°C Acero AlSI
et al. (2018) 1045
Mahiswara et | C/Aceite SAE 5W-40 0.1-0.5%v 15.04 pm 1000°C Acero AlSI
al. (2018) 1045
Oktavio et al. | C/H20/SDBS 0.1-0.5%v 15.8 um 1000°C Acero JIS
(2019) S45C
Garcia-Salas et | Al203/H.0/Span80 0.5%m 50 nm 850°C Acero SAE
al. (2019) 1045
John et al. | AO3/H20 desionizada  0.02%m/v 80-100 nm 400°C Placa titanio
(2020) Al203-TiO2/H20 30-40 nm grado 9
Rahimian et al. | SiO2/H20 desionizada  0.01%m - 750°C Acero
(2020) TiO2/H20 desionizada inoxidable

Es necesario puntualizar que, el trabajo de Garcia-Salas (2019) es una referencia directa para

este proyecto, ya que también hizo uso de nanoparticulas de y-Al.Os; Sigma Aldrich® (no. de

producto: 544833-50G) para la preparacion de sus nanofluidos, realizando la caracterizacion
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de estas mediante microscopia de transmision electrénica (TEM), sus resultados se muestran

en la Figura 1.5. Estos datos se discutiran mas adelante.

Figura 1.5 Microscopia TEM de nanoparticulas de y-Al.O3; (tomada de Garcia-Salas, 2019).
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CAPITULO Il
MARCO METODOLOGICO

En este apartado se describen los equipos usados y las técnicas empleadas para el desarrollo
del proceso experimental y la caracterizacion de los fluidos empleados y las probetas
templadas. La Figura 2.1 muestra un diagrama general de la metodologia experimental, el cual
consta de dos etapas, la primera correspondiente a la evaluacion del temple usando
Unicamente el fluido térmico y variando las condiciones de agitacién y uso del fluido, en la
segunda etapa se tomaron las mejores condiciones de agitacién como parametro fijo y se varié
la concentracion de nanoparticulas y surfactante, el nivel de uso del fluido y la temperatura,

con el fin de determinar las condiciones que optimizan el tratamiento térmico del acero.

Evaluaciondel procesode templede un acero

4140R
Caracterizacion Pruebasde Caracterizacion
del fluido temple delacero
' 350rpm
Aceite Aceitecon Efectodela Acerotemplado Acerotemplado
nanoparticulas agitacion con aceite con nanofluido
1200 rpm
Fluid
- uido nuevo Pruebasde
reologicas Efectodel uso : LI L]
_ Fluido usado
delfluido
Analisisde
Pruebasde gg;‘; nue:jfo microestructura
estabilidad usado
Efectode la 0.25%m
concentracion de
nanoparticulas 0.5%m
Efectodela 0.1%m
concentracion
de surfactante 0.5%m
30°C
Efectodela
temperatura 70°C

Figura 2.1 Diagrama de flujo del proceso experimental.

2.1 Definicion de variables

Como ya se ha establecido previamente, las variables de interés son el tiempo de uso del

fluido de temple, la velocidad de agitacion del bafio de temple, la concentracion de
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nanoparticulas y surfactante en el fluido base, asi como la temperatura de operacion del

proceso. La finalidad es identificar la influencia de cada una de estas variables en la eficiencia

del proceso de temple. En la Tabla 2.1 se muestra la definicion de las variables.

Tabla 2.1 Variables experimentales.

Variable Definicion Parametros Consideracioén

Agitacion del medio | Movimiento violento 350 rpm Se conoce que la

de temple y repetitvo en el 1200 rpm agitacion mejora la
seno del fluido transferencia de calor

en un fluido

Tiempo de uso del | Cantidad de tiempo Nuevo Se reporta la

fluido gue el fludo ha Usado disminucion de la
estado en operacion  Mezcla 50-50%v eficiencia del aceite

Concentracion de
nanoparticulas en el
fluido

Concentracién de
surfactante
Temperatura de
trabajo

Cantidad de
nanoparticulas  en
relacion con el fluido

de temple
Cantidad de
surfactante en
relacion con el fluido
de temple
Nivel de energia

térmica del fluido

A continuacién, se presentan las diferentes

experimentos.

0.25%m Al,O3
0.5%m A|203

0.1%m Span 80®
0.5%m Span 80®

30°C
70° C

con el tiempo

Se reporta la mejora
de la eficiencia del
fluido con la adicion de
nanoparticulas

Se reporta que el uso
de surfactante mejora
la estabilidad de los

nanofluidos

Se conoce que el
aumento en la
temperatura de los

nanofluidos mejora su
rendimiento

combinaciones de variables usadas para los

Tabla 2.2 Combinacion de variables para pruebas con fluido base sin nanoparticulas.

Parametro (factor)

Nivel bajo (-) Nivel alto (+)

Tipo de aceite |
Nivel de agitacion (rpm) |

Usado
350

Nuevo

1200

Experimento Tipo de aceite Nivel de agitacion (rpm)

1

O O WDN

+
+

H+

H+
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Tabla 2.3 Combinacién de variables para pruebas con nanofluidos.

Parametro (factor) Nivel bajo (-) Nivel alto (+)
Tipo de aceite \ Usado Nuevo
Concentracién de nanoparticulas (%m) \ 0.25 0.5
Concentracion de surfactante (%m) \ 0.1 0.5
Temperatura (°C) | 30 70

Parametro (factor) T.aceite [Np’s] (%om) [S80] (%m) T (°C)

1 + + - +
2 + - - +
3 - - - +
4 - + - +
5 = + = =
6 - + + +
7 - + + -

Cabe mencionar que la Tabla 2.3 no representa la totalidad de combinaciones posibles, esto
debido a dos factores, primero a que las variables experimentales propuestas inicialmente eran
menos, pero debido a los resultados obtenidos fue necesario agregar mas variables para
entender mejor el comportamiento del proceso, segundo, a causa de la disponibilidad para el
uso de los laboratorios, no seria posible abarcar la totalidad de experimentos, por lo cual,
conforme se iba desarrollando la investigacion se tomaron las condiciones que representaban
la mejor respuesta y se orientd la investigacion en ese sentido, dando como resultado las

variantes de experimentos presentadas en la tabla anterior.

2.2 Materiales

2.2.1 Nanoparticulas

Se emplearon nanoparticulas comerciales de 6xido de aluminio gamma (y-Al.Os, Sigma
Aldrich®), con tamafio de particula promedio menor a 50 nm con las siguientes propiedades:
area superficial 40 m?/g, densidad 3.8 g/cm?, conductividad térmica 40 W/m Ky punto de fusién
2040°C.
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Figura 2.2 Microscopia TEM de nanoparticulas de 6xido de aluminio (Sigma-Aldrich, s.f.).

2.2.2 Acero

Las pruebas se realizaron usando barra cilindrica de ¥z pulgada de acero 4140R, que es un
acero aleado al cromo-molibdeno (Chromoly), para el cual se recomienda el templado en
aceite en un rango de temperatura de 840 - 860 °C. Las Tablas 2.4 y 2.5 presentan su

composicion y caracteristicas.

Tabla 2.4 Composicion quimica del acero 4140 (OTAI, s.f.).

Estandar ASTM A29
Elemento % en peso
Carbono 0.38-0.43
Cromo 0.80-1.10

Manganeso 0.75-1.00
Molibdeno 0.15-0.25

Silicio 0.15-0.35
Azufre 0.04
Fosforo 0.035

Tabla 2.5 Propiedades del acero 4140 (Cardarelli, 2008).

Propiedad P Ovs OuTs Z HV o K Co P
(Kg-m3)  (MPa) (MPa) (%) (106K  (W-miK?1) (J-KgiK?1) (uR-cm)
AlSI 4140 7750 1172 1379 15 405 12.3 42.7 475 22
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2.2.3 Fluido de temple

Se us6 un aceite mineral (TERMOIL 79®), que es un aceite térmico especifico para temple del
proveedor Eraquimicos, el cual tiene las siguientes especificaciones: peso especifico 0.860
Kgi/L, viscosidad SSU 90 - 115 (a 37°C), velocidad de temple de 7 - 9 s. Las recomendaciones
de uso del fabricante indican un calentamiento lento y progresivo a la temperatura de operacion
y un volumen de aceite en la tina de temple 10 veces mayor que el peso de la carga a tratar.

2.2.4 Surfactante

Se empled un surfactante no iénico (Span 80®, Sigma Aldrich®) como agente dispersante, el
cual actia como un recubrimiento en las nanoparticulas, ayudando a una mejor incorporacion

y estabilidad en el fluido lipofilico, su peso molecular es de 428.62 g/mol.

2.3 Disefio metodologico

2.3.1 Preparacion de las probetas

Se prepararon probetas de acero 4140R de forma cilindrica, con didmetro de % pulgada y
altura de 1 pulgada (Figura 2.3), con un peso promedio de 26.3 gramos, los cortes se realizaron
en equipo con sistema de bombeo de liquido refrigerante, con la finalidad de evitar el

calentamiento de las piezas y no alterar sus caracteristicas microestructurales.

Figura 2.3 Probeta de acero 4140R.

2.3.2 Preparacion de nanofluidos
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La preparacion se realizé por el método de dos pasos (two-step method), para lo cual, se
pesaron las nanoparticulas y el fluido individualmente y posteriormente se adicionaron las
nanoparticulas de y-Al,Os directamente en el aceite Termoil 79®, inmediatamente después se
pesa el surfactante directamente en el fluido. Con el fin de reducir la aglomeracion de las
nanoparticulas, se colocé el nanofluido en agitacion magnética por un lapso de 120 minutos a
una velocidad de 700 rpm mediante una parrilla de agitacién Cole-Parmer modelo StableTemp,
para luego someterse a bafio ultrasénico por un periodo de 120 minutos a una frecuencia de
40 KHz en una tina marca AutoScience modelo AS10200B (Figura 2.4).

—— ueEEE

0000 =
L— AS102008 Uitrasonic Cleaner —_J

Figura 2.4 Bafio ultrasonico AutoScience AS10200B.

Se trabajaron dos concentraciones de nanoparticulas, 0.25y 0.5% en peso de y-Al.Os, y para
ciertos experimentos se usaron dos concentraciones de surfactante, 0.1 y 0.5% en peso de
SPAN 80® (para asegurar la estabilidad de la dispersion y evitar aglomeracion y precipitado
de las nanoparticulas) y temperaturas de preparacion de 30 y 70°C. La férmula (1) fue
empleada para calcular la cantidad de material a emplear.

)= e 0
(%)= —m—e—— x100% 1)
donde ¢(%) es la fraccion masica de nanoparticulas en el fluido, my la masa de las
nanoparticulas y my, la masa del fluido base.

Para todas las pruebas se emplearon 280 gramos de nanofluido, por tanto, para preparar un
nanofluido y-Al,Os/aceite al 0.5%m de nanoparticulas y 0.1%m de surfactante las cantidades

guedan de la siguiente manera:
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l.4g
%) nps = ———— %100 = 0.59
PoINw's = 1355 278,69 %

Es necesario pesar 278.32 g de aceite, 1.4 g de alimina y 0.28 g de Span 80®.
2.3.3 Prueba de estabilidad de los nanofluidos

En primera instancia, se realizaron por el método de inspeccién visual, la cual consistié en
tomar muestras de 15 ml de los nanofluidos y depositarlas en viales transparentes de iguales
dimensiones, medir la altura inicial de la dispersién de nanoparticulas Ho, y dejarlos en
condiciones estéticas por un periodo de tiempo definido previamente y medir en intervalos de
tiempo la altura de la dispersion H; para posteriormente estimar la proporcién de
sedimentacién con la siguiente formula (Mukherjee, 2020).

Ks=Ht/ Ho (2)

También se tomaron fotografias inmediatamente después de la preparacion de los nanofluidos
para identificar si habia aglomerados presentes o algin grado de sedimentacion, y se repitié
esta accion en intervalos controlados de tiempo documentando la proporcién de sedimentacion

con respecto al tiempo como medida cualitativa de la estabilidad.
2.3.4 Pruebas reoldgicas

A través de un redometro rotacional Brookfield modelo DV-III Ultra se llevo a cabo la medicion
del esfuerzo cortante (t), la razén de deformacién (dv/dy) y la viscosidad del fluido base y de
los nanofluidos (u), como se observa en la Figura 2.5. Esto datos sirvieron para determinar si
los fluidos se comportan como fluidos Newtonianos o no, también como una medida indirecta
de la estabilidad de los nanofluidos, verificando si hay cambios en la viscosidad con respecto

al tiempo.

Para la medicion se tomaron muestras de 16 ml de fluido, el cual es vertido en el depoésito del
redmetro, para someterlo a diferentes velocidades angulares, desde 30 hasta 250 rpm, en
intervalos de 20 rpm. Se realizaron pruebas con aceite nuevo, usado y mezcla 50-50%v, a
temperatura controlada de 27°C y 70°C, con nanofluidos a base de aceite nuevo a 70°C y con
nanofluidos a base de aceite usado a 30 y 70°C, para ver el comportamiento a temperatura

ambiente y a la temperatura de operacion del proceso.
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Figura 2.5 Reémetro Brookfield modelo DV-III Ultra.

Para la regulacién de la temperatura se us6 un equipo marca LabTech modelo LCB-11D
(Figura 2.6), el cual tiene un depésito de agua que es calentada a través de resistencias
eléctricas y mediante una bomba se hace pasar el fluido por los conductos hacia el depésito
externo del redmetro con un flujo constante, lo que permite alcanzar un equilibrio térmico entre

el agua caliente y el fluido de temple para evitar fluctuaciones de temperatura.

Figura 2.6 Regulador de temperatura LabTech LCB-11D.
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2.3.5 Pruebas de temple

Para la realizacion de los temples se usé una mufla Felisa modelo FE-340 que alcanza
temperaturas hasta los 1100°C, Figura 2.7. La temperatura del horno se fij6 a 840°C,
ligeramente por encima de la temperatura de austenizacion del acero 4140R y se mantiene
por un lapso de 75 minutos para asegurar una temperatura constante y uniforme dentro del
horno, posteriormente se introdujo la probeta por un periodo de 30 minutos para permitir una
distribucion uniforme de la temperatura tanto exterior como interior en la pieza y garantizar una
completa austenizacion, una vez alcanzado este tiempo se procedié a sacar la pieza de la
mufla y depositarla en el bafio de temple lo mas rapido posible para evitar al maximo las
pérdidas de calor por contacto con el aire.

Ty

o
felisa’

Figura 2.7 Mufla Felisa FE-340.

La pieza fue sumergida completamente en el fluido de temple por un periodo de 10 minutos,
el fluido se mantuvo a una temperatura de 30 o 70°C y a una agitacion constante de 350 o
1200 rpm, dependiendo del experimento, esto con ayuda de una parrilla de calentamiento
Cole-Parmer modelo StableTemp (03407-10), este set se encuentra representado en la Figura
2.8. Como se comento con anterioridad, el volumen del fluido usado fue 10 veces la masa de
la pieza, para asegurar una buena transferencia de la energia térmica de la probeta hacia el
medio, evitando el aumento de la temperatura; ya que las probetas tienen una masa promedio

de 26.3 g el volumen de fluido de temple empleado es de 263 ml.
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Figura 2.8 Sistema experimental para pruebas de temple.

Como se observa en la imagen, se us6 una canastilla de malla de acero inoxidable con el fin
de evitar que la probeta cayera hasta el fondo del recipiente y chocara con el agitador

magnético, asi como permitir el paso del fluido de temple por los orificios de la malla.
2.3.6 Prueba de dureza

Ya que la prueba de dureza mide la resistencia de la superficie de un material a la penetracion
por un objeto duro y se relaciona de forma cualitativa con la resistencia al desgaste del material
(Newell, 2011), fue usada para caracterizar las probetas. Las pruebas fueron realizadas en el
Centro de Ingenieria y Desarrollo Industrial (CIDESI) e ITP Aero Querétaro, bajo la norma
ASTM E384 (ASTM International, 2017), por medio del ensayo de dureza Vickers (HV) con un
durémetro marca Wilson modelo Tukon 1202 y un durébmetro Future-Tech modelo FM-1. Las
piezas fueron cortadas transversalmente y posteriormente preparadas siguiendo la norma
ASTM E3 (ASTM International, 2017), con la intencién de generar una superficie plana, libre
de defectos y luego pulida para evitar errores en el proceso de indentacion o la medicién de la
diagonal, la carga aplicada fue de 500 g: por un lapso de 10 segundos, mediante un indentador
en forma de piramide con base cuadrada hecha de diamante. La distancia entre indentaciones
sigui6 la recomendacion de al menos 2.5 veces la distancia de la diagonal de indentacion para
evitar interferencia entre las mediciones. En este caso, se hicieron 13 mediciones a partir del
borde de la superficie exterior de la probeta y hasta el centro geométrico de la misma para
generar un perfil completo.

47



La dureza se obtuvo mediante la relacion matemética entre la carga aplicada y la dimension

de la huella, como se muestra en la ecuacién siguiente.
HV = 1854.4 P/d? 3)

donde P es la carga aplicada en gramos fuerza, y d es el promedio de la longitud de las dos

diagonales de indentacién en micrometros.
2.3.7 Analisis de microestructura

Antes de llevar a cabo las micrografias, fue necesario preparar las probetas, esta preparacion
se hizo en base a la norma ASTM E3 (ASTM International, 2017), la cual recomienda que la
seccidn arevisar debe ser cortada con un equipo que cuente con sistema de enfriamiento para
evitar alterar la microestructura de la pieza, retirar cualquier recubrimiento, residuo de grasa o
refrigerante del proceso de corte con ayuda de solvente para proceder al montado. En este
caso, las piezas fueron montadas en moldes cilindricos con el uso de resina epéxica activada
mediante catalizador como lo muestra la Figura 2.9, una vez curadas las probetas se realizé
el desbaste manual con el uso de lijas de agua de grano 80, 120, 220, 320, 400, 600, 1000 y
1200 con el fin de conseguir un acabado fino en la superficie, aplicando agua constantemente

para limpieza de residuos de la propia lija y del material, y como medio de enfriamiento.

Figura 2.9 Probetas montadas, desbastadas y pulidas.

Posterior al desbaste, se realiz6 el pulido de la pieza, con el uso de una pulidora marca Buehler
modelo MetaServ 250 equipada con un pafio de pulido (Figura 2.10), que es mojado con unas
soluciones con alumina de 1y 0.3 um como agente abrasivo, la pieza es frotada sobre el pafio

hasta obtener un acabado espejo, que es necesario para que el microscopio pueda detectar
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la microestructura, posteriormente se llevé a cabo un ataque quimico con Nital (acido nitrico
en etanol al 2%) para mejorar el contraste de los limites de grano y poder visualizar las

microestructuras.

Figura 2.10 Pulidora Buehler MetaServ 250.

La determinacién de la microestructura se llevé a cabo por medio de un microscopio Gptico
marca Nikon modelo Eclipse LV100ND como se muestra en la Figura 2.11, el cual permite
magnificar la imagen para hacer los detalles visibles, esto es posible por un sistema de lentes
compuestos que secuencialmente aumentan la imagen, el lente objetivo amplia el espécimen,
creando una imagen real de la muestra que luego es magnificada por el lente ocular para
formar la imagen final, el incremento del tamafio se define multiplicando el aumento del lente

objetivo por el aumento del lente ocular (Sandle, 2016). Las micrografias fueron tomadas a

*Tf
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200 y 500 aumentos.

Figura 2.11 Microscopio éptico Nikon Eclipse LV100ND.
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CAPITULO Il
EXPERIMENTACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

Esta seccion se presentan los resultados obtenidos de las pruebas experimentales realizadas
en este proyecto. Como se comento en la seccion anterior, las pruebas estan divididas en dos
etapas: 1 — pruebas con aceite térmico, variando agitacién y uso del aceite, 2 — pruebas con
aceite térmico, variando nivel de uso del aceite, concentracion de nanoparticulas de alimina,
concentracion de surfactante y temperatura del fluido. La nomenclatura empleada para la

designacién de los fluidos usados se presenta en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1 Nomenclatura de los diferentes fluidos empleados.

Terminologia Caracteristicas

N350 Aceite nuevo sin nanoparticulas (Np“s), 350 rpm, 70°C

N1200 Aceite nuevo sin Np’s, 1200 rpm, 70°C

U350 Aceite usado sin Np“s, 350 rpm, 70°C

U1200 Aceite usado sin Np’s, 1200 rpm, 70°C

M350 Mezcla aceite nuevo-usado al 50%v sin Np’s, 350 rpm, 70°C

M1200 Mezcla aceite nuevo-usado al 50%v sin Np’s, 1200 rpm, 70°C

Nf N1 Nanofluido aceite nuevo-0.25%m Al,Os, 0.1%m S80, 1200 rpm, 70°C
Nf N2 Nanofluido aceite nuevo-0.5%m Al,O3, 0.1%m S80, 1200 rpm, 70°C
Nf N3 Nanofluido aceite nuevo-1.0%m Al,O3, 0.1%m S80, 1200 rpm, 70°C
Nf Ul Nanofluido aceite usado-0.25%m Al,Os, 0.1%m S80, 1200 rpm, 70°C
Nf U2 Nanofluido aceite usado-0.5%m Al,O3, 0.1%m S80, 1200 rpm, 70°C
Nf U3 Nanofluido aceite usado-0.5%m Al,Os, sin S80, 1200 rpm, 70°C

Nf U4 Nanofluido aceite usado-0.5%m Al,O3, 0.1%m S80, 1200 rpm, 30°C
Nf U5 Nanofluido aceite usado-0.5%m Al,Os, 0.5%m S80, 1200 rpm, 30°C
Nf U6 Nanofluido aceite usado-0.5%m Al,O3, 0.5%m S80, 1200 rpm, 70°C

3.1 Caracterizacion del aceite térmico

Las Tablas 3.2 y 3.3 muestran los resultados obtenidos al someter el aceite térmico Termoil
79® en condicién de nuevo, usado y mezcla de nuevo-usado al 50%yv a niveles de agitacion

en el redbmetro rotacional. Se realizaron pruebas a dos temperaturas de trabajo, 27 y 70°C,
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paratener unareferencia a temperatura ambiente y a las condiciones de operacién del proceso
de temple a nivel industrial; la temperatura se mantuvo constante durante todo el tiempo de
las pruebas con el uso de un bafio termostético. Por recomendacion del manual de operacion
del equipo, sélo se toman en cuenta los valores correspondientes a torque mayor a 10%, pues
se garantiza asi una mayor precision de los resultados, por esta razén hay una diferencia entre

el nimero de datos a 27 y 70°C.

Tabla 3.2 Valores de esfuerzo cortante y viscosidad para aceite nuevo, usado y mezcla a 27°C.

Fluido: Aceite nuevo Aceite usado Mezcla 50-50%v

rom dv/dx (1/s) M(cP) T (D/lcm? M(cP) T (D/icm? M(cP) T (Dicm?
50 61.2 20.7 12.7 20.7 12.7 20.7 12.8
70 85.6 20.8 17.8 20.8 17.8 20.8 17.8
90 110 20.8 22.9 20.8 22.9 20.8 22.9
110 135 20.8 28.1 20.8 27.9 20.8 28
130 159 20.8 33.1 20.8 33 20.8 33.1
150 183 20.8 38.2 20.8 38.1 20.8 38.2
170 208 20.8 43.3 20.8 43.3 20.9 43.4
190 232 20.8 48.4 20.9 48.5 20.9 48.5
210 257 20.8 53.6 20.9 53.6 20.9 3.7
230 281 20.9 58.5 20.9 58.9 21 58.9
250 306 20.9 63.9 20.9 64 21 64.1

Tabla 3.3 Valores de esfuerzo cortante y viscosidad para aceite nuevo, usado y mezcla a 70°C.

Fluido: Aceite nuevo Aceite usado Mezcla 50-50%v
rom dv/dx (1/s) M(cP) T (Dicm? M(cP) T (D/cm? M (cP) T (D/lcm?
130 159 5.37 8.84 5.32 8.45 5.37 8.69
150 183 5.38 10.1 5.38 9.86 5.38 9.86
170 208 5.38 11.4 5.38 11.2 5.38 11.2
190 232 5.39 12.8 5.42 12.6 5.39 12.5
210 257 5.42 14.2 5.46 14 5.42 13.9
230 281 5.45 15.6 5.48 15.4 5.45 15.2
250 306 5.48 16.8 55 16.8 5.48 16.8

A 27°C los valores de viscosidad son congruentes con los reportados por el fabricante del
aceite (17-22 cP a 37°C). Para visualizar la tendencia de los datos se realizaron gréficos de
esfuerzo de corte contra razén de deformacion (Figura 3.1) y de viscosidad contra razén de
deformacion (Figura 3.2). Como se observa en la Figura 3.1, los datos presentan una tendencia

lineal (R2<1), es decir, una proporcionalidad entre la magnitud de la razén de deformacion y el
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esfuerzo de corte aplicado De aqui se puede establecer que el aceite Termoil 79® es un fluido

Newtoniano, pues es correspondiente con la ley de Newton de la viscosidad, ecuacion (4).
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Figura 3.1 Comparacion de esfuerzo vs razén de deformacion para aceite nuevo a 27y 70°C.
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Figura 3.2 Comparacién de viscosidad vs razén de deformacion para aceite nuevo a 27y 70°C.

La Figura 3.2 muestra que la viscosidad permanece constante frente al cambio en la razén de
deformacion, lo que también confirma el comportamiento ya mencionado del fluido, pues los
fluidos no Newtonianos tienden a aumentar o disminuir el valor de la viscosidad al cambiar el

valor de du/dy. Por otra parte, como era de esperarse, el valor de la viscosidad disminuye con
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el aumento de la temperatura, esto es un factor favorable, pues aumenta la energia de las
moléculas de aceite, propiciando una mayor movilidad de las mismas en el seno del fluido,

desembocando en una mejora en la transferencia de calor entre las piezas templadas vy el
medio de temple.

Con el fin de mostrar la tendencia de cada tipo de fluido, en las Figuras 3.3 a 3.6 se muestran

representaciones graficas de los tres fluidos mencionados, para las mismas temperaturas.
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Figura 3.3 Comparacién de esfuerzo vs razén de deformacion para aceite nuevo, usado y
mezcla al 50%v a 27°C.

22

A [A)
21 pOooooB8 B8 @ 8EHE

20

19

O Nuevo

18 A Usado

Viscosidad (cP)

17 [J50-50
16

15
0 50 100 150 200 250 300 350

Razon de deformacion (1/s)

Figura 3.4 Comparativa de viscosidad vs razon de deformacién para aceite nuevo, usado y
mezcla al 50%v a 27°C.

53



18

16

T A
O
S 12 a8
5 B
€ 10 &
*g @ O Nuevo
9 8
p A Usado
N 6
() 50-50
=]
‘% 4
w

2

0

0 50 100 150 200 250 300 350

Razon de deformacion (1/s)

Figura 3.5 Comparacion de esfuerzo vs razon de deformacion para aceite nuevo, usado y
mezcla al 50%v a 70°C.
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Figura 3.6 Comparativa de viscosidad vs razdn de deformacién para aceite nuevo, usado y
mezcla al 50%v a 70°C.
Como se puede observar en los graficos anteriores, el aceite térmico, ya sea en condicién de
nuevo, usado o mezcla de ambos al 50%v, tiene un comportamiento reol6gico muy similar,
tanto asi que las mediciones se sobreponen en varios puntos, es decir, el comportamiento de
la viscosidad no se ve sustancialmente alterado con el nivel de uso del aceite a las diferentes

temperaturas evaluadas, y su comportamiento sigue siendo Newtoniano a pesar del desgaste.
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3.2 Caracterizacion de los nanofluidos

3.2.1 Caracterizacion de las nanopatrticulas

Como se comentd en la seccion de antecedentes, se tomo como referencia la caracterizacion
realizada por Garcia-Salas (2019) sobre las nanopatrticulas de y-Al.O3 Sigma Aldrich® (no. de
producto: 544833-50G), las cuales si cumplen con el pardmetro de tamafio promedio menor a
50 nm; sin embargo, es posible observar (Figura 1.5) que las particulas presentan cierto grado
de aglomeracién, razén por la cual, durante la preparacion de los nanofluidos, se someten a
agitacion mecénica y bafo ultrasénico, lo que permite reducir al minimo los aglomerados y

favorecer su integracién en el fluido.
3.2.2 Inspeccidn visual de nanofluidos

Para la preparacién de los nanofluidos fue aplicado un proceso de estabilizacion quimica,
mediante la adicion del surfactante Span 80®, y uno de estabilizacion mecanica, a través de
2 horas de agitacion en una plancha magnética, seguida de 2 horas en un bafio ultrasénico.
Con el fin de dar un seguimiento a la estabilidad se tomaron muestras de 15 mL de todos los
nanofluidos preparados y fueron depositados en viales transparentes, los cuales fueron
resguardados y mantenidos en reposo durante todo el periodo de estudio. Para la
documentacién se tomaron fotografias justo después de la preparacion y dos veces mas en el

transcurso de una semana. En las Figuras 3.7 a 3.17 se presentan los resultados.

Durante el proceso fue posible observar que, para el caso del nanofluido de concentracion
1.0%m de nanoparticulas, se presentaba cierto grado de precipitacion justo al término de la
preparacion, lo que indica inestabilidad de la suspension, por lo cual se decidi6 trabajar
posteriormente con concentraciones mas bajas. En la Figura 3.7 es posible ver que al cabo de
7 dias se presenta una seccion mas clara en la parte superior del fluido, situacion que se hace
mas marcada con el paso del tiempo; esto es un indicador del asentamiento de las

nanoparticulas.
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Figura 3.7 Seguimiento visual nanofluido con aceite nuevo al 1.0%m de Al;O3, 0.1%m de S80y
70°C, el dia de preparacién, 7, 12 y 105 dias después.

Figura 3.8 Seguimiento de sedimentacién nanofluido con aceite nuevo al 1.0%m de Al»Os3,
0.1%m de S80y 70°C, el dia de preparacion, 7y 12 dias después.
La Figura 3.8 muestra el grado de sedimentacion de las nanoparticulas; no es posible percibir
agregados o sedimento el dia de preparacion (primera imagen de izquierda a derecha), sin
embargo, como ya se comentd, la precipitacion se presentd en el vaso de precipitado donde
se realiz0 la preparacion. Hay una precipitacion evidente en los dias posteriores a la

elaboracion.
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Para el fluido con concentracién de 0.5%m de Al,Os no hay precipitacion evidente al finalizar
la preparacion, sin embargo, esta también se presenta en los dias subsiguientes, asi como la

clarificacién de la parte superior del fluido (Figura 3.9).

Figura 3.9 Seguimiento visual nanofluido con aceite nuevo al 0.5%m de Al>03, 0.1%m de S80y
70°C, el dia de preparacion, 5, 7y 100 dias después.

Figura 3.10 Seguimiento de sedimentacion nanofluido con aceite nuevo al 0.5%m de Al;O3,
0.1%m de S80y 70°C, el dia de preparacion, 5y 7 dias después.
Nuevamente se presenta la sedimentacion de las nanoparticulas de alimina al poco tiempo
(Figura 3.10). Observando la Figura 3.11 (aceite nuevo/0.25%m alimina), es notorio que todos
estos nanofluidos siguen el mismo comportamiento (Figuras 3.7 a 3.12); un corto periodo de
estabilidad donde no se percibe aglomeracion de particulas dentro del fluido ni precipitacion,
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seguido de una rapida sedimentacién de las particulas, y la consiguiente clarificacion del seno

del fluido (mas evidente a baja concentracion).

Figura 3.11 Seguimiento visual nanofluido con aceite nuevo al 0.25%m de Al,03, 0.1%m de S80
y 70°C, el dia de preparacion, 3, 7y 90 dias después.

Figura 3.12 Seguimiento de sedimentacion nanofluido con aceite nuevo al 0.25%m de Al;Os3,
0.1%m de S80y 70°C, el dia de preparacién, 3y 7 dias después.

En la Figura 3.13 se muestra como el nivel de sedimentacion es proporcional a la
concentracion de nanoparticulas en el fluido, es decir, entre mayor es la concentracion de
nanoparticulas, mayor es el grado de precipitacion.
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Figura 3.13 Comparacién de nivel de sedimentacion para nanofluidos con aceite nuevo al
1.0%m, 0.5%m y 0.25%m de alimina a 90 dias de su preparacion.
En los nanofluidos a base de aceite nuevo fue posible este tipo de analisis por la transparencia
del fluido, sin embargo, para el caso de los nanofluidos preparados con aceite usado, la
coloracién oscura no permite observar la separacion de las fases. En estos, no se perciben
aglomerados o sedimentacion durante la preparacion, lo que indica una buena dispersion, y
aunque no es posible visualizar como se va separando la fase sélida de la liquida al ir
sedimentando (Figuras 3.14 y 3.16), al revisar la parte inferior del vial es clara la precipitacion
de las nanopatrticulas en los dias siguientes a la preparacion (Figuras 3.15 y 3.17). Aunque,
aparentemente, el comportamiento del nanofluido a base de aceite nuevo y usado es el mismo,

en la siguiente seccién se mostrara que presentan una diferencia significativa.

Figura 3.14 Seguimiento visual nanofluido con aceite usado al 0.5%m de Al;03, 0.1%m de S80y
70°C, el dia de preparacion, 3, 8y 90 dias después.
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Figura 3.15 Seguimiento de sedimentacion nanofluido con aceite usado al 0.5%m de Al;O3,
0.1%m de S80y 70°C, el dia de preparacién, 3,y 8 dias después.

Figura 3.16 Seguimiento visual nanofluido con aceite usado al 0.25%m de Al>Os, 0.1%m de S80
y 70°C, el dia de preparacién, 5, 7y 90 dias después.

Figura 3.17 Seguimiento de sedimentacion nanofluido con aceite usado al 0.25%m de Al;Os3,
0.1%m de S80y 70°C, el dia de preparacién, 5,y 7 dias después.
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3.2.3 Pruebas reoldgicas de nanofluidos

Al igual que el aceite térmico, los nanofluidos preparados fueron evaluados mediante pruebas
de viscosidad. Las Tablas 3.4 y 3.5 presentan los resultados para nanofluidos a base de aceite
nuevo con concentraciones de alimina de 0.25%m, 0.5%m y 1.0%m, y para hanofluidos a
base de aceite usado con 0.25%m y 0.5%m de alumina, el resto de las condiciones
permanecen constantes para ambos casos: 0.1%m de surfactante, agitacion de 1200 rpm y
temperatura de trabajo de 70°C.

Tabla 3.4 Valores de esfuerzo cortante y viscosidad para nanofluidos a base de aceite nuevo a
diferentes concentraciones de aliminay 70°C.

Fluido: Nf N1 Nf N2 Nf N3

rom  dv/dx (1/s) p(cP) t(D/icm? up(cP) t(D/cm?) p(cP) t(D/cm?)
130 159 5.37 8.45 5.42 8.61 5.42 8.61
150 183 5.38 9.86 5.46 10 5.42 10
170 208 5.42 11.3 5.46 11.3 55 114
190 232 5.42 12.6 5.46 12.7 5.52 12.9
210 257 5.42 13.9 5.49 141 5.58 14.4
230 281 5.45 15.3 5.54 15.6 5.65 15.9
250 306 5.48 16.8 5.58 171 5.68 17.5

Tabla 3.5 Valores de esfuerzo cortante y viscosidad para nanofluidos a base de aceite usado a
diferentes concentraciones de aliminay 70°C.

Fluido: Nf U1l Nf U2
rpm dv/dx (1/s) M (cP) T (D/cm?) M (cP) T (D/cm?)
130 159 5.32 8.45 5.32 8.45
150 183 5.33 9.78 5.33 9.78
170 208 5.35 111 5.38 11.2
190 232 5.36 12.4 5.39 12.5
210 257 5.39 13.8 5.42 13.9
230 281 5.4 15.2 5.43 15.3
250 306 5.43 16.5 5.45 16.7

A continuacién, se presenta la comparacion de esfuerzo-deformacion y viscosidad-
deformacion para nanofluido preparado con aceite nuevo con una concentracion de 0.5%m de
alimina, y nanofluido preparado con aceite usado con la misma concentracion de
nanoparticulas. Nuevamente se presenta una relacion lineal entre el esfuerzo de corte y la
razén de deformacion (Figura 3.18), y la viscosidad permanece constante ante el cambio en
la razén de deformacion (Figura 3.19), para los dos tipos de nanofluidos. Por lo tanto, el fluido

sigue siendo Newtoniano después de la adicion de nanoparticulas de alimina.
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Figura 3.18 Comparacion de esfuerzo vs razéon de deformacion para nanofluidos a base de
aceite nuevo y usado con 0.5%m Al>Os, 0.1%m de S80y 70°C.

® Nf N2

Viscosidad (cP)
w

2 ANfU2

0 50 100 150 200 250 300 350
Razén de deformacion (1/s)

Figura 3.19 Comparacién de viscosidad vs razén de deformacion para nanofluidos a base de
aceite nuevo y usado con 0.5%m Al,O3, 0.1%m de S80y 70°C.
Este comportamiento se presenta en todos los niveles de uso del aceite y en los diferentes
nanofluidos preparados. Por lo tanto, se puede establecer que el fluido es Newtoniano en todos

los rangos de temperatura y concentracion de alimina y surfactante estudiados.

De modo complementario, con el fin de dar un seguimiento a la estabilidad de los nanofluidos,
se verific la viscosidad de los mismos dos veces mas durante el transcurso de una semana;
se midio6 la viscosidad del aceite nuevo sin nanoparticulas y se comparé con el aumento en la

viscosidad de los nanofluidos, que es mas notorio el dia de preparacion, y en las siguientes
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mediciones se presenté menor porcentaje de aumento en la viscosidad, lo que de manera
indirecta indica la proporcién de nanoparticulas suspendidas en el aceite. El calculo del
porcentaje de incremento de la viscosidad dinamica (D.V.l.) fue hecho mediante la ecuacion
(5) (Asadi, 2018).

D.V.I.= [M - 1] x 100% (5)
Upf

donde uns representa la viscosidad del nanofluido y u la viscosidad del fluido base.

La Tabla 3.6 registra los valores de viscosidad para un nanofluido preparado con aceite huevo
y 1.0%m de alumina, las mediciones corresponden al dia de preparacién y una semana
después.

Tabla 3.6 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo con 1.0%m de
Al;03, 0.1%m de S80y 70°C.

Fluido: Aceite Nf N3 Dia0 NfN3Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.32 5.42 5.32
150 183 5.33 5.42 5.33
170 208 5.38 5.5 5.35
190 232 5.39 5.52 5.39
210 257 5.39 5.58 5.39
230 281 5.43 5.65 5.4
250 306 5.45 5.68 5.43

Al graficar los datos de la tabla anterior (Figura 3.20), es posible notar, que el nanofluido Nf N1
tiene un aumento en la viscosidad con respecto al aceite sin nanoparticulas; utilizando la
ecuacion (5) se determind que el aumento corresponde a un 2.86% el dia de la preparacion,
no obstante, al medir la viscosidad 7 dias después, manteniendo el nanofluido en reposo, los
valores descienden hasta igualarse a los valores del aceite sin nanoparticulas, lo que indica

que la mayoria de las nanoparticulas de alimina se han precipitado.
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Figura 3.20 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo al
1.0%m de Al.O3y 70°C

Como se indico en la seccién anterior, sigue habiendo una pequefia fracciéon de alimina en el

aceite, pues aun hay turbidez en el seno del fluido, pero la proporcién es tan pequefa que ya

no tiene impacto sobre el valor de la viscosidad.

En la Tabla 3.7 se presentan los valores de viscosidad correspondientes a un nanofluido
preparado con aceite nuevo y 0.5%m de alumina, para el dia de preparacion, 2 dias y una
semana después.

Tabla 3.7 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo con 0.5%m de
Al;03, 0.1%m de S80y 70°C.

Fluido: NfN2 Dia0 NfN2Dia2 NfN2Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.42 5.32 5.32
150 183 5.42 5.38 5.33
170 208 5.46 5.38 5.38
190 232 5.46 5.39 5.39
210 257 5.49 5.39 5.42
230 281 551 5.4 5.45
250 306 5.53 5.4 5.45

Para el caso del nanofluido aceite nuevo con 0.5%m de alimina, el aumento en la viscosidad
al momento de la sintesis fue de 1.91%, pero al medir la viscosidad 2 dias después ya habia
descendido al valor del aceite sin nanoparticulas; lo mismo se observé para la medicion 7 dias

después (Figura 3.21).
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Figura 3.21 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo al
0.5%m de Al,O3, 0.1% de S80y 70°C.

En la Tabla 3.8 se encuentran los valores de viscosidad para a un nanofluido preparado con

aceite nuevo y 0.25%m de alimina, para mediciones realizadas el dia de preparacion, 2 dias

y una semana después.

Tabla 3.8 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo con 0.25%m de
Al;03, 0.1%m de S80y 70°C.

Fluido: Nf N1 Dia0O NfN1Dia2 NfN1Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.37 5.37 5.32
150 183 5.38 5.38 5.38
170 208 5.42 5.38 5.38
190 232 5.42 5.39 5.39
210 257 5.42 5.39 5.42
230 281 5.45 5.43 5.43
250 306 5.48 5.45 5.45

Para el nanofluido aceite nuevo con 0.25%m de alimina se registr6 un aumento en la
viscosidad de 0.66% al momento de la preparacion y, a diferencia de los dos nanofluidos
anteriores, a los 2 dias conserva un aumento del 0.26%, y a los 7 dias uno del 0.20% (Figura
3.22).
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Figura 3.22 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite nuevo al
0.25%m de Al;03, 0.1%m de S80y 70°C.

A partir de los resultados se deduce que, para aceite nuevo, entre menor es la concentracion

de nanoparticulas mejor es la estabilidad de estas en el fluido, debido a que, a muy bajas

concentraciones, las particulas estan mas dispersas y hay menos probabilidad de que

interaccionen y se aglomeren, por lo que, pueden permanecer por mas tiempo en suspension.

El mismo analisis se realiz6 para los nanofluidos preparados con aceite usado, obteniendo
resultados interesantes. Se midi6é la viscosidad del aceite usado sin nanoparticulas y se
compar6 con la viscosidad de los nanofluidos a diferentes periodos de tiempo en el transcurso

de una semana. Los resultados se presentan a continuacion.

Tabla 3.9 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.5%m de
Al;03, 0.1%m de S80y 70°C.

Fluido: Aceite NfU2Dia0 NfU2Dia2 NfU2Dia8
rpm dv/dx (1/s) M (cP) H (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.27 5.32 5.32 5.32
150 183 5.29 5.33 5.38 5.33
170 208 5.31 5.38 5.38 5.35
190 232 5.32 5.39 5.39 5.36
210 257 5.33 5.42 5.39 5.39
230 281 5.37 5.43 54 54
250 306 5.38 5.45 5.4 5.4

La Figura 3.23 representa los datos correspondientes a un nanofluido a base de aceite usado

y 0.5%m de alimina, el cual alcanza un aumento en la viscosidad de 1.20% el dia de
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preparacion, manteniendo un aumento de 1.05% dos dias después y de 0.75% ocho dias
después, con respecto al aceite usado sin nanoparticulas de alimina. En comparacion con los
nanofluidos preparados con aceite nuevo, estos presentan un menor aumento en la viscosidad
para la misma concentracién, lo que indica una mayor continuidad del fluido, es decir, al haber
menor aglomeracién de nanoparticulas, la distribucion de sélidos es mas uniforme a lo largo
del fluido, lo que incide directamente sobre el valor de la viscosidad; ademas, se conserva
parte del aumento en la viscosidad una semana después de su elaboracion, lo que denota

mayor estabilidad, pues hay cierta fraccién de nanoparticulas que continua en suspension.

5.5
AAAAAAA
T 5
c
© A Aceite
S 45
2 Nf U2 dia0
(8]
< 4 Nf U2 dia2
ANfU2 dia8
3.5
3
0 50 100 150 200 250 300 350

Razén de deformacion (1/s)

Figura 3.23 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado al
0.5%m de Al,03, 0.1%m de S80y 70°C.

En la Tabla 3.10 se muestran los valores de viscosidad para un nanofluido preparado a base

de aceite usado con 0.25%m de Al,Os, para el dia de elaboracion, cinco y siete dias después.

Tabla 3.10 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.25%m de
Al>03, 0.1%m de S80y 70°C.

Fluido: NfUl Dia0 NfUlDia5 NfU1lDia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.32 5.27 5.32
150 183 5.33 5.29 5.33
170 208 5.35 5.35 5.35
190 232 5.36 5.36 5.36
210 257 5.39 5.36 5.36
230 281 5.4 5.4 5.37
250 306 5.43 5.43 5.4

67



La Figura 3.24 corresponde al nanofluido con aceite usado y 0.25%m de alumina; el
incremento en la viscosidad para este fluido es de 0.82% el dia de preparacion, cinco dias

después conserva un incremento del 0.50% el cual se mantiene siete dias después.
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Figura 3.24 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado al
0.25%m de Al>O3, 0.1% de S80y 70°C.
Dado lo anterior, se deduce que el aceite usado causa mayor estabilidad de las nanoparticulas
de y-AlLO3, razén por la cual se procedid a una revision de la literatura para identificar la causa
de este comportamiento, ya que originalmente se esperaba que la mejor respuesta se
obtuviera con los nanofluidos preparados con aceite nuevo. En este sentido, los nanofluidos
preparados con aceite nuevo, presentan baja estabilidad de la suspension y, con base en
todas las mediciones de viscosidad, se encuentra que en un periodo de 24 horas la mayoria
de las nanoparticulas han sedimentado. Como se mostrara en la siguiente seccién, también
las piezas templadas con estos nanofluidos presentan una menor dureza que las tratadas con

nanofluidos a base de aceite usado.

Sobre el tema de la estabilidad de las particulas, Ji et al. (2021) reportan que las nanoparticulas
de y-AlLOs tienen una carga eléctrica superficial dependiente del pH: cuando el pH es menor
a 6 la carga superficial es positiva, para pH entre 6 y 8 manifiestan carga cero, y cuando es
mayor a 8 es negativa. Con base en lo anterior, el punto de carga cero es una situacion
indeseable en el caso de los nanofluidos, ya que propicia la inestabilidad, lo cual se debe a

gue, a escala nanométrica, aumenta el efecto de atraccion de las fuerzas de Van der Waals,
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y las nanoparticulas tienden a atraerse entre si y, por lo tanto, a la agregacion y posterior

precipitacion por accion de la fuerza de gravedad.

Tomando en cuenta lo antes mencionado, se procedié a medir el pH de los nanofluidos,
encontrando que aquellos preparados con aceite nuevo tienen un pH entre 7 y 7.5, mientras
gue los nanofluidos preparados con aceite usado tienen un pH entre 4 y 4.5. De esto se deduce
la razén de la diferencia en el comportamiento presentado: los nanofluidos a base de aceite
nuevo caen dentro del rango de carga cero de las nanoparticulas de y-Al>Os, lo cual contribuye
a su aglomeracion y baja estabilidad de la dispersion, mientras que los nanofluidos a base de
aceite usado caen en el rango que propicia una carga superficial positiva, que genera una
repulsién electrostatica entre particulas que supera a las fuerzas de Van der Waals, y evita su

aglomeracion.

Cabe mencionar que, la investigacion soélo pretendia evaluar, en una etapa inicial, el impacto
del nivel de uso del aceite y la velocidad de agitacion del fluido, seguido de fijar el nivel de
agitacion y la cantidad de surfactante como estabilizador quimico, para valorar el impacto de
la concentracion de nanoparticulas en los dos niveles de uso del aceite, manteniendo una
temperatura constante de 70°C para todos los fluidos empleados. No obstante, dados los
resultados obtenidos, se decidié no seguir trabajando con el aceite nuevo para la elaboracién
de los nanofluidos, y enfocarse en su produccion con aceite usado, dejando la concentracién
de alimina como constante en 0.5%m, agregando algunas variables como el porcentaje de
surfactante y la temperatura, para establecer los parametros que proveen las mejores

condiciones para el proceso de temple.

En la Tabla 3.11 se muestran los resultados correspondientes a un nanofluido preparado con
aceite usado y 0.5%m de alimina, sin la adicién de surfactante y a una temperatura de 70°C,

con la finalidad de identificar el impacto del surfactante en la estabilidad del nanofluido.

Tabla 3.11 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.5%m de
Al;03, sin S80y 70°C.

Fluido: Nf U3 Dia0 NfU3 Dia6
rpm dv/dx (1/s) H (cP) H (cP)
130 159 5.32 5.32
150 183 5.33 5.33
170 208 5.35 5.35
190 232 5.36 5.36
210 257 5.39 5.36
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230 281 5.43 5.4
250 306 5.43 5.4

Para el nanofluido sin Span 80® el aumento en la viscosidad corresponde a un 0.90%, y seis
dias después de su preparacién conserva un aumento de 0.67% con respecto al fluido sin
nanoparticulas (Figura 3.25).
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Figura 3.25 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado al
0.5%m de Al»Os3, sin surfactante y 70°C.

De lo anterior, es posible establecer algunas conclusiones: 1) el surfactante tiene cierto efecto

en el aumento de la viscosidad, pues el fluido Nf U2 bajo las mismas condiciones, pero con

0.1%m de Span 80® alcanza un aumento de 1.2%, 2) el pH tiene un efecto mas sustancial

sobre la estabilidad de las nanoparticulas que el surfactante, pues aun sin su adicion gran

parte de las nanoparticulas sigue en suspension 6 dias después de la sintesis.

Para confirmar este hecho se realizaron pruebas bajo las mismas condiciones, pero
aumentando la concentracién de surfactante a 0.5%m, los resultados se encuentran en la
Tabla 3.12.
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Tabla 3.12 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.5%m de
Al;03, 0.5%m de S80y 70°C.

Fluido: Nf U6 Dia0 NfU6Dia2 NfU6 Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
130 159 5.37 5.32 5.32
150 183 5.38 5.33 5.33
170 208 5.42 5.35 5.35
190 232 5.42 5.36 5.36
210 257 5.42 5.39 5.39
230 281 5.45 5.43 5.4
250 306 5.48 5.43 5.43

El fluido Nf U6 presenta mayor aumento en la viscosidad (Figura 3.26), 1.8%, con respecto a
su simil con menos cantidad de S80 (Nf U2), por tanto, atribuible al aumento en la cantidad de
surfactante, que también fue visible al momento de la sintesis; dos dias después de la

preparacion el porcentaje de aumento era de 0.90% y siete dias después de 0.83%.
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Figura 3.26 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado al
0.5%m de Al»O3, 0.5%m de S80y 70°C.

Con el fin de determinar si la temperatura tiene algun efecto en el comportamiento de los

nanofluidos se desarrollaron dos variantes mas, manteniendo constante la concentracion de

alimina (0.5%m), la agitacion (1200 rpm) y el tipo de aceite (usado), bajando la temperatura a

30°C y variando la concentracién de surfactante (0.1%m y 0.5%m); también se midid la

viscosidad del aceite usado sin nanoparticulas a 30°C, para su comparacion, y los resultados

se muestran a en las Tablas 3.13 y 3.14.
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Tabla 3.13 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.5%m de
Al;03, 0.1%m de S80y 30°C.

Fluido: Aceite NfU4 Dia0 NfU4Dia2 NfU4Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP) M (cP)
50 61.2 18.6 18.8 18.6 18.6
70 85.6 18.6 18.8 18.7 18.6
90 110 18.6 18.8 18.7 18.6
110 135 18.6 18.9 18.7 18.7
130 159 18.6 18.9 18.8 18.7
150 183 18.6 18.9 18.8 18.7
170 208 18.7 18.9 18.8 18.7
190 232 18.7 19 18.8 18.8
210 257 18.7 19 18.9 18.8
230 281 18.8 19 18.9 18.8
250 306 18.8 19 18.9 18.9

En la Figura 3.27 se aprecia una mayor variacion en los datos en comparacion con las demas
gréficas: el aumento en la viscosidad el dia de la preparacion fue de 1.31%, a los dos dias de
0.63% vy a los siete dias de 0.29%.
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Figura 3.27 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite
usado al 0.5%m de Al203, 0.1%m de S80 y 30°C.

De estos resultados se infiere que a temperaturas cercanas a la ambiente, y a bajas
concentraciones de surfactante, disminuye la estabilidad, de tal forma que a mayores
temperaturas el aumento en la energia de las moléculas de fluido y el movimiento Browniano

de las nanoparticulas, favorece la permanencia de las particulas en suspension.
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Tabla 3.14 Seguimiento de la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado con 0.5%m de
Al;03, 0.5%m de S80y 30°C.

Fluido: NfU5Dia0 NfU5Dia2 NfUS5Dia7
rpm dv/dx (1/s) M (cP) M (cP) M (cP)
50 61.2 18.9 18.7 18.7
70 85.6 18.9 18.7 18.7
90 110 18.9 18.8 18.8
110 135 18.9 18.9 18.9
130 159 19 18.9 18.9
150 183 19 18.9 18.9
170 208 19 18.9 18.9
190 232 19.1 18.9 18.9
210 257 19.1 19 19
230 281 19.1 19 19
250 306 19.2 19 19

Nuevamente, al incrementar el porcentaje de S80 se aprecia un aumento en la viscosidad
(Figura 3.28), especificamente 1.85% con respecto al aceite usado sin nanoparticulas, sin
embargo, dos y siete dias después de la preparacion el aumento en la viscosidad se mantiene
en 1.16%, lo que indica que a bajas temperaturas el aumento en la concentracion de

surfactante si favorece la estabilidad de las particulas en suspension.
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Figura 3.28 Seguimiento del cambio en la viscosidad para nanofluido a base de aceite usado al
0.5%m de Al;03, 0.5%m de S80y 30°C.

La tabla 3.15 muestra un condensado de los valores de aumento en la viscosidad con respecto

al tiempo para cada nanofluido.
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Tabla 3.15 Aumento porcentual de la viscosidad en funcidn del tiempo.

Fluido
Nf N1
Nf N2
Nf N3
Nf Ul
Nf U2
Nf U3
Nf U4
Nf U5
Nf U6

3.3 Caracterizacion de probetas templadas

3.3.1 Pruebas de dureza para piezas templadas con aceite

Dia 0
0.66%
1.91%
2.86%
0.82%
1.20%
0.90%
1.31%
1.85%
1.80%

Dia 2
0.26%
0.0%
0.50%
1.05%
0.63%
1.16%
0.90%

Dia 7
0.20%
0.0%
0.0%
0.50%
0.75%
0.67%
0.29%
1.16%
0.83%

Las probetas fueron cortadas transversalmente para identificar la penetracion del temple. Las

pruebas realizadas reportan un perfil de dureza desde el borde de la probeta hasta el centro

geométrico de la misma, dando un total de 13 indentaciones por perfil, la primera a 0.15 mm

del borde y las siguientes a 0.5 mm entre una y otra, respetando las recomendaciones de la
norma ASTM E384 (ASTM International, 2017).

Con la finalidad de tener una referencia del cambio en la dureza del material tratado, se midid

la dureza de dos probetas de acero 4140R sin tratamiento térmico, dando un valor promedio

de todas las mediciones de 226.4 HV. La Figura 3.29 muestra el perfil de dureza del blanco.
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Figura 3.29 Perfil de dureza de probetas sin tratamiento térmico.
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Partiendo de lo anterior, la Tabla 3.16 muestra los resultados obtenidos de las piezas

templadas en aceite sin nanoparticulas, variando el tiempo de uso vy el nivel de agitacién; los

valores representan el promedio de todos los perfiles hechos para cada tipo de fluido.

Tabla 3.16 Valores de dureza promedio y desviacion estandar para fluido base sin

nanoparticulas a diferentes posiciones.

Fluido N350 N1200 U350 U1200 M350 M1200

d(mm) HV(x102) HV(x10?) HV (x10?) HV (x109) HV (x109)  HV (x10?)
0.15 5.98+027 6.08+0.30 556+048 574+050 591+0.21 5.82+0.42
0.65 6.04+022 6.06+019 b574+056 583+0.22 590+0.11 5.89+0.27
115 593+0.21 6.22+020 577+052 592+0.35 6.04+0.11 6.00+0.29
1.65 6.07+0.34 6.26+020 5096+061 6.05+0.33 6.18+0.22 6.23+0.35
215 6.16+054 6.41+0.19 6.01+065 6.09+047 6.40+0.20 6.210.30
265 6.08+041 6.48+029 6.02+072 585+051 6.38+0.21 6.26+0.21
315 6.15+0.50 6.45+0.24 6.01+0.73 579+0.72 6.37+0.20 6.50+0.25
365 6.12+051 6.37+0.30 588+0.67 561+0.82 6.34+0.15 6.32+0.25
415 5.95+055 6.44+021 588+0.68 5.69+0.96 6.38+0.10 6.16+0.23
465 6.02+060 6.22+0.12 591+062 561+0.89 6.18+0.16 6.15+0.33
515 5.96+0.56 6.12+0.15 578+057 567+0.78 6.08+0.18 5.95%0.19
565 5.82+046 6.10+025 568+051 555+0.73 597+0.16 6.18+0.27
6.15 591+048 6.29+0.15 580+056 5.86+056 598+0.35 6.160.32

Los datos anteriores permiten hacer una serie de comparaciones, con el objetivo de determinar
gué combinacién de variables ofrece las mejores prestaciones para el proceso de temple. Con

ese propasito se graficaron combinaciones de diferentes perfiles.

En la Figura 3.30 es posible observar el impacto del tratamiento térmico en los valores de
dureza con respecto al material sin tratamiento térmico, el cual tiene una dureza promedio de
226.4 HV, en comparacion con las piezas templadas en aceite nuevo agitado a 1200 rpm, con
dureza promedio de 627.52 HV. También se puede identificar la influencia del nivel de
agitacion en la severidad del temple con aceite nuevo, obteniendo durezas més altas con una

velocidad de agitacién de 1200 rpm, en comparacion con una de 350 rpm.
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Figura 3.30 Perfiles de dureza para probetas templadas en aceite nuevo a 350 y 1200 rpm.

Al comparar el temple con tres tipos de fluidos sin nanoparticulas a agitacién baja (350 rpm),
se aprecia una separacion de los perfiles de dureza dependiendo de la calidad del aceite
(Figura 3.31); las piezas templadas con la mezcla de aceites presentan las durezas mas altas,
las templadas con aceite usado tienen las durezas mas bajas, mientras que con aceite nuevo

tienen un comportamiento intermedio entre estos dos perfiles.
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Figura 3.31 Perfiles de dureza para probetas templadas en aceite nuevo, usado y mezcla al
50%v a 350 rpm.

Comparando los resultados de los mismos fluidos anteriores a velocidades de agitacion de

1200 rpm (Figura 3.32), las probetas templadas en aceite usado siguen presentando los
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valores de dureza mas bajos, aquellas templadas en aceite nuevo ahora tienen los mejores

resultados, y la mezcla de aceites genera valores de dureza muy cercanos al aceite nuevo.
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Figura 3.32 Perfiles de dureza para probetas templadas en aceite 50-50% a 350y 1200 rpm.

Se puede identificar que el nivel de agitacion tiene influencia sobre la efectividad del aceite
nuevo, ademas, el uso de mezcla de aceite nuevo y usado, en combinacién con una buena
agitacion, se perfila como una buena opcién para mantener los estandares de calidad del
proceso, ya que a nivel industrial no es posible reabastecer las tinas de temple con aceite

nuevo peridédicamente.
A partir de la informacién mostrada en la Tabla 3.16 se pueden inferir ciertas tendencias:

e La velocidad de agitacidon es un parametro importante cuando se trabaja con aceite
nuevo, obteniendo mejores resultados a altas velocidades de agitacion.

e Un aceite muy gastado resultara en un descenso de la dureza del material, ain con
una buena agitacion, y una variabilidad de los resultados mas grande.

e Al trabajar con mezcla de aceite 50-50%v se mejoran las propiedades térmicas del
fluido, obteniendo valores de dureza mas cercanos al aceite nuevo, y una tendencia
muy homogénea. Sin embargo, los perfiles a 350 y 1200 rpm son muy similares, y lo
mismo pasa con los perfiles de aceite usado, lo que indica que la velocidad de agitacion
no es un factor determinante en el resultado de la dureza cuando el aceite ya esta

desgastado.
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Con base los datos anteriores, es posible tomar decisiones respecto a los parametros del
proceso de temple a nivel industrial, tomando en cuenta la calidad del aceite, la velocidad de
agitacion de la tina de templado y su efecto sobre el proceso, buscando mantener la calidad
de las piezas tratadas en todo momento, por lo cual seria importante evitar seguir operando

con un aceite que tiene mucho tiempo en uso.
3.3.2 Pruebas de dureza para piezas templadas con nanofluidos

De la misma forma que se evalué la dureza de las piezas templadas con aceite sin
nanoparticulas, se caracterizaron las piezas templadas con todos los tipos de nanofluidos
preparados. En la Tabla 3.17, se presentan los resultados obtenidos con los nanofluidos
preparados con aceite nuevo a 0.25%m, 0.5%m y 1.0%m de alimina, manteniendo constante
la temperatura del bafio a 70°C, la agitacién a 1200 rpm y la concentracion de surfactante en
0.1%m.

Tabla 3.17 Perfiles de dureza promedio y desviacion estandar para nanofluidos a base de aceite
nuevo a 0.25%m, 0.5%m y 1.0%m de alimina.

Fluido Nf N1 Nf N2 Nf N3

d (mm) HV (x10?) HV (x10?) HV (x10?)
0.15 5.28 £ 0.99 536 £0.71 6.25+0.23
0.65 5.38 £ 0.86 5.61 £ 0.63 6.26 £ 0.26
1.15 5.37 £0.89 5.66 £ 0.75 6.12 £0.28
1.65 541 +£1.17 579+£1.01 6.17 £0.23
2.15 5.46 +1.26 5.46 +1.32 6.03 £ 0.25
2.65 554 +1.22 554+1.13 5.86 £ 0.47
3.15 543+1.19 5.52 + 0.98 5.73+0.36
3.65 5.56 +£1.04 545 +1.02 5.63+0.19
4.15 5.58 +£1.06 5.31 £ 0.60 5.48 £ 0.63
4.65 5.46 £ 0.81 5.44 + 0.90 5.28 £ 0.47
5.15 5.33+£0.80 5.31+£0.68 548 £0.11
5.65 553+ 0.91 5.30+0.76 5.41 + 0.26
6.15 5.40+0.75 5.36 + 0.53 5.09+0.16

La variacion en los resultados de desviacion estandar es atribuible a que el acero 4140R es
un material disefiado para cambios de fase y dependiendo de la fase en la que se haga la
microindentacion arrojard valores acordes esa microestructura, aunque habra una fase
dominante, en este caso, la martensita. La Figura 3.33 registra los perfiles de dureza obtenidos
con los nanofluidos preparados con aceite nuevo; adicionalmente, se afiadio el perfil del aceite
nuevo sin nanoparticulas, con el fin de comparar el impacto de las nanoparticulas en el proceso

de temple.
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Figura 3.33 Comparacidén de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos al

0.25%m, 0.5%m y 1.0%m de Al>O3, 0.1% de S80, 1200 rpm y 70°C.
En la figura puede observarse claramente que las piezas templadas con los nanofluidos
presentan durezas promedio menores que aquellas templadas en aceite sin nanoparticulas.
Lo anterior era de esperarse, dados los resultados de estabilidad obtenidos en la seccion
anterior, al tener un pH dentro del rango de carga cero, que actia en detrimento del
desempefo de las nanoparticulas de y-Al,Os, las cuales tienden a aglomerarse formando
zonas de baja y alta concentracion, en adicién a la precipitacion, que fue visible al término del
proceso de temple, causando una transferencia de calor no uniforme entre las piezas y el
medio.

Como se mencion6 en la seccién anterior, con base en el desempefio de los nanofluidos
preparados con aceite nuevo se tomo la decisién de seguir la evaluacién del proceso de temple
Unicamente con nanofluidos preparados con aceite usado, ya que presentaron mejores
resultados en las pruebas de estabilidad. Las variantes de los nanofluidos preparados
comprenden dos concentraciones de nanoparticulas, dos concentraciones de surfactante y
dos temperaturas de la tina de temple. La Tabla 3.18 presenta los valores de dureza promedio
para cada tratamiento en cada posicion evaluada desde el borde hasta el centro de las piezas,

y sus desviaciones estandar.
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Tabla 3.18 Valores de dureza promedio y desviacion estandar para nanofluidos a base de aceite
usado a diferentes posiciones.

Fluido Nf U1 Nf U2 Nf U3 Nf U4 Nf U5 Nf U6

d(mm) HV(x102) HV(x10?) HV (x10?)  HV (x10)  HV (x109)  HV (x10?)
0.15 5.87+0.26 593+0.17 586031 582+0.35 6.15+0.07 6.19+0.11
065 595+0.03 592+0.07 579+011 6.08+0.24 6.00+0.21 6.100.19
115 6.06+0.17 6.00+020 599+0.16 6.10+0.30 6.07+0.32 5.94+0.23
1.65 6.22+0.16 6.22+0.17 6.22+044 625+029 6.26+0.25 6.16+0.20
215 627019 6.34+024 6.38+0.19 6.40+0.22 6.32+0.15 6.28+0.22
2.65 6.41+0.10 6.33+0.08 6.40+0.14 6.46+029 6.29+0.28 6.40+0.18
315 6.43+021 6.27+0.07 6.33+0.17 650+0.18 6.56+0.46 6.19+0.27
365 6.39+0.15 6.27+0.17 6.38+0.03 6.51+0.35 6.25+0.37 6.21+0.19
415 6.34+020 6.22+0.19 6.10+029 6.40+0.34 6.07+0.40 6.17+0.22
465 6.09+013 6.21+0.13 6.05+0.18 6.28+0.30 6.14+0.49 5.86+0.21
515 6.00+0.12 6.03+0.12 574+0.14 6.03+0.31 594+0.42 592%0.36
565 6.03+0.29 6.08+0.17 6.07+029 6.24+0.16 6.13+0.39 5.71+0.36
6.15 597+0.14 6.13+0.12 6.09+0.31 6.23+0.34 6.04+0.16 5.620.36

La primera comparacion gue se realiz6 fue entre nanofluido a base aceite nuevo y aceite usado

a una concentracion de nanoparticulas de 0.25%m (Figura 3.34), con el fin de confirmar si el

aceite usado produce mejores nanofluidos para el temple.
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Figura 3.34 Comparacién de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos a

base de aceite nuevo y usado al 0.25%m de Al,03, 0.1% de S80, 1200 rpm y 70°C.

Es muy evidente que las durezas obtenidas con nanofluido a base de aceite usado son
superiores a las alcanzadas con el nanofluido a base de aceite nuevo, con diferencias de, al
menos, 50 HV entre mediciones a una misma distancia, situacion que se repite a lo largo del

perfil.
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Figura 3.35 Comparacion de perfiles de dureza para probetas templadas con aceite nuevo,
usado y nanofluido a base de aceite usado al 0.25%m de Al;03, 0.1% de S80, 1200 rpm y 70°C.
La Figura 3.35 se hizo con el fin de diferenciar el efecto de las nanoparticulas en el fluido con
respecto al aceite nuevo y usado sin alimina a una misma velocidad de agitacion. Es necesario
puntualizar que ninguno de los nanofluidos preparados supera los perfiles de dureza
alcanzados con el temple en aceite nuevo con alto nivel de agitacion, sin embargo, es
interesante resaltar que con el aceite usado se alcanzan durezas promedio de 578.9 HV,
mientras que con el nanofluido a base de aceite usado se logran durezas promedio de 616.4
HV, lo cual constituye un aumento considerable, ademas de que el perfil formado es muy
similar y cercano al del aceite nuevo. Este es un resultado importante para esta investigacion,
pues, aunque no se supero la dureza del aceite nuevo sin alimina, al superar los resultados
logrados con aceite usado seria factible recomendar el uso de nanoparticulas de y-Al.O; para
mejorar el desempefio de un proceso de temple a nivel industrial, ya que se lograria mantener
los estandares de calidad disminuyendo el costo de inversién en miles de litros de aceite nuevo

para sustituir el volumen total de fluido deteriorado por el uso.

En la Figura 3.36 se contrastan los perfiles obtenidos con un nanofluido a base de aceite usado
bajo las mismas condiciones de trabajo, Unicamente variando la concentracion de
nanoparticulas de 0.25%m a 0.5%m. Aunque los perfiles son muy similares, es evidente que
en la parte intermedia del perfil el nanofluido con menor concentracién presenta durezas
promedio mas altas, de tal forma que se puede trabajar con concentraciones bajas y obtener

buenos valores de dureza, generando un ahorro sobre la inversién en las nanoparticulas.
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Figura 3.36 Comparacién de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos a
base de aceite usado a 0.25%m y 0.5%m de Al;03, 0.1% de S80, 1200 rpm y 70°C.
También se evalué el efecto del surfactante (Figura 3.37), preparando nanofluidos a
condiciones constantes de calidad de aceite (usado), concentracién de alimina (0.5%m), nivel
de agitacion (1200 rpm) y temperatura (70°C), variando la concentracion de Span 80® a 0%,

0.1%m y 0.5%m.
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Figura 3.37 Comparacion de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos a
base de aceite usado a 0.5%m de Al,O3, 1200 rpm, 70°C a diferentes concentraciones de S80.

Es posible notar que, aunque el nanofluido sin surfactante sigue teniendo buena estabilidad,
causada por el efecto del pH del fluido base, al ver los resultados de dureza se identifica que

hay mas variacion en sus valores que en los del fluido que tiene 0.1%m de S80; lo anterior se
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observa también, al tener una concentracion mas alta de surfactante: un aumento en la
variacién de los datos. Por lo tanto, aunque el surfactante no es el responsable principal de
mantener las nanoparticulas en suspension, en este caso en particular, su presencia en bajas
concentraciones ayuda a que la dispersion sea mas uniforme en el seno del fluido, propiciando
una mejor transferencia del calor y una menor desviacién en los datos de dureza de las

diferentes muestras.

Se realizaron pruebas similares variando la concentracion de surfactante, pero bajando la
temperatura del bafio de temple a 30°C (Figura 3.38). La dureza promedio presenta valores
mas altos, no obstante, el comportamiento observado en la Figura 3.37 se repite: a
concentracion baja de surfactante la variacion de los valores de dureza es menor, mientras

que a la concentracion mas alta los valores de dureza son mas dispersos.
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Figura 3.38 Comparacion de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos a
base de aceite usado a 0.5%m de Al,O3, 1200 rpm, 30°C a diferentes concentraciones de S80.
Por lo anterior, puede concluirse que el aumento en la proporciéon de Span 80 tiene un efecto
negativo en el desempefio del nanofluido, lo cual es atribuible a que el surfactante actia como
un recubrimiento sobre las nanoparticulas, ayudandolas a incorporarse en el medio, aunque,
cuando se encuentra en exceso, puede actuar como puente entre las nanoparticulas,

provocando su aglomeracion y alterando la dinamica del fluido (Ji et al., 2021).

Asi mismo se evaluo el efecto de la temperatura del bafio sobre la efectividad del temple,

manteniendo todas las demés variables fijas, la Figura 3.39 muestra los perfiles obtenidos.
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Figura 3.39 Comparacion de perfiles de dureza para probetas templadas con nanofluidos a
base de aceite usado a 0.5%m de Al,O3, 0.1% de S80, 1200 rpm, a diferentes temperaturas.

Como era de esperarse, a menor temperatura del medio de temple se mejoran los valores de
dureza es mayor es su severidad; sin embargo, es posible que esta opcién no sea favorable
para el proceso industrial, ya que el mismo fabricante recomienda calentar el medio de temple

a 60°C para disminuir el riesgo de fracturas en el acero y posibles fallas posteriores.

En la Tabla 3.19, se recopila un resumen de los datos mas relevantes obtenidos de los
tratamientos usados para el proceso de temple, entre ellos los valores de dureza maxima

alcanzada con cada tipo de experimento y su dureza promedio.

Tabla 3.19 Valores de dureza maxima, dureza promedio, desviacion estandar minimay maxima
paratodos los fluidos empleados.

Fluido HVméx HVprom omin o max
N350 662.9 601.45 20.58 59.7

N1200 691.9 627.52 12.34 29.9

U350 665.2 584.6 4851 73.14
U1200 668.2 579.17 21.57 96.07
M350 675.4 616.44 10.45 34.82
M1200 679.2 614.05 19.09 4247
Nf N1 668.9 544 75.26 126.03
Nf N2 669.1 546.09 53.16 132.14
Nf N3 652.3 575.29 11.16 63.17
Nf U1l 675.4 616.4 3.31 29.28
Nf U2 661.3 615.1 7.2 24.29
Nf U3 652.5 610.06 3.09 4427
Nf U4 688.4 626.85 15.76  35.13

84



Nf U5 692.1 617.18 7.27  48.99
Nf U6 661.1 605.3 11.17 36.33

En la Figura 3.40 se puede ver que los valores de dureza maxima son congruentes con las
pruebas de caracterizacion revisadas en las secciones anteriores, teniendo los puntos mas
altos con el temple en aceite nuevo agitado a 1200 rpm, con el nanofluido con 0.1%m de S80
a 30°C y con el nanofluido con 0.5%m de S80 a 30°C. Sin embargo, el uso de los nanofluidos
Nf U4 y Nf U5 puede no ser la mejor opcion, pues la baja temperatura podria ser perjudicial
para el material tratado; en ese caso, las mejores opciones serian el uso de la mezcla de
aceites al 50%v (M350 y M1200) y del nanofluido Nf U1 (ac. usado/0.25%m y-Al,Os3, 0.1%m
S80, 1200 rpm, 70°C), ya que se operan a las condiciones estandar del proceso a nivel
industrial, y presentan los resultados mas cercanos al fluido mas eficiente: el aceite nuevo
agitado a altas velocidades.
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Figura 3.40 Valores de dureza maxima para cada tipo de fluido.

La Figura 3.41 permite ver una relacion entre la dureza y la desviacion estandar: las probetas
gue tienen una dureza promedio mayor presentan una desviacion estandar menor, mientras
gue las probetas con menor dureza promedio tienen una desviacion estdndar mas grande, en

parte, a que entre menor sea la dureza es mas factible la presencia de fases blandas del acero.
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Figura 3.41 Comparacion de dureza promedio, desviacién estandar minima y maxima para
todos los fluidos empleados.
Debido a que, como ya se ha mencionado, se fue modificando la investigacion conforme se
fue desarrollando la etapa de experimentacion, y a que se fueron seleccionando las diferentes
combinaciones de variables en base a los resultados mas prometedores y la disponibilidad de
laboratorios, al final no se encontré un disefio experimental que pudiera adaptarse a los datos
generados, por lo cual se decidié usar la prueba de hipétesis para diferencia de medias con
varianzas conocidas y muestras grandes, para hacer comparaciones entre los tratamientos

aplicados y determinar su influencia en el proceso.

Para estos céalculos se tomé como referencia el esquema propuesto por Montgomery (2003).

Procedimiento:

e Se establece la hipotesis nula como Ho: 1 = p2 6 Ho: ui — w2 = 0 (No hay diferencia
significativa entre las medias de las durezas alcanzadas con los fluidos 1 y 2).

e Se establece la hipoétesis alternativa como Hi: pn > . (La media de las durezas
alcanzadas con el fluido 1 es significativamente mayor que la alcanzada con el fluido
2).

e Se establece el nivel de significancia como a = 0.05, por lo tanto, el valor critico es
Z0.05=1.645.
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e Se calcula el estadistico de prueba con la ecuacion (6):

Zy = Xi=Xo—(Ha—H) (6)
2 2
EE
nqg ny
e Serechaza Ho: u1 = 2 si Zo > Z,=1.645.

e Se establece la conclusion.

Se aplicd el mismo criterio para todas las comparaciones; la Tabla 3.20 muestra los datos
usados para el calculo de los estadisticos de prueba, mientras que la Tabla 3.21 muestra las

comparativas realizadas.

Tabla 3.20 Valores de dureza promedio, desviacion estandar y tamafio de muestra para todos
los fluidos preparados.
Fluido X o n
N350 601.45 43.24 91
N1200 | 627.52 25.24 87
U350 584.6 58.59 91
U1l200 | 579.17 61.76 90
M350 616.44 25.89 91
M1200 | 614.05 32.44 91
Nf N1 544 91.55 65
Nf N2 546.09 80.16 62
Nf N3 575.29 46.97 39
Nf U1l 616.4 24.61 63
Nf U2 615.1 19.83 65
Nf U3 610.06 30.48 37
Nf U4 626.85 31.60 63
Nf U5 617.18 34.93 63
Nf U6 605.3 32.14 63

Tabla 3.21 Resultados de las pruebas de hipotesis.

Comparacion Resultado Conclusién

N1200 vs N350 Z0=4.938 > Z,=1.645 Para el temple con aceite nuevo, el nivel de
agitacion alto si genera durezas
significativamente mayores que el nivel de
agitacion bajo.

U350 vs U1200 Z0=0.606 < Z,=1.645 Para el temple con aceite usado, el nivel de
agitacion  bajo no genera durezas
significativamente mayores que el nivel de
agitacion alto.

M350 vs M1200 Z0=0.549 < Z,=1.645 Para el temple con mezcla al 50%uv, el nivel de
agitacion  bajo no genera durezas
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N1200 vs U1200

N1200 vs M1200

Nf N2 vs Nf N1

Nf U1 vs Nf N3

Nf Ul vs Nf U2

Nf U2 vs Nf U3

Nf U2 vs Nf U6

Nf U4 vs Nf U2

Nf U4 vs Nf U5

N1200 vs Nf Ul

N1200 vs Nf U4

Z0=6.858 > Z,=1.645

Z0=3.099 > Z,=1.645

Z0=0.137 < Z,=1.645

Z0=5.053 > Z,=1.645

Z0=0.328 < Z,=1.645

Z0p=0.902 < Z,=1.645

Zp=2.068 > Z,=1.645

Z0p=2.510 > Z,=1.645

Zp=1.629 < Z,=1.645

Z20=2.702 > Z,=1.645

Z0p=0.139 < Z,=1.645

significativamente mayores que el nivel de
agitacion alto.

El temple con aceite nuevo a 1200 rpm si
genera durezas significativamente mayores
gue el temple con aceite usado a 1200 rpm.
El temple con aceite nuevo a 1200 rpm si
genera durezas significativamente mayores
gue el temple con mezcla 50%v a 1200 rpm.
El temple con nanofluido nuevo/0.5% alimina
no genera durezas significativamente mayores
gue el nanofluido nuevo/0.25% alimina.

El temple con nanofluido usado/0.25%
alimina si genera durezas significativamente
mayores que el nanofluido nuevo/1% alimina.
El temple con nanofluido usado/0.25%
alumina no genera durezas significativamente
mayores que el nanofluido usado/0.5%
alimina.

El temple con nanofluido usado/0.1% Span 80
no genera durezas significativamente mayores
gue el nanofluido usado/sin Span 80.

El temple con nanofluido usado/0.1% Span 80
si genera durezas significativamente mayores
gue el nanofluido usado/0.5% Span 80.

El temple con nanofluido usado a 30°C si
genera durezas significativamente mayores
gue el nanofluido usado a 70°C.

El temple con nanofluido usado/0.1% Span 80
y 30°C no genera durezas significativamente
mayores que el nanofluido usado/0.5% Span
80y 30°C.

El temple con aceite nuevo a 1200 rpm si
genera durezas significativamente mayores
que el nanofluido usado/0.25% alumina.

El temple con aceite nuevo a 1200 rpm no
genera durezas significativamente mayores
gue el nanofluido usado/0.1% Span 80y 30°C.

3.3.3 Andlisis cualitativo de la microestructura

Empleando un microscopio 6ptico se tomaron micrografias de las probetas templadas, las
cuales sirven como referencia para visualizar el cambio en la microestructura con el

tratamiento térmico aplicado. La Figura 3.42 muestra la microestructura de una probeta antes
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del tratamiento térmico; es notorio que la microestructura no es uniforme, y que presenta

granos gruesos e irregulares.

Figura 3.42 Microestructura acero 4140R sin templar.

En la Figura 3.43 se presenta la microestructura de un acero con fases ferrita-perlita obtenida
de la literatura; es clara la similitud con la probeta estudiada, la cual contiene principalmente
ferrita (zonas café claro) con presencia de perlita (zonas oscuras y tipo huella dactilar).

Figura 3.43 Microestructura tipica ferrita-perlita para acero 0.25%C (Metals Handbook, 1998).

La importancia de la microestructura reside en que esta tiene un rol fundamental en la
aplicaciéon del material, pues le confiere propiedades especificas. La ferrita y la perlita son

fases relativamente blandas, por lo cual no son deseables para aplicaciones que requieren
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resistencia al impacto y al desgaste. Para los fines de esta investigacion, la fase de interés es
la martensita (Figura 3.44), que es dura y resistente, (til para la fabricacidn de maquinaria y

herramientas.

Figura 3.44 Microestructura tipica de listones de martensita (Metals Handbook, 1998).

La imagen de la Figura 3.45 corresponde a una de las piezas que alcanzé las durezas
promedio més altas de todos los fluidos usados. Al contrastar esa imagen con aquella de la
Figura 3.44 es posible observar cierta similitud; ademds, por el valor de dureza alcanzado
(627.52 HV) se puede establecer que se trata, principalmente de la fase martensita.

Figura 3.45 Microestructura probeta templada en aceite nuevo a 1200 rpm.
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La Figura 3.46 presenta la microestructura de una pieza templada en aceite usado, con una
de las menores durezas promedio de las pruebas (579.17 HV). En la imagen se aprecian
también los listones de martensita, sin embargo, su distribucién es menos uniforme y evidente
sobre el area de la probeta; las manchas oscuras son 6xidos generados al momento del ataque

guimico, y se aprecian también ciertas areas con manchas blancas.

Figura 3.46 Microestructura probeta templada en aceite usado a 1200 rpm.

Chuaipan, et al. (2013) reportaron la microestructura para un acero 4140 templado en agua
(Figura 3.47), la cual presenta martensita (color café) y austenita retenida (zonas claras). De
lo mostrado en esa imagen puede deducirse que las zonas blancas de las probetas templadas
en este estudio corresponden a austenita retenida, que es aquella que no alcanzé a ser

transformada en martensita durante el temple.

Figura 3.47 Microestructura martensita/austenita retenida acero 4140 (Chuaiphan, 2013).
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La Figura 3.48 corresponde a una pieza templada con nanofluido a base de aceite usado y
0.5%m de alimina, uno de los fluidos con mejores prestaciones al trabajar a una temperatura
del medio de temple de 70°C. Es clara la presencia de listones de martensita, distribuida muy
uniformemente sobre toda el area de la micrografia, razén por la cual se recomienda como

alternativa al proceso de temple convencional.

Figura 3.48 Microestructura probeta templada con fluido Nf U2.

La Figura 3.49 muestra la micrografia de una pieza templada con nanofluido a base de aceite
usado con 0.5%m de alimina, pero a una temperatura de 30°C; se trata del nanofluido que
dio el valor de dureza promedio mas alto, 626.85 HV, y el Unico que practicamente iguala los
resultados del aceite nuevo. La imagen también presenta la fase martensita con una
distribucion de los listones muy uniforme, sin embargo, pensando en su utilizacion industrial,
aun es necesario realizar mas pruebas para verificar que no se afecté la calidad de las piezas

en pro de conseguir durezas altas.
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Figura 3.49 Microestructura probeta templada con fluido Nf U4.

Adicionalmente, se seleccionaron algunas probetas para andlisis por medio de microscopia
electrénica de barrido, las pruebas fueron realizadas con el apoyo de CENAM, Querétaro,
mediante el uso de un microscopio marca JEOL modelo JSM-6390LV; todas las imagenes
fueron tomadas con una resolucion de 1500 aumentos. La Figura 3.50 muestra la micrografia
correspondiente a una de las probetas templadas en aceite usado sin nanoparticulas de
alimina. Es posible observar que la microestructura presenta secciones con menor presencia

de las estructuras tipo listén y una distribucion irregular de éstas.

15kV. X1,500 10pm

Figura 3.50 Micrografia SEM probeta templada con fluido U1200.

93



La imagen de la Figura 3.51 corresponde a una probeta templada en aceite usado con una
concentracién de nanoparticulas de 0.5%m, se observa que la distribucion de fases es mas

uniforme a lo largo del area de la micrografia.

15kV  X1,500 10pm

Figura 3.51 Micrografia SEM probeta templada con fluido Nf U2.

La Figura 3.52 representa una pieza templada en aceite usado con 0.25%m de alumina, la
cual, al igual que la probeta anterior, tiene una microestructura con morfologia uniforme y
distribucion regular, siendo la pieza que presenta las mejores caracteristicas
microestructurales a la temperatura de operacion del proceso industrial (70°C), por lo tanto,
con base en los resultados puede atribuirse a la presencia de las nanoparticulas de y-Al.Os en

el seno del fluido base.

Figura 3.52 Micrografia SEM probeta templada con fluido Nf U1.
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Las figuras anteriores confirman la relacion entre la microestructura y las propiedades
mecanicas del material, ya que se corresponden con los valores de dureza obtenidos; las
piezas con distribucién mas uniforme a lo largo de la seccion transversal de la probeta, son las
que presentan los valores de dureza promedio mas altos y menor desviacién estandar, y las
piezas que presentan una distribucion irregular de las fases y mayores secciones con areas
claras (presumiblemente austenita retenida), son las que tienen menores durezas promedio y

mayor desviacion estandar en las mediciones.

Por tanto, con base en los resultados presentados en esta seccion, se puede establecer que
el temple con todos los tipos de fluidos evaluados promueve la transformaciéon de fase del
acero estudiado, ya que el material base tiene una estructura con presencia de fases ferrita-
perlita, y después del temple se encuentra, principalmente la fase martensita, que es la
responsable de los valores de dureza obtenidos. No obstante, mediante el uso de nanofluidos
a base de aceite Termoil 79® usado dopado con nanoparticulas de y-Al,O; como medio de
temple, se consigue mejorar la microestructura de las piezas templadas y, por ende, las

propiedades mecénicas del acero 4140R, en este caso la dureza.
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CONCLUSIONES

En esta seccidn se presentan las conclusiones derivadas de esta investigacion a partir de los
resultados experimentales y los célculos estadisticos realizados. Se evalué el desempefio de
un proceso de temple, reproduciendo las condiciones de operacién de un sistema industrial y
haciendo cambios en diferentes variables para determinar su efecto en la dureza y
microestructura del acero 4140R.

Conclusion general

Si bien no se logré obtener durezas mayores a las alcanzadas con aceite Termoil 79® nuevo
mediante el uso de los nanofluidos producidos, los nanofluidos a base de aceite usado y bajas
concentraciones de alimina gamma presentan potencial para ser implementados como medio
de temple cuando el fluido ha sido deteriorado por el uso, permitiendo obtener resultados de
dureza y microestructura cercanos a los del aceite nuevo, manteniendo los estandares de

calidad del proceso.
Conclusiones particulares

e El aceite térmico en su estado de nuevo, usado y mezcla 50-50%yv, asi como todos los
nanofluidos sintetizados tienen comportamiento de fluido Newtoniano en todos los
rangos de concentracion y temperatura estudiados.

e La velocidad de agitacion del bafio de temple no es un factor que influya
significativamente cuando el aceite esta desgastado, no obstante, cuando el aceite esta
nuevo una velocidad de agitacion alta aumenta significativamente la dureza promedio.

e Los nanofluidos a base de aceite térmico nuevo presentan poca estabilidad y
prestaciones térmicas debido a que el pH neutro del fluido base, sitia a las
nanoparticulas de y-Al,O3 en su punto de carga cero, contribuyendo a su aglomeracion
y sedimentacion.

e EIl aceite usado brinda una mayor estabilidad para la produccion de nanofluidos
adicionados con y-Al,Os, ya que su pH acido favorece la formacién de carga superficial
positiva en las nanoparticulas, lo que aumenta la repulsidon electrostatica entre

particulas.
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Las durezas promedio mas altas se consiguen templando las probetas en aceite
Termoil 79® nuevo sin nanoparticulas a altas velocidades de agitacion (627.52 HV).
Bajo condiciones de trabajo sin nanoparticulas, la mezcla de aceite nuevo-usado al
50%v a bajo nivel de agitaciéon (M350) alcanza la dureza promedio mas cercana al
aceite nuevo (616.44 HV), por lo que es una buena opcion para mantener la calidad
del proceso con un menor coste de operacion.

Todos los nanofluidos sintetizados presentan precipitacion evidente a las 24 horas de
su preparacion, con todo, los resultados indican una precipitacion cercana al 100%
para los nanofluidos a base de aceite nuevo en ese periodo, mientras que aquellos a
base de aceite usado permanece en suspension un promedio de 60% de las
nanoparticulas 7 dias después de la preparacion.

La adicion de surfactante Span 80® en bajas concentraciones (0.1%m), mejora la
distribucion de las nanoparticulas de alimina en el seno del fluido, propiciando menor
dispersién en las mediciones de dureza de las probetas templadas.

El nanofluido Nf U4 (aceite usado/0.5%m Al,Os, 30°C) logra la dureza promedio mas
cercana al aceite nuevo (626.85 HV), sin embargo, es necesaria mas investigacion
para descartar efectos negativos en las piezas templadas (estrés residual,
agrietamiento).

Todos los fluidos empleados producen estructuras martensiticas en el acero templado,
sin embargo, las piezas templadas con aceite nuevo, mezcla 50%yv y nanofluidos Nf
U1, Nf U2, Nf U4 y Nf U5 tienen granos mas finos y homogéneos, con una distribucion
mas uniforme.

El nanofluido con mejores prestaciones bajo las condiciones de operacién del proceso
industrial, es el Nf Ul (aceite usado/0.25%m Al,Os;, 1200rpm, 70°C) que consigue
durezas promedio de 616.4 HV, aumentando significativamente la dureza con respecto
al aceite usado sin nanoparticulas (579.17 HV), por lo cual se propone como alternativa
para aumentar la eficiencia del proceso cuando el aceite estd desgastado.

El uso de nanofluidos a base de aceite usado y nanoparticulas de y-Al.Os (a bajas
concentraciones) como medio de temple, mejora la microestructura de las piezas
templadas y, por ende, las propiedades mecénicas del acero (en este caso la dureza),

en comparacion con el temple en aceite usado sin nanoparticulas.
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Recomendaciones

A partir de los resultados obtenidos se propone para futuros trabajos:

Realizar pruebas en equipo especializado para determinar al menos una propiedad
térmica de los nanofluidos preparados (coeficiente de transferencia de calor,
conductividad térmica, calor especifico), para tener una caracterizacion mas completa
de los mismos.

Llevar a cabo pruebas con otro tipo de surfactantes no-ionicos (ej. Tween 60®, Acido
Oléico) para determinar si tienen mejores prestaciones que el Span 80®, o0 con
surfactantes ibnicos para identificar si en base al aumento de la repulsion electrostéatica
entre particulas se generan nanofluidos mas estables en el tiempo.

Llevar a cabo una revision de la literatura sobre las técnicas de modificaciéon de pH
para fluidos no polares, sin afectar sus propiedades intrinsecas, para su aplicacion en
la sintesis de nanofluidos a base de aceite Termoil 79 ® nuevo que sean estables y

alcancen durezas mas altas que el aceite sin hanoparticulas.
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