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Resumen

Los aceros estan expuestos a problemas de calidad que en ocasiones causan problemas en los
productos terminados, este el caso del fendmeno de descarburizacion que se presenta posterior a un
tratamiento térmico, en donde los factores como temperatura, composicion quimica del acero, la
atmosfera de la que se rodea, y hasta el uso del horno son factores primordiales para tratar de controlar
este fendbmeno, ademas pueden existir otro tipo de problemas como: un posible paro del horno debido
al suministro de energia eléctrica, alguna falla durante el proceso, en donde la descarburizacion también

se ve influenciada.

El principal objetivo de este trabajo fue desarrollar una nueva metodologia para la medicién de
la zona descarburada apegandose a la Norma ASTM E 1077 (Métodos de prueba estandar para estimar
la profundidad de la descarburacion de muestras de acero), y asi obtener resultados de calidad. Esta
metodologia se basa en el analisis de iméagenes, como resultado de este objetivo se logré obtener 10,000

mediciones por condicion experimental.

Ademas, en este trabajo de tesis se desarrollaron escenarios experimentales con aire de un
compresor para asegurar 21% de oxigeno, una bomba de vacio para evitar la presencia de oxigeno
durante el calentamiento y enfriamiento del tratamiento térmico, un horno de atmdésfera controlada para
mantener los parametros como la presion, temperatura y el tiempo con la mayor exactitud posible. Se
calcularon los coeficientes de difusion del carbono en fase austenita de un acero AISI-SAE 1045 para
diferentes temperaturas, y se determind la energia de activacion del proceso de descarburacion bajo
diferentes condiciones de frontera quimica como la exposicién de aire a diferentes tiempos de

permanencia.

Como trabajo extra se analizo el crecimiento del 6xido (Cascarilla) formado en el acero AlSI-
SAE 1045 basados en la nueva metodologia (medicion de la descarburacion); haciendo notar que la

misma metodologia puede ser utilizada para el analisis del crecimiento de 6xido.



Abstract

The steel are exposed to quality problems that sometimes cause issues in the finished products,
the this case of the descarburizacion phenomenon that subsequent to appear a heat treatment, in where
the factors such as temperature, steel’s chemical composition, the atmosphere by which it is
surrounded, and until the use of the furnace are priority factors to try to control this phenomenon,
however, there may be other types of problems such as: a possible stoppage of the furnace due to the
supply of electrical energy, some electrical, mechanical or electronic failure, which influence or

promote decarburization due to not being able to control the process.

The main goal was to develop a new methodology for the measurement of the decarburized zone,
base on the ASTM E 1077 Standard, and thus to obtain quality results. This methodology was based
on the analysis obtaining 10,000 measurements by experiment condition.

In addition, in this dissertation work, experimental scenarios were developed with air from a
compress to ensure 21% oxygen, a vacuum pump to avoid the presence of oxygen, during heating and
cooling of the heat treatment, a controlled atmosphere to keep parameters like pressure, temperaure
and time as accurate as posible. The coefficients of diffusion of carbon in phase calculated austenite of
a steel AISI-SAE 1045 for different temperatures and the energy of activation of the process of
decarburization under different conditions of chemical border such as exposure of air to different

residence times.

As extra work analyzed the growth of Oxide (rust) formed in AISI-SAE 1045 steel base on the
new methodology for measurement of decarburization; noting that the same methodology can be used

for the analysis of oxide growth.



Simbologia utilizada

ASTM

AlSI

SAE

Fe-C
FeO
Fe3O4
Fe203
Fe-Cu
Fe-Cr-C

CO
CO2
CHa
Ho
H.O

ACs3

ACy

FEM

AG
AH
AS
Aprod

areact

PDI

(American Society of Testing Materials) Sociedad Americana para
Pruebas y Materiales

(American Iron and Steel Institute) Instituto Americano del Hierro
el Acero

(Society of Automotive Engineers) Sociedad de Ingenieros
Automotrices

Hierro-Carbono

Woustita

Magnetita

Hematita

Hierro-Cobre

Hierro-Cromo-Carbono

Oxigeno diatomico

Dioxido de Carbono

Mondxido de Carbono

Metano

Dihidrégeno

Agua

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

Temperatura a la cual comienza a formarse austenita durante el
calentamiento.

Método del Elemento Finito

Constante universal de los gases

Energia libre de Gibbs

Diferencia de entalpia

Diferencia de entropia

Actividad de productos

Actividad de reactivos

Procesamiento Digital de Imagen

Vi



erf

Presion real del oxigeno
Presion del oxigeno en equilibrio

El flujo de la sustancia que pasa en una unidad de tiempo por la
unidad de area (g cm?/s)

Coeficiente de difusion (cm?/s)

Concentracion de la sustancia de difusion (g/cm?®)

Distancia, espesor descarburado (cm)

Difusion inicial (cm?/s)

Energia de activacion (cal/mol)

Temperatura

Segunda derivada de la concentracion con respecto a la posicion.

Gradiente de concentracidn con respecto al tiempo.

Concentracion superficial
Concentracion inicial

Funcién error
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1. Introduccién

De acuerdo con la asociacion mundial del acero (World Steel Association) en su anuario
estadistico del acero 2019, México representa un alza en la produccién de acero, para los afios
correspondientes de 2009-2018 que van de 14,132 a 20,204 miles de toneladas, quedando en segundo
lugar de Norte América y solo por debajo de Estados Unidos. Para el afio 2017 México reporta 19,955
miles de toneladas de las cuales 15, 234 corresponden a la produccidn mediante Horno de arco eléctrico
(EF) y 4, 721 miles de toneladas corresponden a la siderurgia integral (Oxygen Blow Converter, OBC)
[1].

Los hornos de recalentamiento utilizados en las industrias siderurgicas son de tipo empujador o
de tipo viga movil, y se utilizan en las industrias acereras para calentar palanquillas de acero antes de
los procesos de laminacion. Durante el recalentamiento a alta temperatura, las superficies de
palanquilla de acero reaccionan con los gases del horno, lo que se denomina reaccidn de oxidacion.
Como resultado de esta reaccion, una capa de 6xido de hierro comienza a crecer en las superficies de
la palanquilla. La oxidacion severa de los aceros al carbono cominmente comienza a aproximadamente
425 °C (800 °F). En temperaturas superiores a 650 °C (1,200 °F), la velocidad de oxidacion se vuelve
exponencial con respecto de la temperatura. En el rango de temperatura mas alto, es donde el acero
puede descarburarse y oxidarse. La reaccion de oxidacion es de naturaleza exotérmica, lo que también
puede afectar las caracteristicas de transferencia de calor, debido a la baja conductividad térmica,
menor emisividad y gran escala especifica de calor de 6xido en comparacion con la palanquilla de

acero [2].

El uso de métodos estadisticos en la manufactura, en el desarrollo de productos alimenticios, el
software para computadoras, las fuentes de energia, los productos farmacéuticos y muchas otras areas,
implican el acopio de informacion o datos. Estos métodos se utilizan para analizar datos de procesos,
con el objetivo de tener una mejor orientacion respecto los cambios que deben realizarse en el proceso

para mejorar su calidad [3].
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1.1. Problematica

Desde los inicios de la Metalurgia la descarburacion ha sido un problema que se presenta en los
aceros en especial en aquellos que cuentan con 0.30 y 0.70% de carbono, en donde las piezas fabricadas
como, ejes, ciguefales, bielas, muelles etc., deben resistir condiciones de fatiga. Por si fuera poco,
también se encuentran los aceros grado herramienta que rondan entre los 0.70 a 1.40% de carbono,
estos aceros estan destinados para tener durezas muy elevadas. El presentar problemas de
descarburacion en las piezas terminadas ocasiona pérdidas econdmicas tanto por la parte en donde la
pieza pueda ser desechada o se le tenga que asignar un nuevo proceso para ajustar ese problema, en
fin, que resulta en gastos y pérdidas econdmicas para la industria del acero.

Por otro lado, y de acuerdo a lo reportado en investigaciones [4] y empresas de calidad que se
dedican a la medicién de este fendmeno, la forma de medir la descarburacion es muy sencilla, por
consiguiente puede ocasionar errores de sesgo al obtener los resultados. Entre los errores de sesgo se
puede sefalar la cantidad de mediciones en donde no superan las 10 mediciones por micrografia o no
tener bien definidas las zonas que conforman la descarburizacion. Este problema se viene arrastrando
desde la misma Norma ASTM E 1077 (“Métodos de prueba estandar para estimar la profundidad de la
descarburacion de muestras de acero”) del apartado métodos microscopicos, en donde no especifica
cuantas mediciones se deben hacer. Para cualquier persona que haga uso de esta norma y este proceso,

no se tomara la molestia de hacer méas de diez mediciones.
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1.2. Justificacion

El fendmeno de la descarburacion de los aceros consiste en la difusion del carbono y su reaccion
con el oxigeno durante un tratamiento térmico a elevada temperatura y tiempo prolongado. Esto suele
producir un defecto de calidad por una disminucion de las propiedades mecénicas en la superficie del
producto metéalico tratado. EI grado de descarburacién es funcion de la temperatura y el tiempo en que
se lleva el proceso de tratamiento térmico, de la composicidon quimica del acero y de la composicién
quimica de la fase gaseosa con la que reacciona [5]. La difusion es el movimiento de los &tomos en un
material. Los atomos se mueven de una manera predecible, tratando de eliminar diferencias de
concentracion y de producir una composicion homogeénea y uniforme [6]. En el proceso de fabricacion
del acero y produccion de piezas metélicas se encuentra inmerso este fendmeno, en donde es muy

importante el estudio e investigacion de la cinética de reaccion de la interfase gas—sélido.

1.3. Objetivo General

Desarrollar una metodologia experimental que permita analizar la descarburacion en aceros,

evitando el error por procedimiento de muestreo sesgado.

1.4. Objetivos Especificos

a) Desarrollar una metodologia experimental para determinar el coeficiente de difusion de

carbono en fase austenita a distintas temperaturas isotérmicas.

b) Crear una metodologia para la medicidn de la descarburacion y asi evitar errores de muestreo

sesgado.

c) Caracterizacion metalografica de la capa descarburada para estimar coeficientes de difusion a

diferentes temperaturas, atmésfera a 21% oxigeno.

d) Correlacionar los coeficientes de difusion de carbono experimentales en funcion de la

temperatura de un acero AISI-SAE 1045, para determinar la difusion inicial y la energia de activacion.
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1.5. Alcance

Este proyecto tiene como alcance proponer y documentar una metodologia apegada a la norma
ASTM E 1077 (Métodos de prueba estandar para estimar la profundidad de la descarburacion de
muestras de acero) en especifico métodos microscopicos, utilizando andlisis de iméagenes, esta
metodologia ayudard a eliminar errores de muestreo sesgado, y asi obtener valores de coeficientes de
difusion con menor dispersion. Ademas, la metodologia podra ser utilizada en laboratorios de
departamentos de calidad de industrias siderurgicas mexicanas. Por otro lado, esta nueva metodologia
sera la base fundamental para el calculo de los valores de energias de activacion de difusion del carbono
en fase austenita de un acero AISI-SAE 1045 que seran comparados con algunos valores obtenidos por

otros investigadores y otras metodologias a nivel internacional.
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2. Resumen Bibliografico del Estado del Arte

M., Nomuray colaboradores. [7] - Calcularon la profundidad de descarburacion en aceros con
elementos aleantes, considerando los efectos de la composicion quimica del acero y las condiciones de
calentamiento, se basaron utilizando un modelo de difusién resuelto por Wagner, en donde la
transformacion de fase esta controlada por el elemento difusor el cual ocurre a una temperatura
constante y en donde los resultados de dicho modelo fueron aproximados. Las muestras que se
utilizaron fueron aceros con 0.59 y 0.62 % de carbono con elementos de aleacién como Cromo, Titanio
y Vanadio. En esta investigacion se obtuvo que los aceros con elementos aleantes con contenidos altos
de Titanio, Vanadio, Cromo y por debajo de 700°C, la profundidad de descarburacion presentd una

resistencia al crecimiento.

Analizando las micrografias de la Figura 1, se puede observar que de las temperaturas de 700 a
900°C el comportamiento de la descarburacion se encuentra agrupado por granos grandes
descarburados, a diferencia de la micrografia a 950 °C donde existe una dispersion mayor de granos

descarburados de todos los tamafos.
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N., Anderson y colaboradores. [4] - Trabajaron con nueve muestras de acero 1095 las cuales
fueron tratadas térmicamente a temperaturas de entre los 830 a 900°C, con tiempos de permanencia
que van desde los 30 a 300 min. Para las mediciones de la descarburizacion se hicieron con software
de computadora, midiendo en diez puntos diferentes la decarburacion completa, y diez mediciones para
la descarburacion parcial, al final de las mediciones se obtuvo el promedio de ambos resultados y se
agruparon para obtener los valores de descarburacion total. A partir de los datos recopilados, se obtuvo
el coeficiente de difusion y la energia de activacion requerida para que el carbono difunda de la
superficie del acero. El valor estimado de energia de activacion en este experimento oscila entre la
energia de activacion del carbono que se difunde a través de la ferrita y la energia de activacion del

carbono que difunde en la austenita.

H., Suérez. [8] - Reviso procedimientos utilizados para caracterizar las capas superficiales, en
un acero AIS15160. Las probetas se sometieron a una temperatura de austenizacion de 900°C, después
se enfriaron en aceite y recibieron un tratamiento de revenido entre 200 y 500°C. al finalizar se
caracterizd la capa descarburizada haciendo uso de la norma ASTM-E-1077 (Métodos de prueba
estandar para estimar la profundidad de la descarburacién de muestras de acero). Utiliz6 las pruebas
de microdureza para determinar la profundidad de la descarburacion. El autor concluye que con las
pruebas de microdureza se puede determinar la profundidad de la capa parcial, pero para establecer el
grado de descarburacion con exactitud se recomienda utilizar analisis quimico, que es poco practico en

la industria.

T. GOmez-Acebo, F. Castro. [5] - Estos autores analizaron termodindmicamente la
descarburacion en aceros, principalmente en atmdsferas de CO, CO2, CHa, y Ho, utilizando un software
termodinamico de nombre Thermo-Calc®, pudieron calcular analiticamente la reaccién de equilibrio
de la descarburacién en cada atmosfera de estudio y graficaron la actividad del carbono en funcién de
presiones parciales de la atmosfera de trabajo. El uso de diagramas de actividad del carbono de aceros

puede emplearse para estudiar el fendmeno de la descarburizacion.

M. Zorcy colaboradores. [9] — Estudiaron un carbono hipoeutectoide C45, el cual fue calentado
entre los 600 a 1100°C, posteriormente fueron enfriados en aire entre los 30 minutos y 120 minutos.
Se encontro que, en las temperaturas entre los 600 °C y 700 °C, la descarburizacion fue minima. Entre
las temperaturas Acs Yy Ac1 hubo presencia de descarburizacion y de Acs a 1100 se presento una fuerte

presencia de descarburizacion en los bordes de las probetas. Ademas, a una temperatura de 760 °C y
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un recocido de entre 30 y 60 min la descarburizacion se vuelve limitada y a temperaturas de 850 y
menores a 950°C con recocido de 30 a 120 min, las velocidades de oxidacion y descarburacion son

aproximadamente las mismas. Las segregaciones aumentan la actividad del carbono.

V.IlI'ina. [10] - Este articulo estudia el efecto de la descarburacion de la superficie sobre las
propiedades mecanicas de un acero laminado en frio con (0.38% C, 4.8% Cr, 1.00% Si, 1.3% Mo,
0.52% V), el tratamiento térmico consistio en llegar a los 1000°C y enfriadas stbitamente hasta los
300°C. Ademas, para obtener diferentes profundidades y grados de descarburacion se variaron los
tiempos de calentamiento y el tipo de atmdsfera (20 y 40 minutos en aire, 20 minutos en argén con
0.005% de O y calentamiento en bafio de sales). La microestructura del acero obtenida con un
calentamiento de 1000°C durante 20 minutos con atmosfera de argén y las probetas calentadas en bafio
de sales no presentaron capa descarburada. La condicion mas afectada fue el calentamiento a 1000 °C

con atmasfera de aire durante 40 minutos y templada, con un espesor descarburado de 0.24 milimetros.

Y. Prawoto y colaboradores. [11] — En la investigacion los autores trabajaron simulacion con
método de elemento finito para estudiar el efecto del tratamiento térmico en la descarburacion, en esta
investigacion se eligieron las temperaturas de 900, 800 y 700°C, es decir una temperatura por encima
de Acs, otra temperatura entre Ac1y Acs Y finalmente una temperatura ligeramente por debajo de Ac:.
Los tiempos de permanencia en el horno fueron de 2, 6, 12, 24 y 48 horas. Utilizaron un acero
hipoeutectoide debido a su amplio uso en la industria. El software para simular la difusion fue
Abaqgus®, con esta herramienta computacional obtuvieron el gradiente de concentracion del carbono
desde la superficie hasta el valor donde la concentracion de carbono se iguala al bulk de la probeta. Los
resultados para todas las temperaturas del proceso de simulacion con respecto a la parte experimental
fueron muy similares para las mediciones de la capa descarburada. En la parte experimental se utiliz6
el método de microdureza, para caracterizar la profundidad de la zona descarburada, que oscil6 entre

valores minimos de 25 micrometros y valores maximos de 250 micrometros.

M. Stasiek, A. Ochsner. [12] - En el trabajo, los autores utilizan simulacion numérica basada en
el método de elemento finito (FEM) para estimar valores de carburacion y descarburizacion. A través
del método numérico se soluciono la ecuacion Fick, suponiendo que el coeficiente de difusion de
carbono en la fase austenita no sera funcion de la concentracion de gases y que no depende de la
temperatura. Por lo anterior, los célculos en estado transitorio de difusién del carbédn en hierro fase

austenita no pueden ser considerados como validos. Las condiciones de transporte de masa en una
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interfaz gas-sélido se pudieron haber modelado mediante una condicion de contorno convectiva de
Neumann, suponiendo que el flujo mésico es proporcional a la diferencia entre la concentracion de
carbono en la superficie del solido y la concentracion en el bulk del fluido. Para este tipo de
simulaciones es recomendable el uso del software FLUENT® para resolver de forma acoplada la
transferencia de calor, la transferencia de masa y las reacciones quimicas en el interior del horno de

tratamiento térmico.

A. de Castro J., F. de Campos M. [13] — En su trabajo los autores mencionan que la
descarburizacion ocurre dentro de la matriz del sélido por un efecto combinado de la difusion del
carbono en el acero, la reaccion quimica en la frontera gas-sélido en la superficie del material y la capa
oxidada. En este trabajo de investigacion, se resolvid la ecuacion de transporte ver Ecuacion (2.1 ),
acoplando las reacciones quimicas de la interfase gas-solido con un factor Kc que contempla las

presiones parciales y coeficiente de actividad para distintas atmosferas.

% =div[ D" grad(C)] -k (2.1)

De donde el coeficiente de difusién de carbono en el metal dependera de la fase presente, lo

anterior puede ser representado por las siguientes ecuaciones:

~ 32000
19877
24200 (2.2)
19877

D" =0.1295- 1.099x10°*T

D =(0.07+0.06C)exp(

D7 =(0.25)exp(

Donde Kc puede ser representada por la ecuacion 2.3 y depende de la concentracion de

componentes de la atmosfera en el medio:
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Las ecuaciones presentadas anteriormente, fueron resueltas con ayuda del método de elemento
finito con una formulacion implicita para resolver dos problemas denominados A y B. El experimento
A se procedi6 a calentar el elemento virtual hasta una temperatura de austenizacién manteniéndola por
100 minutos, de acuerdo a los autores, se pudo observar que la descarburizacion inicio en la region
austenitica, después durante el enfriamiento la austenita central se transformaba en ferrita al final del
tratamiento, pero la region mas cercana a la superficie se transforma en ferrita, antes que la parte
central. En la propuesta B, el calentamiento del volumen virtual se llevo hasta en la region ferritica. La

descarburizacion mas notable fue presentada en el experimento A.

F. Zhao y colaboradores. [14] — Estudiaron la descarburacién superficial de un acero para
aplicaciones de resorte con alto contenido de silicio que fue austenizada y después enfriada en dos
medios, aire y agua, desde tres temperaturas de trabajo 730 °C, 760 °C y 850°C.

Figura 2.- Descarburacion después de calentar a 730°C, luego enfriado por aire durante 4 h [14].
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3 ) 4"". um! 5 - 100 pm
Figura 3.- superficie descarburada después de calentar a 760 °C durante a) 5 min de enfriamiento en agua, b) 4 h enfriado en aire
[14].

Figura 4.- superficie descarburada después de un calentamiento a 850 °C: a) 5 min de enfriamiento en agua, b) 4 h, enfriamiento en aire
[14].

En la Figura 2 se puede ver una metalografia de probetas que se calentaron a una temperatura de
730 °C muy cercana a Aci, con presencia de esferoidizacion de perlita en el bulk y una zona
descarburada en la superficie de la muestra. En la Figura 3 se puede ver el efecto del medio de
enfriamiento sobre la decarburizacion de una probeta que se calentd a 760 °C, la zona descarburada
fue mayor cuando la pieza se enfrid al aire que cuando se enfrié en agua. En la Figura 4 se puede
observar que las probetas que se calentaron a 850 °C y enfriaron al aire ademas de descarburacion
presentan crecimiento de grano. La metalografia de la Figura 4.a) no se observa descarburacion debido

a que la superficie de la probeta pudo transformar martensita como el resto del bulk de pieza de acero.

C. Alarcon y J. Estévez [15] - Los autores analizan el método de Albert Einstein del
desplazamiento cuadratico medio, a través de sus articulos del movimiento browniano. En el articulo
cientifico se presentan deducciones matematicas, partiendo de las formulas de Van't Hoff, la ley de
Stokes y la ley de Fick. En este articulo se presenta un experimento electroquimico para deducir la
distancia media cuadrica, X 2 del movimiento atémico de un ion en un plano de tréansito definido de
una celda. Este valor de X 2, también se le denominada relacion Einstein - Smoluchowski, fue
desarrollado matematicamente y su deduccion arroj6 que X2 = 2*D*t, en donde D es el coeficiente de
difusion de la especie y t un valor de tiempo.

26



La informacion que se present0d anteriormente es una recopilacion de como se mide la zona
descarburada, haciendo énfasis en la metodologia, utilizan métodos que se presentan en la norma
ASTM-E-1077 (Métodos de prueba estandar para estimar la profundidad de la descarburacion de
muestras de acero) tales como analisis quimico, durezas (microindentacion), métodos microscopicos,
ademas de analisis termodinamicos y simulaciones. De acuerdo a la Norma E 1077 menciona que los
métodos microscopicos son de los mas adecuados para la medicion de la zona descarbura porque
permite obtener una vision de las zonas que la comprenden como: la descarburizacion completa, la
descarburizacion parcial o la descarburizacion total. N. Anderson et al. [4], es el Gnico autor que utiliza
métodos microscopicos como en este trabajo, sin embargo cae en problemas de sesgo debido a su
cantidad de mediciones realizadas, las cuales son 10 en la zona descarburada completa y 10 en la
parcial, ademas se pudo observar que no tiene definidas las zonas, porque las mediciones interfieren

unas con otras.
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3. Marco Tedrico

3.1. Aceros

El acero es una aleacion de hierro que contiene entre 0.02 y 2.11% de carbono en peso,
frecuentemente se incluyen otros elementos aleantes como: manganeso, cromo, niquel y molibdeno.
Pero el contenido de carbono es el que convierte el hierro en acero. Se pueden agrupar aqui con fines
de clasificacion en las siguientes categorias: 1) Aceros al carbono, 2) aceros de baja aleacion, 3) aceros
inoxidables y 4) aceros de herramienta. Aceros al carbono; estos aceros contienen carbono como
principal elemento de aleacion, con solamente pequefias cantidades de otros elementos (cerca del 0.5
% de manganeso es normal). La resistencia de los aceros al carbono se incrementa con el contenido de
carbono. De acuerdo con la American Iron and Steel Institute (AISI) y la Society of Automotive
Engineers (SAE), los aceros al carbono se especifican por un sistema de numeracion de cuatro digitos:
10XX, donde 10 indica que el acero es al carbono, y XX indica el porcentaje de carbono en cientos o

puntos porcentuales.

3.2. Acero 1045

La definicidn de un acero al medio carbono, segin la composicidn quimica, fluctia entre valores
de 0.2% y 0.50 %. Suele ser utilizado en aplicaciones que requieren resistencias mayores que las de
los aceros al bajo carbono, es decir por debajo de 0.2 %. Sus aplicaciones incluyen componentes de
maquinaria y partes de motores, como cigliefiales. Como se puede apreciar en la Figura 5, el acero
1045 se considera un acero hipoeutectoide ya que se encuentra a la izquierda del punto eutectoide del

diagrama Fe-C; con microestructura ferritica-perlitica en diferentes proporciones [16].
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Figura 5.- Diagrama Hierro-Carbono [17].

3.3. Hornos

El horno es el elemento principal de los tratamientos térmicos. Es un instrumento constituido por
una caja de materiales aislantes que le permite llegar a altas temperaturas con control en funcion del

tiempo, y en muchas ocasiones con control de la atmosfera, de las velocidades de calentamiento y de
enfriamiento.

3.3.1. Tipos de Hornos

Los hornos se pueden dividir en varios tipos segun el criterio de clasificacién que se adopte. Se
pueden clasificar a partir del procedimiento de calentamiento, por la atmésfera o por la estructura del

interior del horno con la que se mueve la solera o palanquilla de acero. Esquematicamente puede
hacerse la division [18], véase Figura 6.
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El oxigeno reacciona con muchos metales para formar capas de 6xido o como se le llaman en la

industria, escamas. Puede también reaccionar con un elemento especifico de aleacion, pero

invariablemente formara FeO cuanto alcance los 575°C, posteriormente en todas las temperaturas

también reaccionara con el carbono del acero provocando descarburizacién, tal y como lo muestra la

ecuacion (3.1) ver Tabla 1.
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Oxidacion 2Fe+0, —2Fe0

Descarburacion 2C + 02 200 (3.1)

3.4.2. Nitrogeno

El nitrdgeno puro molecular es pasivo en el hierro y puede ser usado como atmosfera protectora
para tratamientos térmicos para aceros de bajo carbono. Cuando se usa para aceros de alto carbono,
debe estar completamente seco y libre del oxigeno, porque pequefias cantidades de vapor de agua
causarian descarburizacion. El nitrdgeno no es una atmdsfera protectora para aceros con alto contenido

de carburo, ya que puede formar nitruros en la superficie del acero.

3.4.3. Monoxido y Diéxido de Carbono

El mondxido es reductor mientras que el dioxido de carbono, oxida algunos metales y forma
Oxidos. La reaccion principal con el dioxido de carbono ocurre a temperatura de austenizacion arriba

de As en el acero, donde descarbura el acero produciendo monéxido de carbono.

C+C0, =200 3.2)

El carburizado ocurre en sentido izquierdo de la ecuacion (3.2), cuando el contenido de CO en el

gas es alto y los contenidos de CO2 y H20 son bajos.

3.4.4. Hidrogeno

No tiene efecto quimico sobre el acero, pero reduce el éxido de hierro y tiende a descarburizar el
acero. El efecto descarburante depende de la temperatura, el contenido de carbono en el acero y el
contenido de humedad de fluido. Abajo de 700°C el efecto es despreciable, pero se incrementa la
temperatura en presencia de humedad, el hidrégeno reacciona con el carbono en el acero para formar
metano y la humedad reacciona también con el carbono del acero para formar monéxido de carbono e
hidrogeno [19].
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C+2H,=CH,

3.3
C+H20:C0+H2 (3:3)

Como lo indica la ecuacion (3.3) el efecto descarburante del hidrogeno aumenta en aceros con

alto contenido de carbono.

Por otro lado, aceros con poco contenido de carbono también podrian verse perjudicados con la

presencia de humedad, al formar grandes contenidos de éxido al hierro.

Arriba de 575 °C
Debajo de 575°C

Fe+HO=FeO+H,
3Fe+4H,0= Fe304 +4H,

En la Tabla 1 se puede ver el efecto de la matriz metélica con presencia de diferentes atmosferas

al interior del horno de tratamientos térmicos.

Tabla 1.- Efecto Quimico de Varios Gases Sobre Metales [19].

CONSTITUYENTES ATMOSFERICOS

METAL
02 CO2 CcoO H2 CHa H2.0 N2
HIERRO (@) D C - C 0] -
ACERO O/D O/D C/D D C O/D -
ALUMINIO (0] 0] - - - - -
COBRE (0] 0] - - - - -
OXIDO DE HIERRO - - R R R - -

DESCRIPCION DE SIMBOLOS: -= No produce efecto, O= Oxidante C=Carburante, D=Descarburante, R=Reductor

3.5. Control de Atmosferas

El propdsito de controlar la composicién quimica de la atmosfera protectora consiste en mantener
la concentracion de los elementos y/o determinar los cambios que ocurren bajo las condiciones fijadas
para obtener los resultados deseados. El andlisis de la atmosfera puede ser realizado por métodos
fisicos, fisicoquimicos o electromecanicos. Los métodos fisicos son empleados cuando la atmosfera

gaseosa a analizar contiene un constituyente con propiedades fisicas considerablemente diferentes a
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los demas gases. Por ejemplo, muchos gases tienen diferentes caracteristicas de absorcion de luz, el
oxigeno es fuertemente paramagnético, etc. Los valores de las mediciones son convertidos a sefiales
eléctricas las cuales son directamente proporcionales a la concentracion del constituyente gaseoso
buscado. En los métodos fisicoquimicos las reacciones quimicas son combinadas con técnicas de
medicion fisicas, dependiendo éstas de la reaccién involucrada. Por ejemplo, podria emplearse un
reactivo liquido que cambiaré su color como resultado de su reaccion con el constituyente gaseoso
especifico y este cambio representaria la concentracion del gas a ser medido. En técnicas
electroquimicas un efecto fisico se manifiesta por una reaccion quimica que provoca un cambio de

voltaje detectado por un electrodo [19].

3.6. Carburacion

La carburacion es un proceso por el cual el carbono es transferido por moléculas como CO, COo,
CHs y otros hidrocarburos a la matriz metélica, principalmente hierro, cromo y niquel, que forman el
componente principal de los aceros y aleaciones. Los s6lidos como el grafito también se usan en la
transferencia de carbono. El acero se empaqueta con grafito en cucharones y se carga en el horno, el
proceso se llama carburacion o cementacion en paquete. Durante la cementacion, el acero con bajo
contenido de carbono adquiere una capa superficial con alto contenido de carbono. Al enfriar las piezas
metalicas, la capa con alto contenido de carbono se endurece, mientras que el nicleo bajo en carbono
permanece suave. Esto da como resultado un exterior altamente resistente al desgaste, extremadamente
duro. Este tipo de aceros y aleaciones cementados se utilizan para fabricar engranajes y cigliefiales. La
ecuacion (3.4) muestra el efecto de combinar CO y H» para formar C y H>O. Esta reaccion es el

principal mecanismo de transferencia de carbono a las partes metalicas [20].

H,+CO=C+HO (3.4)

3.7. Descarburaciéon

La descarburacion se define como una pérdida de carbono en la superficie del acero, que se
origina luego una difusion de carbono del interior al exterior. Al producirse la descarburacion, el

carbono se difunde de una region de gran concentracion a otra de menor concentracion, de la misma
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manera que el calor se transmite de un cuerpo caliente a uno frio. La profundidad de la descarburacion
depende de la presion parcial de los elementos carburantes de la atmésfera y de la presion parcial del
carbono del acero.

La oxidacion se produce por la accion del oxigeno o de los gases oxidantes de las atmosferas de
los hornos. El oxigeno, el vapor de agua, y anhidrido carbonico, son los gases que generalmente hacen
desaparecer el carbono de los aceros por oxidacion. La separacion del carbono que se produce por la
accion del hidrogeno y la humedad, que es una mezcla descarburante efectiva. Con frecuencia, durante
el calentamiento de los aceros a alta temperatura se modifica la composicién de la capa periférica de
los lingotes, palanquillas, piezas, barras, etc., por la accion de atmosferas mal tratadas en los hornos 'y,
que algunas veces, llegan a ocasionar fuertes problemas de cuello de botella en los procesos de
fabricacion.

La descarburacion superficial es un fendmeno, que tiene relativamente poca importancia en los
aceros de construccion de muy bajo contenido de carbono, destinados a la fabricacion de chapas,
perfiles, etcétera. Pero tienen una influencia decisiva en los aceros de herramientas de 0.70 a 1.40% de
carbono que se emplean para la fabricacion de sierras, brocas, limas, hojas y navajas de afeitar etcétera.
Estas herramientas deben de quedar con durezas muy elevadas, que no se pueden conseguir cuando
existen pequefias descarburaciones superficiales.

El pésimo desempefio en propiedades mecanicos de los aceros descarburados es debido a que la
ferrita de las zonas periféricas tiene una resistencia muy baja (28 a 32 kg/mm?) muy inferior al resto
del material, que suele variar de (80 a 150 kg/mm?) y en esta zona descarburada se producen pequefias

grietas, donde se inicia la fractura por fatiga de las piezas [21].

3.8. Difusion

La difusion es el movimiento de los &tomos en un material. Los atomos se mueven de una manera
predecible, tratando de eliminar diferencias de concentracion y de producir una composicion
homogénea y uniforme [6].

La difusion es causada por el movimiento browniano de atomos o moléculas que conduce a una
mezcla completa. La difusion en gases progresa a una velocidad de centimetros por segundo, en
liquidos la tasa de difusion es tipicamente fracciones de milimetros por segundo, mientras que, en
solidos, la difusion es un proceso bastante lento y la tasa de difusion disminuye fuertemente con la

disminucion de la temperatura. A temperatura de fusion de un metal, una tasa de difusion tipica es de
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aproximadamente un micrémetro por segundo, mientras que a la mitad de la temperatura de fusion es
solo del orden de nanémetros por segundo [22].

El acero contiene un gran nimero de vacancias, por lo que hay una continua migracién de atomos
intersticiales y sustitucionales. Los &tomos de carbono y nitrégeno son pequefios comparados con los
del hierro, por lo que pueden situarse entre red cristalografica, formando asi una solucion sélida
intersticial. Estos pequefios &tomos pueden difundirse sin necesidad de vacancias y sus velocidades de
difusion son mucho mas altas que las de los &tomos sustitucionales (de tamafio semejante). La difusion

se presenta cuando hay diferencia de concentraciones (es decir, una diferencia de potencial quimico).

La expresion bésica para la dependencia de difusion en el gradiente de concentraciones esta dada
por la primera ley de Fick, ecuacion (3.5).

J=-D— (3.5)

Donde:
J= El flujo de la sustancia que pasa en una unidad de tiempo por la unidad de &rea (g cm?/s)
D= coeficiente de difusion (cm?/s)
C=concentracion de la sustancia de difusion (g/cm?®)
X=distancia (cm)

El coeficiente de difusion estd fuertemente influenciado por la temperatura. El valor de D para

diferentes temperaturas esta dado por la ecuacion (3.6):

—
D=D, exp—= (3.6)
0P Rr

Donde:
Do= Factor de frecuencia (cm?/s)
Q= Energia de activacion (cal/mol)
R=Constante de los gases (1.987cal/mol K)
T=Temperatura en grados (K)
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La difusidn requiere tiempo, se debe transferir una gran cantidad de a&tomos, iones u otra especie
dentro de un material para producir una distribucion uniforme, por lo que se necesitan tiempos
largos, aun a altas temperaturas. Los tiempos de tratamiento de homogeneizacion se pueden reducir
usando temperaturas mayores o minimizando la distancia de difusion. La segunda ley de Fick en
estado no estacionario relaciona las variables temperatura, tiempo y distancia de difusion (ver
ecuacion 3.7). Esta ley considera la diferencia de concentraciones en cierta distancia, en funcion del

tiempo. La concentracion del soluto varia de un punto a otro dentro la pieza en funcion del tiempo.

d’c dc
dx* dt
Donde:
D= Coeficiente de Difusion.
d?c_ . g .
E_ Segunda derivada de la concentracion con respecto a la posicion.

dc
a = Gradiente de concentracion con respecto al tiempo.

La segunda ley de Fick necesita dos condiciones de frontera y una condicion inicial para su
resolucion. Asi se pueden calcular tiempos, perfiles de concentracion, distancias difusivas y también

analizar las relaciones entre estos parametros.

En el caso de una carburacion, se pueden considerar las siguientes consideraciones de frontera:
Cs= concentracion superficial cuando x= 0, para calcular tiempo. (Invariable a lo largo del proceso).
Co= concentracion del acero original cuando x= infinito, para cualquier tiempo. (Invariable a lo largo

del proceso).

Bajo estas condiciones, la segunda ley de Fick se puede resolver aplicando el modelo de sélidos

semi-infinitos, (ecuacion 3.8).
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C:(A+B)(erf X ) (3.8)
2Dt

Al sustituir las variables de las condiciones de frontera se obtiene una ecuacion simple (3.9).

X

3.9
2\/D_t) (3.9)

C=Cs+(Cs—Co)(erf

En la difusion, el flujo es proporcional al gradiente de potencial quimico, aunado a otros tipos de
energia. La presencia de energia mecanica, debido a una deformacion, origina dislocaciones que
almacenan energia interna y aumentan el potencial quimico, lo que produce un mayor flujo de materia
[17].

3.9. Difusion Intersticial

En la difusion intersticial los a&tomos simplemente saltan a través de los huecos intersticiales de
la red cristalina del material metélico. Este mecanismo generalmente se realiza con los atomos
pequefios que se encuentran en metales tales como C, O, N e H y puede representarse
matematicamente por la ecuacion 3.10. La Figura 7, puede representar un experimento hipotético de

saltos intersticiales entre dos planos adyacentes (1) y (2). Se debe asumir que el promedio de saltos
de 4tomos intersticiales es I'; veces por segundo, y que cada salto se da en una direccion al azar. Hay

una probabilidad de que el &tomo salte a uno de cada seis sitios adyacentes. Si el plano (1) contiene
n atomos de B (4tomos por m?), el nimero de 4tomos que pueden saltar desde el plano (1) hacia el

plano (2) en un segundo estara dado por la siguiente ecuacion:

|
Jp= grgnl atomos m2 s, (3.10)
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Figura 7.- Difusion intersticial por saltos estocasticos en un gradiente de concentracion [23] .

Durante el mismo tiempo el nimero de dtomos que saltan del plano (2) al plano (1), asumiendo

que I'; es independiente de la concentracion, estara dado por ecuacion (3.11):

<1
/B = grgﬂz atomos m? s, (3.11)

Si n1 1> n2 habria un flujo neto de &tomos desde la izquierda a la derecha dado por la ecuacién
(3.12).

- “— 1
/3=/B_/B:grg|:n1_n2:| (3.12)

Donde n1y n2 son las relaciones de concentracion de atomos intersticiales de B en el plano de la
red cristalogréfica hipotética. Haciendo algunas sustituciones matematicas, se llega a la expresion
representada en la ecuacion (3.13):
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ocC
/B=—[1F a2] aXB (3.13)

1
Donde Dy = EFB(ZZ

La ecuacion (3.14) es identificada como la primera ley de Fick de difusion, Dg es conocida como

difusividad o como coeficiente de difusién de B.

ocC
J,=-D, a_;' (3.14)

Del analisis anterior, resulta evidente que el mecanismo basico del proceso de difusion esta
relacionado con las caracteristicas de salto de los &tomos implicados. Es muy interesante considerar el
proceso de difusién desde un punto de vista de un sélo &tomo saltando a través de un plano, con las
siguientes restricciones:

e Los saltos del atomo tienen sélo una longitud r.
e Los saltos son probables en cualquier direccion, es decir, conocido como random walk en el

idioma inglés.

Si se cumple lo anterior, entonces el desplazamiento neto del atomo desde la posicion cero

después de n saltos se describe por la ecuacién (3.15):

r=aTt (3.15)

1
Sustituyendo la ecuacion (3.15) en DB = EFBO‘Z se obtiene la ecuacion (3.16) :

r=2.4,(Dt) (3.16)
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La ecuacion anterior permite ver que el valor 4/(Dt) , €S muy importante para cuantificar en

problemas de ingenieria donde la difusion es el mecanismo principal.

Ahora, se considera el efecto de la temperatura o activacion térmica para determinar la velocidad
a la cual cambia un atomo cambia de posicion en la red (7). Sin embargo, un atomo cambia de posicién

solamente si tiene suficiente energia para efectuar el salto ecuacion (3.17)
I'=v*z*f (3.17)

Donde:
f = Fraccién de a&tomos que tienen suficiente energia, en cierto tiempo para cambiar de posicion.
Z=numero de huecos intersticiales vecinos mas proximos que rodean cada atomo de soluto.

V= Frecuencia de vibracion hacia cada uno de estos Z huecos.

f se define como exp (-AGM/RT), y si AGm = AHm - TASm. Entonces, podremos obtener la

ecuacion (3.18).

1 AS -AH
D, = gozZZVexp[T’"j exp( RTm] (3.18)

Esto puede simplificarse como una ecuacién tipo Arrhenius (3.19):

—
D,=D,, epr—j’f’ (3.19)
Donde:
1 AS
D, :gazZvexpT’" (3.20)
y
Q,=AH (3.21)

41



Se puede llegar a una interpretacion fisica de la energia de activacion, la cual se determina a

partir de la gréafica de la ecuacion de Arrhenius, mostrada en la Figura 8:

logDot

AN
AN

AN : _Q
Pendiente = 23R

logD

>
1/T

Figura 8. Grafica de la ecuacidon de Arrhenius [23].

Por lo tanto, si el log D se traza contra (1/T), se obtiene una linea recta con una pendiente igual
a (-Q/2.3 R) y la interseccidn al eje de las ordenadas sera log Do.

Experimentalmente se requerird una matriz de probetas de un mismo acero con ciclos isotérmicos
diferentes para medir la longitud descarburada en funcion del tiempo y con la ecuacion (3.16)
determinar el valor de D que permitira posteriormente, obtener la figura 8 para estimar el valor DO en

la ordenada al origen y el valor Q que sera la pendiente [23].

3.10.Termodinamica de Oxidacion

Una reaccion tipica de oxidacion metélica en presencia de oxigeno se presenta en la ecuacion
(3.22):

M (5)+%02(g) =MO(s) (3.22)

Con la matriz metélica M en presencia de oxigeno en fase gaseosa (g) se formara un oxido de la
forma MOz, MO, M>Q3, o0 cualquier otra forma sélida (s), termodinamicamente estable a la temperatura

de trabajo. Al igual que con todas las reacciones quimicas, la fuerza impulsora es la energia libre de
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Gibbs o AG, que debe ser negativa si se produce la oxidacion de forma espontanea. La ecuacion (3.22)
puede ser representada en términos del cambio de energia estdndar de Gibbs (AG®°) en el cual las
actividades aprod Y areac SON actividades de productos y reactivos, respectivamente. Su representacion

matematica se puede ver en la ecuacion (3.23).

AG=AG°+ RTln(apmd /a...) (3.23)

Las actividades de los sélidos suelen ser invariables, es decir sus actividades son igual a 1,
inclusive a altas temperaturas y en presencia de presiones moderadas de la mayoria de los gases. La
actividad del oxigeno se aproximaba a su presion parcial, Po,. La reaccién (3.23) puede escribirse en

términos de la fuerza impulsora como se observa en la ecuacion (3.24):
AG=AG°+RTIn1l/ Po, (3.24)

En equilibrio, donde AG = 0, ademas que la ecuacion (3.22) puede existir de derecha a izquierda

o de izquierda a derecha, por lo tanto, se puede escribir también la ecuacién(3.25).
AG°=RTInPo, (3.25)
La fuerza impulsora de la oxidacién entonces puede escribirse como:
AG=RTIn(p’o,/ po,) (3.26)

Donde p’o, es la presion de oxigeno en equilibrio y po, es la presion real del Oz del gas. Un
ejemplo practico de la presion de oxigeno en equilibrio se puede hacer con un elemento de la tabla
periodica oro, Au. El Au podria formar Au,05 con una presion de oxigeno en equilibrio de 10%°
atmosferas a 25°C, pero en la vida real seria complicado lograr esta condicion en el ambiente y asi
lograr superar una presion de oxigeno de 10%° atmésferas y que AG se vuelva negativo y la reaccion
sea espontanea. En consecuencia, el Oro no se oxidara bajo condiciones de la vida real o de aplicaciones
ingenieriles. Otro ejemplo de la presion de oxigeno en equilibrio lo podemos ver con el Aluminio, el

6xido de aluminio, tienen un valor p ‘o, de 10~18% atmosferas a 25°C, motivo por el cual el aluminio
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se oxida en casi cualquier gas o proceso al vacio donde el porcentaje de oxigeno es de 1x10
atmosferas [24].

3.11.Mecanismo de Oxidaciéon

Considerando la reaccion de la ecuacion (3.22), es obvio que el producto de la reaccion sélida
MO, formaré una resistencia entre la matriz metélica y la atmosfera del gas, tal y como se muestra en
la Figura 9.

M | MO | O,
Metal | Oxido | Gas

Figura 9.- Mecanismo de Oxidacion

Para que la reaccién continde, uno o ambos reactivos deben superar la resistencia, es decir, el
metal el metal debe transportarse a traves del 6xido a la interfaz 6xido-gas y reaccionar alli, o en su
caso el oxigeno debe transportarse a la interfaz 6xido-metal y reaccionar. Los mecanismos por los
cuales los reactivos pueden penetrar en la capa de 6xido se consideran limitantes o controlantes de la
oxidacion a alta temperatura, un esquema mas detallado de estos mecanismos limitantes se puede ver
en la Figura 10. Estos diagramas podrian ser también de aplicacién para la formacion y crecimiento de

sulfuros y otros productos de reacciones similares [25].

Hierro Woustita Magnetita |Hematita| Oxigeno
Fe FeO Fe,0, | Fe,0, 0,
++ ++ = =
Fe Fe 0 0
E— —> - -]

20%  80%

Figura 10.- Diagrama esquematico del proceso de Oxidacion [26].
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3.12.Teoria de Oxidacion de Wagner

La teoria de Wagner de 1933 (Teoria parabolica de oxidacion) representd un avance importante
al proporcionar un modelo cuantitativo y experimentalmente verificable para el crecimiento de 6xido
en metales puros. Se asumia que un Oxido de compuesto cristalino puro, plano, adherente y
morfolégicamente perfecto de una capa monofasica, estaba en equilibrio quimico local con el oxidante
en la interfaz gas/dxido y con el metal en la interfaz metal/dxido. Se asumid que la velocidad de
crecimiento del éxido estaba controlada por la difusion independiente de iones més electrones a través
del 6xido, con una oxidacion del metal (pérdida de electrones) en la interfaz metal/6xido y la reduccion
del oxidante (ganancia de electrones) en la Interfaz 6xido/oxidante. En cada sitio dentro del 6xido, se
supuso que existia un equilibrio entre los iones, los electrones y el metal oxidante con actividades
termodindmicas locales. Finalmente, se suministraron cationes y aniones para una difusion simultanea
sobre sus defectos puntuales individuales en el éxido, pero se considerd que el crecimiento del 6xido

(extension de la red) ocurria sélo en las interfaces metal/6xido y 6xido/oxidante [27].

Esta teoria toma en cuenta las siguientes consideraciones:

1. Inicialmente se forma una capa muy delgada de 6xido la cual es compacta y esté perfectamente
adherida al sustrato que lo contiene.

2. La migracién de los iones o electrones a través de la capa es el mecanismo que controla el
proceso

3. Todo se encuentra en equilibrio termodinamico perfecto, las interfaces metal-6xido y 6xido-
gas.

4. El 6xido muestra s6lo una pequefia desviacion de la estequiometria, entonces, el flujo idnico es
independiente de la posicion dentro de la capa.

5. Elequilibrio termodindmico es establecido localmente a través de la capa.

6. Elespesor del 6xido es en comparacion con las distancias a las que los efectos de carga espacial
se producen (doble capa eléctrica).

7. Lasolubilidad del oxigeno es el metal es despreciada [28]
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3.13.Multiples Capas de Oxido.

Un metal que se oxida a méas de una valencia formara una serie de 6xidos, generalmente en capas
separadas. Por ejemplo, el hierro a altas temperaturas, con valencias de +2, +3, se dxida a una capa
interna de FeO, una capa intermedia de Fe304 (en realidad FeO. Fe203) y una capa externa de Fe20s. El
metal mas rico en dxido esta siempre seguido del metal, con capas externas sucesivamente mas bajas

en metal y mas altas en oxigeno [24].

La oxidacion a altas temperaturas es muy compleja debido a que pueden generarse diversos
oOxidos como:

Wustita, FeO: el mas bajo de los dxidos tiene una red cubica de tipo NaCl formada por
empaquetamiento de iones de 6xido relativamente grandes con los iones de hierro mas pequefios
dispuestos en los intersticios. Su rango de existencia en el diagrama de fase es muy amplio para un
material i6nico de este tipo y no parece incluir la composicion estequiométrica FeO [26].

Magnetita Fe;0,: tiene la estructura de espinela (en la estructura de espinela los atomos de
oxigeno forman una red cubica de empaquetamiento compacto y los iones metalicos ocupan ambos
sitios tetraédricos y octaédricos, y la celda unitaria consiste de 32 sitios octaédricos y 64 tetraédricos).

Hematita Fe,05: tiene la estructura de corundum (para recordar a los lectores, esta estructura se
considera que los iones oxigeno forman una red hexagonal de empaquetamiento compacto con los

atomos trivalentes M ocupando 2/3 de los sitios octaédricos, ver Figura 11) [29].
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Figura 11.-Diagrama Fe-O [26].

3.14.Cinética de Oxidacion

3.14.1. Oxidacién Linear

El 6xido no protege la superficie del metal, la oxidacion se controla mediante reaccién y no
disminuye con el tiempo. La relacion Pilling-Bedworth puede ser inferior a 1, el 6xido puede

vaporizarse, fundirse, o las tensiones pueden hacer que el 6xido se astille o se agriete. La tasa de
oxidacion es entonces constante (3.27).

dx

22 _ KL (3.27)
dt

Donde x es la masa o grosor del 6xido, t es el tiempo, y K es la constante de velocidad lineal,

que depende del éxido formado, la composicion, presién del gas, y la temperatura. Cuando esta
ecuacion se integra se convierte en (3.28):
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x=K,t (3.28)

Si K¢ es constante la masa de 6xido formada aumenta linealmente con el tiempo y se representaria

como una linea en la Figura 12.

3.14.2. Logaritmica y Velocidad de Reaccion Logaritmica Inversa

Para espesores de hasta 100 nandémetros, las peliculas protectoras de 6xido que se forman a bajas
temperaturas seguiran ecuaciones cinéticas logaritmicas o logaritmicas inversas. El paso controlante
de velocidad de formacion de oxido, es el transporte de iones o electrones a través de la pelicula en

presencia de un fuerte campo eléctrico. La ecuacion logaritmica resultante se presenta en (3.29):
x =K log(at+1) (3.29)

Donde K. y a son constantes elegidas para ajustarse a los datos experimentales de la manera mas
exacta posible y t es el tiempo. La ecuacion logaritmica inversa del proceso de oxidacidn se escribe en
(3.30).

lb —k log(t) (3.30)
X

Donde by ki son constantes experimentales que se pueden elegir, para que coincidan bastante las
curvas logaritmicas, con las peliculas delgadas que se forman en las primeras etapas de oxidacion, las

diferencias entre las dos ecuaciones son casi indetectables experimentalmente, Figura 12.
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Figura 12.- Cinética de oxidacién linear, parabdlica, logaritmicas e inversas logaritmicas, dibujadas de modo que todas hayan producido
la misma cantidad de 6xido después de un periodo de tiempo inicial [24].

3.14.3. Cinética Parabdlica

Las escamas protectoras (capas de éxido mas gruesas de entre 100 y 200 nandémetros),
generalmente obedecen la ley de crecimiento parabolico y describe la situacién comin en la que la
oxidacion se controla por difusién idnica a través de una capa compacta de barrera de 6xido. A medida
que el 6xido se vuelve més grueso, la distancia de difusion aumenta y ralentiza la cinética de oxidacion

ya que la velocidad de difusién es inversamente proporcional al espesor del 6xido (ver ecuacion 3.31).

dx
dt P /

Cuando la ecuacion (3.31)se integra se obtiene:
x*=2Kt (3.32)

Donde x puede ser el aumento en el espesor del 0xido o la masa durante el tiempo t, y kp es la
constante de velocidad parabdlica. La curva de difusion parabdlica en la Figura 12, muestra como la
oxidacion se ralentiza gradualmente con el tiempo a medida que la escama protectora de 6xido se
espesa [24].
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3.15.Antecedentes del Procesamiento Digital de Imagenes.

Una de las primeras aplicaciones de las imagenes digitales se dio en la industria del periddico
cuando se enviaron fotografias a través de cable submarino entre Londres y Nueva York, en la primera
década de los veintes. El sistema Bartlane tomaba cerca de tres horas y constaba de un equipo de
impresion especializado que codificaba las fotografias para su envio por cable y las reconstruia del otro
lado. Esta técnica se abandono6 rapidamente, favoreciendo otro tipo de reproduccion fotografica basada
en cintas que se perforaban en la terminal telegréafica receptora.

Las primeras computadoras suficientemente potentes para desarrollar tareas de PDI significativas
aparecieron en los comienzos de los sesentas, junto con el programa espacial estadounidense. A partir
de los afios sesenta y con el desarrollo de las computadoras, el PDI ha avanzado a pasos impresionantes

y sus algoritmos se empezaron a utilizar en un amplio rango de aplicaciones [30].

3.15.1. La Imagen Digital

Desde un punto de vista fisico, una imagen puede considerarse como un objeto plano cuya
intensidad luminosa y color puede variar de un punto a otro. Si se trata de imagenes monocromas
(blanco y negro), se pueden representar como una funciéon continua f(x,y) donde (x,y) son sus
coordenadas y el valor de f es proporcional a la intensidad luminosa (nivel de gris) en ese punto. Para
obtener una imagen que pueda ser tratada por el ordenador es preciso someter la funcion f(x,y) a un
proceso de discretizacidn tanto en las coordenadas como en la intensidad, a este proceso se le denomina
digitalizacion. La digitalizacion consiste en la descomposicion de la imagen en una matriz de M x M
puntos, donde cada uno tiene un valor proporcional a su nivel de gris. Dado que este valor puede ser
cualquiera dentro de un rango continuo, es preciso dividir dicho rango en una serie de k intervalos, de
forma que el nivel de gris de cada punto sea asignado a uno de los valores que representa dicho
intervalo. Los modernos sistemas de proceso digital de imagenes suelen trabajar con 256 niveles de
gris.

Cada elemento en que se divide la imagen recibe el nombre de "pixel” (picture element). El
namero de niveles de gris y las dimensiones de la matriz (nimero de filas por nimero de columnas)
nos condicionan la capacidad de resolucion de la imagen digital. En el caso de imagenes en color la
intensidad puede considerarse como un vector tridimensional cuyas componentes son las intensidades

en las tres bandas espectrales: rojo, verde y azul. Hablandose en este caso de una imagen multibanda,
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puesto que la informacion de la imagen color se desglosa en tres imagenes correspondientes a cada una
de las bandas del espectro visible. Para cada una de las bandas se utilizan 8 bits de informacion, 24 bits
en total, lo que nos dan mas de 16 millones de posibles combinaciones de colores. Las dimensiones de
las imagenes digitales varian en funcion de las capacidades del sistema empleado. Por lo general se
utiliza un octeto para almacenar cada pixel, por lo que las intensidades de las imagenes se cuantifican
en 256 niveles (8 bits). Segun estos tamarfios una imagen digital con 256 niveles de gris y una dimension
de 256 x 256 pixeles, ocupa 64 KB de memoria, la misma imagen con una dimension de 512 x 512
pixeles ocupa 256 KB y si se trata de una imagen de 1024 x 1024 ocupa 1 MB de memoria. Esta misma
imagen en color (3 bandas), necesitaria 3MB de memoria para ser almacenada [31].

Algunas de las aplicaciones del Procesamiento Digital de Iméagenes (PDI) se encuentran por
ejemplo la cartografia, sistemas de informacion geogréfica (SIG), Metalurgia, imagenes médicas,

microscopia, percepcion remota, astronomia, lectura de documentos etc., [32].

3.16.Anélisis de Imagenes.

El procesamiento digital de imagenes ha adquirido un papel importante en el desarrollo de
tecnologias de la informacion y cémputo, ademas de la utilidad que se da a diferentes areas para la
obtencion de informacion, como por ejemplo conteo, medicion, reconocimiento, tamafio, forma,
densidad etc.

Al conjunto de técnicas y procesos para descubrir 0 hacer resaltar informacién contenida en una
imagen usando como herramienta principal una computadora se le conoce como procesamiento digital
de iméagenes (PDI). Hoy en dia, el PDI es un area de investigacion muy especifica en computacion y
esta muy relacionada con el procesamiento digital de sefiales. Esta relacion estriba en el hecho de que
en esencia el PDI es una forma muy especial del procesamiento digital de sefiales en dos o tres
dimensiones.

El interés en el estudio del PDI se basa en dos areas de aplicacion primordiales:

a) El mejoramiento de la calidad de la informacion contenida en una imagen con el fin de que
esta informacion pueda ser interpretada.

b) El procesamiento de los datos contenidos en un escenario a través de una maquina de

percepcion autonoma [31-32].
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4. Desarrollo Experimental

En la Figura 13 se presenta el ciclo de validacion para estudiar los coeficientes de difusion y la

energia de activacion del fenémeno.

Magquinar Espécimenes de
Acero 1045
Programar Horno de
l—' Atmésfera Controlada
Horno, Proceso de
Descarburacién

A4

. — Inyeccién de Aire a 70 mL/min,
Inyeccion de Va.uo Durant(? la Bampa Durante el Tiempo de Permanencia,
de Calentamiento y Enfriamiento para el Espécimen Indicado
I
A\ A\ A\
Temperatura Experimental: Temperatura Experimental: Temperatura Experimental:
1,173 K 1,273 K 1,373 K

\4
Tiempos de Permanencia:
-Cortos
-Largos

v

Desarrollo de Nueva Metodologia
para la Medicién de la Descarburacion

A4
Preparaciéon Metalografica

A

Obtencién de
Micrografias

A4
Andlisis de Imagenes |[«——

A

Medicion de la Capa Descarburada
y Capa de Oxido

Figura 13.- Ciclo de validacion del modelo para estudiar la descarburizacion y la cinética de crecimiento de dxido.
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Figura 14.- Espécimen de Acero AISI-SAE 1045 maquinado en torno.

La preparacion de las muestras se ejecutd de acuerdo con la Norma ASTM E 3 que se puede
consultar en el apartado Anexos (7.1), La preparacion inicia por el maquinado de los especimenes con
dimensiones de 4 cm de longitud y 1.27 cm de didmetro, posteriormente se mecanizo toda la superficie
externa con la finalidad de eliminar la oxidacion en su superficie, Figura 14.

TUBO DE ALTA
ALUMINA

ESPECIMEN

VACIO ?

BOMBA DE VACIO

COMPRESOR DE

A—)b—)-—)‘-i

AIRE V
HORNO DE ATMOSFERA
CONTROLADA AIRE
- - - - v

Figura 15.- Sistema Experimental.
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El sistema experimental que se utiliz6 para llevar a cabo la descarburacién quedé representado
en la Figura 15. Como se puede apreciar en la figura el sistema consta de una bomba para generar vacio
y evitar la presencia de Oxigeno durante el calentamiento y enfriamiento, un horno de atmosfera
controlada con control de temperatura y tiempos de permanencia de los especimenes, un compresor de

aire para suministrar aire hacia el interior del horno.

La matriz experimental consta de tiempos cortos y largos de oxidacion de las probetas, un total
de 21 experimentos se realizd por duplicado y de forma aleatoria como lo indica la estadistica

experimental ver Anexo (10.3), haciendo una experimentacion por dia (ver Figura 16).

Acero
1045

Figura 16.- Diagrama de arbol de las condiciones experimentales sometidas a las probetas con horno de atmdsfera
controlada, los experimentos se replicaron por duplicado.
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A continuacion, en la Figura 17, se muestran la rampa de calentamiento de 6 probetas para 6

experimentos, se calentaron los especimenes durante 1 hora y 30 minutos hasta los 1,173K en vacio,

posteriormente se mantuvieron con un flujo de aire con 21% de oxigeno en los tiempos que se

mencionan en la Figura 16, finalmente se enfriaron con una atmasfera al vacio.

T (K)

Figura 17.- Seis tiempos de permanencia de probetas metalicas experimentales a temperatura isotérmica de 1,173K.
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En la Figura 18 se muestra las rampas de calentamiento de 7 probetas para 7 experimentos los

especimenes permanecieron durante 1 hora y 40 minutos hasta los 1,273K, en vacio, posteriormente se

mantuvieron con un flujo de aire con 21% de oxigeno en los tiempos que se mencionan en la Figura

16, finalmente se enfriaron en el interior del horno con una atmésfera al vacio.
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Figura 18.- Siete tiempos de permanencia de probetas metélicas experimentales a temperatura isotérmica de 1,273K.

Para la temperatura de 1,373K Figura 19, se realizaron 8 experimentos por separado, los

especimenes permanecieron durante 1 hora y 50 minutos bajo condiciones de vacio, posteriormente

fueron expuestas a un flujo de aire con 21% de oxigeno en tiempos que se establecen en la Figura 16

para, finalmente, se enfriaron en el interior del horno hasta temperatura ambiente en atmésfera de vacio.
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Figura 19 Ocho tiempos de permanencia de probetas metalicas experimentales a temperatura isotérmica de 1,373K.

4.1. Preparacion de Reactivo Quimico

Nital 2.- Es uno de los reactivos mas comunes para revelar la microestructura del acero, su forma
de preparacion consta de una solucion de acido nitrico al 2% en volumen en alcohol etilico y para su

preparacion se recomienda el uso de pipetas, tal y como se muestra en la, Figura 20.

Figura 20.- Preparacion de Nital al 2%

58



4.2. Corte del Espécimen

El corte de los especimenes se realizo de forma transversal, es decir por la mitad, tal como se
aprecia en la Figura 21, se recomienda utilizar una cortadora con disco de carburo de silicio e inyeccion
de refrigerante para evitar el calentamiento y transformacion microestructural de las probetas. En la
Figura 21 se aprecia la cortadora de la marca Struers que se encuentra en las instalaciones del posgrado

en Ciencias en Metalurgia.

SRR ) *

Figura 21.- Cortadora y espécimen montado en frio.

4.3. Montaje de los Especimenes en Frio y Caliente

Una vez que las muestras metalicas fueron expuestas a las temperaturas experimentales en
presencia de flujos de aire, para su descarburacion, los especimenes de acero AISI-SAE 1045 se
montaron en resina en frio, con la finalidad de mantener encapsulada la capa de 6xido que crecid
durante el tratamiento térmico. Para poner la resina en frio, los especimenes se colocaron en un molde
al cual se le vacio el acrilico y el catalizador mezclado (ver Figura 22). Posteriormente, se hizo un corte
a la mitad del espécimen, una mitad fue destinada para el analisis de la capa de 6xido y la otra mitad
se desmonto de la resina para eliminar la capa de Oxido y hacer una segunda preparacion. Para la
segunda preparacion de probetas, se utilizd una montadora marca Struers con baquelita, la cual es una

resina termoendurecible. Se aplicé presion y temperatura para lograr la consistencia de la (Figura 22-
C).
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Figura 22.- a) Montaje de los especimenes en frio, b) montaje en caliente, ) montaje en baquelita y montaje en acrilico.

4.4. Desbaste de Acero

El desbaste de las probetas montadas en baquelita se hizo con lijas de carburo de silicio,
realizando un giro de 90 grados cada vez que se cambi6 la malla de la lija. El proceso consisti6 en
poner la lija en una superficie plana, limpia y con una corriente de agua, para evitar que el material
solido que haya sido desprendido del espécimen sea arrastrado por el fluido y no raye la superficie
metalica. Se hizo desbaste grosero con lijas de los nimeros: 80, 180 y 240, con el objetivo de mantener
una superficie plana, el desbaste intermedio con las lijas: 320, y 400, y 600 y el desbaste final con las
lijas: 800, 1000, 1200, 1500 y 2000 para dar un acabado fino.

4.5. Pulido de los Especimenes

Este procedimiento de pulido se llevo a cabo con un equipo DAP-U Struers, un disco con pafio
y alimina de 3 micrémetros. Primeramente, se humedecio el pafio con agua, después se le afiadio
alimina de 3 micrémetros y se le aplicé una presion moderada al espécimen en contra del pafio y en
direccion contraria al giro del disco, hasta obtener una superficie tipo espejo y sin ninguna rayadura

(ver Figura 23).
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Figura 23.- Pulidora Struers y espécimen pulido a espejo necesario para el ataque quimico.

4.6. Condiciones de Ataque Quimico

El ataque quimico se realizd con la solucion nital al 2% sobre las superficies metalicas expuestas
del montaje de baquelita (ver Figura 24). La exposicion del ataque quimico al acero AISI-SAE 1045
debe ser de 20 segundos, con una agitacion suave con el nital al 2%, para revelar la microestructura

presente, sin quemar la superficie.

P —>
(_ )

Figura 24.- Ataque con nital al 2%.

Después del tiempo de ataque la probeta de baquelita debe ser expuesta a un chorro directo de
agua, seguido de un bafio alcohol en la tapa donde estan expuestas las caras metélicas bajo estudio y

un secado con aire y algodon.

4.7. Analisis Metalografico

Con la estructura revelada en el ataque quimico, se realizé una inspeccion con un microscopio
optico y una camara de 5 Megapixeles (Axiocam ERc 5s) ambos de la marca Carl Zeiss. Las muestras
atacadas se observaron a 5X, como se muestra en el apartado Anexos (7.4).
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4.8. Nueva Metodologia para la Medicion de la Descarburaciéon Total con

Herramientas de Analisis de Imagenes

Para llevar a cabo esta metodologia fue necesario documentarse sobre la norma ASTM E 1077
que se encuentra en el apartado Anexos (7.2), para poder comprender como se ejecuta la medicion, y

ver las posibilidades que hay para mejorar apegandose a la norma.

Se uso el software (Fiji) [33], que permitio analizar de forma minuciosa las micrografias de
descarburacion, hasta obtener una imagen binaria (blanco y negro). Para complementar la metodologia
se elabord un algoritmo en java para agilizar la medicién de la zona descarburada, estd metodologia
nos proporciono 2,500 mediciones aproximadamente por micrografia. Para este trabajo se considero 4
micrografias por espécimen, tomadas en diferentes zonas representativas del fendmeno, esto tuvo como
resultado un total de 10, 000 mediciones aproximadamente. A continuacion, se presenta la descripcion

para la medicion.

4.8.1. Creacion de Mascara (create mask)

Primero se abrio la micrografia en el software Fiji, Figura 25.

2560x1920 pixels; RGB; 19MB

e ' % ,
ity 4087 LN, M 2 R
Figura 25. Micrografia acero AISI-SAE 1045 1,173K, 7, 200 s., 10x.
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Fue de vital importancia ajustar el brillo y contraste de las micrografias para facilitar los detalles
que se encuentran en la imagen, esto se realizd utilizando la opcién Imagen (Image) en donde cuenta

con el complemento de ajuste automatico de brillo y contraste.

Utilizamos la herramienta Segmented line (Linea Segmentada), que es un complemento de la
herramienta Straight (recta), que sirve para seleccionar la zona descarburada. Posee un complemento
de tolerancia que permite agrandar la zona como se muestra en la Figura 26.

2560x1920 pixels; RGB; 19MB
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Figura 26.- Deteccion de zona descarbura con herramienta segmented line.

Con la opcion Straigten (Enderezar) se hizo un recorte de la zona de interés, ver Figura 27. La
cual es un complemento de la opcion Edit (Editar), su funcion primordial como su nombre lo dice es

enderezar la imagen de micrografias que se tomaron de especimenes de secciones circulares.

2539x600 pixels; RGB; 5.8MB

Figura 27.- Zona descarburada enderezada.



Seguido de lo anterior, se le aplico a la imagen, un filtro (Filters>>Median) Figura 28; para
sacarla de foco y asi facilitar la funcion de la opcion de segmentacion (Segmentation>>Statiscal

Region Merging), Figura 29.

2557x500 pixels; 8-hit; 1.2MB

Figura 28.- Micrografia con filtro.

2539x600 pixels; 32-bit; 5.8MB

Figura 29.- Zona descarbura segmentada.

Luego se selecciond la zona que representa la descarburacién, con una herramienta de trazado

Wand tracing tool, ver Figura 30.

2539x600 pixels; 8-hit; 1.5MB

T®

Figura 30.- Seleccion de la zona segmentada.

Enseguida se utiliza la secuencia Edit>>Selection>>Create Mask ver Figura 31.
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2539x600 pixels; 8-hit (inverting LUT); 1.5MB

Figura 31.- Méscara de la zona segmentada.

A continuacidn, sin haber cerrado la imagen anterior, se utilizd la opcidn Create selection (Crear
seleccidn) que se encuentra en la opcion de Edit (editar), Selection (Seleccion) para conseguir una

imagen como la Figura 32 en donde se puede apreciar un contorno azul sobre la zona oscura.

| 2539x600 pixels; 8-bit (inverting LUT); 1.5MB

Figura 32.- Seleccion de la zona segmentada.

Hecho el procedimiento anterior se uso la imagen enderezada Figura 27, y se pulsé el comando
CTRL+SHIFT+E, en la imagen. Esta accion permite observar que la zona concuerde con lo que es

convincente, Figura 33.

2539x600 pixels; RGB; 5.8MB
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Figura 33.- Traslape de la seleccion de zona segmentada en la micrografia original.
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Como se puede apreciar en la Figura 33, la zona superior de la descarburacion (orilla), no quedo
seleccionada debido a que se encuentra en una zona muy oscura, y por consiguiente se dificulta su

deteccion, por ello muy importante, el proceso anterior.

Para solucionar el problema se utilizo la herramienta elliptical selection (seleccion eliptica), se
activé la casilla de habilitar Enable selection brush (pincel de seleccion) y en size (nimero), se
determiné que el mas convincente en este caso fue 50. Como se ve en la Figura 34, se presiond el boton

izquierdo del mouse por dentro de la zona descarburada, sin soltar para no interrumpir la accion.

2539x600 pixels; RGB; 5.8MB

i :’:‘ﬂ*ﬂ ?f"’" 2 R

Figura 34.- Ajuste de la zona descarburada, herramienta seleccion eliptica.

Habiendo hecho las correcciones necesarias, se utiliz6 la opcion de Edit (Editar), seguido de la
opcion Selection (Seleccion) y se finaliz6 con Create Mask (Crear Mascara), Figura 35.

2539x600 pixels; 8-hit (inverting LUT); 1.5MB

Figura 35.- Mascara final, sistema binario.

Se guardo la méascara final como imagen para su andlisis final, para terminar la metodologia, se
utilizé la imagen mascara final Figura 35, se delimitd con la herramienta Rectangle (rectangulo) se
acciono el boton izquierdo del mouse, y sin soltar hasta cubrir toda la zona descarburada (zona

obscura), como se puede ver en la Figura 36.
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2539x600 pixels; 8-hit (inverting LUT); 1.5MB

Figura 36.- Seleccion de la zona descarburada (obscura).

Para finalizar este proceso de medicion se uso la herramienta plugins (complementos) seguido

de la opcidén macros, seleccionamos la opcién Run (ejecutar) y permitié buscar el plugin creado. Se

selecciond el plugin, y con esta operacion final se ejecutd en automatico, arrojé una tabla con todas las

mediciones hechas Figura 37 y una gréafica con el comportamiento de los datos Figura 38.

File Edit Font Results

Label

Position |Thickness

2520
2621
2522
25623
2524
2525
2526
2827
2528
2529
2530
2531
2532
2533
2534
2539
2536

Figura 37.- Tabla de resultados de las mediciones hechas por el plugin.

En la opcidn de File (archivo) nos permitié guardar nuestras mediciones en formato .xls.

Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Reslice of Mask
Mean

SD

Min

Max

2520 75.841
2521 75.652
2522 75.362
2523 75.072
2524 75.652
2525 758.261
2526 77.971
2827 77.971
2528 856.797
2529 85.986
2530 86.696
2531 90.145
25632 86.696
1266.500 95.694
731.070 20.034
1 52.174

2532 132.464
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3026.85x105.44 pixels (530x255); RGB, 528K
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Position
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Figura 38.- Grafica del comportamiento de las mediciones realizadas.

En cuanto a la medicion de la capa de 6xido (Cascarilla) se utilizé la misma metodologia antes
mencionada.

4.9. Separacion de Zona Descarburada Total en Completa y Parcial

Para fines mas rigurosos donde el sector industrial requiere analisis mas sofisticados por parte de
los laboratorios de calidad, en donde esta metodologia esta pensada y apegada a la norma ASTM E

1077, se realiz6 un proceso para poder analizar las zonas por separado como se muestra a continuacion.

De la Figura 35 mascara final en binario, se cre6 una copia de la imagen y se guardo, a
continuacidn, se abrié la copia de la imagen en Fiji, se delimité toda el area que representa la
descarburacion con la herramienta Rectangle (rectangulo), con la opcion Cut (cortar) que se encuentra

en Edit (Editar), se elimind toda la zona dejando una interfaz vacia como se muestra en Figura 39.

2539x600 pixels; 8-hit; 1.5MB

Figura 39.- Interfaz sin informacion.
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Ahora bien, se abrié la imagen de la Figura 35 mascara final en binario, mediante la herramienta
Rectangle (rectdngulo) se selecciona la zona descarburada parcial como se ve en la Figura 40.Se utilizé
la herramienta Cut (cortar), Figura 41.

2539x600 pixels; 8-hit; 1.5MB

Figura 40.- Seleccion de la zona descarburada parcial.

2539x600 pixels; 8-hit; 1.5MB

Figura 41.- Zona descarburada completa.

Para continuar se hizo uso de la interfaz en blanco (sin informacion), seguido de la opcion Edit
(Editar), Paste (pegar) la zona descarburada parcial antes cortada, para quedar como la Figura 42.

Teniendo las dos zonas separadas se guardaron en sus respectivas ubicaciones listas para ser analizadas.

2539x600 pixels; 8-hit; 1.5MB

Figura 42.- Zona descarburada parcial.

69



Finalmente, se utiliza la herramienta rectangle (rectangulo) para seleccionar y delimitar las zonas
a medir, se ejecuta el algoritmo anteriormente mencionado, se guardan las mediciones para su posterior

anélisis.
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CAPITULO IV
ANALISIS Y RESULTADOS



5. Analisis y Resultados

Como parte de esta investigacion se trabajé sobre una nueva metodologia para la medicion de la
zona descarburada, mediante métodos microscépicos de lanorma ASTM E 1077, la cual permite hacer
hasta 2,500 mediciones por micrografia y 10,000 mediciones por experimento, contrario a las pruebas

tradicionales donde usan un maximo de 10 mediciones.

De los 21 experimentos realizados, se obtuvieron un total de 84 micrografias tomadas a 5x, a las
cuales se les aplico la nueva metodologia para la medicion de la descarburizacion, obteniendo 210,000
mediciones aproximadamente en total. Asi mismo se realiz6 su reproducibilidad obteniendo la misma
cantidad de micrografias y alrededor de la misma cantidad de mediciones. Entre ambas
experimentaciones se obtuvieron cerca de 420,000 mediciones. La base del éxito de esta metodologia
estd relacionada con el numero de mediciones en la zona descarburada, a temperaturas por arriba
1,273K, se presenta un frente irregular; contrario a la forma de la zona descarburada obtenida a
temperaturas de 1,173K donde se presenta un frente plano, sin dificultades para su caracterizacion

macroscopica.

Figura 43.- Micrografia, Acero base AISI-SAE 1045, Ataque con Nital al 2%, a) 20x y b) 50x.

En la Figura 43 a), se puede apreciar una micrografia del acero AISI-SAE 1045 atacada con nital
al 2% durante 20 segundos a 20x, para revelar su microestructura. En el inciso b), se presenta la
microestructura atacada quimicamente y aumentada a 50x, se aprecian los granos blancos la ferrita, y
en las zonas oscuras de perlita; la perlita se caracteriza por tener intercaladas laminas de cementita y
ferrita.
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5.1. Descarburacion

Analizando las micrografias obtenidas de la experimentacion, se pudo apreciar que la
descarburacion presenta un patrén de crecimiento tipo frente plano, para la experimentacion de 1,173K,
durante los tiempos de 900, 1,800, 2,700, 7,200, 14,400 y 21,600 segundos, se genera una capa
descarburada muy marcada del rango de 77 a 240 micrometros, obteniendo un grano descarburado
columnar (ver figuras 54-55 del apartado Anexos (7.4.1)), seguido de un crecimiento de grano que se

aprecia a partir del tiempo 14,400 segundos de permanencia dentro del horno de atmdsfera controlada.

Para la experimentacion de 1,273K, durante los tiempos de 600, 1,200, 1,800, 2,700, 7,200,
14,400 y 21,600 segundos, se aprecia una descarburacion muy irregular, con un tamafio de grano en
aumento a partir de los 7,200 segundos de tiempo de permanencia, junto con un patron de

descarburacion hacia el centro del espécimen (ver Figuras 56-57 del apartado Anexos (7.4.2)).

Para la experimentacion de 1,373K (ver Figuras 58-59 del apartado Anexos (7.4.3)), la
descarburacion es irregular, la descarburacion parcial es dificil de apreciar a los 300 y 600 segundos.
A los 600 segundos se puede ver un crecimiento de grano y a los 1,800 segundos una zona de
descarburacion parcial visible. A los 7,200 segundos la descarburacion parcial es cuantificable solo
con la ayuda del software, ya que se presenta un patron de difusion del carbono desde el bulk de la
pieza a la superficie y un crecimiento del tamafio de grano severo para los casos de 14,400 y 21,600

segundos (ver Figuras 59.g) h)).

A continuacion, se presentan las Figuras 44 y 45 los valores de descarburacion de un acero AlSI-
SAE 1045, oxidado a altas temperaturas de forma isotérmica y caracterizado metalograficamente a
través de la herramienta de analisis de imagenes para estimar la difusién inercial de carbono en la

estructura cristalina del acero en fase austenitica.
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Figura 44.- Regresion lineal aplicando método de minimos cuadrados, coeficiente de determinacion (R?), a los resultados obtenidos
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para la descarburacién.

160

Como se observa en la Figura 44, los coeficientes de determinacién cuadraticos se ajustan a una

funcion lineal, con valores de entre 0.9478 y 0.9612, esto indica que cuanto mas se acerque a 1, la

dispersion de las mediciones de descarburacién obtenidas se ajusta al modelo presentado por Einstein

en 1905, es decir la distancia descarburada es directamente proporcional al valor /(Dt).

En la Tabla 2, se presentan los valores promedio para 10,000 mediciones experimentales de

distancia descarburada, para las probetas metalicas que fueron calentadas a temperaturas de

austenizacion de 1,173K, 1,273K y 1,373K y diferentes tiempos de exposicion. Se puede apreciar

facilmente que el crecimiento de la descarburacién es afectado por la temperatura de tratamiento

térmico y el tiempo de proceso.
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Tabla 2. Valores promedio de cada experimento; para descarburacion.

Temperatura Raiz, t Media Temperatura Raiz, t Media Temperatura Raiz, t Media
(K) (©) (m) (K) () (m) (K) () (m)

1173 30.00 0.000077 1273 24.49 0.000109 1373 17.32 0.000177
1173 42.43 0.000090 1273 34.64 0.000135 1373 24.49 0.000204
1173 51.96 0.000105 1273 42.43 0.000144 1373 34.64 0.000227
1173 84.85 0.000128 1273 51.96 0.000192 1373 42.43 0.000236
1173 120.00 0.000169 1273 84.85 0.000279 1373 51.96 0.000312
1173 146.97 0.000240 1273 120.00 0.000336 1373 84.85 0.000371

* * * 1273 146.97 0.000350 1373 120.00 0.000454

* * * * * * 1373 146.97 0.000471

Como se plante6 en la metodologia experimental, las pruebas de descarburacion se realizaron

por duplicado para asegurar reproducibilidad de resultados, en la Figura 45 se muestran estos datos.

X, m
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A 1,373 K, 300, 600, 1200, 1 800, 2700, 7 200, 14 400, 21600 s.
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Figura 45.- Regresion lineal aplicando método de minimos cuadrados, coeficiente de determinacion (R?) a los resultados obtenidos

para la descarburacion reproducibilidad.

En la Figura 45, se muestra que los coeficientes de determinacion cuadraticos que son muy

cercanos a 1, es decir de 0.9258 el mas bajo y 0.9835 el més alto, con lo cual se confirma que es posible

relacionar la distancia descarburada con el valor /(Dt) de forma experimental.
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En la Tabla 3, se presentan los valores promedio para 10,000 mediciones experimentales de
distancia descarburada para las probetas metalicas de réplica, que fueron calentadas a temperaturas de
austenizacion de 1,173K, 1,273K y 1,373K y diferentes tiempos de exposicion.

Tabla 3.- Valores promedio de cada experimento para descarburacién reproducibilidad.

Temperatura Raiz, t Media Temperatura Raiz, t Media Temperatura Raiz, t Media
(K) (s) (m) (K) () (m) (K) (s) (m)

1173 30.00 0.000076 1273 24.49 0.000123 1373 17.32 0.000168
1173 4243 0.000099 1273 34.64 0.000131 1373 24.49 0.000200
1173 51.96 0.000108 1273 42.43 0.000169 1373 34.64 0.000224
1173 84.85 0.000133 1273 51.96 0.000176 1373 42.43 0.000242
1173 120.00 0.000160 1273 84.85 0.000245 1373 51.96 0.000281
1173 146.97 0.000239 1273 120.00 0.000315 1373 84.85 0.000405

* * * 1273 146.97 0.000339 1373 120.00 0.000430

* * * * * * 1373 146.97 0.000505

En la Tabla 3 se puede apreciar que los datos de distancia descarburada tienen ligeras variaciones,

pero con el mismo orden de magnitud mostrado en la Tabla 2.

Con las pendientes calculadas en la Figura 44 y Figura 45 se procede al manejo de los datos tal

y como se muestra en la Figura 8, donde la ecuacion 3.19 es convertida a Log base 10.

5.2. Difusién (D)

La Tabla 4, presenta las pendientes calculadas de la Figura 44, haciendo notar que los coeficientes
de difusion de carbono, D, en matriz de acero AISI-SAE 1045 con fase austenita es del orden de

magnitud 1 x 103 metros cuadrados por segundo.

Tabla 4.- Valores de Difusién estimados con experimentos de descarburacion del carbono en fase austenita de un acero AISI-SAE

1045.
2
Temperatura Valor de Difusién (D) (—)
(K) seg
1,173 2.84444444x107"
1,273 7.65625000x10°"
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2
Temperatura Valor de Difusién (D) (=)
(K) seg

1,373 9.75156250x107"

De acuerdo a la Tabla 4, el valor de la pendiente aumenta conforme la temperatura de trabajo lo

hace, logrando un valor maximo de D=9.75 x10™® m?/segundo para la temperatura de 1,373K.

Los resultados de D para los experimentos de reproducibilidad se presentan en la Tabla 5.

Tabla 5.- Valores de Difusidn estimados, con experimentos de réplica, para la descarburacion del carbono en fase austenita de un acero

AISI-SAE 1045.
Temrzf(r)atura Valor de Difusion Reproducibilidad (D) (5)
1173 2.54184028x10 "
1273 5.94184028x10*
1,373 11.4668403x10

La Tabla 5, se presentan las pendientes calculadas de la Figura 45 que corresponde a valores de
difusion de carbono, D, en matriz de acero AISI-SAE 1045 con fase austenita estimados con
experimentos de reproducibilidad. El valor de la pendiente aumenta conforme la temperatura de trabajo
lo hace, logrando un valor maximo de D = 11.46 x10%3 m?/segundo para la temperatura 1,373K.

5.3. Difusion Inicial (D0O), Energia de Activacion (Q)

Partiendo del planteamiento gréfico de la Figura 8 y aplicando logaritmos a la ecuacién 3.19 se
obtiene:

Q
log D=— log D, 5.1
% 23RT 2 &4)

Esta ecuacion es de la forma y = mx +b, donde la variable dependiente es log D, la variable

independiente 1/T, la intercepcion en la ordenada log D, , y la pendiente sera igual a: Q / (2.3*R).
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La Tabla 6 muestra los valores utilizados para recrear el planteamiento grafico de Arrhenius.

Tabla 6.- Datos necesarios para realizar el grafico de la ecuacion 5.1.

Tem‘zf(rf tura Difusion D) 1000/T (K) log D)
1173 28444444413 0.85251491 112.54600254
1273 7.65625000E-13 0.78554595 112.11598389
1373 9.75156250E-13 0.72833211 112.01092579

Los datos de la Tabla 6 son utilizados para generar el grafico de la Figura 46. Los valores de

logaritmo de difusion de carbono disminuyen conforme la temperatura de trabajo aumenta, por lo cual

el grafico presenta una pendiente negativa.

En la Figura 46, se grafican los datos de 1000/T y log D con una pendiente de linea recta

resultante de, m1 = 4,368.31811. Despejando Q de la ecuacion (5.2) y recordando que la constante de

los gases R es igual a 1.987207 calorias/mol K.

m, = < =—4,368.31811

' 23R

El valor de Q1 se muestra en la ecuacion la ecuacion (5.3):

Q =-23*R*m,

Sustituyendo se obtiene:

Q, =(—2.3)(1.987207)(—4,368.31811)=19,965.7304 —

@, =83,536.615 joules / mol

calorias

(5.2)

(5.3)
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7
-8 A
P
94~
— ~
o N
(=] ™
E .
o -10 '--..\\
jod S~ y = 4.36831811x-8.77858496
- ~ o R2=0.91717770
11 4 ~
T
o,
Mo
T
Mo
T
.y
-12 \\\.
™
T
"“-.
\“‘\..
-13 T T T T T T T T T .
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1.0
1000/T (K)

Figura 46.- Planteamiento grafico para estimar la energia de activacion Q y el coeficiente de difusion inicial Do de la ecuacion de
Arrhenius, correspondiente a ma.

Como se puede ver en la Figura 46, la intercepcidon a la ordenada al origen presentd un valor de

log Do=-8.77858496. En consecuencia, el valor del coeficiente de difusion inicial Do es:

2
D, =10° =10"°7%% =1,66500308x10° ——
seg

La Tabla 7, muestra los valores correspondientes a los datos de distancia descarburada de
probetas del duplicado experimental, necesarios para generar el grafico de Arrhenius y que muestran

la reproducibilidad de los datos experimentales obtenidos en este trabajo de tesis.

Tabla 7.- Datos de Difusion con respecto a la temperatura (Reproducibilidad).

TemTp 'z:f)tura Difusion D (%) 1000/T (K) log D)
1173 2.54184028E-13 0.85251491 11259485174
1273 5.94184028E-13 0.78554505 -12.22607903
1373 1.14668403E-12 0.72833211 11194055624
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En la Figura 47 se graficaron los datos de la Tabla 7, la pendiente de la linea recta resultante fue

m2 con un valor de 5,275.51188 (ver Ecuacion 5.4):
m=—Y _ 527551188
2.3R

El valor de Q, se muestra en la ecuacion (5.5)

Q,=-23*R*m,

Sustituyendo se obtiene:

Q, :(—2.3)(1.987207)(—5,275-51188):24’112'1285%:75

@, =100,885.145 joules / mol

Energia de activacion y Difusion inicial
(Reproducibilidad)

(5.4)

(5.5)
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Figura 47.- Planteamiento gréafico para estimar la energia de activacion Q y el coeficiente de difusion inicial DO , de la ecuacion de

Arrhenius, correspondiente a ma.
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La intercepcion a la ordenada al origen de la Figura 47 es de -8.09251755 por consiguiente, el

valor del coeficiente de difusion inicial D, es:

2
D, =10° =10°%%%'"% ~8,08132272x10"°
seg

En la Tabla 8 se presenta una recopilacion de valores de energia de activacion (Q), difusion
inicial (Do) y el coeficiente de difusion (D) de elemento de aleacidn carbono en matriz de acero con
diferentes fases cristalograficas. Se incluye en la tabla 8, los valores obtenidos de Q, D Y Do estimados

de manera experimental en este trabajo de tesis por O.D. Prieto-Sanchez y colaboradores.

Tabla 8.- Comparacion de resultados calculados Difusion (D), Difusion Inicial (Do), Energia de Activacion (Q) vs Literatura.

Referencias T (K) Do (m?/s) Q (kJ/mol) Observaciones
a-Fe
Callister [34]. 773-1173 6.2x107 80 D = 2.4X101?-1.7X101% m%s
Zhao et al.[14] 1033 0.2X10°% 84 D =1.1X10°m%s
Anderson et al.[4] 1103-1173 92.3 -
v-Fe
Callister [34] 1173-1373 2.3x10° 148 D =5.9X1072- 5.3X10** m%/s
Zhao et al.[14] 1123 2.0X10° 140 D =6.1X10"2 m?/s
1.66X107° D(1173K) =2.8444X101¥ m?/s
O.D. Prieto-Séanchez et al. 1173-1373 | Valor de reproducibilidad: 83.53-100.88 D(1273K) =7.6562X1013 m?/s
8.08X10° D(1373K) =9.7515X1013 m?/s

En la Tabla 8 se puede apreciar que los valores de difusién inicial (Do) obtenidos en esta tesis
estan en el orden de magnitud de 1x10°° mientras que el resto de los autores estiman un valor promedio
en orden de magnitud de 1x107°. La energia de activacion (Q) y el coeficiente de difusion (D) son
aproximadas a las que presentan los autores Callister y Zhao. Es muy importante mencionar que este
trabajo se hizo con la ayuda de un horno de atmaosfera controlada. Es importante mencionar que el resto
de los autores enlistados en Tabla 8 no mencionan el numero de mediciones realizadas en las
metalografias para estimar el valor de zona descarburada. En este trabajo de tesis y gracias a
herramientas de procesamiento digital de imagenes, el nimero de mediciones en cada una de las 4
zonas donde se midio la descarburacion completa fue de 2,500 muestras, es decir un total de 10,000

mediciones para cada probeta experimental.
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La variacion del orden de magnitud del coeficiente de difusion inicial (Do) encontrado en esta
tesis con el resto de los autores, es el resultado de la disminucion en el error de muestreo. Los errores
de muestreo pueden ser varios y se enumeran a continuacion:

1.- El observador y encargado de las mediciones no tenga un ojo entrenado, es decir, no sea
metaldrgico.

2.- La metalografia no tenga la nitidez para medir el valor de descarburacion total; este valor es
muy complicado de medir cuando la matriz del acero tiene porcentajes grandes de ferrita.

3.- Debido a que la zona de medicion descarburada no es un frente plano a temperaturas
superiores a 1,273 K 'y que la norma ASTM E 1077, no indica un numero determinado de mediciones,
los autores de trabajos técnicos-cientificos que trabajan con métodos microscopicos a nivel mundial,
reportan el uso de diez mediciones como maximo, para caracterizar la profundidad descarburada; lo

anterior produce un error de muestreo sesgado.

Es importante mencionar que ademéas de medir la zona descarburada en cada una de las probetas
expuestas a temperaturas de oxidacion elevadas, se procedié a utilizar las herramientas de
procesamiento digital de imagenes para estimar el espesor de cascarilla formada en la superficie. En la
Figura 48 se presenta el comportamiento del crecimiento de 6xido (cascarilla) durante las condiciones

experimentales de oxidacion de las probetas AISI-SAE 1045.
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Oxidacion
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Figura 48.- Crecimiento de Oxido (Cascarilla) bajo las condiciones de Descarburacion.

Como se aprecia en la Figura 48, las pendientes del crecimiento de 6xido superficial en funcién
del tiempo, presentan un comportamiento lineal, a bajas temperaturas. Cuando la temperatura aumenta
a 1,373 K, la primera parte de la curva, es decir, a tiempos de oxidacion menores a 2,700 segundos,
podemos observar un comportamiento parabolico de la cinética de formacion de la cascarilla. Este
comportamiento parab6lico esta relacionado con una alta profundidad de zona descarburada en la
superficie metéalica, es decir, en algin momento del tiempo esta zona descarburada pasara hacer
cascarilla, reduciéndose el diametro de la probeta. La cascarilla formada en estos primeros instantes
del fendmeno de oxidacion, menores a 2700 segundos, generara una resistencia a la difusion del
oxigeno de la atmosfera oxidante. Motivo por el cual el comportamiento de la pendiente (ver linea y
simbolos triangulares, entre el valor de 50 y 120 de las abscisas, se vuelve lineal hasta que una nueva

superficie descarburada crece y se genere nuevamente el transporte de masa.

Es importante mencionar que las micrografias de probetas expuesta a temperaturas de oxidacion
de 1,173 K y hasta los 900 segundos de exposicién en el horno con atmosferas de 21% de oxigeno, no
se aprecié crecimiento de cascarilla en la superficie. Por esta razon, la linea correspondiente al

crecimiento de cascarilla a 1,173 K carece de datos en los valores de las abscisas menores a 42.
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Este trabajo de tesis demuestra que el uso de nuevas metodologias digitales, permiten generar
bases de datos robustas, para disminuir el error de muestreo en fendbmenos experimentales con frentes
de difusién heterogéneos. El uso correcto de estas herramientas proporcionara una mayor confiabilidad
al analisis del grafico de Arrhenius para el calculo de la Difusion y Energia de activacion del elemento

intersticial.
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6. Conclusiones

La difusion del elemento de aleacion carbono intersticial en un acero de estructura cristalina cibica
centrada en las caras (AISI-SAE 1045) aumenta en funcion de la temperatura de la siguiente forma: a)
D (1,173K) = 2.8444x10"® m?/s; b) D (1,273K) = 7.6562x10® m¥s: D (1,373K = 9.7515x10°%% m%/s).

El frente de descarburacion en un acero AISI-SAE 1045 esta relacionado con la temperatura. A
temperaturas de 1,173K el frente es homogéeneo o de tipo piston, utilizando la analogia del flujo en un

ducto.

A partir de la temperatura de 1,273K, el frente de descarburacion es irregular, es decir no existe
una frontera uniforme o definida sobre la superficie de la probeta, haciendo la medicién de profundidad

descarburada total mas dificil por la presencia de un alto porcentaje de fase ferrita.
Con temperaturas de tratamiento térmico de 1,373K, ademas de la irregularidad de la frontera o
frente descarburado, se observa un crecimiento excesivo en el tamafio de grano, junto con una formacion

de cascarilla gruesa; alrededor de 5 milimetros para tiempos de exposicién de 6 horas

Se observd que los valores de coeficiente de difusién (D), difusion inicial (Do) y energia de

activacion (Q) varian en funcién del nimero de muestreos y de la seleccion de la zona de muestreo.

El redondeo en las mediciones de profundidad de la zona descarburada puede incurrir en errores

de los resultados, es decir en la estimacion de los valores de D, Do y Q.
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7. Anexos

7.1. Preparacion de Muestras Metalogréaficas

7.1.1. Guia Estandar para la Preparacion de Muestras Metalograficas (ASTM E 3)

Como la norma lo indica; la seleccion de muestras de prueba para el examen metalografico es
extremadamente importante porque, si su interpretacion es valiosa, las muestras deben ser
representativas del material que se esta estudiando. La intencidn o el propdsito del exdmen metalogréfico
generalmente determinaran la ubicacion de los especimenes a estudiar. Con respecto al propdsito del
estudio, el examen metalogréafico se puede dividir en tres clasificaciones:

Estudios generales o trabajo de rutina: las muestras deben elegirse en lugares con mayor
probabilidad de revelar las variaciones maximas dentro del espécimen en estudio.

Estudio de las fallas: las muestras de prueba deben tomarse lo mas cerca posible de la fractura o
al inicio de la falla. Antes de tomar las muestras metalograficas, el estudio de la superficie de la fractura
debe estar completo o, al menos, debe documentarse la superficie de la fractura.

Estudios de investigacion: la naturaleza del estudio determinara la ubicacion de la muestra, la
orientacion, etc. EI muestreo generalmente serd mas extenso que en los exdmenes de rutina. Una vez
establecida la ubicacion de las muestras metalogréficas a estudiar, se debe decidir el tipo de seccién a
examinar. En metales trabajados en caliente o en frio, se deben estudiar las secciones transversales y
longitudinales.

Las secciones transversales tomadas perpendiculares al eje principal del material se utilizan a
menudo para revelar la siguiente informacion:

e Variaciones en la estructura del centro a la superficie

e Distribucién de impurezas no metéalicas en la seccion

e Descarburacién en la superficie de un material ferroso

e Profundidad de las imperfecciones de la superficie

e Profundidad de corrosion

88



e Espesor de recubrimientos protectores
e Estructura del revestimiento protector.
Las secciones longitudinales tomadas paralelas al eje principal del material se utilizan a menudo
para revelar la siguiente informacion:
e Contenido de inclusidon del acero
e Grado de deformacidn pléastica, como lo muestra la distorsion del grano
e Presencia o ausencia de bandas en la estructura
e Lamicroestructura lograda con cualquier tratamiento térmico.
Las ubicaciones de las superficies examinadas deben darse siempre en los resultados de los
informes y en cualquier micrografia ilustrativa. En Figura 49 se muestra un método adecuado para
indicar las ubicaciones de la superficie.

7.1.2. Tamafio de las Muestras Metalogréficas.

Por conveniencia, las muestras a pulir para el examen metalogréafico generalmente no son mas de
aproximadamente 12 a 25 mm cuadrados (0.5 a 1.0 pulg.), o aproximadamente 12 a 25 mm de diametro
si el material es cilindrico. La altura de la muestra no debe ser mayor que la necesaria para un manejo

conveniente durante el pulido [35].

89



Simbolo en el diagrama Designacién Sugerida

Superficie laminada
Direccién de laminacidn
Borde de laminacién
Seccién plana

moOAn B

Seccion longitudinal perpendicular
ala superficie laminada
F Seccion transversal

G Seccion radial longitudinal
H Seccion tangencial longitudinal
Figura 49.- Método de designacion del area para la ubicacion de toma de micrografias [35].

7.2. Métodos de Medicion de Descarburacion.

7.2.1. Métodos de Prueba Estandar para Estimar la Profundidad de la Descarburacion de
Muestras de Acero (ASTM E 1077).

Estos métodos de prueba cubren procedimientos para estimar la profundidad de la descarburacion
de aceros independientemente de la composicion, la microestructura de la matriz o la forma de la seccién.
Se pueden utilizar los siguientes procedimientos basicos:

e Métodos de deteccion.
e Métodos microscopicos.

e Maétodos de dureza por microindentacion.
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e Métodos de anélisis quimico.

Las pruebas de deteccién: son pruebas simples, rapidas y de bajo costo disefiadas para separar
muestras no descarburadas de aquellas con descarburacion apreciable.

Las pruebas microscopicas: requieren una seccion transversal pulida metalograficamente para
permitir una determinacion razonablemente precisa de la profundidad y la naturaleza de la
descarburacion presente. Se pueden emplear varios métodos para estimar la profundidad de la
descarburacion. La precision estadistica de cada uno varia con la cantidad de esfuerzo gastado.

Los métodos de dureza de microindentacion: se emplean en secciones transversales pulidas y
son mas adecuados para muestras endurecidas con microestructuras razonablemente uniformes. Este
procedimiento se puede utilizar para definir la profundidad a una dureza minima especifica o la
profundidad a una dureza uniforme.

Los métodos de analisis quimico: proporcionan una medicién directa de la concentracién de
carbono en funcion de la profundidad. Estos métodos son aplicables a cualquier composicion de aceroy

microestructura, pero estan restringidos por la forma de la muestra.

7.2.2. Muestreo
Las muestras deben tomarse en lugares que sean representativos de la muestra. La ubicacion y el

numero de muestras tomadas dependen de la naturaleza del material que se va a probar y se definira en

los acuerdos entre el fabricante y el comprador.
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TERNATIONAL

Opcional para
tamafios mas
grandes

>2.5-7.6 cm (1-3 inch.)

<2.5cm(1inch.)
didmetro

diametro

Opcional
dependiendo

///Z?kT el diametro
% / Ssam 7
i

<2.5 cm

Y,
>7.6-15.2 cm (3-6 inch.)
didmetro >15.2 cm (6 inch.)
diametro

Cortes
—— Superficies examinadas

/) Superficies pulidas

Figura 50.- Esquemas de muestreo tipico para barras redondas de diferentes tamafios [36]

Las muestras para los métodos microscépicos, las pruebas de dureza de microindentacion y los

métodos de deteccion deben cortarse de la muestra a granel perpendicular al eje longitudinal del producto
para que las mediciones se realicen en un plano transversal. Este procedimiento permite determinar la

variacion de la descarburacion alrededor de la periferia de la muestra.
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Opcional para

7 Y %maﬁos mas grandes
Y, /%
<2.5cm(1inch.)
diagonal >2.5-7.6 cm (1-3inch.)
diagonal

%%

<>
<2.5¢cm

AN

NN
N
N

e 77

>7.6-15.2 cm (3-6inch.) /é zoem %
diagonal

----- Cortes

% %
— Superficies examinadas % /
Superficie pulida >15.2.cm (6inch.)

diagonal

Figura 51.- Esquema de muestreo tipico para barras cuadradas de diferentes tamafios [36].

Para muestras de hasta aproximadamente 2,5 cm (1 pulg.) De diametro, toda la seccion transversal
se pule y se examina. Para secciones transversales mas grandes, se deben preparar una 0 mas muestras
para evaluar las variaciones en la descarburacion de la superficie. La Figura 50, la Figura 51 y Figura 52

muestran ejemplos de esquemas de muestreo tipicos que pueden usarse para secciones mas grandes.
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£
L - >
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L<2.5cm(1inch.) L>2.5cm(1inch.)

W <1.25 cm (0.5 inch.) W <1.25 cm (0.5 inch.)
<25om
f o

7777 /%
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W >1.25-7.6 cm(0.5-3inch.) !/}/%

L/wW>1
A <115.5 cm? (18 inch?)

N

\
N\

<25cm

a  Opcional dependiendo de L % '///

Cortes £
Superficie examinada
Superficie Pulida

W =>7.6 cm(3inch.)

L/W=>1

A>115.5cm? (18 inch?)

Figura 52.- Esquemas de muestreo tipicos para barras planas y rectangulares de diferentes tamarios [36].

N

Los métodos microscdpicos son los mas adecuados para medir la profundidad de descarburacion
de especimenes laminados en caliente, forjados, recocidos o normalizados. La medicion de la
profundidad de la descarburacién se basa en la evaluacion de la variacion en la microestructura en la
superficie debido al cambio en el contenido de carbono. La profundidad de la descarburacion completa
es mas facil de evaluar debido al excelente contraste entre la capa de ferrita libre, cuando esta presente,
y la estructura interior. La profundidad de la descarburacién parcial se puede evaluar mejor cuando esta
zona contiene ferrita y perlita. El pulido de la muestra debe realizarse de manera que no se produzca
redondeo de bordes. Deben emplearse pafios, cuando las muestras son pequefias o tienen una forma
inconveniente para tales dispositivos, las muestras deben montarse en abrazaderas o en medios de
epoxicos. Los materiales epoxicos de montaje por compresion generalmente proporcionan la mejor
retencion de bordes. El grabado debe realizarse con grabadores estandar como nital o picral, seguin la

experiencia del evaluador con el material que se esta probando.
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7.2.3. Medicion:

La profundidad de la descarburacion total o parcial, 0 ambas, se puede evaluar de varias maneras
segun la precision deseada. Las mediciones se pueden realizar utilizando un reticulo micrométrico
ocular, un micrometro ocular de tornillo (Filar) o una escala colocada contra una pantalla de proyeccion
de vidrio esmerilado. Las mediciones se pueden hacer en la imagen o en las fotografias. Las mediciones
también se pueden hacer utilizando técnicas de analisis de imagen.

El procedimiento de medicion mas simple y adecuado para muchos propositos, es seleccionar para
medir; aquellas ubicaciones en el espécimen que parecen representar condiciones promedio y peores de
descarburacion completa y parcial. Para el control de calidad o los estudios de investigacion, puede
utilizarse la profundidad promedio de la descarburacidn, ya sea completa, parcial o total, pero con mayor
precision estadistica. Para tales casos, la condicion de descarburacién se puede medir con una mayor
definicion estadistica al realizar varias mediciones alrededor de la periferia de la muestra en ubicaciones
seleccionadas al azar. Se pueden calcular la media, la desviacidn estandar y los limites de confianza del
95% de dichas mediciones. EI nimero de mediciones requeridas depende del tamarfio de la muestra 'y de
la precision deseada.

Descarburacién completa: pérdida de contenido de carbono en la superficie de una muestra de
acero a un nivel por debajo del limite de solubilidad del carbono en la ferrita, de modo que sélo esta
presente la ferrita.

Descarburacion parcial: pérdida de contenido de carbono en la superficie de una muestra de
acero a un nivel menor que el contenido de carbono a granel del interior no afectado pero mayor que el
limite de solubilidad de carbono en la temperatura ambiente en ferrita.

Descarburacion total: la distancia perpendicular desde la superficie del espécimen hasta esa
ubicacion en el interior donde se alcanza el contenido de carbono en masa; es decir, la suma de las

profundidades de la descarburacion completa y parcial [36] Figura 53.
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PARCIAL

<—COMPLETA

< DECARBURACION TOTAL
Figura 53.- Descarburacion Completa y Parcial [37].

7.3. Estadistica como Parte del Analisis Experimental

Los métodos estadisticos se disefian para contribuir al proceso de realizar juicios cientificos frente
a la incertidumbre y a la variacion, y se utilizan para analizar datos de procesos; el objetivo es tener una

mejor orientacion respecto de cuéles cambios se deben realizar en el proceso para mejorar su calidad

[3]

7.3.1. Tipos de Error

Los cientificos experimentales distinguen tres tipos de error, Errores groseros o accidentales,
aleatorios y sistematicos. Los errores groseros se identifican facilmente, son errores tan importantes que
no existe otra alternativa real que abandonar el experimento y empezar de nuevo, como por ejemplo la
averia de un equipo. Los errores aleatorios provocan que los resultados individuales difieran uno del otro
de manera que caigan a ambos lados del valor medio. Este tipo de error afecta a la precision, o
reproducibilidad de un experimento. Los errores sistematicos provocan que los resultados sean erroneos

algunos resultados positivos u otros negativos, sin llegar al resultado esperado [38].
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7.3.2. Muestreo Aleatorio

El muestreo aleatorio consiste en tomar una muestra de tal modo que todas las muestras de la
poblacién tienen la misma posibilidad de ser incluidos. Una de las hipdtesis del ANOVA es que la
variacion incontrolada es aleatoria, no obstante, en aquellas mediciones tomadas durante un periodo, la
variacion en un factor controlado como la presion, la temperatura, el deterioro del aparato etc., pueden
producir una tendencia en los resultados. Como consecuencia, los errores debidos a la variacion
incontrolada no son aleatorios durante mucho tiempo, ya que los errores sucesivos estan correlacionados.
Esto puede conducir a un error sistematico en los resultados. Afortunadamente este problema se supera
utilizando una técnica de aleatorizacion [38].

7.3.3. Regresion Lineal

La regresion lineal simple trata el caso de una sola variable regresora, en la que la relacién entre x
y y es lineal. En realidad, en la mayoria de aplicaciones de regresion, la ecuacion lineal, (7.1), es una

aproximacion que representa de manera mas simplificada algo desconocido y mucho mas complicado.

3% :ﬂo +ﬁ’1X (7.1)

La mayoria de las veces los modelos que son simplificaciones de estructuras mas complicadas y
desconocidas son de naturaleza lineal, es decir, lineales en los pardmetros 3, y f3,. Estas estructuras

lineales son sencillas y de naturaleza empirica, por lo que se denominan modelos empiricos. Un anélisis
de la relacidn entre x, y requiere el planteamiento de un modelo estadistico. La base para el uso de un
modelo estadistico se relaciona con la manera en que la variable aleatoria y cambia con x y el componente
aleatorio. A continuacion, se presenta el modelo estadistico para la regresion lineal simple. La respuesta

y se relaciona con la variable independiente x a través de la ecuacion (7.2).

y:,B0+ﬂ1X+g (7.2)
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Enlacual B,y £, sonpardmetros desconocidos de la interseccion y la pendiente, respectivamente

y & error [3].
7.3.4. Método de Minimos Cuadrados

Fisher en su libro Estadistica para quimica analitica, la estadistica antes de Fisher, describe que el
método de minimos cuadrados sirve para ajustar sobre un conjunto de observaciones una trayectoria que
minimiza el error cuadratico, este método fue dado a conocer por Adrien-Marie Legendre (1752-1833)
en 1805, en su libro Nuevos Métodos para la determinacion de las orbitas de los cometas. Pero un joven
matematico alemén, llamado Carl Friedrich Gauss (1777-1855) afirmo haber sido el primero en utilizarlo
para predecir la drbita del asteroide Ceres, descubierto el primer dia del siglo XIX, el 1 de enero de 1801
[39].

7.3.5. Coeficiente de Determinacion R2

El coeficiente de determinacion R? es una medida de la calidad del ajuste y queda representado

por la ecuacion (7.3).

Rr=1_CE 7.3)
STCC

Donde STCC es la suma total de los cuadrados corregida'y SCE es la variacién debida al error, ola
variacion no explicada. Advierta que, si el ajuste es perfecto, todos los residuales son cero, y asi R?=1.0.

pero si la SCE es tan s6lo un poco menor que la STCC, R?~0. En otras palabras, resulta claro que

0<R? <1,y el limite superior se logra cuando el ajuste a los datos es perfecto, es decir, cuando los
residuales son cero. Pero ¢Cudl es el valor aceptable de R?? es una pregunta muy dificil de contestar. Un
quimico encargado de establecer una calibracion lineal de una pieza de equipo de alta precision
seguramente esperaria obtener un valor muy alto de R? (quiza superior a 0.99); mientras que un cientifico
del comportamiento, que trabaja con datos en los que influye la variabilidad de la conducta humana,

quiza se sentiria afortunado si obtuviera un valor de R? de hasta 0.70 [3].
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7.4. Micrografias Descarburacién Condiciones Originales (Acero AISI-SAE 1045)

7.4.1. Descarburacién a 1,173K

o

Yx
%

Y I £ 4 ”t, = e B

Figura 54.- Micrografias Descarburacion, ASTM E 1077, Tiempos de permanencia en el horno de atmésfera controlada: a) 900 s., b) 1,
800s.,¢) 2,700s.,d)7,200s., 1,173K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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Figura 55.- Micrografias Descarburacién, ASTM E 1077, Tiempos de permanencia en el horno de atmdsfera controlada:

e) 14, 400 s., f) 21, 600 s., 1,173K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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7.4.2. Descarburacién a 1,273K.
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Figura 56.- Micr

ografias Descarburaciéon, ASTM E 1077, Tiempos de permanencia en el horno de atmdsfera controlada: a) 600 s., b)
1,200 s., 1,273K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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Figura 57.- Micrografias Descarburacion, ASTM E 1077, Tiempos de permanencia en el horno de atmésfera controlada: c) 1, 800 s., d)
2,700s.,€) 7,200 s., f) 14, 400 s, g) 21, 600 s., 1,273K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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7.4.3. Descarburacion a 1,373K.

W T S

Figura 58.- Micrografias Descarburacion, ASTM E 1077, Tiempos de permanencia en el horno de atmésfera controlada: a) 300 s., b) 600
s., €) 1,200 s., d) 1,800 s., 1,373K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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Flgura 59.- Micrografias Descarburacmn ASTM E 1077 Tlempos de permanenma enel horno de atmdsfera controlada: e) 2,700 s., f)

7,200 s., g) 14,400 s., h) 21,600 s., 1,373K, Tratamiento isotérmico, Ataque Nital 2%, 5x.
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