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Resumen

En este trabajo se fabricaron hierros ductiles aleados con niquel (1 y 2%) mediante
tratamiento del metal base (Fe-C-Si-P-S-Mn-Ni) con tratamientos de inoculacion con FeSi y
Nodulizacion con Mg + Tierras raras mediante el proceso sandwitch. Posteriormente, al
hierro ductil se le aplico un tratamiento térmico de austemperizado en un bafio de sales
fundidas, con la finalidad de obtener nédulos de grafito inmersos en una matriz de ausferrita
para obtener hierros ductiles austemperizados (ADI).

El tratamiento de austemperizado se llevo a cabo a una temperatura de austenitizacion a 860
°C, la temperatura de austemperizado se vario en 850 y 860 °C a tiempos de permanencia de
10, 30 y 60 min. Los hierros ductiles y ADI's fabricados se analizaron microestructuralmente
y se determino su comportamiento mecanico mediante pruebas de dureza, resistencia a la

tension y tenacidad mediante la prueba charpy.

Se determind que la adicién de manganeso en el hierro ductil promovi6 la formacién de
carburos, los cuales se segregaron en la region interdendritica, incrementando su dureza para
los hierros ductiles producidos, mientras que para los ADI’s la adicidn de niquel disminuy6
la velocidad de reaccion de la etapa 1 de austemperizado. Contenidos mayores al 1% de

niquel propicio la formacion de martensita en los limites de la celda en el enfriamiento.



Abstract

In this project were built ductile iron alloyed with Ni (1 and 2 %) through heat treatment of
base metal (Fe-C-Si-P-S-Mn-Ni) with inoculation treatments with FeSi and Nodulization
with Mg + rare earths through the sandwich process. Then, the ductile iron is applied an
austempering heat treatment in a salt bath in order to get grafite nodules immersed in a matrix

of ausferrite to get ADI.

The austempering heat treatment is carried out to an austenizing temperature (860°C), the
austempering temperature oscillated in 850 to 860°C in times of 10, 30 and 60 minutes. The
ductile iron and ADI’s built were analized microstructural to determine the mechanical

behavior through tensile, hardness and toughness tests.

It was determined that the addition of manganese in ductile iron promoted the formation of
carbides, which are segregated in the interdendritic region, increasing its hardness for ductile
irons produced, whereas for the addition of nickel ADI’s slowed reaction of step 1 of
austempered. Content greater than 1 % nickel led to the formation of martensite within the

limits of cell cooling.
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1. Introduccion

El uso de hierro ductil (DI) por sus siglas en ingles que significa ductile iron se ha
incrementado constantemente desde su introduccion en 1950s, debido a sus excelentes
propiedades mecanicas y bajo costo de produccion. Posteriormente, el desarrollo del hierro
ductil austemperizado (ADI) por sus siglas en ingles que significa austempered ductile iron
en 1970s produjo un nuevo e importante impulso para la aplicacion del DI, gracias a la

excelente combinacion de resistencia y dureza de este material emergente.

Las fundiciones de hierro ductil presentan niveles de carbono y silicio de 3.20 — 3.80 y de
2.40 —2.70, respectivamente. Ademas de un bajo contenido de azufre (0.02% max.) y fésforo
(0.08% max.). La etapa de inoculacion define la microestructura final y sus propiedades, si
se hace correctamente la inoculacion, la cantidad de nddulos se incrementa, se reduce o
eliminan los carburos, mejora la maquinabilidad y decrece la contraccion, obteniendo

mejores propiedades mecanicas del DI.

Espesores delgados, (< 4 mm) puede incrementar la cantidad de nédulos por arriba de 2000
nod/mm?. La literatura ) muestra que en espesores mas gruesos (25.4 mm — 50.8 mm) se

obtiene un conteo nodular de 100 a 250 nod/mm?.

Las propiedades mecénicas del hierro dictil son controladas principalmente por su matriz
estructural, por lo tanto, la modificacion en la cantidad, distribucion de fases o
microestructura, pueden alterarlas. Una matriz estructural de hierro ductil puede ser ferritica,
perlitica, ferritica-perlitica, martenisitica, austenitica o bainitica. Las matrices estructurales

mas comunes de encontrar son la ferritica, perlitica o ferritica-perlitica.

Las caracteristicas microestructurales mas importantes de un ADI son la morfologia de la
ferrita, la fraccion de volumen de austenita retenida y la presencia o ausencia de carburos en
la austenita o ferrita. Una mezcla de bainita, ferrita y austenita retenida a lo largo de los
nodulos de grafito es la mejor y mas deseada combinacion de fases en estos hierros fundidos.
Fases indeseables como martensita y carburos de hierro, podrian también estar presentes en
pequefias cantidades, pero se ha reportado @ que una elevada fraccion de volumen de
austenita retenida es muy importante para lograr la combinacién Optima de propiedades

mecanicas.



Elevadas cantidades de silicio en el DI suprime la precipitacion de carburos durante la
reaccion de austemperizado y retiene cantidades de austenita con alto contenido de carbono

estable.

Pequefias cantidades de elementos aleantes tales como cobre, niquel y molibdeno son
generalmente agregados al DI para darle suficiente durabilidad. Se ha reportado © el efecto
de los elementos de aleacion sobre la cinética de las reacciones y la estabilidad de la
estructura, el efecto a diferentes temperaturas y el tiempo de austemperizado sobre el tipo y
proporcion de fases y la dependencia de la fraccion de volumen de fases presentes en las

propiedades mecanicas.

En afios recientes, los fabricantes y usuarios de ADI han observado el uso potencial de este
material, como resultado del amplio intervalo de propiedades mecanicas que ofrecen. Desde
su introduccion comercial, las fundiciones de ADI han sido una alternativa en cuanto a costo
de fabricacion con respecto a las fundiciones de acero, las piezas forjadas y otros tipos de

materiales.

En este trabajo se desarrollé una fundicién de DI aleada con Ni para posteriormente someterla
a diferentes intervalos de temperatura de austemperizado y austenizacion a diferentes tiempos
de permanencia con la finalidad de obtener un ADI. Se evalud el efecto de estos tratamientos
observando su microestructura y comportamiento de resistencia a la tension, impacto y

dureza de las fundiciones fabricadas.



2. Antecedentes

2.1. Generalidades

Las aleaciones de hierro con carbono con contenidos superiores al 2.11 % de C se llaman
fundiciones. Esencialmente, se trata de aleaciones cuyas concentraciones de carbono excede
de la proporcion retenible en solucion solida por la austenita a la temperatura eutéctica y que,
por ello, sufren la transformacion eutéctica durante el enfriamiento. Por su costo
relativamente bajo, buena fluidez (colabilidad) y temperaturas de liquidus bajas, estas

aleaciones ocupan un lugar preponderante en la industria.

La mayor parte de las fundiciones comerciales contienen proporciones importantes de silicio,
ademas de hierro y carbono, siendo su composicion general del 2.0 al 4.0% de carbono, del

0.5 al 3.0 % de silicio, menos de 1.0% de manganeso y menos de 0.2% de azufre.
2.2. Clasificacion de los hierros fundidos

Los hierros fundidos por lo general se clasifican, segiin su morfologia de solidificacion a

partir de la temperatura eutéctica en:

Hierro fundido o hierro gris
Hierro fundido ductil, hierro fundido nodular
Hierro fundido blanco

Hierro maleable

m O O © »

Hierro de grafito compacto

2.2.1. Hierro fundido ductil o hierro fundido nodular

Es un hierro con la composicion del hierro gris, aunque con adiciones especiales de magnesio
y cerio. El hierro base se inocula con FeSi y se noduliza con Mg y Ce durante el vaciado
para promover la formacion de nddulos de grafito en lugar de hojuelas. El resultado es un
hierro con elevada resistencia y ductilidad, de aqui el nombre de fundicion ductil,

dependiendo de su microestructura existen los siguientes tipos:



1) Hierro ductil ferritico, 2) hierro ddctil perlitico, 3) hierro ddctil ferritico-Perlitico, 4) hierro

ductil martensitico, 5) hierro ductil austenitico, 6) hierro ductil austemperizado.

A continuacién, en la Tabla 1, se presentan los grados o tipos comerciales de acuerdo a la
American Standard of Testing Materials ASTM vy las propiedades mecanicas de los diversos

tipos de hierros nodulares.

Tabla 1. Caracteristicas de los hierros ductiles )

S . S
S 5 S £33 | 3% T =
g £ g | 4% 25| & ~—
= S = £S3E | g = 2. S
i S 5 S®3 | £ £ 2
g | 2 ¢ | 5s5& |88 @ | &
= =g 2 <
L <
60-40- 80-55- 100-70- 1050-700-
Grado ASTM 18 06 04 DQ&T - 7 -
Dureza (HB) | 143-187 - - - - 302-363 -
Esfuerzo de
Cedencia 276 379 483 - - 700 -
(MPa)
Deformacion
1 4 - - -
(%) 8 6 7
Resistencia a
la tension 414 552 690 600 793 1050 310
(MPa)

De la Tabla 1, el grado ASTM indica las propiedades de resistencia y ductilidad calculadas
en ksi y %, respectivamente. Por ejemplo, el grado ASTM ferritico posee una méaxima
resistencia de 60 ksi, una resistencia de cedencia de 40 ksi y una ductilidad de 18%. La dureza
de cada tipo de hierro ductil es medida en HB, mientras que el esfuerzo de cedencia y la
deformacion es medido en MPa y %, respectivamente. Por otro lado, la resistencia a la

tension indica el esfuerzo maximo que puede soportar un material antes de llegar a su ruptura

y puede ser medido en ksi 0 Mpa.



2.3. Microestructuras producidas durante el enfriamiento

Un tratamiento térmico es un proceso constituido por ciclos de calentamiento y enfriamiento
controlado al que se somete un metal o aleacién con el propésito de modificar sus
propiedades mecanicas. Los tratamientos térmicos inducen transformacion de fase que tiene
una influencia importante en las propiedades como la resistencia mecénica, dureza,
ductilidad, tenacidad y resistencia al desgaste. Dado que un tratamiento térmico permite
alterar notablemente las propiedades fisicas y mecanicas, estos procesos son de gran
importancia industrial y se recurre a ellos, en todos los ambitos de la metalurgia, al que
deparan un procedimiento, habitualmente sencillo y barato, para conseguir determinadas
caracteristicas preestablecidas. Sin embargo, un tratamiento térmico incorrectamente

aplicado propiciara un perjuicio en mayor o menor grado.
2.4. Hierro ductil austemperizado (ADI)

El hierro dudctil Austemperizado o hierro ductil con temple Austenitico (ADI, Austempered
Ductile Iron) es un hierro aleado y tratado térmicamente. Presenta atractivas propiedades
mecanicas que permiten su empleo en equipos de transporte, maquinaria industrial y otras
aplicaciones donde el bajo costo, buena maquinabilidad, gran amortiguamiento de vibracion,
buena resistencia al desgaste y colado dan una forma muy cercana a la final las cuales son
sus principales ventajas. Por ejemplo se utiliza en la manufactura de engranes del tren de

impulsion, piezas de juntas de velocidad constante y componentes de suspension.

El ADI se fabrica a partir de un hierro duactil convencional con un control cuidadoso de la
composicion y del proceso de colado, se obtienen fundiciones libres de defectos. Se adicionan
pequefias cantidades de cobre, niquel y molibdeno para mejorar la respuesta del metal al ciclo

especial de tratamiento térmico.
2.4.1. Lareaccion de austemperizado

Es necesario comprender el proceso de transformacion de un DI a un ADI durante el
tratamiento térmico para establecer los pardmetros requeridos para controlar el proceso y
obtener las propiedades establecidas durante el austemperizado. Algunas caracteristicas de

la reaccidon de austemperizado es que difiere significativamente de las caracteristicas de
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transformacion bainitica en el acero. La transformacion de austemperizado también depende
de la temperatura de austemperizado, porque existe una diferencia significativa entre la
microestructura, caracteristicas de transformacion y propiedades obtenidas en temperaturas
bajas y elevadas de transformacién. La transformacion isotérmica, en el intervalo de

temperatura del austemperizado se lleva a cabo en dos etapas:
Etapa 1 (transformacion parcial de austenita):
Y— o+ Ym
Etapa 2 (descomposicion de la austenita metaestable):

ym — o’ + carburos
Donde:
y: Austenita homogeénea
a: Ferrita sobresaturada con carbono
ym: Austenita metaestable con alto contenido de carbono
a’. Ferrita

a’ + carburos: Bainita superior o inferior

La transformacién a alta temperatura, para producir un ADI debe ser interrumpido antes de
que inicie la segunda etapa de transformacion. Una transformacion completa puede resultar
en una severa disminucion de la ductilidad y tenacidad, con un pequefio cambio en el esfuerzo
tensil. Las propiedades obtenidas después de la transformacion son muy similares a la
combinacién de propiedades obtenidas por templado en hierros ductiles (también con una
matriz estructural de ferrita mas carburos). Esta Gltima etapa de transformacion ocurre
solamente después de largos tiempos de austemperizado y no afecta drasticamente las
propiedades de los ADI’s o hierros ductiles bainiticos. La reaccion de austemperizado se
muestra esquematicamente para hierros ductiles Austemperizados y Bainiticos en la figura
1. Esta figura indica que existe un mayor porcentaje de transformacién de austenita cuando
la temperatura es mayor y por lo tanto el tiempo de transformacion de esta fase es menor. Por

otro lado, la figura 2 indica que a una menor temperatura de austemperizado el porcentaje de



transformacion de austenita es menor y por lo tanto el tiempo de transformacion de esta fase
es mayor dando asi la formacion de carburos. La transformacion para formar el ADI
bainitico, depende no solamente del tiempo y temperatura de austemperizado, sino tambien
de la composicion del hierro y la temperatura de austenizacion, la cual determina la cantidad

de carbono en la austenita.
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Figura 1. Representacion esquematica de la reaccion de austemperizado de una
transformacion a elevadas temperaturas
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2.4.2. Control en la calidad de la fundicién

Las propiedades mecanicas del hierro ductil fundido dependen fuertemente de los
microconstituyentes de la matriz. Sin embargo, la presencia de carburos o porosidad en la
matriz u otros factores tales como nodularidad y conteo nodular tienen también un efecto

significativo en las propiedades finales del hierro.

Muchos factores han sido observados que afectan la nodularidad de hierro ductil. La pobre
nodularidad puede ser causada por bajos niveles de magnesio residual, ineficiente
postinoculacion con silicio contenido en las aleaciones, o por niveles excesivos de elementos
los cuales causan deterioro en el grafito esferoidal. Espesores grandes y bajo conteo nodular
con altos niveles de azufre tienden agravar el problema. Los efectos de pobre nodularidad en
las propiedades mecénicas han sido reportados © 7 18 para matrices estructurales ferriticas,
perliticas y ferritica/perlitica. En general, el decremento de la nodularidad, causa una
disminucion en las propiedades de tension e impacto.

La formacidn de carburos es causada por la segregacion de elementos formados en la region
intercelular de la matriz donde diferentes carburos pueden formase. Algunos factores que
tienden a favorecer esta segregacion son los elementos formadores de carburo tales como
Mn, Mo, Cr, V, un exceso de Mg, o factores tales como bajas velocidades de solidificacion,
una pos- inoculacién inefectiva o bajas cantidades de noédulos, contribuyen a la formacion de
carburos. La presencia de carburos en la estructura es usualmente observada por una
reduccidn significante en la maquinabilidad; sin embargo, los carburos también reducen la
resistencia a la tension y elongacion, reducen la tenacidad pero tienen poco efecto en la
temperatura de transicion. Aunque los carburos pueden ser minimizados mediante un
tratamiento térmico de austenizacion, la severa segregacion de elementos formadores de

carburos al borde de las celdas no cambia substancialmente.

Karsay ©® reporto que el conteo nodular es el indicador para determinar la calidad del hierro
ductil. Algun cambio en el proceso de produccion, aparecera como un cambio en el conteo
nodular. El conteo nodular es una medida de la calidad del hierro, con muchas variables
afectando el conteo nodular, incluyendo la carga de materiales, practicas de fusion,

temperatura de vaciado, practica de post-inoculacion y espesor de la pieza. El conteo nodular



se interrelaciona con otras mediciones en la calidad de la fundicion. Alto conteo nodular
tiende a promover la nodularidad y minimizar la segregacion y formacion de carburos en las
regiones intercelular. Minimizar la segregacion es especialmente importante si el hierro
ductil se estd austemperizando. Los efectos del conteo nodular en las propiedades han sido
reportados ® primeramente para matrices estructurales ferrita, perlita o ferrita/perlita.
Incrementando el conteo nodular de manera efectiva, se mejora la resistencia a la tension,
resistencia de cedencia y elongacion en hierros ductiles, al igual que al incrementar el conteo
nodular, la temperatura de transicion decrece y mejora la tenacidad a bajas temperaturas.
Shiota y Kumatsu © encontraron que el alto conteo nodular decrece la tenacidad de impacto
en la parte superior de la Y-block para hierros ductiles ferritico, pero incrementa para hierros
ductiles perliticos. Las propiedades de fatiga son también fuertemente dependientes del
conteo nodular. Tanto la resistencia a la fatiga y relacion de la resistencia (Limite de la

relacion de resistencia a la resistencia a la tension), se incrementa el conteo nodular
2.4.3. Temperaturay tiempo de austemperizado

La temperatura y tiempo de austemperizado dan la respuesta de transformacién del hierro
ductil durante el austemperizado y por lo tanto determina directamente la microestructura y
propiedades mecanicas. El efecto del tiempo y temperatura de austemperizado en la cantidad
de austenita estabilizada (retenida) y la dureza de la matriz, se establece que durante los
primeros 20 minutos de austemperizado la dureza corresponde a estructuras martensiticas
formadas en austenita retenida durante el enfriamiento. Las caracteristicas mecanicas
responden a cambios microestructurales, los cuales se observan en las figuras 3 y 4 para un
ADI.

Los elevados valores de resistencia a la tension se obtienen a temperaturas bajas de
austemperizado, como se observa en la figura 4. Este comportamiento se atribuye a las
cantidades relativamente bajas de austenita estabilizada presente en la estructura. A
temperaturas de transformacion mas elevadas, la austenita es mas estable y microestructuras
mas gruesas se forman con un decremento en la resistencia y un incremento considerable en
la ductilidad. La alta tenacidad es asociada con grandes cantidades de austenita estabilizada

formada en altas temperaturas de austemperizado. Una baja tenacidad corresponde a



cantidades mas bajas de austenita estabilizada formada a bajas temperaturas de

austemperizado o causado por un austemperizado excesivo a temperaturas elevadas.

Figura.
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2.4.4.  Temperatura de austenizacion

La temperatura de austenizacion influye en la cantidad de tiempo requerido para austenizar
una fundicion de hierro dactil completamente. Pero ain mas importante es que, la
temperatura de austenizacion tiene un efecto significativo en las propiedades mecéanicas y la
cinética de transformacidon de los ADI's, su efecto es a través del contenido de carbono en la

matriz de austenita.

El tiempo requerido para austenizar una fundicion depende del control de la velocidad de
difusion del carbono, incluyendo la temperatura de austenizacion, la composicion del hierro,
la microestructura inicial y el conteo nodular. Suficiente tiempo permitira que el contenido
de carbono de la austenita llegue a la méxima solubilidad de carbono en la austenita de

acuerdo al diagrama de fase Fe-C-Si a una determinada temperatura de austenizacion.

El tiempo requerido para una austenizacion completa podria ser menor a 30 min para una
seccidn delgada de una fundicion de DI perlitico austenizado por arriba de 870°C durante 3.5
horas, para una seccién gruesa de una fundicién de DI ferritico austemperizado se requiere

de una temperatura inferior de 870°C.

Tiempos mas largos de austenizacion y temperaturas mas elevadas se requieren para eliminar
los carburos localizados en la region intercelular de la microestructura. Aunque el tratamiento
térmico de austenizacion permite la difusion de elementos intersticiales de carbono, la
redistribucion significante de elementos aleantes substitucionales tales como Si, Mn, Cu, Ni

y Mo no ocurre durante la austenizacion.

Los hierros ddctiles se austenizan en la region gamma mas grafito del diagrama de fases Fe-
C. Por lo tanto el equilibrio del contenido de carbono de la austenita para cualquier
temperatura de austenizacion, se da por la maxima solubilidad de carbono en la austenita.
Debido a que el carbono contenido en la austenita es una funcion de la temperatura de
austenizacion y composicion. Al incrementar el contenido de silicio, se reduce la solubilidad

del carbono en la austenita a una determinada temperatura de austenizacion.

El efecto de la temperatura de austenizacion en la resistencia de tension para un hierro ductil
se observa en la figura 5. La resistencia a la tension no varia significativamente con un

cambio en el contenido de carbono en la matriz pero la elongacién es claramente afectada.
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La temperatura de austenizacion determina el contenido de carbono inicial en la matriz
austenitica para la transformacion y la temperatura de austemperizado determina el
contenido de carbono en la austenita estable de transformacion, la combinaciéon de la
temperatura de austenizacion y austemperizado determinan la cantidad de austenita estable

presente en la estructura transformada la cual controla las propiedades mecanicas finales.
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Figura 5. Influencia de la temperatura de austenizacion y austemperizado en las
propiedades de tension y elongacién de un ADI

2.4.5. Consideraciones practicas

Desde un punto de vista practico, los controles necesarios requeridos para el tratamiento
térmico de una fundicion de hierro ddctil austemperizado presenta frecuentemente la
principal barrera para lograr un control microestructural exitoso. Esto es debido a la
necesidad para un mejor control de la temperatura y tiempo de ciclo de un proceso de

tratamiento térmico que es caracteristico para tratar hierros ductiles fundidos.

El control de la atmosfera del horno para prevenir la decarburizacion en la superficie, es

también un aspecto importante del proceso de austenizacion. Controles basados en el
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potencial de carbono en un horno atmosférico son frecuentemente inadecuados para
austenizar fundiciones de hierros ductiles los cuales son austemperizados. Esto es debido al
factor que un potencial mas elevado de carbono se requiere (en nivel de saturacién) para

fundiciones de hierro comparando a aceros y evitar la descarburacion

Las variaciones en la temperatura de austemperizado pueden alterar la respuesta de
transformacion y microestructura obtenidas, y cambiar las propiedades mecénicas y
dimensionales de manera importante. Como ejemplo, Considerando un enfriamiento para
una fundicion en un bafio salino (400°C) o un bafio de aceite caliente (300°C). El bafio debe
ser lo suficientemente grande y tener un adecuado enfriamiento para que la carga de las
fundiciones austenizadas no incremente la temperatura del bafio durante el enfriamiento.
Control insuficiente de alguna de estas variables o retrasos no uniformes en transferir la carga
dentro del bafio causard una respuesta de transformacion inconsistente. Es importante
recordar que la velocidad de enfriamiento de una fundicion depende fuertemente en la
temperatura del bafio. EI control del tiempo de austemperizado es también critico.
Insuficiente y/o excesivos tiempos en la temperatura de transformacion puede resultar en una

baja ductilidad y tenacidad.
2.4.6. Control de aleantes

La composicion quimica es un factor muy importante en la fabricacién de los hierros ductiles.
Durante la solidificacion, la composicion debe ser tal que la calidad del hierro ddctil pueda
ser producida libre de carburos en la region intercelular. El hierro aleado debe proveer
suficiente “austemperabilidad” para evitar la transformacion a productos “no bainiticos”
durante el enfriamiento a partir de la temperatura de austenizacion. No necesariamente 10s
aleantes agregados incrementan el costo del hierro o incrementa el tiempo requerido para la
transformacion completa a la temperatura de austemperizado. La segregacion de los
elementos aleantes debe también de ser reducida para minimizar la transformacion uniforme
en todas las partes de la microestructura durante el austemperizado. También es importante
el efecto de los elementos aleantes, incluyendo el silicio en la estabilidad térmica de la
austenita durante el austemperizado. Los aleantes tales como Ni, Cu, Mn y Mo no solo
afectan la Austemperabilidad del hierro ductil sino también tienen un efecto en las

propiedades mecanicas como se observa en la figura 6.
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Figura 6. Efecto de los elementos aleantes en la estructura y propiedades del ADI por
400°C a varios tiempos

La influencia del niquel en un DI y ADI es:

1) Disminuir la transferencia de carbono entre la matriz y los nédulos de grafito, 2) se emplea
para favorecer la formacién de la fase perlita, 3) incrementa el tiempo de austemperizado,
requerido para alcanzar el maximo esfuerzo tensil, 4) incrementando su contenido, se
incrementa la ductilidad alcanzado la méxima alrededor del 2%, a mayor porcentaje decrece
esta propiedad, 5) Incrementando el contenido de niquel la resistencia a la tensién disminuye

en un intervalo de temperatura de austemperizado de 300 y 400°C.
24.6.1.  Templabilidad (austemperabilidad)

Templabilidad se refiere a la habilidad para enfriar un material ferroso rapidamente para
obtener martensita y de este modo evitar la transformacion por encima de la temperatura de
M; a perlita y/o bainita. La austemperabilidad se refiere solamente a la habilidad para evitar
la formacion de perlita en la curva CCT y transformar subsecuentemente en temperaturas de

transformacion bainitica. Los aleantes requeridos para la austemperabilidad dependen del
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tamafio de la seccion de la pieza y la velocidad de enfriamiento, la cual es una funcion del
bafio utilizado para llevar a cabo el temple; ademaés de la temperatura del bafio.

2.4.6.2.  Segregacion

La estructura del DI presenta diferentes patrones de segregacion con los elementos
grafitizantes tales como Si, Cu y Ni, segregando negativamente lejos de los bordes de la celda
y los elementos estabilizantes de carburo, Cr, Mn, Mo y V segregan positivamente en los
bordes de la celda. La segregacion es mas severa en secciones gruesas donde las velocidades
de enfriamiento son bajas, creando un mayor tiempo para la redistribucién del soluto y su
formacion durante la solidificacion. Aunque los tratamientos de austenizacion son
efectivamente utilizados para descomponer los carburos en la region intercelular, esto se debe
a la redistribucion de otros elementos aleantes. Aun completando la ferritizacion de la matriz
no garantiza la homogeneidad quimica. Existe también una relacion directa entre la cantidad
de la segregacion observada para una aleacion determinada y el conteo de nodulos en el hierro
nodular. Un conteo nodular mas elevado permite una tolerancia mayor para aleantes desde el

efecto de la aleacion en segregacion es decrecida.

Durante el austemperizado, la segregacion en la aleacion resulta en una transformacion que
responde a las caracteristicas de la matriz. Donde el nivel de silicio es elevado y la
concentracion de carburos estables es baja. Con la segregacion, las cantidades de martensita

formada en el tratamiento térmico pueden reducir la maquinabilidad y tenacidad.

Una adecuada seleccion de elementos aleantes provee una 6ptima templabilidad y minimos
problemas asociados debido a la segregacion. Los problemas de segregacion han sido
particularmente observados para el Mn. Sin embargo, cuando los elementos aleantes que
segregan positivamente tales como Ni o0 Cu son agregados con Mn 6 Mo una transformacion

uniforme se obtiene, incrementando la elongacion a un determinado valor de templabilidad.

2.4.7. Control dimensional

El hierro dictil puede someterse a cambios dimensionales durante el austemperizado. Es muy

importante saber que la cantidad de cambio dimensional que ocurre durante el

15



austemperizado depende de la evolucion de una microestructura inicial a una final después

del austemperizado.

Janowak y Gundlach ® reportaron el cambio de longitud de un hierro ductil, observado
durante el austemperizado solo por cambiar la temperatura de austenizacion de 927°C a
843°C.

El cambio de volumen ocurre durante el austemperizado debido a un cambio entre la
microestructura inicial y final. Por ejemplo, variaciones en el contenido de perlita de una
estructura fundida que es maquinada, resultara en variaciones dimensionales después del

austemperizado.

3. Estado del arte

3.1. Efecto de la temperatura de austenizacion y austemperizado en las
propiedades mecanicas y microestructurales de un ADI
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Por medio de cargas monotonicas y observaciones microestructurales C.-K. Lin y
colaboradores 9 determinaron que la resistencia a la tension, fluencia y dureza de un ADI
se incrementaron con la disminucién de la temperatura de austemperizado; mientras que la
ductilidad y tenacidad disminuyeron con un decremento de esta. Por otro lado, al aplicar la
técnica de Rayos X se demostro que la cantidad de austenita retenida en el ADI disminuyo
al disminuir la temperatura de austemperizado s. La alta tenacidad y ductilidad se atribuyo a

las elevadas cantidades de austenita retenida.

De manera general, las propiedades mecanicas se incrementan notablemente con el
tratamiento térmico de austemperizado. Este comportamiento se atribuye a la formacién de

ferrita sin carburos con austenita retenida enriquecida con carbono en la matriz estructural.

Olivera Eric y colaboradores V) determinaron las propiedades de impacto de un ADI aleado
con cobre y niquel en distintas proporciones. Los resultados mostraron que la energia de
impacto se incrementa cuando el tiempo de austemperizado aumento hasta un valor maximo,

posterior a este valor la energia de impacto comienza a disminuir.

El valor maximo de energia corresponde a la maxima cantidad de austenita retenida y cuando
el contenido de austenita retenida comienza a disminuir, la energia de impacto también

disminuye.

P. Prasad Rao y colaboradores ®? demostraron las caracteristicas microestructurales
necesarias para obtener una dptima tenacidad a la fractura en un ADI. La primera condicion
es tener una microestructura de ausferrita inferior la cual consiste de “cuchillos” finos de
ferrita. Como segunda condicion es que el contenido de austenita se encuentra alrededor de
25 % vol., esto quiere decir que las temperaturas de austenizacion son mas benéficas a
temperaturas de austemperizado bajas, incrementando el contenido de austenita en la matriz.
El incremento de la ductilidad, ocurre cuando la temperatura de austenizacion aumenta, esto
se atribuye a que la microestructura contiene entre 25-30 % Vol. de austenita. La tercer
condicion es tener un contenido elevado de carbono en la austenita mayor al 1.8%. Por lo
tanto el contenido de carbono a una determinada temperatura de austemperizado se

incrementa cuando la temperatura de austenizacion aumenta.
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Al incrementar la temperatura de austenizacion la microestructura se vuelve gruesa. Restos
de austenita no transformada se encuentran a lo largo de los limites de grano a temperaturas
elevadas de austenizacion y austemperizado. El contenido de austenita generalmente
aumenta con un incremento en la temperatura de austemperizado. En las temperaturas de
austemperizado mas elevadas hay un incremento en el contenido de austenita con un
decremento considerable en la temperatura de austenizacion, debido a la retencion de
austenita no transformada. A una determinada temperatura de austemperizado, el contenido
de carbono en la austenita se incrementa, con un aumento en la temperatura de austenizacion
debido al incremento inicial del contenido carbono. El contenido de carbono en la matriz a
una temperatura de austemperizado aumenta, con un incremento en la temperatura de
austenizacion, alcanzando el contenido de carbono inicial a temperaturas de austenizacién
elevadas. A temperaturas de austenizacion y austemperizacion elevadas la matriz de carbono
no podré alcanzar el contenido de carbono inicial por la retencion de la mayor fraccion de

austenita no transformada.

M. Heydarzadeh y colaboradores *® evaluaron el efecto de los parametros en las propiedades
microestructurales y mecanicas de muestras obtenidas de una probeta Y-Block de un hierro
dactil. La cual fue maquinada en diferentes partes de la Y-Block (Fondo, en medio y la parte
superior o cerca del alimentador), esto para evaluar las propiedades de tensién e impacto

junto con muestras para pruebas de dureza y microestructurales.

Lo primero que evaluaron fue la microestructura a dos diferentes temperaturas de
austemperizado (315 y 350° C), las cuales mostraron que la cantidad en volumen de austenita
no transformada se reduce por el incremento del tiempo de austemperizado en ambas
temperaturas. La presencia del volumen de austenita no transformada se debe a la
segregacion de elementos aleantes en la regidn intercelular, la cual resulta en retardar la
transformacion de bainita durante el austemperizado. La cantidad de martensita también es
reducida por el incremento de la temperatura de austemperizado, de hecho, cuando el tiempo
de austemperizado se incrementa la cantidad de carbono en austenita aumenta y la

transformacion a martensita se dificulta durante el enfriamiento posterior.

Las muestras maquinadas en la parte inferior (fondo) y cerca del alimentador de la Y- Block,

muestran las mejores y peores propiedades mecéanicas, respectivamente. Esto es debido, a
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que el tiempo de solidificacién cerca del alimentador es méas grande que los tiempos de
solidificacion en otras partes de la Y-Block, como un resultado, la segregacion de elementos
aleantes y formacion de porosidades micro-controladas que pasan mayoritariamente cerca

del alimentador de la Y-Block.

La energia de impacto incrementa cuando el tiempo de austemperizado aumenta, también
notaron que la energia de impacto se reduce de abajo (fondo) hacia arriba (cerca del
alimentador) de la Y-Block. A mayor temperatura de austemperizado la energia de impacto
se incrementd seguida de una disminucion. Estas variaciones en resultados se deben a la
transformacion bainitica durante el austemperizado del hierro ddctil, la austenita se

transforma a ferrita y austenita retenida con alto contenido de carbono.

J. Aranzabal y colaboradores ¥, evaluaron especimenes para metalografia, tension y
tenacidad, los cuales fueron maquinados a partir de una seccion de la probeta Y-Block. Esta
referencia exhibe la evaluacion de la microestructura tipica durante el tratamiento de
austemperizado como una funcion del tiempo y temperatura. Tiempos de tratamiento cortos
(5, 10, 15 min) producen la formacion parcial de ausferrita y fracciones de volumen elevado
de martensita. Tiempos de tratamiento intermedio (120 min) proporcionan una
microestructura duplex Ferrita/Austenita. Diferencias en la distribucién y estabilidad de
austenita son dependientes en las temperaturas de austemperizado. Altas temperaturas de

tratamiento promueven la descomposicion de austenita en ferrita y carburos.

Los valores obtenidos en probetas de tension y UTS se incrementaron, al disminuir la
temperatura de transformacion en un intervalo de temperaturas de 300-370-410°C

adicionalmente a esto, el intervalo de austenita se mantuvo constante.

En el comportamiento microestructural, se observé un importante refinamiento estructural
de ausferrita, cuando la temperatura de tratamiento disminuyé y el tamafio de las agujas se
redujo. Este refinamiento estructural controla la resistencia mecéanica. Sin embargo, el
contenido de carbono, austenita, ferrita y fraccion de volumen de austenita juegan también

un papel importante en la resistencia mecanica.

Maria de J. Perez-Lopez y colaboradores ) estudiaron el efecto de la temperatura de

calentamiento intercritica (780-830°C) y de austemperizado, sobre el comportamiento
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mecanico de hierros nodulares aleados y no aleados, la cual produce una estructura inicial
consistente de ferrita proeuctectoide (a pro) mas austenita (y). Durante este calentamiento la
austenita inicia su nucleacion y crecimiento en las interfaces o/Fe3C de la perlita presente en
la fase metélica. La presencia de altas cantidades de perlita en un hierro aleado promueve
mayores cantidades de austenita durante el calentamiento, con un decremento en la cantidad
de ferrita. La presencia de los elementos de aleacién (Ni, Mo) conducen a la obtencion de
mayores cantidades de austenita al incrementarse la temperatura intercritica. Durante el
austemperizado, la austenita inicial se transforma a ausferrita, la cual aparece
preferentemente en los limites de la celda eutéctica, desarrollando una red semicontinua que
crece desde el limite de la celda eutéctica hacia el interior de la misma dependiendo de la

cantidad de austenita.

Observaron que el calentamiento intercritico de un hierro no aleado promueve la formacion
de una estructura ferritica, condicién que inhibe la formacién de la estructura bifasica. Las
temperaturas isotérmicas bajas producen un mayor sobre enfriamiento que promueve una
mayor nucleacién y menor crecimiento de agujas de ausferrita. Por otro lado, si el
austemperizado se realiza a altas temperaturas, el menor sobre enfriamiento incrementa la
difusividad del carbono favoreciendo el crecimiento de las agujas de ferrita y ausferrita que

resulta en una estructura mas gruesa.

Al realizar las pruebas mecanicas para un hierro aleado y sin alear, observaron un incremento
en la resistencia ultima a la tension (UTS) y un descenso en la elongacion a medida que se
incrementa la temperatura de calentamiento intercritica que se asocia con la mayor cantidad
de ausferrita acicular. Para la resistencia al impacto los mejores valores se obtuvieron cuando

la temperatura intercritica es mayor que su temperatura de austemperizado

O. Eric y colaboradores *® evaluaron las microestructura y propiedades mecénicas de una
fundicion de hierro ductil aleado con Cu, Ni y Mo después del austemperizado. Demostraron
que los nédulos de grafito en todos los especimenes probados (320 y 400° C en un intervalo
de 0.5 a 5 hrs) de la fundicion CuNiMo fueron no uniformes en tamafio y distribucion. La
esferoidizacion fue evidente (méas del 90%) con un promedio de tamafio nodular entre 30 y

70 um y una distribucion promedio nodular de 100 por mm?.

20



Cuando se austemperiz6 a 320° C por 0.5 h, la cantidad de martensita formada de la austenita
que no reaccion6 durante el enfriamiento, esta presente en la microestructura. La formacion
de martensita después de un tiempo corto de austemperizado se inicio por el contenido mas
bajo de carbono en algunas regiones austeniticas. Cuando el tiempo de austemperizado se
incremento a 3 h la cantidad de martensita disminuyo con un incremento simultaneo de ferrita

bainitica y una elevada cantidad de carbono en la austenita.

Encontraron que en todas las muestras la fraccion de volumen de austenita retenida fue entre
18 y 40%. EI méaximo valor de fraccion de volumen de austenita retenida se obtuvo después

de un austemperizado a 320° C por 2.5 h.

Durante el austemperizado a 320° C se obtuvieron los mayores valores del limite elastico
(1100 Mpa) y el esfuerzo a la tension (1270 MPa) a un tiempo de austemperizado menor a 2
h. Posteriormente, la resistencia a la tension disminuye. Por otro lado, la ductilidad muestra
un incremento estable para 3.5 % después de 5 h de austemperizado. Esto indica que después
de 5 h de austemperizado a 320° C la etapa 1 de la reaccion bainitica no fue terminada. A
una temperatura de 400° C los valores de limite elastico, resistencia a la tension y ductilidad
tienden a disminuir. El inicio de la etapa Il que coincide con la aparicion de martensita refleja

una disminucion de la resistencia y ductilidad.

El maximo valor de energia de impacto obtenido fue de 133 J correspondiente al maximo
valor de fraccion de volumen de austenita (40% vol) que fue alcanzado después de
austemperizar por 2.5 h. Los valores de resistencia a la tensién y ductilidad también coinciden
con la mé&xima energia de impacto. Aunque, la fraccion de volumen de austenita retenida
decrece muy despacio con el incremento del tiempo de austemperizado, la energia de impacto

decrece constantemente, pero después de 3 h se estabiliza en un valor de 85 J.

Stasys Bockus y colaboradores 7 investigaron la relacion entre el tipo de inoculantes y la
matriz estructural de un hierro ddctil. La inoculacion fue desempefiada usando 4 diferentes
tipos de inoculantes; Alinoc (70-75% Si), Ultraseed (70-76% Si), Germalloy (70-78% Si) y
SB5 (65-70% Si). El estudio Microestructural mostro que el efecto del tipo de inoculante en
el contenido de perlita es significante solamente para especimenes regulares de tamafio. El

valor de dureza disminuy6 con la disminucion del contenido de perlita en la microestructura
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del hierro ductil. El tiempo entre el tratamiento de esferoidizacion y vaciado tienen un fuerte
efecto en la ductilidad del hierro ductil, el cual se reduce usando el inoculante “Ultraseed”.
Las pruebas también fueron conducidas para investigar el efecto del tipo de inoculantes y el
diametro de especimenes en la microdureza de la perlita. Fue encontrado que la microdureza
de la perlita en tamafios pequefios de especimenes es mas elevada que la microdureza en
especimenes largos. El tipo de inoculante “Ultraseed” iguala el contenido de perlita y su
microdureza en varios tamafios de especimenes. Adicionalmente, determinaron que la

resistencia a la tension de un hierro ductil es menos sensible para este tipo de inoculantes.

4.  Experimentacion

El proceso experimental consistio en la fabricacion de piezas (placa con diferentes espesores)
de hierro ductil ferritico-perlitico aleado con niquel. Posteriormente, se realizé metalografia

en una parte representativa de la placa, con la finalidad de determinar su densidad nodular,
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nodularidad, porcentaje de grafito, ferrita y perlita. Al terminar esta etapa se maquino el

espesor de %2 pulgada para obtener probetas de tension, dureza e impacto. Posteriormente, se

sometieron cada una de las probetas maquinadas a un tratamiento térmico de austemperizado,

variando la temperatura de austemperizado y el tiempo de permanencia para determinar que

probeta contaba con las mejores propiedades mecénicas. Cada una de las probetas se

caracterizd por metalografia con el objetivo de revelar su microestructura y posteriormente

realizar las pruebas mecanicas antes descritas. Por ultimo, la técnica de DRX permitio

determinar qué elementos y compuestos se encontraban presentes en cada probeta con y sin

tratamiento.

4.1. Materiales y Modelo

4.1.1. Materiales

Los siguientes materiales fueron utilizados para calcular una carga de 20 kg

Material Composicion quimica
Retorno de hierro Elemento %
C 3.6-37
Si 25-26
Mn 0.3 méx
Mg 0.04 max
Metal sorel Elemento %
C 3.94
Si 0.079
Mn 0.028
S 0.041
P 0.03
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Acero 1018 Elemento %
C 0.20
Mn 0.45
S 0.05 max
P 0.04 max
Elemento %
C 98 min
S 0.05 max
N 0.03 max
Cenizas 8.0 max
Material volatil 1.7 max
Ferrosilicio Elemento %
Si 75.6
Ca 0.82
S 0.0047
Mn 0.046
Ferroniquel Elemento %
Ni 47 -50
Si 1.0 max
Mn 0.25 méax
C 0.9 max
S 0.09 max
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Inoculante Calcifer Elemento %
Si 75
Ca 1.0
Al 0.9
Ba 1.1
) Elemento %
Nodulizante Nodulloy 9C3 Si 1415
Ca 3.3
Al 1.15
Mg 8
Ce+lLa 2.8
Otras TR 0.4

4.1.2. Modelo

El modelo utilizado para el desarrollo experimental es conocido como placa con diferentes

espesores, el cual tiene la finalidad de evaluar el efecto de la velocidad de solidificacion en

la microestructura. Se trabajo con el espesor de % pulgada con la finalidad de evaluar las

caracteristicas microestructurales del hierro nodular a partir del analisis metalogréafico,

posteriormente se maquino este espesor para obtener probetas de tension, dureza e impacto.
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Fig 7. Placa modelo con diferentes espesores

4.2. EqQuipos

Equipo Descripcion

Horno de induccién

El horno de induccién con una
capacidad de 30 kg fue utilizado para
Ilevar a cabo la fusion con una carga

calculada de 20 kg.

El espectrometro de chispa fue necesario
para calcular el porcentaje de elementos
quimicos tales como Carbono, Silicio,
Manganeso, Fosforo, Azufre y Niquel,
principalmente.
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Microscopio 6ptico

El microscopio dptico permitio observar
los nddulos y la microestructura del
hierro antes y después de tratamiento
térmico de austemperizado.

El termopar de inmersion tipo R/S fue

usado para medir temperaturas que se

encontraban alrededor de los 1450°C
dentro del bafio metalico.

En el horno para austenizado se fundié
una sal la cual, nos permiti6 austenizar
las piezas de tension, impacto y dureza
en un rango de temperatura de 850 y
900°C.

En el horno para austemperizado se
fundid otro tipo de sal de composicion
quimica establecida, esto para que las

piezas fueran sometidas a distintos

tiempos y temperaturas de
austemperizado.
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Maquina de tension

La méquina de tension Shimadzu con
una capacidad de 10 toneladas fue
necesaria para evaluar las propiedades
mecanicas de tension y elongacion.

El durémetro Wolpert permitio realizar
el ensayo de dureza Brinell del hierro,
utilizando un identador esférico de
carburo de tungsteno.

El equipo de ensayo de impacto Charpy
con una carga total de 407 Joules, se
determind la tenacidad a la fractura a

una muestra ranurada.

4.3. Analisis de imagen en metalografia cuantitativa

Para el procesamiento y analisis de imagen se utilizo el analizador ImageJ 9. Este software
puede definir la cantidad de objetos, la imagen, fraccion de volumen de fase, analizar su
superficie, longitud, limites, cantidad y tamafio de granos. Las imagenes digitales producidas
por este software estan en redes de dos dimensiones con respecto a los valores de las

intensidades de los pixeles ademas de la anchura y altura de la imagen que se define por el
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numero de pixeles en el eje X y Y. Por lo tanto, los pixeles son los elementos més pequefios
que componen una imagen manteniedo las intensidades en un intervalo entre blanco y negro.
Se debe especificar el nivel de precision en que las intensidades son codificadas, por ejemplo
una imagen de 2-bit tiene 22= 4 tonos: 00 (negro), 01 (gris), 10 (gris) y 11 (blanco) @ para
el caso de los histogramas se utilizé la intensidad de 32-bit. Por otro lado, el programa ImageJ
utiliza un area de seleccion en pixeles? o unidades calibradas al cuadrado (mm?, pm2, etc)
para el caso de los histogramas se manejaron micras? con la finalidad de determinar el nimero

de nddulos que entran en cierto intervalo de superficie entre 100 y 1000 micras?.

El método de conteo puntual se refiere a la medicion del nimero de puntos que caen en
caracteristicas especificas de una microestructura. Una aplicacion del conteo puntual puede
ser a nodulos de grafito en una matriz ferritica como se muestra en la figura 8. EI nimero de
interseccion por unidad de longitud de una linea (dibujada en la microestructura) también

determina la medicién cuantitativa de fases.

Fig 8. Aplicacion del conteo puntual a nédulos de grafito en una matriz ferritica

Los datos cuantitativos, extraidos de una muestra pulida y atacada pueden ser usados para
varios propdsitos como control de calidad, control del proceso, analisis de falla o propositos
de investigacion. Una aproximacion sistematica y positiva debe ser tomada para medir la
precision de varios parametros. La mejor imagen se utilizo para una cuantificacion apropiada
de varios parametros en el analizador. ElI método manual puede también ser empleado para
analisis de imagenes sin embargo, es menos sensible y consume tiempo. La precision también
puede ser mejorada incrementando el nimero de pruebas medidas en campos 0 regiones

caracteristicas.

4.4. Especificaciones de probetas para pruebas mecanicas
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Para evaluar la resistencia mecanica, se realizd el ensayo de tensiobn con una probeta

maquinada bajo la especificacion de la norma ASTM E-8 @9,

e —] 43 mm ——

|¢= 5.5mm¢|

== 15mm == ﬁ

R1.6—— ﬁ i

R16

Espesor: 3.5 mm

Fig 9. Especificacion de una probeta de tension bajo la norma ASTM E-8

Para evaluar la tenacidad y el comportamiento de un material a velocidades de deformacién

elevadas fue necesario maquinar probetas bajo la especificacion de la norma ASTM E-23.

AN\ 0.25 mm R

— 2. I v

T -4
*}JJ \‘\K
10 mm ! 45° '

10 mm

55 mm

Fig 10. Especificacion de una probeta de impacto bajo la norma ASTM E-23

Para evaluar la dureza del hierro, fueron maquinados cubos de 2 cm por lado de acuerdo a la
norma ASTM E-10, la cual indica que la superficie del material debe ser plana y con espesor
de al menos diez veces la profundidad de la huella. Se aplic6 un carga de 3000 Kgf con ayuda
de un identador esférico de 10 mm de diametro durante 10 s (10/3000/10).

45. ADI
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Para llevar a cabo el tratamiento térmico de austemperizado, en principio, se austenizaron las
piezas maquinadas en un bafio de sales fundidas con una composicion de mezcla del 50% de
Cloruro de Sodio (NaCl) y 50% de Cloruro de Potasio (KCI), sequido por un temple en un
segundo bafio de sales fundidas con una composicién de mezcla del 97.8% de Nitrato de
Sodio (NaNQO3) y 2.2% de Carbonato de Sodio (Na2COs3). Por ultimo, se enfriaron con agua
a temperatura ambiente. La Figura 11 describe las etapas que se siguieron para austemperizar
las piezas maquinadas de hierro ductil.

1000 —

Austenita
800 -

600 - .
Perlita

Temperatura, °C

400 Ausferrita g

Bainita

200 - | =0 0= mm = = mm om=

o 50 100 150 200 250 300

Tiempo, min

Fig 11. Esquema de las etapas del proceso de austemperizado de un hierro ddctil

Para austemperizar las piezas a 300°C se llevaron a cabo las siguientes etapas:

A-B  Calentamiento hasta la temperatura de austenizacion (850°C)

B-C  Mantenimiento a la temperatura de austenizacion (1 hora con 15 minutos)
C-D  Enfriamiento hasta la temperatura de austemperizado (300°C)

D-E  Mantenimiento a la temperatura de austemperizado (10, 30 y 60 minutos)
E-F  Enfriamiento hasta la temperatura ambiente (25°C)

Para austemperizar las piezas a 300°C se llevaron a cabo las siguientes etapas:

A-B  Calentamiento hasta la temperatura de austenizacion (860°C)

B-C  Mantenimiento a la temperatura de austenizacion (1 hora con 30 minutos)
C-D  Enfriamiento hasta la temperatura de austemperizado (400°C)

D-E  Mantenimiento a la temperatura de austemperizado (10, 30 y 60 minutos)
E-F  Enfriamiento hasta la temperatura ambiente (25°C)

46. DRX
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El andlisis de difraccion de rayos X se llevo acabo para determinar los elementos y
compuestos presentes en cada muestra después de ser sometidas a diferentes tiempos y
temperaturas de austemperizado. Las condiciones de operacion fueron 40 kV y 40 mA
usando un tubo de Cu con 1.5418 [A]. El escaneo fue hecho en un rango angular 20 con un
comienzo de 20° e incrementos de 0.02042147° para terminarlo a 120°. El perfil de difraccion
fue analizado en computadora usando un software llamado COMMANDER para obtener la
posicién de los picos e intensidades de los diferentes elementos y compuestos dentro de cada

muestra.
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El desarrollo experimental se llevo a cabo como se muestra en el diagrama de flujo de la
figura 12.

Calculo para una carga de 20 kg

Ajuste de
composicion final
v 4
Moldeo Fusion
v v
Preparacion de la Preparacion de la
arena de moldeo olla de reaccion
¥  /
Produccion del Inoculacion
molde ¥
Nodulizacion
|
v

Vaciado del metal

'

Desmolde y limpieza

'

Corte del espesor de media pulgada

v v
Analisis Metalografico Maquinado de piezas

| |

|
v
T.T de Analisis Pruebas

. = . — L . DRX

austemperizado Metalografico mecanicas

Fig 12. Diagrama mostrando las distintas etapas del desarrollo experimental
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4.7. Descripcion de las etapas del desarrollo experimental

Para llevar a cabo la fabricacion del hierro nodular se comenzo por calcular una carga de 20
kg con materiales tales como sorel, acero 1018 y retorno de hierro en diferentes proporciones
cada uno. El ajuste de composicion final se realizd con materiales tales como grafito,
inoculante, nodulizante, ferrosilicio y ferroniquel tomando en cuenta las composiciones de

los materiales cargados para después realizarles su balance de carga.

El proceso de moldeo en verde consisto en la preparacion de arena, por lo que se utilizo de
160-180 kg de arena, 4-5 kg de bentonita y 6-8 litros de agua, el equipo utilizado para este

proceso fue un molino chileno.

Para la produccion del molde se utilizo la placa modelo con diferentes espesores obteniendo

2 moldes por cada fusion realizada.

El proceso de fusion consistio en fabricar piezas aleadas con niquel con una alta densidad de
nddulos y nodularidad por lo que se utilizé el horno de induccién. Se promovi6 la formacion
de grafito esferoidal al llevar a cabo el método de sdndwich como se muestra en la figura 13,
el cual consiste en que, dentro de una olla de reaccién previamente disefiada se adiciona
nodulizante en una proporcién del 1-1.5% del peso de la carga total para después cubrirlo
con pedaceria de acero bajo carbono.

Metal base del
horno de
induccion

Inoculante -

Buchaca

Fig 13. Esquema de una olla de reaccion para el proceso Sandwich
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Se realiz6 el vaciado del metal a una temperatura de 1430°C, se adicioné a la olla inoculante
en una proporcion del 1-1.5% del peso de la carga total con la finalidad de generar sitios de
nucleacion, al cabo de 30 min se desmoldaron las piezas fabricadas. Las piezas solidificadas
se cortaron y se trabajo con el espesor de %2 pulgada, se realiz6 analisis metalografico a uno
de los espesores de % pulgada en la parte inferior de este con la finalidad de medir
nodularidad y conteo nodular, posteriormente se atacaron las piezas con nital al 3% por 2

segundos para determinar el porcentaje de perlita y ferrita.

Se realiz6 maquinado a todos los espesores de ¥z pulgada producidos para obtener piezas para
ensayos de impacto, dureza y tensién. A las probetas maquinadas se les realizé un tratamiento
térmico de austemperizado modificando su temperatura (300 y 400°C) y tiempo de
austemperizado (10, 30 y 60 minutos). Las muestras tratadas térmicamente se observaron en
el microscopio Optico para realizarles anélisis metalogréfico y determinar el efecto del tiempo
y temperatura en la reaccién de transformacion a ausferrita. Se realizaron las pruebas
mecanicas antes descritas a todas las piezas con sus distintos tiempos y temperaturas de
austemperizado, las muestras se analizaron por la técnica de DRX para identificar el
porcentaje de austenita retenida, elementos y compuestos presentes en cada muestra
austemperizada y sin austemperizar, con la finalidad de atribuir estos resultados con los de

las propiedades mecanicas y fotomicrografias.
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5. Resultados y discusion

En la figura 14 se muestra la placa colada con diferentes espesores, haciendo referencia al

espesor de ¥ pulgada.

«——— Espesor de % pulgada

Fig 14. Placa colada con diferentes espesores

5.1.  Analisis quimico del hierro ductil

Se llevaron a cabo tres fusiones para obtener hierro ddctil, dos de ellas con diferentes
contenidos de niquel y la tercera se fabricé sin alear de manera convencional. La composicion
quimica y carbono equivalente (CE = %C + 1/3 (%Si + %P) de las fundiciones realizadas se

observa en la Tabla 2.

Tabla 2. Composicidn quimica de tres fusiones de hierro nodular

Muestra C Si Mn P S Ni CE
Fusion 1 3.20 2.32 0.386 0.0241 0.0177 1.18 4.0
Fusién 2 3.51 2.59 0.440 0.0510 0.0322 2.29 4.3
Fusion 3 3.44 2.70 0.234 0.0235 0.0127 - 4.3

5.2.  Analisis microestructural del hierro ductil aleado sin austemperizado
5.2.1. Fusién 1

En la figura 15 se muestran las fotomicrografias de la fusiéon 1, sin ataque. Se observa la
distribucion y forma de los nédulos de grafito, se considera un conteo nodular aceptable, sin
embargo, no todos los nddulos son totalmente circulares debido a la difusion de carbono en
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el metal producido por el Niquel. EI espaciamiento entre cada nédulo se debe primero a que
el Mn promovio la formacién de carburos y estos segregaron en la region interdendritica,
segundo por el tiempo de inoculacion y vaciado del metal en el molde y tercero por dejar
mucho tiempo el metal en el horno generando una decarburacion. En la figura 16 se muestra
la microestructura de la fusion 1 atacada con nital al 3% por 2 segundos, en esta se observa
regiones grises de perlita y &reas blancas de carburos entre cada nodulo generados por el Mn,
la muestra atacada presenta una estructura ferritica — perlitica con una proporcion superior al
doble de perlita que ferrita (tabla 3) debido a que el contenido de niquel estabiliza la fase

perlitica.

Fig 16. Fotomicrografias de la fusion 1 del hierro nodular con ataque quimico
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En la tabla 3 se muestran los resultados para conteo nodular, nodularidad, tamafio promedio
de nodulo, contenido de grafito, perlita y ferrita, determinados mediante el software ImageJ.

Tabla 3. Resultados de diferentes caracteristicas microestructurales del hierro nodular

Caracteristicas microestructurales de la fusion 1 de hierro nodular

Conteo nodular 367 nodulos/mm?
Nodularidad 90 %
Tamafio promedio 57 um
Grafito 5%
Perlita 66 %
Ferrita 29 %

Los resultados del nimero de ndédulos vs circularidad son representados en un histograma
como el de la figura 17, en el eje Y se grafica el nUmero de nddulos que entran en cierto
intervalo de circularidad de un total de 255 nédulos de grafito, por ejemplo, el histograma
nos indica que la cantidad de nddulos que forman un circulo perfecto que se denota con el
numero 1 son 110 mientras que para uno de 0.9 son 56. En el eje X se considera la

circularidad del nédulo en un intervalo de 0 a 1.

Se consideré como nddulo aquellas particulas con un didmetro mayor o igual a 6 um con la
finalidad de determinar la densidad y tamafio de los nédulos, también como valoracion, la

nodularidad debe ser mayor a 80%.

Los resultados del nimero de nédulos vs area (micras?) son representados en un histograma
como se observa en la figura 18. En el eje Y se grafica el nimero de nédulos que entran en
un determinado intervalo de area de un total de 255 nodulos; por ejemplo, el histograma nos
indica que en un area de 0 a 100 micras? se encuentran 158 nddulos mientras que para el
intervalo de 100 a 200 micras? pertenecen 34 nodulos y asi sucesivamente. En el eje de las X

se considera un &rea total de 1000 micras?.
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Fig 17. Histograma de la relacion del nimero de nddulos vs circularidad de la fusion 1
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Fig 18. Histograma de la relaciéon del nimero de nodulos vs area de la fusion 1

5.2.2. Fusién 2

En la figura 19 se observa las fotomicrografias de la fusiéon 2 sin ataque. Se considera un
conteo nodular aceptable y mayor al obtenido en la fusion 1, esto se atribuye a que el tiempo
de inoculacion y vaciado del metal al molde se llevo a cabo con mayor rapidez, del analisis
quimico se observa que el contenido de Carbono es mayor al obtenido en la fusion 1 debido
a gque en esta prueba el metal liquido inmediatamente se inocula y vacia al molde evitando
tiempos de permanencia prolongados en el horno. Sin embargo, la difusion de carbono en el

metal y la velocidad de enfriamiento marcaron disimilitud en el conteo nodular para la fusion
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1y 2 con una diferencia de 323 nodulos/mm? (Tabla 4). En la figura 20 se muestra la
microestructura de la fusion 2 atacada con nital al 3% por 2 segundos, al igual que en la figura
16 esta microestructura estd compuesta por regiones grises de perlita y areas blancas de ferrita
asi como zonas de carburos dependiendo en el contenido de Mn en la aleacién y que
segregaron fuertemente en la region interdendritica. La figura 20 presenta la muestra atacada,
se observa una estructura ferritica — perlitica con una proporcion superior al doble de perlita

que ferrita.
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Fig 20. Fotomicrografias de la fusion 2 del hierro nodular con ataque quimico
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En la tabla 4 se presentan las caracteristicas microestructurales para; conteo nodular,
nodularidad, tamafio promedio de nddulo, contenido de grafito, perlita y ferrita, determinados

mediante el software ImageJ.

Tabla 4. Resultados de diferentes caracteristicas microestructurales del hierro nodular

Caracteristicas microestructurales de la fusion 2 de hierro nodular

Conteo nodular 690 nédulos/mm?
Nodularidad 89 %
Tamafio promedio 55 um
Grafito 8%
Perlita 68 %
Ferrita 24 %

De la figura 21 se observa que de un total de 470 nodulos, 173 equivalen a un circulo perfecto
el cual se denota con el nimero 1, sin embargo, el programa ImagenJ decret6 que 3 nodulos
correspondientes al numero total representaron un circulo con la mayor imperfeccién
denotado con el numero 0.3. Por otro lado, en la figura 22 se determiné que en un area de
100 micras? representando la superficie mas grande de la fotomicrografia se encuentran
dentro 289 nodulos, mientras que en un area de 1000 micras? representando la superficie mas

pequefia, 1 nodulo se encuentra dentro de un equivalente a un numero total de 470 nodulos.
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Fig 21. Histograma de la relacion del nimero de nddulos vs circularidad de la fusion 2
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Fig 22. Histograma de la relacion del nimero de nddulos vs éarea de la fusion 2

5.3.  DRX del hierro ductil aleado sin austemperizado

La figura 23 muestra el patron de difraccion de probetas aleadas sin tratamiento térmico para
la fusién 1 y 2. El analisis revel6 que las muestras estan constituidas principalmente por
cementita (FesC) y ferrita (Fe). La presencia de carburos en el espectro de difraccion se debe
a que el Mn y Ni promovieron la formacion de estos compuestos, por otro lado la ferrita se
encuentra en solucion solida intersticial de carbono obteniendo una menor cantidad de picos
a diferencia de los carburos. La presencia de estos dos microconstituyentes concluye que la
microestructura es mayoritariamente perlita con una proporcion superior al doble que ferrita
citado en las tablas 3 y 4. Un incremento en la intensidad y cantidad de los picos de FesC
para la fusion 2 (Fig 23) es debido a un mayor contenido de Mn y Ni, los cuales fueron
diluidos mediante la temperatura de austenizacion mostrados en el siguiente espectro de
difraccion (Fig 23)
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Fig 23. Espectro de difraccion de rayos X del hierro nodular aleado con Niquel
5.4. Propiedades mecéanicas del hierro ductil aleado sin austemperizado

5.4.1. Ensayo de impacto charpy con entalla

La figura 24 muestran los resultados de la prueba charpy para las fusiones 1y 2 con entalla
para el hierro nodular sin tratamiento los valores obtenidos para muestras aleadas sin
austemperizar en un ensayo de impacto son muy parecidos, estos valores de energia
absorbida son atribuidos a la entalla en la muestra y la formacion de carburos en la region

interdendritica por elementos tales como Cromo y Manganeso, principalmente.
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Fig 24. Energia absorbida del hierro nodular sin austemperizar para la fusion 1y 2
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5.4.2. Ensayo de dureza

Los valores para el ensayo de dureza sin tratamiento térmico son atribuidos al contenido de
manganeso en la fundicion nodular, principalmente. La figura 25 nos muestra que la fusion
2 presentd un valor mayor de dureza (477.46 HB) que la fusion 1 (444.42 HB) debido a que
una mayor cantidad de manganeso causa la formacion de carburos provocando una estructura

fragil. Este hierro pertenece al grado 120-90-02.
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Fig 25. Dureza del hierro nodular sin austemperizar para la fusion 1y 2

5.4.3. Ensayo de tension

Las probetas sometidas a este ensayo no representaron un valor confiable facturandose al
apretar las mordazas de la maquina de tensién, por lo tanto, no son tema de discusion. El
motivo de esta ruptura es la segregacion interdendritica generada por la formacién de
carburos ocasionando una estructura fragil con muy poca ductilidad ademéas de que el
microconstituyente mayoritario es perlita cuya caracteristica principal es ser duro y

resistente.

5.5.  Analisis microestructural del hierro ductil convencional
5.5.1. Fusién 3

En la figura 26 se muestran fotomicrografias revelando la distribucion y forma de los nédulos
de grafito para la fusion 3. Sin la presencia de Niquel en el hierro ductil se incremento el
tamano, esferoidicidad y cantidad de los nodulos debido a que este elemento retarda la
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difusion de carbono a la matriz. Por otro lado, al atacar la muestra con nital al 3% por 2
segundos, mostrado en la figura 27, se determind que la microestructura difiere a las dos
fusiones anteriores ademas de estar constituida por un mayor porcentaje de ferrita en
comparacion con las figuras 16 y 20. Tambien sin la presencia de Niquel se logro obtener
una microestructura tipica y conocida como “ojo de buey” donde su principal caracteristica
es que el nodulo grafito se encuentra rodeado por ferrita. Un menor contenido de Mn en el
hierro ductil generé una menor formacion de carburos los cuales no segregaron en la region
interdendritica obteniendo una mayor cantidad sin espaciamiento de nddulos de grafito. La
presencia de perlita gruesa en la muestra atacada se obtuvo por el enfriamiento relativamente
lento del metal en el molde originando una microestructura ferritica-perlitica aunque con un

menor porcentaje de perlita que en las dos fusiones anteriores.

Fig 26. Fotomicrografias de la fusion 3 del hierro nodular sin ataque quimico

Fig 27. Fotomicrografias de la fusion 3 del hierro nodular con ataque quimico
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En la tabla 5 se presentan las caracteristicas microestructurales para; conteo nodular,

nodularidad, tamafio promedio de nddulo, contenido de grafito, perlita y ferrita, determinados

mediante el software ImageJ.

Tabla 5. Resultados de diferentes caracteristicas microestructurales del hierro nodular

Caracteristicas microestructurales de la fusion 3 de hierro nodular

Conteo nodular 1063 nddulos/mm?
Nodularidad 90 %
Tamafio promedio 87 um
Grafito 16 %
Perlita 50 %
Ferrita 34 %

En la figura 28 se observa el numero de nédulos de grafito que entran en cierto intervalo de

circularidad de un total de 829, a diferencia de los histogramas anteriores para los hierros

aleados la nula presencia de Ni y bajo contenido de Mn ayud6 a obtener un incremento en la

circularidad y conteo nodular del hierro nodular convecional. Por otro lado, la figura 29

muestra el intervalo del area total y el nmero de nédulos que estan dentro de un total de 829,

se observa que la maxima congregacion de nddulos de grafito se encuentra a una mayor area

(100 micras?), sin embargo para los histogramas de los hierros ductiles aleados la

disminucion en la cantidad de nédulos propicié un decremento en el area total generando

poca congregacion de nodulos.
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Histograma de la relacién del nimero de nodulos vs circularidad de la fusion 3
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Fig 29. Histograma de la relacién del nimero de nodulos vs area de la fusion 3

5.6. DRX del hierro ductil convencional

El espectro mostrado en la figura 30 revela los picos de difraccién para un hierro nodular sin
aleantes y sin tratamiento térmico. La ferrita se encuentra en solucion solida intersticial de
carbono y como unico elemento microestructrual, por lo tanto las propiedades mecanicas de
dureza y tension se vieron reducidas (fig 32 y 33), sin embargo se incremento su ductilidad.
Por otro lado, la ferrita como Unico microconstituyente incremento la energia absorbida del
hierro y por lo tanto su tenacidad (fig 31).

Intensidad (u.a.)
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Y | A
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Fig 30. Espectro de difraccion de rayos X del hierro nodular convencional
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5.7. Propiedades mecénicas del hierro ductil convencional

5.7.1. Ensayo de impacto Charpy con y sin entalla

Los resultados de energia absorbida para probetas sometidas a un ensayo de impacto Charpy
son mostrados en la figura 31. Se observa que el valor maximo de tenacidad fue de 58.8 J
obtenido para una muestra sin entalla la cual midio la energia absorbida por la nodularidad y
conteo nodular de la muestra. Por otro lado, el valor obtenido para una muestra con entalla
fue de 4.32 J la cual midio la energia absorbida de la matriz de la muestra. Sin la presencia
de carburos se obtuvo una microestructura mas ductil ayudando a una mejor tenacidad, sin
embargo la presencia de perlita producida por un enfriamiento relativamente lento del metal

en el molde generd cierta dureza en la microestructura.
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Fig 31. Energia absorbida del hierro nodular convencional con y sin entalla

5.7.2. Ensayo de dureza

El valor obtenido para el ensayo de dureza a una muestra de hierro nodular convencional es
mostrado en la figura 32. A diferencia de los valores obtenidos anteriormente a muestras
aleadas con y sin austemperizado esta probeta exhibio un decremento en la dureza debido a
la reduccién del contenido de elementos formadores de carburos y microconstituyentes de
fases duras (perlita) tales como Mn y Ni, respectivamente. Por lo tanto, esta reduccion

engroso el contenido de ferrita incrementando su ductilidad de la probeta.
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Fig 32. Dureza del hierro nodular convencional

5.7.3. Ensayo de tension

La figura 33 presenta la grafica esfuerzo-deformacion del hierro ductil sin aleantes y sin
tratamiento térmico mostrando un esfuerzo y deformacién méaximo de 600.5 MPa y 9%,
respectivamente. El bajo contenido de Mn en el hierro generd una disminucion en la
formacion de carburos, ademas, la eliminacion en la adicion de Ni redujo la formacién de
perlita, esta microestructura fue promovida por el lento enfriamiento del metal en el molde.
Por otro lado, el contenido de ferrita produjo un incremento en la ductililidad del hierro

pertenenciendo al grado 80/55/06.
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Figura 33. Esfuerzo y deformacion del hierro nodular convencional
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5.8. Analisis microestructural del hierro ddctil austemperizado

5.1. Fusion 1

En las figuras 34 y 35, se observa que la microestructura del ADI esta formada por paquetes
de laminas grandes de ferrita acicular, separadas por regiones blancas de austenita
estabilizada. Se observan algunas regiones de austenita en forma de bloque ubicadas cerca
del nédulo. Algunas de estas areas pueden contener agujas de martensita formadas debido al
bajo contenido de carbono o la heterogeneidad de la distribucion de ese elemento en la region.
A temperaturas elevadas de tratamiento, la microestructura consiste de un arreglo formado
por laminas gruesas de ferrita acicular (ausferrita superior) intercaladas con laminas de
austenita estabilizada (figura 35), por el contrario, la disminucién de la temperatura produce

un refinamiento de la microestructura (ausferrita inferior) (figura 34).

Fig 35. Fotomicrografias opticas del ADI de la fusién 1 revenido a 400°C durante 10 min
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Las figuras 36 y 37 muestran las microestructuras de los ADI’s fabricados para la fusién 1 a
300 y 400°C, respectivamente para un tiempo de tratamiento de 30 min. Las microestructuras
de estas figuras contienen austenita en forma de bloques que pueden transformar a martensita
después del enfriamiento a la temperatura ambiente, ademas de la presencia de carburos en
las zonas blancas mas pequefias entre cada nodulo. La figura 36 presenta un mayor contenido
de austenita en forma de bloques, debido a la no transformacion de ferrita acicular (ausferrita
inferior), exhibiendo un refinamiento debido a la baja temperatura. La figura 37 presenté una
mayor transformaciéon de ferrita acicular, asi como también un engrosamiento en su
microestructura debido a la temperatura de austenizacion estimada de 400°C, se incremento

en 50°C, lo que permiti6 que los carburos disminuyeran.

Fig 37. Fotomicrografias opticas del ADI de la fusién 1 revenido a 450°C durante 30 min
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Al incrementar el tiempo de revenido a 60 min, las fotomicrografias de las figuras 38 y 39
resentaron zonas blancas que indican que la nucleacion de la ferrita acicular no ha iniciado
aun. El atraso en la transformacion de la austenita se debe a que la fusion 2 presenta un mayor
contenido de Ni (2.29%), lo cual incrementa la templabilidad de la austenita, obteniendo una
segregacion moderada de carburos durante la solidificacion, el mayor contenido se encuentra
cerca del nédulo, asi como también presenta una pequefia disminucion de la solubilidad del
carbono en la austenita inicial y metaestable. La muestra de la figura 39 austemperizada a
400°C por 60 minutos, presenta una transformacion avanzada en la regién intercelular; sin
embargo, la microestructura no es tan homogénea como la obtenida en el resto de la matriz.
Por el contrario, la muestra tratada a 300°C por 60 minutos presenta un refinamiento en las

laminas de ferrita acicular (ausferrita inferior), debido a una disminucion de temperatura.

Fig 39. Fotomicrografias Opticas del ADI de la fusién 1 revenido a 400°C durante 60 min
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5.8.2. Fusion 2

En la figura 40y 41, se observa que el proceso de austemperizado se inicia con la nucleacion
y crecimiento de laminas de ausferrita en los limites de grano (fig 41) de la austenita y en la
intercara nddulo/austenita. Al incrementar la temperatura, no se observa un crecimiento
prolongado de laminas de ausferrita. Las regiones blancas de ambas figuras estan constituidas
por carburos producidos por la segregacion del Mn durante la solidificacion de la fundicion
ademas de martensita formada durante el posterior enfriamiento del material en agua. Sin
embargo, en esas regiones pueden encontrarse areas formadas por austenita retenida. En la
figura 41, se puede apreciar que las laminas de ausferrita son mas gruesas (ausferrita superior)

que las de la figura 40, debido a la influencia de la temperatura de austemperizado.

Fig 41. Fotomicrografias Opticas del ADI de la fusién 2 revenido a 400°C durante 10 min
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Las figuras 42 y 43 muestran las microestructuras de los ADI’s fabricados para la fusion 2 a
300 y 400°C, respectivamente para un tiempo de tratamiento de 30 min. Se observa que la
presencia de transformacion de austenita a ausferrita en las regiones aledafias al nédulo de
grafito. Sin embargo, aun estan presentes los carburos en la region intedendritica. A una
temperatura de austemperizado de 400°C la nucleacion de laminas de ferrita acicular
(ausferrita) es mayor (figura 43) debido a que la austenita se transforma a ferrita mas austenita
con alto contenido de carbono. La temperatura de austenizacion estimada de 400°C, se
incremento 50°C, sin una disminucion de carburos. Por el contrario, a 300°C la austenita con

alto contenido de carbono se transforma a ferrita mas carburos.
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Fig 43. Fotomicrografias opticas del ADI de la fusién 2 revenido a 450°C durante 30 min
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Con 60 minutos de tratamiento la austenita ha alcanzado su méxima transformacion a
ausferrita dando lugar a la segunda etapa de transformacion (fig 45). EI Mn fue el principal
promotor de carburos los cuales se segregaron fuertemente en la region interdendritica entre
cada nodulo. Para la fusién 2 a diferentes tiempos y temperaturas de austemperizado fue
dificil la disolucion de carburos presentes en la fundicion nodular por lo que fue necesario
un tratamiento posterior de recocido para la eliminacion de estos carburos. La presencia de
niquel a la temperatura de 300°C de austemperizado (figura 44) redujo la etapa de

transformacion de austenita a ausferrita provocando su conversion a martensita.

Fig 45. Fotomicrografias Opticas del ADI de la fusidn 2 revenido a 400°C durante 60 min

La tabla 6 resume el porcentaje de transformacion de austenita a ausferrita para las diferentes
condiciones experimentales ensayadas de temperatura de revenido (300 y 400°C) y tiempo
de permanencia (10, 30 y 60 min) para las fusiones 1y 2.
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Tabla 6. Porcentaje de ausferrita para cada muestra austemperizada

Fusion 1 Fusion 2
Temperatura y 0 . Temperatura y 0 .
Tiempo de % Ausferrita % Austenita Tiempo de % Ausferrita % Austenitay
. y Carburos . Carburos

Austemperizado Austemperizado
300°C — 10 min 60.78 39.22 300°C — 10 min 7.46 92.54
400°C - 10 min 62.64 37.36 400°C — 10 min 18.96 81.04
300°C — 30 min 65.97 34.03 300°C - 30 min 42.45 57.55
450°C - 30 min 71.45 28.55 450°C — 30 min 32.22 67.78
300°C - 60 min 67.63 32.37 300°C — 60 min 53.78 46.22
400°C - 60 min 69.96 30.04 400°C - 60 min 69.36 30.64

De esta tabla se observa que la condicion Optima para obtener el mayor porcentaje de
ausferrita es a una temperatura y tiempo de 450°C — 30 min y 400°C — 60 min para la fusion

1y 2, respectivamente.

5.9. DRX del hierro ductil austemperizado

En la figura 46 el difractograma muestra la presencia de austenita y ferrita, se observa que el
patron de difraccion de los primeros picos de austenita (111) y ferrita (110) ubicados en un
angulo 20 entre 40° y 50° se encuentran muy cercanos en todos los tiempos de
austemperizado a una temperatura de 300°C. También se determin6 que la intensidad de
todos los picos de austenita y ferrita se mantienen constantes cuando el tiempo de
austemperizado es modificado. El elemento de aleacion (Ni) causo la disminucién de la
velocidad de transformacion de austenita en el hierro ductil evitando asi su conversion a
carburos mientras que la presencia de Mn produjo la formacion de estos (figura 23 sin
austemperizado) sin embargo fueron disueltos debido a que se trabajo con una temperatura

de austenizacion de 860°C por 1 hora y 15 minutos.

Por otro lado, el difractograma de la figura 47 muestra al igual la figura 46, la presencia de
austenita y ferrita, por lo que se concluye que la existencia del elemento niquel al 1.18% en
el hierro nodular redujo la velocidad de reaccion de la etapa 1 evitando la transformacion de

austenita a carburos. De igual manera que la figura 46 la presencia de carburos fue disuelta a
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una temperatura de austenizacion de 850°C por 1 hora y 30 minutos. El patrén de difraccion
de los primeros picos de austenita (111) y ferrita (110) ubicados en un dngulo 20 entre 40°
y 50° se encuentran muy cercanos en todos los tiempos de austemperizado a una temperatura
de 400°C, sin embargo sus intensidades se ven afectadas. Las intensidades de los picos de
austenita disminuye con un incremento en el tiempo de austemperizado, por otro lado, las

intensidades de los picos de ferrita incrementa con un incremento en el tiempo de
austenizado.
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Fig 46. Espectro de difraccion de rayos X del ADI por 300°C a 10, 30 y 60 min
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Fig 47. Espectro de difraccion de rayos X del ADI por 400°C a 10, 30 y 60 min
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El patrén de difraccion de muestras tratadas térmicamente a temperaturas de 300°C y 400°C
por tiempos de 10, 30 y 60 minutos revelo que las muestras estan constituidas por cementita
(FesC), ferrita (Fe) y austenita retenida. La presencia de los picos de ferrita y cementita
provee que la estructura perlitica esta presente en la matriz de todas las muestras, por lo tanto,
el ancho de los picos de cementita presentado en el patron de DRX sugiere que la perlita es
el constituyente principal en la microestructura. El constituyente FesC se forma dentro de la
fase austenita y la interfase austenita-ferrita donde solamente se observa el carburo despues
que la reaccién de la etapa Il esta completa, esto puede ser observado en los dos espectros de
difraccién de las figuras 48 y 49 donde la intensidad de los picos de cementita incrementa
cuando el tiempo de austemperizado incrementa. La maxima intensidad del pico de ferrita a
300°C y 400°C ubicado en un angulo 20 entre 40° y 50° incrementa cuando el tiempo de
austemperizado incrementa, sin embargo su ancho disminuye al transcurrir un tiempo, esto
puede ser visto en la figura 48. Por otro lado, las intensidades y el nimero de picos de
austenita incrementan cuando el tiempo de austemperizado incrementa para ambas
temperaturas. El difractograma evidencio que la temperatura de austenizacion no disolvid los
carburos presentes en el hierro ductil debido a que el porcentaje de Mn es mayor que en el
de la fusién 1, por lo tanto la disolucion se debe realizar a una mayor temperatua y tiempo

de austenizacion.
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Fig 48. Espectro de difraccion de rayos X del ADI por 300°C a 10, 30 y 60 min

58



o
¥ 400°C + Austenita retenida
* Fe
@ FesC
60 minutos . s -
—_ * "
<
=
e
o
=
7} .
(]C_) 30 minutos N " "
- i i _—
= *
10 minutos *
@ *
At ™o, P m_? ¢ * ufm
20 40 60 80 100 120

20 (grados)

Fig 49. Espectro de difraccion de rayos X del ADI por 400°C a 10, 30 y 60 min

6.0. Discusion de resultados del analisis microestructural del ADI

Las figuras de las fusiones 1 y 2 muestran los resultados de los tratamientos térmicos de
austemperizado realizado a los hierros ductiles fabricados aleados con Ni. De manera general
se observa el cambio microestructural que sufre cada probeta cuando es sometida a diferentes
intervalos de tiempo y temperatura. El analisis microestructural de los ADI’s fue mediante
una preparacion metalografica. Se observd que a una menor temperatura de austemperizado
(300°C) la microestructura estd compuesta de ausferrita inferior, una caracteristica de esto
son las agujas finas de ferrita con regiones de austenita delgada presente como “astillas” entre
ellas y en forma de bloque. Una mayor temperatura de austemperizado (400°C) permitio
obtener una microestructura de ausferrita superior la cual tiene agujas gruesas de ferrita y
bloques de austenita separados entre ellos. La presencia de austenita no transformada es
debido a la segregacion de elementos aleantes en la region intercelular la cual resulta en el
retraso de la transformacion de ausferrita durante el austemperizado. Cuando el tiempo de
austemperizado se incremento la cantidad de carbono en la austenita se incrementd. Tambiéen
se observo que la ferrita nucleo en la interface/grafito austenita y se movio hacia los limites
de grano de la austenita, diferencias en la distribucién de la austenita y su estabilidad
dependen de la temperatura de austemperizado. Tratamientos de austemperizado a una

elevada temperatura (400°) conducen a la descomposicion de austenita en ferrita y carburos,
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la precipitacion homogénea de carburos en la austenita por tiempos relativamente cortos (10
min) parece ser el precursor para la formacién de carburos complejos durante a la
descomposicion de la austenita. Cuando se modifico la composicion quimica de la fusion 1
y 2 se altero el contenido de carbono inicial de la austenita original y como consecuencia la
microestructura se vio afectada. En tiempos cortos de austemperizado la fraccion de volumen
de austenita se forma en pequefias cantidades, como consecuencia, la austenita es inestable y
transforma a martensita en el temple, esto es conocida como la etapa 1 de transformacion. La
austenita formada a elevadas temperaturas (400°C) tiene mas bajo contenido de carbono y

por lo tanto més baja estabilidad, por lo que se favorece la formacidn de la martensita.

La adicion de niquel hace que el intervalo de temperatura de transformacion ausferritica
resulte en la transformacion de ausferrita superior asi como también decrece la velocidad de
reaccion de la etapa 1 de austemperizado, contenidos de niquel mayores de 1% causan la
formacion de martensita en los limites de la celda en el enfriamiento. EI contenido de Silicio
no influyd en una mayor obtencién de fraccion de volumen de austenita retenida después del
tratamiento térmico de austemperizado en la fusion 2, asociado por la presencia de niquel asi
como también de los elementos que segregaron en la region intercelular, por otro lado la
presencia de niquel disminuyd la transferencia de carbono entre la matriz y los ndédulos de
grafito ademas de incrementar la ductilidad. La temperatura de austenizacidn tiene un efecto
en la microestructura y propiedades mecéanicas del hierro. A una menor temperatura de
austenizacion (menor a 850°C) se obtiene una mayor nucleacién de ldminas de ferrita acicular
y una mayor velocidad de crecimiento de las mismas, esto trae como resultado la formacion
de una microestructura mas fina y homogénea, asi como una mayor velocidad de desarrollo
de la primera etapa del proceso, lo que conduce a un tiempo menor. Por otro lado, si la
temperatura de austenizacion es elevada (950°C y superior), la cinética de transformacion
del austemperizado es mas lenta y la microestructura es mas gruesa, producto de un mayor
contenido de carbono en la austenita inicial. Esta microestructura suele contener austenita en
forma de bloques, que pueden transformar a martensita después del enfriamiento a
temperatura ambiente. La temperatura de austenizacion es mas benéfica a una menor
temperatura de austemperizado (300°) incrementando el contenido de austenita de la matriz.
Incrementando la temperatura de austemperizado, el decremento en la efectividad de la
temperatura de austenizacion se atribuye al decremento termodinamico de la etapa 1 de la
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reaccion, esto debido al incremento inicial de carbono en la austenita. EI incremento en el
tiempo de austemperizado condujo a un mayor porcentaje de ausferrita tanto para la fusion 1
y 2, esto puede ser observado en la tabla 6, del mismo modo este incremento elimino la
presencia de carburos e incrementd la cantidad de austenita retenida en la matriz

microestructural obteniendo mejores propiedades mecanicas.

6.1. Propiedades mecénicas del hierro ductil austemperizado
6.1.1. Fusion1

6.1.1.1. Ensayo de impacto charpy con entalla

La figura 50 muestra el efecto del tiempo de austemperizado en muestras austemperizadas a
300°C y 400°C. Para las pruebas realizadas a 400°C se observa que la tenacidad a la fractura
se incrementd de un valor de 1.99 J por 10 minutos a uno de 3.15 J por 60 minutos. Los
pequefios valores a tiempos reducidos (10 minutos) son atribuidos por la presencia de
cementita (FesC) en los limites de las celdas. Con un incremento en el tiempo de
austemperizado el contenido de austenita se incrementé mejorando la tenacidad. Para el
tiempo de austemperizado de 60 minutos, los valores de tenacidad de muestras
austemperizadas a 400°C son mayores a los obtenidos a 300°C. Por lo tanto, la tenacidad a

la fractura se increment6 con el aumento de la temperatura de austemperizado.
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Fig 50. Energia absorbida del ADI a 300°C y 400°C por 10, 30 y 60 min

6.1.1.2. Ensayo de dureza
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La figura 51 muestra el valor maximo de dureza se obtuvo para el tiempo de austemperizado
de 10 min y 400°C, debido a que la cantidad de cementita aumento (FesC) después del
tratamiento térmico de austemperizado. Al aumentar el tiempo de austemperizado (30 y 60
min) los valores de dureza se reducen y se mantienen constantes, esto se debe al incremento
de la fraccion de volumen de austenita, para esta temperatura de austemperizado el porcentaje
de niquel (1.18%) no tuvo mucha influencia. Por otro lado, el valor maximo de dureza se
obtuvo para un tiempode 60 min y 300°C. Esto se atribuye a que el niquel redujo la velocidad
de la reaccion de la etapa 1 de austemperizado y por lo tanto la inestabilidad de la austenita
provocé que esta transformara a martensita la cual fue incrementando cuando el tiempo de

austemperizado se incremento.
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Fig 51. Dureza del ADI a 300°C y 400°C por 10, 30 y 60 min

6.1.1.3. Ensayo de tension

Los valores de resistencia para probetas sometidas a diferentes tiempos de austemperizado y
una temperatura constante de 300°C se presentan en la figura 52. Se observa que al aumentar
el tiempo de austemperizado, se incrementaron los valores de resistencia a la tension en un
intervalo de 242.7 MPa, 674. 6 MPa y 675. 5 MPa, respectivamente. Este comportamiento
es asociado al contenido de austenita retenida en la matriz estructual. Por otro lado, la
temperatura de austenizacion ayudo a la disolucion de carburos en la region interdendritica

evitando la obtencion de una microestructura fragil.
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Figura 52. Esfuerzo y deformacion del ADI a 300°C por 10, 30 y 60 min

Los valores de resistencia a la tension a una temperatura constante de austemperizado de
400°C a diferentes tiempos se presentan en la figura 53. A diferencia de la figura 52 el valor
maximo de resistencia a la tension en un intervalo de 301.6 MPa, 600.5 MPay 474.3 MPa se
determin6 a 30 minutos de tratamiento incluyendo la méaxima cantidad de austenita retenida.
Sin embargo los valores de resistencia y porcentaje de deformacion son menores que los
obtenidas a 300°C.
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Figura 53. Esfuerzo y deformacion del ADI a 400°C por 10, 30 y 60 min
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6.1.2. Fusion 2

6.1.2.1. Ensayo de impacto charpy con entalla

El valor maximo de energia absorbida obtenido en la figura 54 se obtuvo a un tiempo de
austemperizado menor (10 minutos) y una elevada temperatura (400°C) debido a que el
maximo contenido de austenita se encuentra al principio de la reaccion, el contenido de niquel
influyo en este comportamiento ya que evito la precipitacion de carburos y redujo la
velocidad de la primera etapa de reaccion. Al transcurrir el tiempo de austemperizado por
400°C se puede determinar que la austenita es menos estable y transforma a martensita, por
lo tanto los valores tienden a reducirse. Para una temperatura de austemperizado menor
(300°C) se puede observar el mismo comportamiento, sin embargo a un tiempo prolongado
de tratamiento (60 min) existe un pequefio aumento en la cantidad de austenita generando un

incremento en el valor de energia absorbida.
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Fig 54. Energia absorbida del ADI a 300°C y 400°C por 10, 30 y 60 min

6.1.2.2. Ensayo de dureza

En la figura 55 se observa que los valores de dureza son superiores a los obtenidos en la
figura 51, ademas de ser constantes al transcurrir el tiempo de austemperizado para ambas
temperaturas (300° y 400°C), esto se atribuye al contenido de manganeso (0.440%). Este
elemento es formador de importantes cantidades de cementita (FesC) y por lo tanto se

requiere un mayor tiempo en la temperatura de austenizacion para la disolucion de estos
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carburos. Se observd que al transcurrir un tiempo de austemperizado (60 min) a una baja
temperatura (300°C) se obtuvo una pequefia fraccion de volumen de austenita la cual
disminuyo la dureza de 653.4 HB a 601.4 HB.
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Fig 55. Dureza del ADI a 300°C y 400°C por 10, 30 y 60 min

6.1.2.3. Ensayo de tension

Al igual que las probetas sin austemperizado del apartado 5.4.3. Estas muestras no
representaron un valor confiable fracturandose al apretar las mordazas de la maquina de
tension generado por la segregacion interdendritica de carburos. Se puede concluir que la
temperatura de austenizacién para muestras de hierro ductil con contenidos elevados de Mn
y Ni (0.440 y 2.29 %) no disolvio la formacion de carburos producidos por estos elementos
obteniendo una microestructura fragil y con poca ductilidad. Una manera para la
descomposicion de estos carburos es mediante un tratamiento térmico de recocido por

aproximadamente 3 hrs a una temperatura de 900-950°C.
6.2. Discusion de resultados de las propiedades mecanicas del ADI

Se llevo a cabo una caracterizacion de las propiedades mecanicas de los hierros ductiles
aleados Austemperizados y sin tratamiento térmico, para lo cual se trabajo con el espesor de
Y pulgada de la pieza fundida y se maquinaron de acuerdo a la especificacion de las normas
descritas en el apartado 4.4, para realizar ensayos de impacto, dureza y tension. El
austemperizado a una mayor temperatura resulté de una mayor energia de impacto, debido a

que durante la transformacion ausferritica durante el austemperizado de hierro ductil, la
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austenita se transforma a ferrita y austenita retenida con alto contenido de carbono, esta
austenita retenida con alto contenido de carbono se increment6 cuando el tiempo de
austemperizado aumento, como se observa en la figura 50. Por el contrario, en la figura 54
no se aprecia este desarrollo debido a un mayor contenido de niquel en el hierro ddctil el cual
hace mas lenta la reaccion de austemperizado. El incremento de la austenita retenida en la
matriz estructural propicia un incremento en la tenacidad a la fractura del hierro nodular, asi
como también, el incremento en el contenido de carbono en la austenita incrementara su
tenacidad resultando en una mayor interaccion entre las dislocaciones y atomos de carbono.
Se determind que el maximo valor de energia de impacto corresponde al maximo valor de
austenita retenida, dado que los valores de energia absorbida dependen del contenido de
austenita retenida. ElI valor méximo obtenido de tenacidad (J) para las probetas
austemperizadas fue de 3.15 J por 60 minutos a 400° de la fusion 1 debido a que el manganeso
en esta fusién presenta un menor porcentaje (0.386) que la fusién 2 (0.440) y por lo tanto
ocurrié una mayor disolucion de carburos en la temperatura de austenizacion. EI ADI posee
una combinacién unica de dureza y tenacidad que no es tipica de los materiales ferrosos,
donde un incremento en la tensién es acompafiada por un decremento en la tenacidad y
viceversa. El contenido de austenita retenida es considerado como la caracteristica
microestructural mas importante, por lo tanto, un incremento en la cantidad de austenita
retenida puede resultar en un material con una mejora en la tenacidad a la fractura. Se
determind que para muestras ensayadas por impacto charpy con entalla, el valor de energia
absorbida decrecio, esto debido a que la entalla mide la energia absorbida de la matriz de la
muestra, por lo otro lado, la muestras sin entalla miden la energia absorbida por la

nodularidad y conteo nodular de la muestra, este comportamiento se observoé en la figura 31.

6. Conclusiones
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Con el desarrollo de este trabajo se obtuvieron las siguientes conclusiones en cuanto a la
fabricacion de los hierros ductiles.

1. El hierro ductil sin alear presento tamarfios de nédulos (87 um), nodularidad (90%) y conteo
nodular (1063 nodulos/mm?) mayores a los obtenidos en el hierro ddctil aleado con niquel.

2. Al incrementar el contenido de niquel de 1.18% a 2.29%, el conteo nodular incremento
mientras que la nodularidad decrecio de 397 nodulos/mm? a 690 nodulos/mm? y 90 % a 89

%, respectivamente. Ademas de que se incremento el contenido de perlita en la matriz.

3. La adicion de manganeso en el hierro ductil promovi6 la formacion de carburos, los cuales

se segregaron en la region interdendritica, incrementando su dureza.

4. Las propiedades mecanicas de resistencia a la tension, dureza y tenacidad en muestras sin
austemperizar fueron de 0 - 600 MPa, 130 — 490 HB y 1.2 — 4 J, respectivamente. Estos
resultados dependen de la composicion quimica, especificamente de la interaccion del Niy

Mn en la fundicién ductil.

Las conclusiones en cuanto a la fabricacion de los hierros ductiles austemperizados son las

siguientes.

1. Se obtuvieron ADI’s a temperaturas de austemperizado de 300 °C y 400 °C, las cuales

propiciaron microestructuras de ausferrita inferior y superior, respectivamente.

2. La adicion de niquel disminuyo la velocidad de reaccion de la etapa 1 de austemperizado.

Contenidos mayores al 1% de niquel propicié la formacion de martensita.

3. El mayor contenido de ausferrita fue de 71.45 % y 69.36 % para la fusién 1 (450°C por 30

min.) y para la fusion 2 (400°C por 60 min.), respectivamente.

4. Los valores maximos de dureza fueron de 420 y 380 HB para condiciones de
austemperizado de (400 °C y 10 min,) y (300°C y 60 min), respectivamente. En el primer
caso se atribuye a una microestructura con carburos y martensita; y en el segundo a la

inestabilidad de la austenita, la cual transformo a martensita debido al contenido de niquel.

5. La tenacidad en muestras austemperizadas a 300°C y 400°C en la fusion 1 es influida por
el tiempo de austemperizado, obteniendo el maximo valor de energia absorbida (J) a 400°C

por 60 minutos. El valor maximo de tenacidad en muestras austemperizadas a 300° y 400°C
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para la fusion 2 es obtenido a una temperatura de 400°C por 10 minutos, este comportamiento
es atribuido al contenido de austenita.

6. El andlisis de difraccion present6 3 microconstituyentes principales: Fe, Austenita retenida
y FesC. Los dos compuestos que definen las propiedades mecanicas en un hierro ductil con
y sin austemperizado son el FesC y austenita retenida, para el primero se demostrd que este
componente puede ser disuelto en la etapa de austenizacion esto puede ser observado
comparando las figuras 23, 46 y 47 incrementando la ductilidad del ADI, sin embargo con
un incremento en la cantidad de Ni y Mn esta disolucién de carburos no pudo ser llevada a
cabo esto puede ser visto comparando las figuras 23, 48 y 49 produciendo una
microestructura dura con muy poca ductilidad. Por otro lado la austenita retendia favorecio
el incremento en la tenacidad y contrarestando las propiedades generadas por el FesC en el
ADI.
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