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RESUKEN |

Se estudieron las transformaciones de fage Qurante el
calentamiento de un grupo de aceros aleados en cuya compo-
sicion entra el nfquel en un 20 y un 26% en peso, utilisap
do métodos Ailatométricos, magnetométricos ¥ la aifreccion
de Rayos-X en una cémera de altas temperaturas.
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Durante el calentamiento de lap muesiras previamente en-
friadas en nitrégeno lfquido ls mertensita sufre la tranfor
mﬁciéﬁ inverse ¥ —+ & entre los 550 y 700°C. El enfriamien-
to ulterior de la austenita no provoca nuevos cembiog de
fasea. Se establecen diferentes combinaciones de tratamlen-

to térmico para obtener distintos estados fasicos iniciales.

ABSTRACT

Phage transformations in & group of alloy steels whicgh
contain nickel in the range of 20 to 26% wit. were studied
uging dilatometric snd magnetometric methods, and also
XI-ray difraction in & high-temperature camera.

During heating of samples previourly ¢ooled in liquid
nitrogen, martensite undergoes inverse itransfommation g»ot
from 550 to 700°C. PFurther cooling of eustenita doean't
produce new phese tranformations. There were established
gome combinations of heat treatment (that are necessary) in

orden to obtain different initial phase states.

INTRODUCCION

La utilizecion de las smpliss posibilidades del proceso
de tratamiento qufmico térmico para la obtencion de materig
les con buenass propiedades mecénicas tiene un gran signifi-
cado pars el deserrcllc de las ramas fundamentales de la
moderns. construccidn de mequinaria. En relecidn con esto la

investigacion de nuevos aceros especiales para la nitrura-
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cidn constituye un problems de gran importancis & nivel
mundial.

~ Dentro de esta l{nea de inveastigacidn se he iniciado el
estudio de las posibilidades de nmitruracidn de un grupo de
aceros con alto contenido Ge nfquel con vistas & combinar
sus buenas propledades de resistencis y plasticidad con al-
tos valores de dureza y resistencia al desgaste. Sin embar
go para poder iniciar dicho estudio fue necesario invesiigar
loa cambios de fame que es poaible obtener con estos mate-
riales en el calentamiento y enfriamiento. E1 resultado de
esta inveatigacion congstituye el contenidc del presente tra-
bajo.

A principios de la décads del 7O me comenzaron & ensayar
en la URSS aceros de bajo carbono con un contenido de nfgquel
entre 20 y 30% en peso con visias a aprovechar las posibili-
dades de la transformacion mertens{tica inversa observada
en e] sistema Fe-Ni para contenidos de Ni cercancs al 30%.
Estos aceros contienen ademss Pequefias cantidades de otres
elementos aleados como Al, Ti, ¥b y otros.

.rLa literatura reporta que loz acerog de este tipo me ce
racterizan porqgue después de su enfriamiento hasta la tempe-
ratura embiente conservan la estructura austen{tica. Bajo
la influencie de relativamente pequefias deformaciones, parte
de la austenita puede transformarge en martensita. Como

Lregla el punto de inicio de la transformacidn mﬁrtensftica
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(u,) pare estos aceros se encuentra en la region de las
temperaturas negativas.

Durante el calentamiento estos eceros en estado martens{-
tico no exhiben los fenomenos normales del revenido, gino
que sufren la transformacién inversa oK — ¥ por un mecanis-
mo martens{tico que presenta caracter{sticas semejantes a
la transformacidn de sustenita a martensita durante el en-
friamiento. Este transformacicn inversa reviste en este caso
un gren interés tedrico y prdetico, ya que la fase que ae
forma como resultado de la mismsa, resulta endurecida y se
diferencia esencialmente de la austenita de recocido. (Este
fenomeno ha recibido el nombre de "endurecimiento fésico“).

Otra intereaante earacter{stica de eatos acéros es que
ellos sufren cambios estructurales significativos durante
el envejecimiento (3) como resultado de la precipitacion de
gompues toa intermetdlicos.

Graciss a la presencis de este conjunic de transiformacio-
nes fésioaa ¥ estructurales en estos aceros, se pueden obte-
ner diferentes estados inicinles para la nitrurascion; siemdo
necesario pars ello la determinecion de los intervelos de

transfomacidn.

MATERIAL Y METODO

Fueron inveatigados 3 aceros, con la siguiente composi~

cion quimica :
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Ni Al Nb Ty c
6534 22,2 0,1 0,4 2 £0,04
6539 22,2 1,9 0,4 2 £0,04
6540 25,0 1,9 0,4 2 £0,04

~ Las aleaoiones fueron fundidas en barras de las ouales
se obtuvieron chapas mediante laminado de donde se prepara~
ron las diferentes muestras de ensayo.

El estudio del estado inicial de fase me realizd con
muestras planas de dimensiones 10 X 8 x 1 mm, obteniéndose
roenigenogramas de cada acero con ayuds del aparato URS-G5
¥ la cémara RKD con rediscidn no filtrada de hierro. E1
caloulo de los debyegramas demostro que las ires aleaciones
en el estado inioial (después del laminado) constitufan una
mezcla de fase “Y¥ Yy fase ol . En la propia oémara, pero
usando la toma de éngulos grandes, se obtuvieron los para-

metros de la red (por exirapolacion de avs cos® © ) obte~

niendose : _aI___ ﬂ“
6534 3,585 2,868
6539 3,580 2,882
6540 3,560 2,857

Posteriormente, con ayude del difractdmetro DRON-2,0 fue-
ron obtenidas los difractogramas de las 1{neas Y (1) y
X {110) sobre la dase de los cuales determinamos la.rola-
cion cuantitative de fases.
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Esta tares se realizd por el método de comparacién direc-

ta, (Dutilizando las férmules:

C. = 1
Ry (4% +1
?Z (11)

0& + 01- 1
donde,

Cy s Cy = cantidad de las fases o\ y ¥* respectivamente.
Ix » I - intensidades integrales de las lineas de di-

chas tapes
y : _ ‘ -
: 2o e~ \
R-(—-—L— p|'p (L2008 29 '29) (——---- )
v [I |P sen“ © ocos © 2
donde,

V - volumen de la celda unidad

F « factor de estructura

P - factor de mmltiplicided

© - dngulo de Bragg

e’ factor de temperatura

Teniendo en cuente que los sngulos de Bragg para lss 1i-
neasa analizadas son my oe;:'oanou, oonsidereu_nos el factor de
temperaturs apronmadb.mente independiox;to del a'ngulo y .i:or
tanto lo cancelamos al tomsr la relacidn. | |
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El cdleulo e.rrojé la sigzuiente eompoaicién inicial de

fases:

Cox (%) ¢ 5 (%)
6534 9 T 91_"“
6539 66 34
6540 - ? ' 91

Para el estudio de las tranaformaciones de fase durante
el calentamiento fueron empleadoa tres métodos: dilatométri-

co, magnetométrico y difraccicn de Rayos X de altas tempera-

turas.

El dilatdmetro utilizado fue el llamago ™dilatometro de
(53

redadera” déscrito em ‘., Para ei dilatémetro‘ fuercn pre~
paradas mueastras de dimensiones 35 x 3 x 0,5 mm; las cuales
se insertaron en un peguefic cilindre gu:fa de acero al car-
'b_ono especialmente prepé_.rado para evitar que las muestras se
curvaran durante el cslentemiento. La veloeidad de calenia-
miento y eni’riami_.mto fue aproximadamente de 10°¢/min,

Para los ensayos magnetohétricbs se utilizd un magneto-
metro diferencial sobre la bdase del.,anisc;metro de Akulov y
que se encuentra igualmente descrito en (5), En calicaa de
patrdn se utilizé uma muestra de hierro ARMCO (punto de
Curie 760°C). IAs muestrag se prepararon con dimensiones de
15 x2x 1 mm. La velocidad de calentamiento y _ent;‘ianiento
fue del orden de los 15°C/min, |
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El estudio por Rayog X fue llevado a cabo en una camars ’:5

especial que se ha consiruido en la catedra de Figica de

los letales del Instituto Politécnico de Kiev, La viste ge- o

neral de la cémare se muestra en la Fig. 1. El cuerpo de la

odmars 5 es un c¢ilindro de enfriamiento por agua sujeto a la
base 36. El haz primario de ﬁ-ﬁ pasa & traves de la ventans

de berilio 20, del colimador 22 y cae en la muesira 26,

La radiacidn difractada, & través de la ventans de beri-
lio 7, e regigtra en una plaoa'rotogrérica colocada en un
sobre de papel negro 6. El sobré se aprieta a la superfioie
del cuerpo mediante bandas de goma y puede moverse & lo lar-
go del eje de la camare por un mecenismo consistente del tor
nille 10, le tuerca 9, los cojinetes 1 y 11, ls manivela
12, el anillo 33, el soporte 35 y los tornillos 34. Este
meceniamo permite obtener diferentes patrones en distintos
tiempos sin cembiar la placa fotogréfica, La muestra que en
nuestro casd tenfa dimensioneﬁ de 40 x 5 x 0,4.ﬁm pe fijs
en los agarres 25 y 27 y es calentada por el paso de corriég
te eléctrica. Para compensar la dilatacidn térmica d§ 1;
muestra, el agarré 27 estd unido & un muelle. A trevds del
casquillo aislado 17 entre en el interior de la ¢cAmars un
termopar de chroﬁel—alumel qﬁe ésté\soidado directamente a
una de lag cares de la muestra. El otro extremo del termopar
estd conectado a un circuito electrdnico que regule la tempe

rature de la muestrs & traves del controi de le corriente

que pasa por la muestira, Mediante un potencicmetro se tija
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1a temperatura deseada para el experimento la cual se man-
tiene constante en un rapgo no mayor de 2 a 3°0.

Los cansles 16 y 30 sirven pars la circulacidn del gas
que se necesite. En nuestro caso se uso una mescla dé pro-
pano-butanc en calidad de gas inerte. Este gnas, antes de
iniciar el calentamiento, se introduce a presién pdr el ca~
nal 16 y oon el cansl 30 abierto se deja circular algunos
segundos para que evacue el aire que estaﬁa dentro de la
cémara, después de lo cual se clerran ambos canales. La ve-
locidad de calentamiento en este caso es del orden de los
400-500¢/min,

Con vistas a obtener un estado martens{tico las muestrss
fueron introducidas en nitrogeno 1{quide por un perfodo de
38 5 min. ’

RESULTADOS Y DISCUSION

Como Be sefinld snteriormente, los aceros en el estado
inicial, es decir, después del laminado y el corte, esta-
ban constituidos por un mezcla de austenita y martensita.
En los aceros 6534 y 6540 la cantidad de martensite es me-
nor del 9 %; mientras que en el 6539 es mayoritaria la mar-
tensita.

:Ko obstante, en 165 tres casos se obtuvieron estados
esenciaimente martens{ticos mediante el enfriamiento haste
1a temperatuye del nitrdgeno 1{quido. En 1a Tabla 1 se ob-
serva la comparacion entre los debyegramas a Temb para el
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eceroc 6534 en el estado inicial (&) y después de enfrimdas
en nitrogeno 1{quido. _ _

Los resultados de las medidas dilatometricas mostradas
en las Figs. 2, 4 y 6 evidencian que estos aceros presentan
la trensformacion inversa o{— ¥ , lo cual eparece en el
dilatograma como un cambio en la pendiente de la curva. En.
los tres casos la temperature d_g inicio de la transforma~
cion (As) 8e loceliza entre loa 5_60 ¥ los 580°C, mientras
que entre los 680° y los 700°C se observa un retorno a la
dependencia l_ineal :_L_p que indiea que en este intervalo se
encuentra la teﬁperatura del final de la tranaformacidn
(4p). . - o ‘
1a validez de la suposicidn fue corroborada oon 1a curva
dilatomé'trica pare el 6539, Sobre la base de la exisiencia
de dos fases (X 5y ¥ ) en el estado inicial, puede plan-
tearse (6)

O(mncﬁog‘ *.cqs"‘x (1)
donde:

o<, - coeficiente de dilatacion linea.l del sistems
(mezola oL + T )
oKy - coeficiente de dilatacion lineal de la martenaita

E

"‘1- coe:rioiente de dilatacion l:l.nea.l de la austenita
Cx - zmccion de 1.a. fage o<

Cy - fraccidn de la fase r
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Ademds, del grafico (Fig. 2) tenemos que :

donde ¥ ea un coeficiente de proporcionalidad

31 ahora 'suponemos que por encima de 700°C la aleacidn

conste solamente de austenite, entonces :

tan @, = k oKy (111)

Iuego de (I), (II) y (III) obtenemoz :

- tan O, = G X, + =~ ten 8, Oy @)

y en consecuencia :

ten ©, - C, tan 62 ")
. kot = _. o - o

En nuestro caso ta.n_‘ ©, = 0,500; tan &, = 0,807s
C 4= 0,34 ¥ Cx = 0,66 (fraceidén de cada fase de acuerdo al

dilatograma).
Iuego, sustituyendo en (III) y en (V) :
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¥ 1la relaciéngs:

3 | |
= 2,34 , lo que concuerda con el rango de valores

i ’ X aust
de la relacion — ~N2=25 ¥y
. _ mart
que segin la literatura (7) X, o4 = 23y Koo =9~ 145

Luego es vélido asumir, que por encima de los 700°C, 1a
alescidn vuelve a ser de nuevo precticamente susten{ Hee,
ademas los resuliados del analisis cuantitativo por Ra&os X
coineiden con el dilatogramsa,

Durante el enfrismiento no se observaron cambios aprecia-
bles del coeficiente de dilatacién, gin embargo las muestras
después del ensayo son ferromagnéticas, lo que evidencia la
presencia de uns pequefia cantidad de fase X después del en-
friamiento.

Loe resultados del emdlisis magrnetico (Figs. 3, 57 7T)
tambien coinciden en demostrar que la temperatura de inieio
de la transfoymacion inversa (A,) se encuentraentre los
560 y 580°C al observarse en este rango una-cafda brusca de
la magnetizacién de las muestras en este 1nterva16; gin em-
bargo por razones experimentales el método magnetico no per-
mite precisar el valor de A,. ’

Come complemento de lo anterior los resuliados de la in-
vestigaoi6n con ayuda de losg Rayos X a'altds_temperaturas
corroboran le existencia de la tr_ansi’omoién inversa X~ ¥,

Como me ve en la Tabla 2 correspondiente a los patrones

; + de rayoa X de las eleaciones previemenie tratadas en fr{o,
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los mimmos practicamente no varfen en el intervalo de la

Pamb hasts los 500°C presentando un aspecto bdsicamente.

martensi{tico con algunes lineas de austenita residval. A los

600°¢ aparece ya un aspecto que corresponde & uma cantidad

. de fase ¥ entre un 50 y un 60 %. Ya en los 700°C el patron

ea esenciélmente eugtenftico. 4 altas temperaturas aparecen
algunas 1fneas débiles en la zons de los &ngulos pequefios
que parecen corresponder a oxidos, las que a pesar del medio
protector, siempre aparecen sobre le gsuperficie en ﬁequeﬁa
centidad.

Se puede observar que las 1{neas de la austenita a altes
temperaturas aparépen eﬁsanchadas 1o que denuesira que la
red esté altamente disitorsionads, correspondiendo al tipo
de sustenita descrito en la literatura como austenita de
endurecimiento fdsico, ¥ e.f (2).

Los resultados experimentales nos permiten conocer los
regimenes adecuados de itratamiento para obtener diferentea
egtaedog Iniciales,. As{, las aleaciones presentan estado
austenf{tico & la temperatura embiente. Este eatado puede
obtenerse lo mes puro posible por un recocido & 1000-1100°¢C
de 2 h, El estado esencielmente martens{tico puede obteﬁer-
se enfriando las muestras desde la Tamb haste la tempera-
turs del nitrégeno 1{quido.

Si se desea obtener un estado austen{tico pero en que
la austenits sea de endurecimiento fdsico es necesario en-

tonces el calentamiento por enclima de 700%°C digemos 10 min
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(mayor tiempo pudiera provocar eﬁ#ejécimiento) ¥ despues
enfriamiento en agua. Los estedos intermedios pueden obtener
Be oon el calentamiento en el intervalo A -A; © bien hacien-
do el enfriamientc a temperaturas negativas superiores a la
del nitrogeno 1{quido,

La coincidencia del intervalo de transformecion inversa
con métodoa que poseen tan diversas velocidades de ocalenta-
miento como la difraccidn de Reyos X y el dilatdmetro
(400°¢/min y 10°C/min respectivamente) ~muestran que en este
caso los puﬁtos"Aa ¥ A4 no son muy susceptibles a la veloci-

ded de caelentamiento el menos en este rango.

CONCLUSIONES

1. En losg aceros éstudiados ﬁﬁede obtenerse un estado esen-
cialmente martensftico por enfriamlento de las muiestres
desde le temperaturs ambiente hasta lg temperatura del
nitrogeno 1{quido.

2. La martensita obtenida (bien sea por enfriamiento o tempe’
raturas negativas o por deformacidn) sufre transformacidn
inversza dursnte el calentamiento, lo eual fue determinado
por los resultados de los andlisis dilatométricos, magne-
tométricos y de Rayos X. &

3+ Se determino que loe puntos A ¥ Ar ae encuentran en los
intervalos 550 - 580% ¥ 680 - 700 C reapectivamente, Yy

que los mismos no dependen en lo esencial de la velooidad
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TABLA 2
AFABLA 1

LINEAS EN EL PATRON DE CCION DE RAYOS X PARA EIL ACERO
6534 (ANGULOS GRANDES) A TEMPERATURA AMBIENTE

VARIACION DE TAS LINEAS DELAS PASES o< Y ¥ EN FUNCION DE LA

(el cal:entami;er_xto Be realizs después del enfriemiento en ni-

LiNEAS INTENSIDAD trdgeno 1{quide) . . ;
K(220)x . muy débil - . Patrones A Tamb- Eatrén O 'Pafron'es.é
. —200-300-400~ o
Y2220 aémi1 _ ;og =200 .23_00 400 000C . T00 ¥ 750%
. 1 j . - p ) L )
ESTADO INICIAL 3031 muy fuerte. Aleacion ILineas intengi- ° Linems inten Lineas inten-
(211 ) . media . pres. . dad pres. sidad pres. sidad
¥311)p aéwil. A(110)p m. - MDA a1 n.
K220y~ . media 4(111)x . ome &(110)p  a. 111« ..
_ - : —s #1103  mef.  ¥(1M11)x £, - ¥(2000x L.
ERFRIADO PREVIA- (220, tuerte 42000 do (110}  f.  ¥(311)e  m.
MENTE EN NITRO- B (G200 aébil 6534 o(200)  m.d.  H200) m.
GENO LIQUIDO (211 miy fuerte (21 2. «(211)x  m.d.
¥(311)x  meds  B(311)x  m.
(2200 __d.
a(110)p  m. ¥(111)p - m.d. F(111)8 4.

r{GRA ™ d. Cd(110)p . m.d. F{(1M11)x £,
o{(110)x m. L. (111 f. ¥(200)x m.
$(200)x  m.d.  K(110 m. ¥(311)3 n.

6539 a(200)c  d. $(200),  m. ,;"‘
(211 L. (211 m. ‘
(311 d. %(311)x,  m.
«{220} 4.
75

74



T T

PABLA 2 (Continuacidn)

ST R ITad
Aleacidn ILineas intensyi Lfnéas inten I{neas inten-
pres. dad pres. aidaed pres.  sidad
*(110)p m. P ma. HNDE
¥ . (11008 m.d. F(111)a  m 1.
6540  &(110kx m.f.  FI&  f.  B200) f.
F(200)x  d. 1100k £, ¥(311)e 4,
o(211)« 1. ¥(200)x m.
A(211)x  a.
- (3110 m.d,

Gufa: m.d.-muy débil, d.~débil, m.-media, f.-fuerte, m.f.-

muy fuerte.,
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3
4
5

FIG. 1

Vista de la camars de rayos X de altes temperaturas.

1,11 - cojinetes 15,16,30 ~ estrangulador

- pernc 17 - termopar
- tuerca : 18,32 - poporte
-~ brida 19,23 - térnillos
- cuerpo de la cémara 21,22 « colimador
6 - sobre—gasaete .24 = Junta
.7,20 - ventana ' 26 - muestra
8 - junta _ 28 - muelle
9 -~ tuerca ‘29 - barre
10 - ftornillo - 31 - regla graduada

12 - manivelsa
13 - slectrodo
14 - tubo

17
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Fig. 2 Curva dilatamétrica pars
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Fig. 5 Curva magnetometrice para el
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Fig. 3 Curva magnetoméirica pare
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Fig. 7 Curve magnetométrica para el



