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RESUREN

Ta aleacidn en base a hierro, conteniendoc manganaso,

. titanic y siliclo, presenta una estructura martensltica

" despuée del temple desde altas temperaturas.

La tdcnica de ensayos mec&ﬁicos de dureza; resistd—

metria, difracc;én de Rayos X y-de electrones y la microg-
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copfa elecirdnics sobre ldminas convenientemente adelgazh«

das, ham permitido mostrar que:

Durante el revenido a temperaturas mediag Tieme lugar:

1. Primeramente la precipitacion de un compuesto meta-
eastable lsomorfo de !3381 que altera considerable-

‘mente las propledades mecdnices de la aleacidn.

Antes de finalizar el proceso anteriof tiene lugar

la transformacidn parcial de 1a martensita en ans-

tenita por un mecanismo aun desconoeido, Este segun-'

do proceso afecta el estudio cindtico de 1la primera
transformacidn, produciendo efectos gensibles en

los ensayos de dureza,

3. En enfriamiento continuo tiene lugar la transforme-
cién martensftica, pudiénfose explicar su cindtica

?nediante un mecanismo clddico de nucleacidén y cre-
¢imlento,

ABSTRACT

~ The iron base alloy, containing manganese, titaniom

and silicon, present a martensitic structure after guen-
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ching from high.temperatures.

pifferent technics ss hardnese teatlng, resistometric

testing, X Rey and electron diffraction and electron mi-

_ eroscopy throughthinned specimens shewed that:

Puring the annealing at intermediate temperatures cceur:

1. The preclipitation of a FeBSi isomorphic metlsesta-
ble compound which alter greatly the mechanical pro-
pertles of the alloy. '

2. Before finishing the previous process take place the
' partial transformetion of the martensite in aus teni-
te oy &nd unknown mechanism. This second process af-.
fect the Kinetic study of the first transformation,
producing sendidble effects in the hardness testn.

3. During the pontinuons ¢ooling take place the marten-
pitic transformation, and the Kinetic could be ex-

plained by the classical mechanism of nuclestion and

growth.

INTRODUCCION
Numercaos eatudios han sido reaiisados para desen-

¥

trafiar los mecaniemes de la transformacién martensftica

en lag aleaciones, tanto atérmica como en régimen isolér-
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mico, pues bien es conoccido gque los modeleos planteados
hasta el momento sdlo logran explicaxr parcialmente algu-
noa efactom, exisien otros, que ponen en crisis las pro-

plas teorfas desarrolladas.

~ En nuestre trabajo pretendemos corrcborar experi—
mentalmente la valldez de la taorfa desarrollada para Ia
transformacién martensitica en enfriemiento continuoc en
una aleacién Fe-9,1 at % Mn-4,7 at % S51-2,5 at % T, asi
como indagai sobre los mecanismos de las tmansforzsclo-
nego<'=» o< + ¥ en régimen isotérmico en uma aleacién

Fe=7,T at % ¥n-3,1 at % Si-1,1 at % Fi.

Se conoce ‘que el Ti es un elemento alfdgeno, carde-
ter que me manifiesta en la regldén rica en hierro del dia-
grama hierro~titanioc publlicado por Hansen (1) ¥ presenta-
do en la fig. 1. Asf, para composiciones de ¥i superiores
& 9 at % (sclubilidad mdxima del misﬁo a 1,289°C) apareace
el compuesto intermetdlico de fdérmula P92T1 en equilibrio

“con la solucidn sblida oX » cdbica centrada an el cuerpo
(ferrita), pudiendo presentar separaciones importanties de
su estequiometria. Dicho compuesto, cuyo punto de fusién
eg vecino de 1,4279C, no sufre ninguna trensformacidn po-
limérfica, El miamo es una fase de Laves lsomorfa de

Zn,¥g, que tiene los pardmetros sigulentes en al sistema
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hexagenal: a =z 4,779 3‘ e = 1;761 ﬂ, c/a- 1,624

La adicidn de Siliclo & esas alesciones'?’ permite
alcangar cn alto nivel de dureza gracias & una ewvolucidén

de los mecaniszmos de precipitacidén durante el revenido a

' temperaturas inferiores a 8009C, Esato es debido a la pre-

cipitaéi6n homogénea de un compuesic metaestable isomorfe

de 19331 de pardmetro sensiblemente iguml &l doble de la

matriz ferrftice, em perfecta coherencia con dsta®?), E1

precipitado aparece inicialmente bajo la forma de esferas
que engruesen cuando el revenido se prolonga, permanecien;
do cohersnie, con la matriz hasta radios no superiores a

1,500 %, La coalescencia ulterior-de los precipitados en-
traefia variaciones cada vez mds marcadéa en la eafericidad
¥ la ccherencia, para disolverse progresivamente,dandollum

gar a la fase Pe,Ti, qué ge forma inicialmente en las jun=

turas de grano y posteriormente en toda la matrisz,

La adicién de manganeso, elemento fuertemente gam-
mégeno, permite obtener a altas temperaturas una estruc-
tura bisdfica ferrito-austenftica. Asl Ea:énde1(3)_ha mos-

trado que para composiciones de cromo, sl;icie.y titanio

'carcanaé al0,4 y 1,8 at % fespect;vamente as posible pa=-

ra composiciones de manganesc superiores a_12 at %, ob=

tener estructuras ferrito-martensfiicss despuée del temple
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desde I,1509C, Eliminando el cromo es posible obtener alea- electrénico HITACHI HU-11 A del ONIC.

ciones totalmente martensfticas.
La determinacidén de las faees presentes por medio

En nuestro estudio como dijimos anteriormente se de la difracecidn de rayos X se realizé a partir de los

utilizaron dos aleaclcnes: difractogramas obtenldos en un difractémetro TUR H-61, La

aleacidn 1: Pe-9,1 at % Mu-4,7 at % Si-2,5 at % TL radiacidén empleads fue el doblete Ko del hierro.

alescidn 2: Fe~7,7 at % Mpn=3,1 at % Si-1,1 at % T4 Los ensayos de dilatometrfa se realizaron en la

aleacién 1 para hacer el estudio sobre la transformacién

Fueron previamente homogeneizadas durante 2 horas a : .
martensltica en régimen atérmico. Las mediciones se rea-

1,1509C y posteriormente enfriadas yrdpidamente en agua _ : '
: . lizaron con un aparato tipo Chevnard. Ia probeta de com-

hasta la temperatura ambiente,
: paracién de lgual dimensién que la probeta objeto de es-
tudio es un Pyros 56. ILa velocided de calentemiento es

de 249C/min, y la de enfriamiento de 609C/min., permi-

Los revenidoa fueron realizadoe despuds del temple
¥ en las temperaturas de 500, 550, 600 y 6502C,

tiendo el equipo detectar transformaciones por compara-
Los tratemientos se realizaron en unm horno vertical ' -5 -
=3 : ciones relativas de 107°, Las muesiras utilizedas son ci-
a un vacfo de 10~ ” Torr, perteneciente“al laboratorio del : .
: . lindros de 65 mm de largo y 4 mm de didmetro en la base.
Dpto, de Fisica de los Metales de la U,H.. ' o

Ia determinacidén de la fraccidén voldmica a partir de.

Para el eatudio por Micrescopfa electrénica las
P P las curvas de dilatometrfa se ha podide reallzar segin un

(4)

muestras fueron prevismente adelgazades por pulido mecd- -
' método que se expone-an‘ ',

nico hasta un espesor de 0,01 mm aproximadsmente, termi-

néndose el adelgazamiento por electro pulido en una solu- Las mussiras de la aleacién 2 fueron trabajadas

cién al 5 % de dcido perclérico en eter moncbutflico de para los estudios de resistometrfa en forma de alambre

etilenoglicol a una tensidén de 15-17 ¥, de didmetro igual a un milfmetro, realizdndoss la medi-

+
’ cién de la resistencia eldctrica con ayuda d¢ un pusnte

Las ldminas fueron observadas en un Microscopio o ‘ :

de compensacién del tipo Kelvin.
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Ia medicién de la fraccién transformeda a partir de

las medicionas de resistometris se hizo aagdn(B).

Para los ensayos de HBcro?uraza Vickers las mues- ‘
tras, deapuéa de haber recibido los revenidos a las dife~
" rentes temperaturas fueron pulldas hasta esmeril 600. Se'
realizaron 10 mediclones para cada tiempo de révenido,

empledndose una carga de 30 Kgz.

DESARRCLLO DEL TEMA

En las curvas de dureza contra tiempo de revenido
de la aleacidn 2 (fig. 2) se observa una subida rdpida'
hasta un nivel mdximo que se mantiene con ligeras fluce~
tuaciones, hasta tiémpoa prelongados de revenido, a par-
tir de loa cuales la dureze disminuye. El nivel mdximo de
dureza se lncrementa a medida que disminuye la temperatu-

ra de revenido.

En las ourvas de resistémetria se observa (fig. 3a
¥ 3b) tanto a 600 como & 6502C una.disminucidn inicial de
la resistencia eldctrica en la aleacién 2; posteriormente,
para tiempos de revenido mds avanzados, me observa un in-
cremento de la resistencia seguldo mde tarde de une dig-
minucién d¢ la misme. Para la temperatura de 6002¢, como

pueds observarse, la disminucién de la resistencia tiene
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clugar haste up-tiempo que coincide con el correspondiente

al nivel mgximo de dureza a dicha temperatura,

Por otra parte le microscopfs electrénica ha permi-

tido determinar que -durante el revenido igotérmico tiene
‘lugar-lé_precipitacidn de un compussto metaestable iso-

morfo de FeBSi (fig. 4a y b).

La difraccién de rayos X ha permitido mostrar que

'cercano.a laes 2 horas de revenido a 600¢C se transforma

parcialmente la martensita en austenita (fig.‘s) Puede
verse como -al aumentar el tlempo de ravenldo ae produce _
un incremento de la fraccidén transformads de ¥ como pe re- -
porta en la tabla I, a partir del cdlculo hecho en los

(5)

difractogramas

De todo lo expuestc puede veérse que deqda'los.prime-

ros instantes de revenido isotérmico tiene lugar 1s preci-

pitacion del compuesto metaestable igomorfo de FeBSi, 1o
cuel provoca el endurecimiento observado en le aleacion en
dichos instentes. La aparicion posterior de la fase auste-

nitica U, la cusl ' se favorece cuandc Se incrementa 1a

'femperaturﬁ, proevoca unsa interaccion con el proceso,de pre
}cipifacién del FeBSi, al cual disuelve parcialmente ya que

ﬁtiliza el mismo solutc en su crecimiento, De'aqu{ que el

sufgimiento de la fase O provoca:
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a) Ia mentencidn de un nivel constante de dureza & 500 y
5509C con ligeras fluctuécionea,-dabido~a que la dis-
minucién del tamafio del precipitado de FeBSi implica-
rfa un incremento de la dureza, pero la aparicién de
la austenita trae aparejado urna dleminucién de la.mis-

ma.,

'b) La obtencién de niveles bajos de dureza a 6009C por la

aparicién temprana de le austenita.

¢) El incremento de la resistencia eldcirica en 6009C de
' revenido, ya que al disolverse parcialmente el preci-
pitado isomorfo de Fe,Si aumenta temporalmente la con-

centracién de la matriz.

d) La disminucidn posterior de la resistencia eldctrica
debido a la disminucidn de la concentracién en la ma-
triz comp comsecuencia de la eveolucidn del complejo .
precipitaedo y el compuesto isomorfo de FeBSi. Ba de
destacar que 1la faae:z( no es posible de ser detectada,
ni por microscopie electrdnica, ni por difraccidn de
rayos X, desde los primercs instantes de revenildo,
sino que sdlo se manifiestean efectos de difusién que -
afectanlla medida de los pardmetros cindticos del com-

puesto metaestable isomarfo de FeBSi antes seﬁai@do;V

es decir; la fase J no aﬁarece por un mecanismo - ¢lé~
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sico de nucleacidn y crecimiento.

Pare la transformacién atérmica se hicieron los es-
tudios de dilatometrfa diferencial de la aleacidn 1 no de-
formada (fig. 6a) donde se analiza el segundo ciclo y de-
.formadau40%_después del temple (fig. 6b). donde se analiza
el primer ciclo de dilatometrfa donde se preééntaron las

slguientes caracterfstlcas:

- a) Paré\la aleacién no deéformada en s segunds .ciclo de
dilatometria, se obmerva una dilatacién prdeticamente
lineal basta una temperatura cercana a los 6509C, don-
de tiene lugar vne contraccién considerable que finali-
za hacia‘los 8302C. En enfriemiento continuo se obser-
va una contraccién prdcticamente lineal de la austeni-
ta hesta eproximedsmente los 3009C, a partir de los
cuales 1a-aleac13n se dilets notablemente haafa los
1200¢,

‘Para la aléaéién deformada en up 40% desﬁués del teme

" ple, en su primer.ciolo da dilatometrfa, se observa el
mismo comportamiento que en la no deformada con excep-
cién de_qﬁé en el calentamiento continuo (£ig.6b) tie-

ne lugar une contraccidén mercada hacia los 5102C.

kﬁ 1a dilatometrfa diferencial observamos, para un
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primer clclo de la misma, la exletencla de tres procesocs

de precipitacidn:

a) La precipitacidn del compueato metaestable igomorfo
-de PeBSi.

b) La transformacidén de la martenéite en austenits,

¢) Le transformacién martensfiica, que como guedé vergs
en la fig, 6, ocurre rdpidemente pars una veloc;&ad
de enfriamiento de 609¢/min, Donde los dose prime:oa

ocurren durante el calentamiento continue.

En el segundo ciclo de dilatometrfa sélc ecurren

dos de los procesos anteriores al no repetirse la preci-
pitacién del Pe,si, '

El ‘comportamiento de la fraccién trarsformeda en
funcién del logaritmo natural del tiempo, obtenido a par=
tir de loe resultados de resistometrla pars ‘la aleacidn
2 revenide a 600 y 650%C se mnestra en la fig. 7. Como
=T ve,lds curvas de w ve ]ln t no tienen nn comportamiento
tipico (sigmoide). En 600%2C para los priméroa instantes,
la curva coincide bastante bien ¢on la correspondiente
sigmoide, pero para instantes avanzados estd por debajo

de ella, En 6502¢ se observa que para tiempos 1ntérmedios
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y clertos intervalos de loa mismoe, w llege a alejarse

\apreciablsmenta en valores superiores a los de la sigmoi-

--. de, mientras que en los instantes finales cae por debajo,

al igual que en 600%C,

Bl cdlculo del fndice de Johnson, Mehl y Avrami a
partir de lu pendiente de la curve 1n 1ln ( I%; Yvaln ¢

(f£ig. 8) para la lsoterma de 600¢C correspondiente a los
veloree de w(t) tendientes & cero y obtenidos a partir de
1ls vaiiaci6n de la resistencia eldctrice com el tiempo de
revenido, reporta un valor de 1,5. Bste resultado apoye
la conclusidn d4e g¢ue el proceso de precipitacién del com~

pueasto imomorfo de reBSi satiaface la hipdtesis de que

todos los ndcleos estdn presentes desde el lnstante ini-
cial, estando controlada la precipitacién por la difusién

en volumen,

Para la transtornaciGn atdrmica a partir de las
curvas dilatométrices de la tranaformacidén de la auste-
nita, en martensita, comprobemos la validez de la teoria
cinética de la iransformacidn baséda en unha h;pdtesis,de
nucleacidén, Para ello,hemos determinado 1a fraccidn vold=-
mica f segdn el método expuesto en (4))3 partir de les
datos obtenidos de la fig. 6, construyendo el grdfico de *
1n {1 - F ) ¥8 Ms = T que aparece en la fig. 9. La pen=-
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diense de esta curva es proporcional a a (A gijfdf la

cual aporta los siguientes valores calculados por mimi-

mos cuadrados;
0,03 para 0 % de deformacién

0,03 para 40 % de deformacién

No se demuestra en el 1lfmite de errores experimen~

tales diferencias en cuanto al velor de 4 (Ag‘,)ldi' en

las aleaciones deformadas v no deformadaw despuds del

temple,

En cuanto & la relacion entre F y Me~T obtenido
(fig. 10) se logra confirmar la validesz de-laiTeorIa _
anteriormente planteada para la transformacidn'martensi-

tice atérmica,

CONCLUSIOHNES

Del estudio realizade sobre las transformaciones
de fgse'que tienen lugar en eceros aleados Fe-Mn~-Ti=Si

se pueden resumir las siguientes conclusiones:

1. Durante el revenido isotérmico de la aleaciém 2 pus-
terior al temple en agua a temperatura ambiente, tie-
ne lugar la precipitacidén de un compuesto metasstable

e iamomorfo con la matriz martensftica. Para posie-
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riores de revenido ocurre une segunda precipitacién

gin que la primera haya finalizado, consistente en la
tranafcrﬁacién'parcial da la marteneita en sustenite.
Ia variacidn de las propiedadeé, tanto la dureza como
la resistencia eldctrica, ha podido relacionarsa con

la ocurrencia de estos procesos de precipitaciéa.

Durante el enfriamiento continuo desde altas tempera-
turas en la sleacidn 1, ocurre la transformaciépn mar-
tenaftica, Este proceso provoce uné gran deformacidn
en la hatriz, pudiéndose estudiar su cindtica a partir
de la dilatometrfa diferencial.

.

En la aleacidn 2 la medida de la cindtica del proceso
de precipitacién del compuesto metasetable isomorfo
da 13381 se encuentra afectada por la transformacidén

parcial de la martensita en austenita, pudiéndose ob-

-gervay ques

a) A bajas temperaturas el efecto es débil, obtenién- -
dose, eliminando el efecto de la segunda iransfor-
macién, en la isoterma de 600°C un valor del fndice
n en la expresién de Johnson. Mehl y Avrami de
1,5 % 0,1, lo cual se corresponde con une hipéte-
sis de reaccidn para la cual todos los ndcleos ea:

tén presentes desde el instante inicial, siendec
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b)

controlado el crecimiento del compuesto metaestable
por la difusién en volumen, Bste resultado coinclde
com el obtenido por otros autores en aleaciones al-

milareé.

A tempersturas superiores el efecto de la segunda
transformecién es fuerte, pudiéndose explicar el
comportamiento‘andmalo de la variacidén de los paré-
metros cindticos, como es el caso correspondiente

a la isoterma de 6502G, a partir de un andlisis

tedrico conveniente.

Con respecto & los mecanismos de la trensformacidén

martensi‘tica en régimen atérmico en la aleacién 1 y a la

transformacién parcial de la martensita en ausienita, po-

demos

4, a)

b)

decir que:

A partir de las curvas dilatoméiricas de la trang-
formacidn de la austenita en martensita, se ha po-
dido comprobar la validez, dentro del marco de loa
errores contenidos, de la teorfa desarrollada pafa
1a transformac16n martens1£1ca atérmica a partir de

una hipétesis de nucleacidn.

Debido al método experimental empleado, no se ha
podido detectar una variascidén en la fuerza motriz

de la transformacidn entre la correspondiente a la
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aleacidn deformada y la no deformada.

5. Como lo obtenido en una aleacidén similar la 2 (2), 1la
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