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RESUMEN

En el presente trabajo de tesis se busca desarrollar una técnica y un protocolo de
analisis para determinar el tamafo de grano austenitico previo en bolas de acero con
tratamiento térmico de temple y revenido utilizadas en molienda de minerales. Se tiene
como finalidad probar diversas metodologias para que a través del ensayo metalografico
se pueda revelar el tamafo de grano austenitico previo y realizar la cuantificacion del

tamafio de grano.

Debido a la dificultad para revelar los granos de austenita en aceros con tratamiento
térmico de temple y revenido con una metodologia clasica de ataque metalografico, se
optd por evaluar distintos métodos que posibiliten la observacion de los limites de grano
de austenita previa a temperatura ambiente. Para ello, se contaron con varias muestras
de distintas bolas de acero, las cuales fueron caracterizadas segun su composicion
quimica, dureza volumétrica y microestructura para posteriormente utilizar los métodos
que revelasen los limites de grano de austenita previa en ellas. Se probaron cinco
primeros métodos, los cuales estan basados en investigaciones realizadas por diversos
autores y considerados en la norma ASTM E112-13, en dichos métodos se combinan
reactivos como el “picral” y variaciones de este, en conjunto con procedimientos que
involucran someter a las muestras a calentamiento en horno a elevadas temperaturas

antes del ataque con reactivos.

No se obtuvieron resultados exitosos luego de evaluar los cinco primeros métodos
extraidos de la bibliografia, se desarrollé un método basado en el uso de la Calorimetria
Diferencial de Barrido (DSC) y modificacién de las condiciones de calentamiento en
horno, con el cual se logro revelar notablemente los limites de grano en todas las
muestras en las que fue aplicado. La calorimetria diferencial de barrido se us6 para
determinar las temperaturas criticas superior e inferior de los aceros y asi determinar
con precision la temperatura para el tratamiento previo antes del ataque metalografico

sin inducir crecimiento de grano.

Una vez obtenidas las micrografias de los granos de austenita previa de las muestras
de bolas de acero, se procedié a determinar el tamafio de grano haciendo uso de los

métodos comparativo y planimétrico detallados en la norma ASTM E112-13, con los que



a través de patrones comparativos y software de cuantificaciéon por el método

planimétrico se logré determinar el tamafo de grano.
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INTRODUCCION

Desde la década de los setenta, el Peru ha experimentado un crecimiento significativo
en la exportacién de metales, ello se debe al desarrollo de la industria minera y a sus

cada vez mas optimizados procesos de produccion.

Uno de los procesos mineros mas importantes es el de la etapa de conminucién, cuyo
objetivo es liberar las particulas del mineral que se encuentran en las rocas. A su vez,
dicho proceso se divide en dos etapas: chancado y molienda. En la etapa de molienda
se busca reducir aun mas el tamafo de las particulas provenientes del chancado, para

ello es necesario el uso de grandes molinos giratorios.

Los molinos giratorios usados comunmente en el proceso de molienda son: molinos de
barras y molinos de bolas. Sin embargo, en plantas concentradoras mas modernas se
han introducido los molinos SAG y AG (semiautégenos y autdgenos, respectivamente).
Tanto los molinos de bolas como los molinos SAG usan como medio de molienda una
gran cantidad de bolas de acero, cuya composicion quimica y proceso de fabricacién
les brindan las propiedades que son requeridas en la molienda de un determinado

mineral.

Dichas bolas suelen estar hechas de acero forjado, hierro fundido, y aleacién de hierro
fundido blanco. El tiempo de vida de las bolas esta limitado por propiedades como la
resistencia al impacto, la resistencia a la abrasion y la resistencia a la corrosién. Estos
medios de molienda representan una parte significativa de los costos en las plantas
concentradoras debido principalmente a su desgaste, por lo tanto, es crucial mejorar la

relacion costo-desgaste asociada con estos materiales.

Actualmente, la produccion nacional de bolas de molienda no se da abasto para
satisfacer la demanda de diversas plantas concentradoras, por ello, estas recurren a
fabricantes extranjeros. El control de calidad de las bolas provenientes del extranjero se
realiza verificando la composicion quimica y la dureza volumétrica de las mismas. Sin
embargo, en algunos casos dichas bolas llegan a fallar durante la operacion de molienda
debido a que el control de calidad realizado no es del todo suficiente para asegurar que

cumpliran con las propiedades necesarias para la molienda de un determinado mineral.



Para ejemplificar lo mencionado se suponen dos bolas de acero bonificadas, ambas con
la misma composicién quimica y dureza volumeétrica, en operacion una cumplié con su

tiempo de vida mientras que la otra no.

Con la finalidad de encontrar una metodologia que asegure que las bolas elegidas seran
las mas apropiadas para cumplir con las exigencias del proceso de molienda y por ende
buscar reducir los costos provenientes del consumo de medios de molienda, se
analizara la microestructura de las bolas y se determinara el tamafio de grano
austenitico previo correspondiente. El tamano de grano austenitico es un factor
determinante para la obtencion de propiedades tales como dureza, ductilidad,

resistencia y principalmente tenacidad.

Objetivo General:

El objetivo general de la presente tesis es desarrollar una técnica y un protocolo de
analisis para determinar el tamafio de grano austenitico previo en bolas de molino, con
la finalidad de establecer una metodologia con la que a través del tamafio de grano
austenitico se puedan validar las propiedades necesarias que debe tener el material

para colocarse en operacion.

Objetivos especificos:

Los objetivos especificos son nombrados a continuacion:

e Evaluar distintos métodos para realizar el revelado del grano austenitico previo

mediante el proceso de ataque metalografico.

e Desarrollar una metodologia experimental que permita revelar de forma notable

los limites de grano austenitico previo para el acero de las bolas de molino.

e Determinar el tamano de grano austenitico previo haciendo uso de patrones de
comparacion de distintos tamafios de grano de acuerdo con la norma ASTM
E112.



CAPITULO 1

FUNDAMENTOS TEORICOS

1. Generalidades de la etapa de molienda

La molienda es un proceso esencial para la separacién eficiente de minerales, y es a
menudo considerada la clave para un buen procesamiento del mineral. Durante esta
etapa, las particulas son reducidas por una combinacion de impacto y abrasién, ya sea
€N Seco 0 en suspension en agua. Se realiza en recipientes cilindricos rotatorios hechos
de acero llamados molinos, los cuales contienen una carga de cuerpos aplastantes
(medios de molienda), capaces de moverse libremente dentro del molino triturando las
particulas del mineral (Figura 1). La etapa de molienda es muchas veces el proceso que
consume mayor energia en una planta concentradora de mineral, llegando a representar

hasta el 50% del total de energia consumida en dicha planta. [1]

Caida en catarata
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Figura 1. Esquema del proceso de molienda. [1]

2. Molinos

Los molinos pueden clasificarse de acuerdo a la forma en que el movimiento es
transmitido a la carga en molinos de tambor (Figura 2) y molinos agitadores (Figura 3).
En los molinos de tambor el movimiento es transmitido a la carga a través del giro de la
cubierta del molino y los medios de molienda pueden ser barras de acero, bolas o la
roca misma. Se usan mayormente para la molienda gruesa, en la cual las particulas de

entre 5y 250 mm son reducidas en tamano hasta entre 40 y 300 um. A diferencia de los



molinos de tambor, los molinos agitadores tienen una cubierta orientada de forma
horizontal o vertical estacionaria. El movimiento es transmitido hacia la carga por un
agitador interno que consta de un eje central al que estan unidos pasadores o discos de
diversos disefos. Los molinos agitadores se usan mayormente en molienda fina (15-40

pMm) y ultra fina (<15 um). [1]
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Figura 3. Molino agitador. [1]



2.1 Molinos de bolas convencionales

Estos molinos hacen uso de bolas de acero, de hierro fundido o de aleaciones de hierro
fundido blanco como medios de molienda, razén por la cual son llamados “molinos de
bolas”. Se usan bolas debido a que poseen una mayor area superficial por unidad de
peso que las barras y son mas adecuadas para obtener particulas finas. Los molinos de

bolas poseen una relacion de longitud a diametro de 1,5 a 1 y menos (Figura 4). [1]

Figura 4. Molino de bolas. [2]

2.2 Molinos autégenos

Uno de los mas recientes desarrollos en la industria minera es el uso de molinos
autégenos (AG) y semi-autdogenos (SAG). Un molino AG es aquel molino de tambor que
usa al mismo mineral como medio de molienda, este debe contener piezas capaces de
actuar como medio de molienda. Por otro lado, un molino SAG (Figura 5) es un molino
que utiliza bolas de acero ademas del mineral como medios de molienda. La relacion de
aspecto de estos molinos esta definida como la relaciéon de diametro a longitud y se
dividen en tres grupos principales: molinos de alta relacion de aspecto, donde el
diametro es 1,5-3 veces mayor que la longitud; “molinos cuadrados”, donde el diametro
es aproximadamente igual a la longitud; y molinos de baja relacion de aspecto, donde
la longitud es 1,5-3 veces mayor que la del diametro. Su ventaja frente a los molinos de
bolas convencionales es que pueden realizar una molienda muy fina hasta en una sola
etapa de molido, sin emplear etapas intermedias de molienda. Ademas, permiten una

reduccion en costos de mantenimiento dado que el molino SAG se convierte en el rotor



de un motor sincrono, es asi que el torque se transmite mediante el campo magnético
entre el estator y rotor dejando atras elementos tales como cajas reductoras y

acoplamientos. [2]

Figura 5. Molino SAG en Cadia Valley Operations-Australia. jError! No se encuentra el origen

de la referencia.]

3. Bolas de molino

Aproximadamente el 53% de los circuitos de molienda alrededor del mundo usan
molinos de bolas, y 38% usan molinos AG o SAG, y por lo tanto cerca del 90% de las
operaciones mineras en el mundo usan bolas como medios de molienda [3]. Para poder
seleccionar el material de fabricacién de unas bolas de molino se deben tener algunas
consideraciones tales como: su resistencia final al desgaste, la disponibilidad de
proveedores, las caracteristicas del mineral, los parametros de molienda, entre otros.
Un mineral de alta dureza puede maximizar el desgaste por abrasién de un medio de
molienda, una tenacidad adecuada del medio de molienda puede evitar rupturas
repentinas; ademas, en molienda humeda surgira el fendmeno de corrosion como uno

de los factores mas influyentes en el desgaste del medio de molienda. [4]

Las bolas de molino usadas en la industria minera estan fabricadas en su mayoria de
acero y de hierro fundido blanco con alto contenido de cromo. También existen diversos
procesos de fabricacion para cada tipo de material y varios fabricantes a nivel nacional

como a nivel internacional.



3.1 Bolas de acero

El principal acero de uso comercial es el acero de alto carbono de baja aleacion (0,6-
1,4% C), el cual es el acero mas duro, resistente, y menos ductil entre todos los tipos de
acero. Se utiliza habiéndole hecho previamente un tratamiento térmico de temple y
revenido para alcanzar mejores propiedades contra el desgaste por abrasion que las de

otros aceros. [4]

Para fabricar bolas de acero de alto carbono se recurre a los procesos de forja (Figura
6) y laminacion (Figura 7). A través del proceso de forja se pueden alcanzar durezas de
hasta 64 HRC y los diametros comercialmente usados varian usualmente entre los 20 y
150 mm; ademas, se obtiene una geometria perfecta del medio de molienda, lo cual
resulta en un area de contacto maxima con el mineral y una ausencia de imperfecciones
en la superficie del medio de molienda. Sin embargo, la produccién de bolas de molienda
por forja consume mas energia en comparacion con la laminaciéon y produce un gran

porcentaje de desperdicios. [5]

Figura 6. Proceso de fabricacion de bolas forjadas.

Las bolas de acero laminadas son fabricadas usando el método de laminacién helicoidal,
y consiguen obtener, al igual que las bolas forjadas, una geometria perfecta y sin
imperfecciones. Comercialmente la dureza de las bolas llega hasta los 65 HRC, poseen
un diametro de entre 16 a 125 mm. A comparacién del proceso de forja, la laminacion

de bolas de molienda consume mucho menos energia en la produccion lo que se



traduce en una reduccion de costos, produce un bajo porcentaje de desperdicio, permite

una dureza homogénea y por lo tanto un desgaste mas efectivo. [5]

Figura 7. Bolas laminadas de acero de alto carbono. [6]

3.2 Bolas de hierro fundido

Las bolas de hierro fundido blanco de alto cromo (Figura 8) poseen una aleacién de
hierro, cromo y carbono. La cantidad de cromo varia entre 12 a 30%, la cantidad de
carbono entre 1,8 a 4%, y comercialmente se le agrega entre 0,3 a 1,2% de silicio y
también manganeso, el resultado es una aleacion altamente resistente al desgaste. La
alta resistencia al desgaste abrasivo de este tipo de aleaciones se debe a la presencia
del carburo M;Cs en la microestructura. El carburo en mencion representa entre 10-40%
del volumen de la aleacion, posee una dureza entre 1400 a 1800 HV y a medida que se
incrementa el contenido de carbono en la aleacion se crean mas carburos M7Cs, y como

resultado se obtiene una mayor resistencia al desgaste del medio de molienda. [7]

La microestructura del hierro fundido blanco de alto cromo suele ser bastante
heterogénea (Figura 9), esto depende de factores como la composicién quimica de la
aleacion, la segregacion de elementos durante la solidificacion, y la velocidad de
enfriamiento. Se puede lograr una estructura mas homogénea a través de tratamientos
térmicos que traeran consigo la formacion de microconstituyentes mas resistentes al
desgate. Por lo general, el tratamiento térmico que se realiza para lograr la
homogeneizacién de la microestructura es el temple, en el cual se desestabiliza la

austenita y posteriormente se realiza un enfriamiento rapido. La resistencia al desgaste



se alcanzara de manera exitosa si la matriz metalica puede evitar que los carburos sean

fracturados o removidos de si misma por la accién de agentes abrasivos. [7]

Figura 8. Bolas de hierro fundido blanco de alto cromo.[8]

Figura 9. Microestructura de bolas comerciales de hierro fundido blanco de alto cromo. [9]

Las bolas de hierro fundido blanco de alto cromo implican un alto consumo de energia
y generacion de desperdicios durante su produccién. Pueden alcanzar valores de
dureza alrededor de 65 HRC con contenidos de carbono entre 2,5-4,2% y diametros

comerciales entre 16 a 150 mm. [5]

Por otro lado, también existen las bolas de hierro fundido gris, en las cuales resalta la
presencia de imperfecciones en la superficie, ademas del alto consumo de energia y
alto porcentaje de desperdicios que demanda su produccion. El valor de dureza al que
se llega normalmente en este tipo de bolas esta alrededor de 50 HRC con contenidos

de carbono de 2,5 a 3,5% y diametros comerciales entre 40 a 120 mm. [5]
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4. Aceros bonificados

La cantidad de carbono presente en los aceros influye en sus propiedades mecanicas,
tales como resistencia, dureza y ductilidad. A medida que el contenido de carbono es
aumentado, es posible obtener aceros mas resistentes, pero con cierta disminucion de
ductilidad, aunque esta aun es lo suficientemente alta para satisfacer muchas
aplicaciones de ingenieria (Figura 10). La ventaja que presentan los aceros frente a
otros materiales es su capacidad para alcanzar altas resistencias a través del
tratamiento térmico conservando aun cierto grado de ductilidad, ademas si se aplicase
dicho tratamiento a un acero con alto contenido de carbono, este podria alcanzar niveles

de resistencia aun mayores. [10]

Esfuerzo

Esfuerzo
Deformacion

Deformacion

Cont. De C

Figura 10. Efecto del contenido de carbono en la resistencia de los aceros. UTS
(UltimateTensile Strenght), Resistencia maxima a la traccion; YS (Yield Strenght), Resistencia a
la fluencia. [10]

Los tratamientos térmicos a los que los aceros pueden ser sometidos también pueden
proporcionar propiedades de conformabilidad, maquinabilidad, entre otras. Existen
diversos tratamientos térmicos, entre ellos resaltan el recocido total o de regeneracion,
el recocido de globulizacién o esferoidizado, el recocido de alivio de tensiones, el
normalizado y el proceso de temple y revenido; los aceros tratados con este ultimo se
denominan “aceros bonificados”. En todos los procesos antes mencionados, el acero es

calentado hasta cierta temperatura y luego enfriado, seran la temperatura a la cual sea
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calentado y la velocidad con que se enfrie los que determinaran la estructura resultante

del acero y, por ende, las propiedades mecanicas que este poseera (Figura 11). [10]

Temperatura Eutectoide
Normalizado
Recocido
o Total )
5 Temple en %';
S aceite g
S ©
[} Q
Q.
£ £
. e S
it Temple en \éelom??d qutl;:a 2
agua e enfriamiento
v Martensita Perlita Perlita
Martensita y Perlita Fina Gruesa
Tiempo (s)

Figura 11. Efectos de la velocidad de enfriamiento en la microestructura. [10]

Cabe resaltar que la estructura final del acero es independiente de la velocidad de
calentamiento previo para llegar a la temperatura requerida, siempre y cuando haya sido
suficientemente lenta para alcanzar el equilibrio estructural a dicha temperatura. Por otro
lado, la velocidad de enfriamiento posterior a la fase de calentamiento determinara la
microestructura final, por lo tanto, es critica y puede variar entre un enfriamiento lento

en horno hasta un enfriamiento rapido en agua. [10]
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4.1 Temple y revenido

Los aceros son endurecidos a través de un proceso de temple seguido de un revenido,
los cuales consisten, en conjunto, en calentar el acero hasta austenizarlo segun la
temperatura del diagrama de fases (Figura 12), enfriarlo y luego calentarlo otra vez hasta
una cierta temperatura por debajo de la temperatura de austenizacion, todo ello se
resume en la Figura 13. El revenido no se usa para endurecer el acero, ya que el acero
es endurecido a través de un proceso de austenizacion completa y enfriamiento rapido
(temple), sino mas bien para restaurar una parte de la ductilidad que se perdi6 durante
el endurecimiento. Como consecuencia a menudo se puede conseguir ablandamiento
apreciable del material al revenir dependiendo de la temperatura a la cual este proceso

se lleve a cabo. [10]

Austenita
Normalizado

Recocido

y
Endurecimiento

Temperatura (°F)
Temperatura (°C)

Esferoizado

Composicién (%C)

Figura 12. Rango de temperaturas para tratamientos térmicos. Temple (Hardening). [10]

El contenido de carbono cumple un rol critico en la capacidad de endurecer un acero,
ya que la ductilidad disminuye con un aumento del contenido de carbono, este se
mantiene en aproximadamente 0,45% en peso. En herramientas y matrices de acero, el
contenido de carbono puede llegar a mas del 1% debido a que se requiere una mayor
resistencia al desgaste. En general, este tipo de tratamiento térmico se aplica
principalmente en aceros de medio y alto porcentaje de carbono y el principio basico es

la transformacion martensitica de la austenita. [10]
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Figura 13. Tratamiento térmico de temple y revenido. [10]

Segun Campbell, la adicion de elementos de aleacion desplaza la nariz del diagrama
TTT (tiempo, temperatura y transformacion) hacia la derecha, permitiendo el
endurecimiento de secciones de mayor medida. Para mostrar lo antes mencionado se
hace uso de un ejemplo (Figura 14) en el que involucra a dos barras de acero del tipo
SAE-AISI 1040 y 4140, ambas con un contenido de carbono de 0,40%. En la parte
izquierda de la Figura 14 se puede apreciar que debido a la presencia de elementos de
aleacion en el acero SAE-AISI 4140, este se endurece a una profundidad mucho mayor
que el SAE-AISI 1040. Por otro lado, en la parte derecha de la Figura 14 se puede
observar que cuando el diametro de una barra de acero SAE-AISI 4140 aumenta de 5

a 10 cm la templabilidad (profundidad de endurecimiento) disminuye. [10]

Segun lo mencionado anteriormente, aquellos aceros con alto contenido de elementos
de aleacion poseen diagramas TTT desplazados tan a la derecha que formaran
estructuras totalmente martensiticas en secciones muy gruesas con un enfriamiento a
temperatura ambiente. De manera que, aunque algunos elementos de aleacién no
consiguen aumentar de forma significativa la dureza de la martensita, a excepcion del
carbono (a mayor % de carbono mayor dureza de la martensita después de un temple),
estos si aumentan la templabilidad, la cual es definida como la profundidad de
penetracién de la dureza desde la superficie hacia el interior (microestructura

martensitica) en una pieza templada. [10]
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Figura 14. Efecto de los elementos de aleacién y del tamafo de la seccidn en la templabilidad
de los aceros SAE-AISI 4140 y SAE-AISI 1040. [10]

4.1.1 Austenizacion

Durante el proceso de austenizacion, el acero es calentado hasta el campo austenitico
(y) del diagrama hierro-carbono y es mantenido alli el tiempo suficiente para disolver la
mayor parte de carburos presentes en su microestructura y convertirlos en solucion
sélida. Como puede observarse en la Figura 12, la temperatura de austenizacién es una
funcion del contenido de carbono presente en los aceros al carbono, ya que dicha
temperatura disminuye a lo largo de la linea As (temperatura critica superior de los
aceros hipoeutectoides) hasta un valor minimo en A, (temperatura critica inferior de
todos los aceros), y luego aumenta otra vez a lo largo de la linea Acm (temperatura critica

superior de los aceros hipereutectoides). [10]

La austenita (Figura 15) empieza a formarse por nucleacion y crecimiento a partir de la
perlita (ferrita (a)+FesC), y aun cuando toda la perlita existente haya desaparecido
algunos carburos permaneceran junto a la austenita. Para reducir el tiempo de
austenizacion, es conveniente utilizar una temperatura aproximada de 55 °C por encima

de la temperatura minima de austenizacion y asi obtener 100% de austenita, con un
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tiempo aproximado de 1h por cada 2,5 cm de espesor. Sin embargo, es importante
mantener la temperatura de austenizacién lo mas baja posible para disminuir la
tendencia al agrietamiento y la distorsion, minimizar la oxidacion y decarburacion, y

minimizar el crecimiento del grano. [10]

Figura 15. Microestructura austenitica revelada por grabado térmico. [11]

Cabe resaltar que si bien las temperaturas necesarias para obtener 100% de austenita
en aceros hipereutectoides suelen ser bastante altas, la austenita adecuada para el
endurecimiento en estos aceros se puede obtener a aproximadamente 770 °C. A esta
temperatura los carburos no disueltos dispersos en la austenita tienen un efecto
insignificante en las propiedades mecanicas finales. De manera analoga las altas
temperaturas requeridas para aceros con contenidos de carbono menores a 0,2% son
usadas raras veces, ya que estos aceros responden mal a enfriamientos rapidos vy, por

lo tanto, no es comun usarlos en condiciones de temple y revenido. [10]

4.1.2 Enfriamiento

El objetivo del proceso de enfriamiento es reducir la temperatura a una velocidad
adecuada para formar martensita. Como se puede apreciar en la Figura 13 el acero
debe enfriarse mas alla de la nariz del diagrama de transformacion isotérmica para
formar 100% martensita (Figura 16), esta empezara a formarse a partir de la
temperatura de inicio de la transformacién martensitica (Ms) y finalizara por debajo de la
temperatura final de transformacion martensitica (Mr). Las velocidades de enfriamiento

para formar martensita pueden ser mas lentas en los aceros de aleacién, ya que la
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adicion de elementos de aleacidén aumenta la templabilidad en los aceros desplazando
la nariz del diagrama de transformacion isotérmica hacia la derecha. A pesar de ello, los
elementos de aleacién también reducen las temperaturas Ms y M;, de manera que
algunos aceros altamente aleados deben enfriarse por debajo de la temperatura

ambiente para obtener microestructuras 100% martensiticas. [10]

Figura 16. Microestructura martensitica. [11]

La velocidad a la que una porcion de una barra de acero se enfria desde la temperatura
de austenizaciéon depende de dos factores: la temperatura a la que el medio de
enfriamiento enfria la superficie de la barra y la velocidad del flujo de calor en la misma
barra. La severidad de un medio de enfriamiento es denotada por H, ademas debe
tenerse en cuenta que un enfriamiento ideal es aquel en el que no existe resistencia a
la transferencia de calor entre la barra y el medio, la severidad ideal se denota por H=«.
Los valores representativos de la severidad de los medios de enfriamiento se muestran
en la Tabla 1. Se debe considerar que, si bien el enfriamiento en agua es bastante
rapido, produce altas tensiones residuales que pueden provocar agrietamiento y

distorsién, por lo que a veces se opta por un enfriamiento en otro medio mas suave. [10]

La agitacion esta referida al movimiento del medio de enfriamiento en relacion con la
parte a enfriar. Esta agitacién no s6lo se obtiene moviendo el liquido sino también
moviendo la parte en el liquido. Una mayor agitacién producira un enfriamiento mas
rapido en el acero, de no usarse podria producirse un enfriamiento no uniforme debido

a los puntos calientes localizados en la superficie producidos por una eliminacion de
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calor desigual en la misma. Dicho enfriamiento no uniforme podria ocasionar una dureza
no uniforme en la superficie, mayor agrietamiento en la superficie, distorsién y un

aumento de tensiones residuales. [10]

Tabla 1. Valores de la severidad de enfriamiento para distintos medios. [10]

Severidad del medio H
Agitacion | Aceite Agua | Salmuera
Ninguna | 0,25-0,30 | 0,9-1,0 2
Suave 0,30-0,35 | 1,0-1,1 2,0-2,0
Moderada | 0,35-0,40 | 1,2-1,3
Buena 0,40-0,50 | 1,4-1,5
Fuerte | 0,50-0,80 | 1,6-2,0
Violenta | 0,80-1,1 4,0 5,0

4.1.3 Revenido

El revenido es un proceso que consiste en recalentar el acero hasta una temperatura
menor a la de austenizacion y se utiliza con la finalidad de recuperar un poco de
ductilidad y tenacidad en los aceros después del temple, aunque a coste de cierta
pérdida de resistencia y dureza. La razén por la cual se aplica un proceso de revenido
es que después del temple el acero resulta muy duro y resistente, pero también muy
fragil. EI aumento de ductilidad y reduccién de resistencia se producen debido a que,
durante el revenido, la estructura altamente deformada empieza a perder carbono en

los productos de transformacion reduciendo de esa forma las deformaciones de red. [10]

En el proceso de revenido el acero es calentado hasta una temperatura por debajo de
A1 y se le debe mantener alli durante un tiempo dado, el cual varia entre 1 a 2 h.
Conforme se incrementa la temperatura de revenido, la dureza del acero disminuira tal
y como se muestra en la Figura 17. En la misma figura, puede observarse que un
revenido a temperaturas de entre 150 y 200 °C conservara gran parte de la dureza y
resistencia de la martensita previamente templada y otorgara una pequefia mejora en la
ductilidad y tenacidad; asimismo, un proceso de revenido llevado a cabo encima de los
430 °C lograria mejorar de forma significativa la ductilidad y tenacidad, pero a costo de

una pérdida también significativa de dureza y resistencia. [10]
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Figura 17. Efecto del contenido de carbono en el revenido de aceros al carbono simples. [10]

Los elementos de aleacion disminuyen la velocidad del revenido y reducen la
disminucion de la dureza. De modo que el proceso de revenido puede retardarse
adicionando elementos de aleacién tales como molibdeno, vanadio, manganeso, cromo
y silicio. Estos elementos se difunden de manera mas lenta que el carbono intersticial,

y algunos llegan a formar carburos con mayor dureza que la martensita. [10]
4.2. Efecto de los elementos de aleacién en la templabilidad

Los elementos de aleacion se usan para incrementar la templabilidad de los aceros. Por
un lado, el contenido de carbono determinara la dureza que el acero puede alcanzar
después del temple; ademas, los elementos de aleaciéon van a ayudar a que se
desarrollen mayores profundidades de dureza durante el tratamiento térmico. Este
efecto se ve reflejado en el desplazamiento hacia la derecha de la nariz del diagrama
TTT, y por lo tanto, permitira la obtencién de velocidades de enfriamiento mas lentas o

el endurecimiento de mayores espesores sin llegar a formar perlita. [10]



19

El hecho de adicionar elementos de aleacion a un acero va a permitir el uso de un
contenido de carbono mas bajo para una determinada aplicacion. La reduccién de la
templabilidad proveniente de la reduccion del contenido de carbono se puede
compensar a través del efecto de endurecimiento de los elementos de aleacion
adicionados; ademas, esta reduccién de contenido de carbono y adicién de elementos
de aleacion disminuiran la tendencia al agrietamiento por enfriamiento rapido durante el
enfriamiento en el temple. La posibilidad de agrietamiento aumenta de manera

progresiva con un aumento del contenido de carbono en el acero. [10]

4.3. Efecto del tamaino de grano en la templabilidad

Un aumento del tamafo de grano austenitico ASTM del material base de 8 a 3 puede
incrementar la templabilidad de un acero al carbono hasta en un 50%. Si se
incrementase el contenido de carbono al mismo tiempo que se incrementa el tamario de
grano austenitico existira una mayor tendencia al aumento de la templabilidad. Este
incremento se debe a que en granos de austenita mas grandes existiran menos sitios
de nucleacién para las transformaciones de fases controladas por difusion, es decir,
perlita, ferrita o bainita. Cuando el peligro de agrietamiento por el enfriamiento durante
el temple es improbable, puede resultar practico usar un acero de grano grueso que uno
de grano fino para obtener templabilidad. Sin embargo, no se recomienda realizar lo
mencionado anteriormente debido a que implicaria un serio sacrificio en la tenacidad de

la pieza. [10]
4.4. Influencia del tamafo de grano en los aceros
La influencia del tamafo de grano en las caracteristicas de los aceros con misma

composicion quimica y diferente tamafo de grano, sea este fino o grueso se puede

resumir en la Tabla 2.
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Tabla 2. Influencia del tamafo de grano en los aceros. [12]

Grano fino | Grano grueso
Templabilidad Poca Mucha
Tenacidad para la misma dureza Mucha Poca
Deformaciones en el temple Pocas Muchas
Grietas Pocas Bastantes
Tensiones Residuales Pocas Bastantes
Magquinabilidad en estado recocido Peor Mejor

5. Revelado de los limites de grano austenitico previo (PAG)

Los métodos para el revelado de los limites de grano de austenita previa se pueden
clasificar en dos tipos: procedimientos directos y procedimientos indirectos. Los
procedimientos directos se basan en la observacion directa de la microestructura
austenitica a temperaturas por encima de As (punto critico), para lo cual se requiere un
microscopio de altas temperaturas. Por otro lado, los procedimientos indirectos permiten
visualizar los limites de grano de austenita previa a temperatura ambiente usando
distintas técnicas metalograficas y tratamientos térmicos de postaustenizacion [13]. Los
principios sobre los cuales se basan algunos procedimientos indirectos son
mencionados a continuacién; sin embargo, si se quisieran saber mas detalles sobre los
parametros de temperatura, espesores, etc., que estos implican, se invita al lector a

revisar la seccion A3.2 del anexo A3 de la norma ASTM E112.

5.1 Ataque quimico (Chemical Etching)

En aceros bonificados (100% martensita), los ataques con reactivos basados en acido
picrico acuoso saturado mas un agente humectante brindarian los mejores resultados
[13]. El anexo A3 de la norma ASTM E112 hace referencia a tratamientos y técnicas
especiales que permiten desarrollar ciertas caracteristicas de grano antes de determinar
su tamafo. La seccion A3.3.1.5 de dicha norma menciona que el tamafio de grano de
austenita previa en aceros totalmente endurecidos puede ser revelado usando algun
reactivo quimico que logre un contraste entre los granos de martensita. Un reactivo que
se recomienda en la seccidn anterior esta constituido por 1 g de acido picrico, 5 ml de
HCl y 95 ml de alcohol etilico, calentar la muestra durante 15 min a 232°C antes de

atacarla mejoraria los resultados.
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Otra alternativa es usar algun reactivo que revele principalmente los limites de grano de
austenita previa. En la norma ASTM E407 se mencionan varios reactivos destinados a
cumplir dicha tarea, el mas exitoso de todos esta compuesto por acido picrico acuoso
saturado, un agente humectante, y por lo general dodecilbenceno sulfonato de sodio. El
éxito del reactivo dependera de la presencia de fésforo (P) en la aleacién, se requiere P
= 0,005%. Los resultados pueden mejorarse calentando el acero entre 454 y 482 °C
durante 8 h o mas para llevar el fésforo hacia los limites de grano. Puede ser necesario
agregar unas cuantas gotas de acido clorhidrico (HCI) al reactivo cuando se trabaje con

aceros que posean grandes porcentajes de elementos de aleacion. [14]

5.2 Ajuste de las condiciones de postaustenizacion

Este método indirecto consiste en ajustar las condiciones de postaustenizaciéon
requeridas para provocar la formacion de ferrita proeutectoide o cementita
homogéneamente precipitada en los limites de grano. En los aceros eutectoides, los
limites de grano de austenita previa son revelados a través de la formacion de perlita en
ellos. Existe también el método de carburacion de McQuaid-Ehn, el cual consiste en
delinear los limites de grano de austenita previa con una red de cementita proeutectoide.
[13]

La seccion A3.3.1.1 del anexo A3 de la norma ASTM E112 trata sobre el delineado de
los granos de austenita previa con cementita. Segun ella, en el caso de una muestra de
acero hipereutectoide sometida al método de carburacion de McQuaid-Ehn o en un
acero hipereutectoide enfriado lentamente desde un pequefio rango por encima de la
temperatura Acw, los limites de grano de austenita previa seran revelados por cementita
que se precipita en los limites de grano. De esta manera es posible medir el tamafio de
grano atacando la muestra con algun reactivo quimico apropiado tales como nital, picral,
o picrato de sodio alcalino. Este ultimo colorea mejor la cementita en los limites de grano
y proporciona la imagen con mayor claridad y alto contraste de los limites de grano de

austenita previa. [14]

En la seccion A3.3.1.2 del anexo A3 de la norma ASTM E112 abarca el delineado de
los granos de austenita previa con ferrita. En aceros hipoeutectoides la ferrita se

precipita en los limites de grano al enfriar lentamente una muestra calentada un pequefo
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rango por encima de la temperatura As, de igual manera ocurre en aceros de medio
carbono (aproximadamente 0,50% C). Sin embargo, si aceros de bajo carbono
(cercanos a 0,20% C) se enfriasen lentamente desde el rango de temperaturas de
austenita previa hasta la temperatura ambiente, la cantidad de ferrita formada sera tan
grande que el tamano de grano estara oculto por ella; en este caso, la muestra debera
enfriarse lentamente hasta una temperatura intermedia para precipitar sélo una pequefa
cantidad de ferrita y luego enfriarse rapidamente en agua para impedir que se contintie

formando ferrita. [14]

La seccion A3.3.1.4 trata sobre el delineado de los granos de martensita con perlita fina,
el cual se aplica a aceros eutectoides. La idea central es endurecer totalmente una parte
de la muestra mientras que otra pequefia parte quede endurecida so6lo parcialmente, en
esta pequefia parte los granos de austenita previa consistiran en granos de martensita
rodeados por pequefias cantidades de perlita fina. También puede aplicarse para aceros

que poseen un poco mas o un poco menos de C que los eutectoides en su composicion.

El método de carburacion de McQuaid-Ehn consiste basicamente en calentar la muestra
hasta austenizarla y seguidamente carburarla a 925°C durante 8 h hasta alcanzar cierto

espesor, y después enfriar lentamente hasta la temperatura ambiente. [13]

5.3 Método de Oxidacion (Oxidation Etching)

Consiste en calentar una muestra con una superficie pulida de 2 mm de ancho en un
horno con atmdsfera oxidante. De esta manera, los limites de grano de austenita previa
seran revelados ya sea por acumulacién de 6xido o por la descarburacion de dichos
limites [13]. La muestra debera mantenerse a 857 +- 14°C durante 1 h, luego se enfriara
en agua o en salmuera y finalmente, se pulira ligeramente hasta visualizar los limites de

grano de austenita previa. [14]
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5.4 Ataque térmico (Thermal Etching):

Se basa en calentar una superficie pulida de 5 mm de ancho de una muestra hasta la
temperatura de austenizacion en vacio con una presion de al menos 1 Pa o en una
atmosfera inerte. Como consecuencia, se formaran surcos en los limites de grano de
austenita previa debido a los efectos de la tension superficial y a mecanismos de
transporte de materia. Después de austenizar las muestras, estas seran enfriadas hasta

la temperatura ambiente lentamente (1°C/s). [13]

6. Determinacion del tamaino de grano austenitico previo

Para determinar el tamano de grano austenitico previo se hace uso de la norma ASTM
E112-13. Segun esta norma el tamano de grano ASTM es representado por la letra “G”

y esta definido segun la siguiente ecuacion [14]:

Nyp = 2671

Donde:
N,z: es el nimero de granos por in? a 100X de aumento. Multiplicar por 15,50 para

obtener el nimero de granos por mm? a 1X de aumento.

Los métodos de prueba para determinar el tamafio de grano promedio tienen una base
puramente geométrica por lo que pueden ser usados en materiales metalicos como en
no metalicos. Existen tres métodos: el método de comparacién, usado si la
microestructura del material se asemeja al de una microestructura patrén; el método de
interceptacion y el método planimétrico, siempre aplicables para determinar el tamafo
de grano promedio. Estos métodos se aplican principalmente a microestructuras de una
sola fase, pero pueden aplicarse para determinar el tamano promedio de un tipo
particular de grano en microestructuras de 2 fases a mas. A continuacién, se presentan
de forma resumida los tres métodos, ademas debe aclararse que el tamano de grano

hallado es bidimensional. [14]
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6.1 Método de interceptaciéon

Consiste en contar la cantidad de granos interceptados por una linea de prueba o contar
el numero de intersecciones de dicha linea de prueba con los limites de grano, ambos
por unidad de linea de prueba, con estas cantidades de calculara la longitud lineal media
de interceptacion (£). £ se usa para determinar el tamafio de grano (G). La precision de
este método dependera del niumero de interceptos o intersecciones que se cuenten. Los
resultados no presentan desviaciones, la precision que se puede alcanzar es de +-0,25

G y resulta ser mas rapido que el método planimétrico. [14]

6.2 Método planimétrico

Consiste en el conteo de numero de granos dentro de un area conocida, la precision es
una funcion del nimero de granos contados. Se emplea el nimero de granos por unidad
de area (Na) para determinar el tamafio de grano (G). Los resultados no presentan

desviaciones y la precisién que se puede obtener es de +0,25 G. [14]

6.3 Método de comparacion

Consiste en comparar la microestructura con una serie de imagenes graduadas,
superposiciones de plastico transparente, o una reticula ocular. Existe una desviacion
general en el tamafo de grano obtenido por el método de comparacion, ya que se asume
que la micrografia fue realizada con un aumento de 100X y no a su verdadero aumento.
Por tal motivo, el tamafo de grano es algo mas grueso (1/2 a 1 G mas bajo) del obtenido

a través de este método. [14]

En el presente estudio se empleara el método de comparacion para poder determinar el
tamano de grano austenitico previo en muestras de acero de bolas de molino, ya que
no presenta tanta dificultas como los otros dos métodos. Si bien existen errores
provenientes de una semejanza errada entre una cartilla patrén y la micrografia de la
muestra, la norma ASTM E112-13 establece una clasificacion de 4 categorias para las
cartillas patron para reducir tales errores en la comparacion (Tabla 3, Figura 18 y Figura
19).
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Tabla 3. Clasificacién de cartillas patrén para el método de comparacion. [14]

Tamano de grano Unidad | Aumento
placa | 0,0, 12 11222 12,88 12 44128812 [ g | yo0x
Placall (1,2, 3,4,5,6,7,8 G 100X
Placa Ill 0.200, 0.150, 0.120, 0.090, 0.070, 0.060, 0.050, 0.045, mm 75X
0.035, 0.025, 0.020, 0.015, 0.010, 0.005,
PlacalV|1,2,3,4,5,6,7,8 G 100X

Figura 18. Ejemplo de cartillas patron de Placa | y Placa Il (izquierda a derecha) con tamano de
grano 3 G a un aumento de 100X. [14]

Figura 19. Ejemplo de cartillas patron de Placa Ill y Placa IV (izquierda a derecha) con tamafo
de grano de 0,090 mm (diametro nominal) a 75X y 3 G a 100X respectivamente. [14]
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7. Revision de la literatura

La literatura internacional sobre la determinacion del tamafio de grano austenitico previo
esta presente desde hace ya varios afnos. Los métodos para el revelado del tamafio de
grano austenitico previo desarrollados por diversos autores y la aplicacién de normas
internacionales como la ASTM E112-13 para la medicién de tamaro de grano han hecho
posible la determinacién del tamafio de grano austenitico previo en distintos tipos de

aceros.

En Madrid (Espafa), el Departamento de Metalurgia Fisica del Centro Nacional de
Investigaciones Metalurgicas (CENIM) realizé una investigacion de diferentes técnicas
para encontrar el mejor procedimiento que revelase los limites de grano austenitico
previo en tres aceros micro aleados de medio carbono. La determinacion del tamario de
grano austenitico previo involucra dos etapas: el revelado de los limites de grano de la
austenita previa y la medicién del tamano de grano. La motivacion de dicha investigacion
surge de la dificultad para revelar los limites de grano austenitico previo, ya que este
proceso depende de la composicion quimica del acero, los tratamientos térmicos
aplicados, y otros factores, a diferencia de la medicion del tamafio de grano, el cual

puede realizarse segun normas internacionales como la ASTM E112-13. [13]

Garcia de Andrés et al utilizaron diversas combinaciones de tratamientos térmicos y
reactivos quimicos para hallar, como ha sido mencionado anteriormente, el mejor
procedimiento de revelado de los limites de grano de austenita previa en tres aceros
micro aleados con diferentes contenidos de vanadio y titanio cuya composicion quimica
en porcentaje del peso total se detalla en la Tabla 4. El procedimiento experimental
consistio en realizar 6 tipos de tratamientos térmicos (TT1 a TT6) a diversas muestras,
luego fueron atacadas con reactivos con excepcion de aquellas que fueron tratadas con

el TT6 [13]. A manera de ejemplo se explica en qué consistio el tratamiento térmico 1.

Tratamiento térmico 1 (TT1): muestras cilindricas de 2 mm de diametro y 12 mm de
longitud de los tres aceros fueron calentadas en un horno hasta diferentes temperaturas
de austenizacion de forma tal que se alcanzasen diferentes tamafios de grano
austenitico previo. Las muestran fueron austenizadas en vacio a una velocidad de

calentamiento de 5 °C/s hasta temperaturas entre 950 °C a 1250 °C (Ty) y mantenidas
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a dichas temperaturas durante distintos periodos de tiempo (ty). Luego, las muestras
fueron enfriadas hasta la temperatura ambiente a una velocidad mayor a 100 °C/s. Ver
Figura 20 y Tabla 5. [13]

Tabla 4. Composicién quimica de los tres aceros micro aleados. [13]

Acero| C | Mn | Si P Cr | Ni | Mo V Cu Ti Al N

TiV 10.37|1.45/0.56|0.01|0.04|0.07(0.03/0.110|0.14|0.015|0.02 | 0.02

V 10.33/1.49|/0.25|0.01{0.080.11/0.04|0.240|0.270.002|0.03|0.01
Ti |0.35/1.56]0.33(/0.01/0.24|0.05|0.02|0.004 0.1 [0.03 |0.03|0.01

-

Temperatura (°C)

Vacio:1Pa:

=100 °C/s

Tiempo?s)

Figura 20. Esquema del TT1. [13]

Tabla 5. Condiciones de austenizacion para el TT1. [13]

Acero Ty (°C) ty (s)
TiV |950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200, 1250 60
V |950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200, 1250 180
Ti [950, 1000, 1050, 1100, 1150, 1200, 1225, 1250 | 180

Para poder revelar los limites de grano de austenita previa se aplicaron reactivos a las
muestras que fueron tratadas con los TT1 al TT5. Para las muestras sometidas al TT6
no fueron necesarios los reactivos debido a que los granos fueron revelados por medio
de un ataque térmico. Se utilizaron diversos reactivos; sin embargo, los que brindaron

resultados mas favorables se detallan en la Tabla 6.
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Tabla 6. Reactivos mas favorables para revelado de granos. [13]

BREITE Descripcion
Quimico
E1 Acido picrico acuoso saturado + Tridecilbenceno sulfonato de sodio (40%
en peso) como agente humectante segun la ASTM E112.
E2 100 ml de agua destilada + 2 g de acido picrico + 50 ml de sulfonato de
sodio + entre 6 a 12 gotas de HCI
E3 2% de Nital (2 ml de HNO3 + 98 ml de etanol)

Para la medicion del tamafio de grano austenitico previo se empledé el método de
interseccién linear en micrografias oOpticas, este método consiste en promediar el
diametro de por lo menos 50 granos interceptados por lineas rectas de prueba trazadas
en tales micrografias. Para los ensayos realizados en los tres tipos de aceros con
tratamientos térmicos (TT1-TT5) mas la aplicacion de reactivos, los resultados mas
notables se obtuvieron con las combinaciones listadas en la Tabla 7. En el caso de los
ensayos realizados bajo el TT6, los resultados del tamafio de grano austenitico previo

se muestran en la Tabla 8. [13]

Tabla 7. Ensayos realizados y resultados. [13]

Ty °C TiV \'} Ti
TT/ICE |PAGS (um) |TT/CE PAGS (um) |TT/CE |PAGS (um)
950 | TT1/E2 |8+1 TT1/E2 7+1 TT4/E2 | 1342
1000 | TT1/E2 | 1141 TT1/E2 8+1 TT4/E2 | 153
1050 | TT5/E3 |27+3 TT1/E2 1042 TT4/E2 | 162
1100 | TT5/E3 | 3745 TT1/E2 25+3 Fallido |Fallido
1150 | TT5/E3 |53+2 TT1/E2 34+6 Fallido |Fallido
1200 | TT5/E3 | 6649 TT1/E2 58+14 TT4/E2 | 4445
No se No se No se No se
1225 | ensayd |ensayo ensayo ensayo TT4/E2 | 5710
1250 | TT5/E3 | 7247 TT1/E2 121432 TT4/E2 | 64+11

Tabla 8. Resultados TT6. [13]

T ecl TV v Ti
Y "~ PAGS (um) | PAGS (um) | PAGS (um)
1000 | 1321 9+1 1612
1100 | 407 3144 3116
1200 | 6715 64213 4017
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Comparando los resultados obtenidos en la Tabla 7 y Tabla 8, los autores concluyeron
que a pesar de que la combinacion de tratamientos térmicos con reactivos quimicos
aplicados a los tres tipos de aceros permitieron encontrar el tamafo de grano austenitico
para ciertas condiciones de austenizacion y composicion quimica, no funcionaron para
algunas otras condiciones. Sin embargo, para las condiciones en las que no se tuvo
éxito con la combinacién de tratamientos térmicos y reactivos quimicos, el ataque
térmico (TT6) fue muy efectivo, de manera que este ultimo tratamiento es considerado
el mas adecuado para revelar el tamafio de grano austenitico previo en los aceros
estudiados. [13]

A manera de ejemplo en la Figura 21, pueden observarse las micrografias obtenidas
después de haber austenizado a 1000 °C los tres tipos de aceros para el caso en el que
se aplicaron tratamientos térmicos en conjunto con reactivos quimicos. Asimismo, en la
Figura 22 pueden observarse las micrografias realizadas después de haber austenizado

a 1000 °C los tres tipos de aceros, los cuales fueron tratados con un ataque térmico.

Figura 21. Micrografias con Ty igual a 1000 °C: i) TiV con TT1/E2, ii) V con TT1/EZ2, iii) Ti con
TT4/E2. [13]
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Figura 22. Micrografias con Ty igual a 1000 °C com ataque térmico (TT6): i) TiV, ii) V, iii) Ti.
[13]

Como se ha podido observar, hay muchos procedimientos que pueden ser usados para
delinear los limites de grano de austenita. Sin embargo, en casos como el de analisis
de fallas, la muestra no puede ser sometida a tales procedimientos por lo que los granos
de austenita previa deberan ser revelados en la condicién en la que se recibio la muestra
atacando solo con reactivos, y recurriendo quizas a un calentamiento para mejorar el

ataque quimico, sin alterar el tamano de grano. [15]

Como se ha detallado en la investigacion anterior, el tamafo de grano hallado en las
muestras varia para distintas temperaturas de austenizacién, ya que el objetivo de dicha
pesquisa era encontrar la mejor técnica que permitiese revelar los limites de grano de
austenita previa. En la presente tesis, sin embargo, se requeriran métodos que no
alteren el tamafio de grano para su determinacién en granos de austenita previa en
aceros bonificados usados en bolas de molino. Para ello, aquellas técnicas a emplear
que impliquen un calentamiento deberan realizarse a una temperatura por debajo de As

o Acm segun corresponda en el diagrama de fases.
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8. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La calorimetria diferencial de barrido es una técnica experimental que permite
determinar la cantidad de calor absorbida o liberada por una sustancia, cuando esta es
mantenida a temperatura constante durante un tiempo determinado, o cuando es
calentada o enfriada a velocidad constante, en un determinado intervalo de
temperaturas. Generalmente, en esta técnica se disponen de dos capsulas, una de ellas
contiene la muestra a analizar y la otra esta vacia, esta ultima se llama capsula de
referencia. Existe un calefactor para cada capsula y un sistema de control verifica si se
producen diferencias de temperatura entre la muestra y la referencia. Al momento de
detectar cualquier diferencia de temperatura entre muestra y referencia, los calefactores
actuaran de manera que la temperatura se mantendra igual en ambas capsulas, de
modo que el instrumento compensara la energia necesaria en ambas capsulas

identificando asi si se tratase de un proceso exotérmico o endotérmico. [16]

En la Figura 23 se observa que la cantidad de calor requerida por la muestra (q,) para
incrementar su temperatura un AT excede al calor requerido por la referencia (g,-) en Aq.
La curva DSC resultante se muestra en la Figura 24, en ella se aprecia el Aq en funcion
de la temperatura (T), dicha gréfica se obtiene a partir de la diferencia entre el g, y el g,
para una misma temperatura. También puede observarse que el area sombreada
representa la variaciéon de entalpia (AH;) en la muestra entre dos valores de

temperatura; el AC, ; representa la variacion del calor especifico entre el inicio y el fin

de un pico endotérmico; T,, hace referencia a la temperatura de fusién. [17]

La DSC presenta un alto grado de sensibilidad y una elevada velocidad de analisis, por
ello esta técnica tiene muchas utilidades en el campo de la Ciencia de los Materiales
como la obtencién de medidas de capacidad calorifica aparente, la determinacion de
medidas de temperaturas caracteristicas de transformacion o transicion (transicién
vitrea, transicion ferromagnética, cristalizacion, fusion, ebullicién, etc.), el estudio de la

cinética de cristalizacién de materiales, entre otras. [16]
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Figura 23. Flujo de calor de un DSC. [17]
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Figura 24. Graficas del flujo de calor de un DSC. [17]

En la Figura 25 se visualiza una curva DSC correspondiente al acero SAE 107 a partir
de la cual se conoce que la temperatura de transicion de Curie se encuentra a 735°C y
que un cambio en la estructura cristalina de bcc a fcc ocurre a 751°C con una variacion

de entalpia de 63 J/g. Asimismo, La temperatura de fusién se encuentra a 1367°C y
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ocurre en dos etapas (picos de 1395°C y 1471°C), esta transformacién da cuenta de un

calor de fusién de 268 J/g. [18]

Temperatura

Figura 25. Curva DSC obtenida de una muestra de acero SAE 107 para identificar las

transiciones de fase. [18]

En el presente documento la importancia de la DSC radicara en la determinacion de las
temperaturas criticas inferior A1 y superior Az 0 Acm de los aceros estudiados con la
finalidad de establecer los limites de temperatura que eviten el crecimiento del grano,
ademas de su utilidad para formular alguna técnica que permita revelar los limites de

granos de austenita previa.
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CAPITULO 2

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El objetivo de este capitulo es describir el procedimiento seguido para caracterizar el
material a ensayar, los distintos métodos de revelado de granos de austenita previa
usados y la posterior medicidon del tamafio de grano a través del método comparativo,

los resultados de cada ensayo se presentaran y analizaran en el capitulo siguiente.

1. Caracterizacion del material de ensayo

Las muestras fueron obtenidas de seis trozos de bolas de acero totalmente endurecidas
(100% martensita) (Figura 26). Dichas muestras fueron sometidas a: un analisis
quimico, con el que se determind la composicion en peso de los elementos que las
componen; un analisis de dureza volumétrica, con el que se determiné el grado de
dureza en la escala Rockwell C; y a un analisis de caracterizacién microestructural, con

el que se pudo apreciar la microestructura de las muestras.

Figura 26. Trozos de acero de bolas de molino
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1.1. Analisis Quimico

Fue necesario realizar un analisis quimico a los seis trozos de acero para conocer la
composicion en peso de los distintos elementos que las conforman, identificar el
porcentaje en peso de los principales elementos que influyen en las propiedades
mecanicas del material y agrupar a las muestras segun dichos elementos. Para la
realizacion de este analisis se utilizé la espectrometria de emisién segun la norma ASTM

E415, el equipo usado (Figura 27) le pertenece al Laboratorio de Materiales de la PUCP.

Figura 27. Espectrémetro de emision 6ptica Magellan Q8

1.2. Dureza Volumétrica

El procedimiento de ensayo se realizé de acuerdo con la norma ASTM E18, la cual es
la norma de ensayo para Dureza Rockwell y Rockwell Superficial en Materiales
Metalicos. Se utilizé la escala de dureza Rockwell C (HRC) con una precarga de 10 kgf
(98 N) y una carga adicional de 140 kgf (1 373 N), totalizando una carga de 150 kgf
(1471 N). La maquina empleada para este ensayo fue una Wilson Rockwell, Series
2000, Rockwell 2002 T del Laboratorio de Materiales de la PUCP (Figura 28).
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Figura 28. Maquina para el ensayo de dureza Rockwell C

Las indentaciones se realizaron en tres puntos cada cuarto de radio de circunferencia
de la superficie de la muestra partiendo desde el centro, las superficies de las muestras

se aproximaron a las de una media circunferencia (Figura 29).

Figura 29. Esquema de barrido de dureza

A partir de los resultados obtenidos, se procedio a calcular la dureza volumétrica de las

bolas de acero con notaciones previas estipuladas en el Laboratorio de Materiales.
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1.3. Caracterizacion Microestructural

Una vez que las muestras fueron agrupadas en series segun su similitud en
composicion, se les realiz6 un analisis metalografico. La preparacion metalografica para
cada una de las muestras se realizé segun la norma ASTM E3 y se utilizaron los equipos

mostrados en la Figura 30.

Figura 30. Herramientas utilizadas en la preparacion metalografica

La preparacion metalografica de las muestras se realizé de la siguiente manera:

v' Corte de las muestras a partir de los trozos de acero, para ello se us6 una
cortadora marca Struers y un disco de corte N° 4110 acorde a la dureza HRC
obtenida.

Briqueteo de las probetas para poder emplear la pulidora.

Proceso de desbaste con disco abrasivo de 220 ym en plato magnético.

Pulido empleando discos con abrasivos de 9 um, 3 um y 0,04 um

ASEENEENEEN

Ataque quimico para revelar la microestructura de las muestras empleando nital

al 2% durante 20 s a 1 min dependiendo de la reaccion de la muestra.
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Al terminar con la preparacibn metalografica, se obtuvieron imagenes de la
microestructura utilizando un microscopio optico marca Leica modelo DMI5000 M, el
cual posee cinco lentes y logra aumentos de 50X, 100X, 200X, 500X y 1000X.

2. Técnicas de revelado de granos de austenita previa

Para intentar revelar los granos de austenita previa a través de métodos indirectos; es
decir, para poder visualizarlos a temperatura ambiente, fueron definidos 6 métodos de
revelado. Dichas técnicas provienen de recomendaciones encontradas tanto en la
literatura como en las normas ASTM E112-13 y la ASTM E407-07(2015)e1.

2.1. Método 1

Se realizdé un ataque quimico a las muestras en el estado en el que fueron traidas al
Laboratorio. Segun Lee M. Rothleutner el reactivo mas simple para delinear los limites
de grano de austenita previa consiste en una solucion de acido picrico acuoso saturado,
con la que se cree se pueden atacar rastros de elementos como el fésforo (P) que se
segregan hacia los limites de granos de austenita a temperaturas de austenizacion. Este
autor también afirma que el reactivo desarrollado por Bechet & Beaujard (acido picrico
acuoso saturado mas un agente humectante) y sus variantes, tienen mayores beneficios
que otros. Ademas, asevera que este tipo de reactivos permiten analizar muestras
endurecidas (microestructura martensitica o bainitica) sin recurrir a tratamientos

térmicos adicionales que puedan alterar el tamafo de grano. [19]

Asimismo, Vander Voort G. sefala en su libro “Metallography: Principles and practice”,
que los limites de grano de austenita previa en muestras con microestructura totalmente

martensitica pueden ser reveladas con reactivos simples como el nital. [15]

Tomando en cuenta las referencias encontradas en la literatura, se opté por empezar
con un método en el que el ataque quimico fuese realizado con picral al 4%, para
obtener mayor control en el tiempo al momento de intentar delinear los granos de
austenita previa en la microestructura martensitica de las muestras. Su composicién
segun la norma ASTM E407-07(2015)e1 esta dada de la siguiente manera [20]:
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v' 4 g de acido picrico
v" 100 mL de etanol

Las muestras fueron preparadas para metalografia y fueron atacadas entre 20 s a 1 min
dependiendo de como reaccionaban al reactivo. Una vez que se realizo el ataque, las
muestras fueron llevadas al microscopio para verificar si se pudo revelar los limites de

grano de austenita previa.

Procedimiento:

Preparacion Ataque con picral Fotografias en
metalografica (20 s a 1 min) microscopio

2.2. Método 2

Se realizd un calentamiento previo y luego, una vez enfriadas, las muestras fueron
atacadas con un reactivo mas agresivo que el usado en el método 1. Este método esta
basado en la descripcion que realiza Vander Voort G. sobre un procedimiento
desarrollado por Grange, en el cual, muestras con contenido de martensita o bainita y
ferrita en su microestructura fueron calentadas por 16 h a 510 °C y después de enfriarse

fueron atacadas con acido picrico acuoso saturado caliente. [15]

En la seccion A3.3.1.5 del Anexo A3 de la ASTM E112-13 se recomienda usar un
reactivo cuya composicion se basa en acido picrico, acido clorhidrico y etanol,
especificamente para generar un contraste entre granos de martensita y asi generar
una idea de los limites de grano de austenita. Se menciona también que en la norma
ASTM E407-07(2015)e1 existen varios reactivos favorables para delinear los limites de
grano de austenita previa como el acido picrico acuoso saturado con adicion de un
agente humectante. Ademas, se sefala que un calentamiento de la muestra provocara
que mas fosforo se precipite hacia los limites de grano de austenita, haciendo mas

efectivo el uso del reactivo. [14]
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Tomando en consideracion las referencias encontradas en la literatura, se opté en este
método por calentar las muestras hasta una temperatura de 510 °C durante 16 h en uno
de los hornos eléctricos del Laboratorio de Materiales, posteriormente las muestras
fueron preparadas para metalografia y luego, atacadas durante pocos segundos con
superpicral cuya composicion segun la norma ASTM E407-07(2015)e1 es la siguiente
[20]:

v" 10 g de acido picrico
v" 5 gotas de HCI

v" 100 mL de etanol

Procedimiento:

i Ataque con
C;aI5e1n(§eLr8|er;tro Preparacion superpicral Fotografias en
16 h P metalografica (unos microscopio
segundos)

2.3. Método 3
El procedimiento seguido para el método 3 sera el mismo que para el método 2 en
cuanto al calentamiento previo de 16 h a 510 °C; sin embargo, el reactivo usado para

atacar la muestra sera picral ya que proporciona mayor control en el tiempo de ataque.

Procedimiento:

Calentamiento . Ataque con .
o Preparacion . Fotografias en
a 51106Ch por metalografica p'Crflrﬁr%S a microscopio

2.4. Método 4

Se realizé un calentamiento previo de las muestras y luego, una vez enfriadas, fueron

atacadas con superpicral. Este método esta basado en la seccion A3.3.1.5 del Anexo
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A3 de la norma ASTM E112-13, la cual trata sobre el ataque quimico a granos de
martensita. Se afirma que para mejorar el delineado de los limites de grano de austenita
se debera calentar la muestra entre 455 y 482 °C durante 8 h antes de atacarla con el
reactivo, de modo que se precipite mayor cantidad de fosforo (P) en los limites de grano.
[14]

El presente método se baso en esta norma para elegir los parametros de calentamiento
y el reactivo usado para revelar los limites de grano. Se opté por calentar las muestras
a una temperatura de 470 °C durante 8 h en uno de los hornos eléctricos del Laboratorio
de Materiales, posteriormente las muestras fueron preparadas para metalografia y

luego, atacadas durante pocos segundos con superpicral.

Procedimiento:

. Ataque con
gﬂ?gzacm'%?tg Preparacion superpicral Fotografias en
h P metalografica (unos microscopio
segundos)

2.5. Método 5
El procedimiento seguido para el método 5 sera el mismo que para el método 4 en
cuanto al calentamiento previo de 8 h a 470 °C; sin embargo, el reactivo usado para

atacar la muestra sera picral ya que proporciona mayor control en el tiempo de ataque.

Procedimiento:

Calentamiento . Ataque con ,
o Preparacion ; Fotografias en
a470 r(]: por 8 metalografica plcr?ln(ﬂZr(]))s a microscopio
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2.6. Método 6

Este método esta basado en las secciones A3.3.1.1, A3.3.1.2, A3.3.1.3 y A3.3.1.4 del
Anexo A3 de la norma ASTM E112-13, las cuales tratan sobre el delineado de los limites
de grano de austenita previa a través de precipitacion de cementita, precipitacion de
ferrita, oxidacion y precipitacion de perlita fina, respectivamente. El tipo de fase a
precipitarse en los limites de grano dependera del porcentaje de carbono en las

muestras.

En aceros hipereutectoides la fase a precipitarse en los limites de grano cuando la
muestra es enfriada lentamente desde debajo de Acm sera cementita. En aceros
hipoeutectoides la fase que tiende a precipitarse en los limites de grano es la ferrita,
esto ocurre cuando la muestra es enfriada lentamente desde temperaturas
comprendidas en el rango previo a la zona de austenizacion (entre A1y Az). Cuando la
muestra es enfriada lentamente en aceros de bajo carbono (cercanos a 0,2%C), la gran
cantidad de ferrita precipitada suele enmascarar los limites de grano, por lo que se
recomienda enfriar primero de forma lenta hasta una temperatura intermedia, de modo
que se precipite sélo un poco de ferrita, y luego realizar un enfriamiento rapido. En
aceros eutectoides se pueden obtener granos de martensita rodeados por perlita fina en
los limites de grano al calentar la muestra hasta cierta temperatura y enfriar rapidamente

(a una velocidad suficiente para no formar martensita en toda la microestructura). [14]

Segun Apraiz, cuando el enfriamiento es relativamente rapido, la formacion de algunas
de las fases mencionadas en el parrafo anterior también se inicia en los limites de grano
y es posible interrumpir la formacién de la austenita en un determinado momento para
que el contorno de los granos de austenita quede delineado por las fases precipitadas.
[12]

En base a lo mencionado anteriormente, se ha propuesto obtener primero las
temperaturas criticas superior e inferior de los aceros en cuestion a través de las curvas
DSC, para ello se ha usado el equipo NETZSCH STA 449F3 (Figura 31) del Laboratorio
de Materiales de la PUCP. Se esperan obtener graficos similares al de la Figura 32, de
modo que el inicio y fin de un pico endotérmico pronunciado (UV mas alto alcanzado en

el rango de temperaturas de 700 a 800 °C) representaran las temperaturas criticas
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inferior y superior del acero, respectivamente. En la Figura 32 la muestra tratada es un
acero con microestructura totalmente martensitica, el cual es calentado a una velocidad
de 3 K/min hasta 1833 K, a lo largo de esta curva se presentaran transformaciones de
fase y reacciones tanto exotérmicas como endotérmicas. La flecha 1 sefala la
transformacion de la martensita en ferrita y carburos, la flecha 2 sefala la temperatura
de cristalizacion, las flechas 3 y 4 representan las temperaturas A y Az respectivamente.
Para efectos del presente trabajo de tesis no se estudiara el campo correspondiente al

enfriamiento controlado. [21]

Figura 31. Equipo NETZSCH STA 449F3 usado para DSC
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Figura 32. Curva DSC tipica de un acero 9Cr-1Mo-0.1C obtenida durante un calentamiento

lento hasta el estado liquido y su posterior enfriamiento hasta temperatura ambiente. [21]
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En los experimentos realizados en el DSC del Laboratorio de Materiales, las muestras
de acero poseian una masa de entre 17 a 21 mg; y un flujo estable de nitrégeno de
alrededor de 50 mL/min fue mantenido durante el experimento, la curva de

calentamiento bajo la cual se realiz6 el experimento se muestra a continuacioén:

[
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1000
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Figura 33. Curva de calentamiento para la obtencién de temperaturas criticas en DSC

Como se puede observar en la Figura 33, se empez6 realizando un pre calentamiento
del horno a una velocidad de 10K/min hasta alcanzar los 100 °C y se mantuvo a esa
temperatura durante 15 min con el objetivo de alcanzar una linea base mas suave (sin
ruidos) para el calentamiento de la muestra. A continuacion, la muestra fue calentada
desde 100 °C hasta 1000 °C a una velocidad de 3K/min de modo que las
transformaciones de fase fuesen detectadas a través de reacciones notorias. Las
temperaturas criticas inferior y superior corresponderan al inicio y final de una reaccién
endotérmica de transformacién de fase entre los 700 y 1000°C aproximadamente, desde

la aparicion de austenita hasta la desaparicion de ferrita en la microestructura.

Como bien ha sido mencionado anteriormente, un calentamiento por encima de la
temperatura critica superior en el campo austenitico podria ocasionar el crecimiento del
grano. Por ello, una vez obtenidas las temperaturas criticas para una de las muestras
se procedio a pulir para metalografia una de las caras de pequefios pedazos de este
tipo de muestra de aproximadamente 1 cm de espesor y se calentaron en horno, con la

cara pulida dirigida hacia la parte superior del horno, durante 20 min a distintas
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temperaturas: pico entre temperaturas criticas superior e inferior, temperatura critica
superior, 50 °C por encima de la temperatura critica superior y 100 °C por encima de la
temperatura critica superior. Luego de enfriarse en agua, se realizaron ataques
sucesivos con nital al 2% y pulidas sucesivas con alumina (0,3 ym) de la cara preparada
inicialmente segun se iban visualizando los limites de grano en el microscopio. Se
esperé que fuese posible delinear los limites de grano de austenita previa con la
temperatura pico entre las temperaturas criticas superior e inferior para asegurar de ese
modo que el grano no crezca y que el tamafo de los granos no varie considerablemente

con las temperaturas por encima de dicha temperatura media.

Una vez obtenidos los resultados de la evaluacion anterior, se realizd el mismo
procedimiento mencionado en el parrafo anterior, pero calentando los trozos de
muestras solo a la temperatura mas adecuada. No se considerd necesario evaluar dos
muestras distintas del mismo grupo, ya que el tamafo de grano es independiente de la

composicion quimica de las muestras y resultaran diferentes.

Calentamiento

i6 enhornoa T Ataque con
Preparacion mas nital al 2% a la

metalografica adecuada carao
de una de las durante 20 .
caras de trozo min con la : pr_a?arada Fotografias en
de muestra de cara pulida 'n'lj’l'iga”;e dnéelay microscopio

1 cm de dirigida hacia pmisma A

espesor Spars alumina

superior del
horno

3. Medicion del tamaio de grano de austenita previa

La medicion del tamano de grano se realizara a través del método comparativo y se
validara usando el software de analisis de imagenes “OLYMPUS Stream”, este usara el
método planimétrico para determinar el tamafo de grano con gran precision. Al final se

realizara una comparacion entre el tamano de grano obtenido por ambos métodos.
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3.1. Medicién del tamaio de grano por el método comparativo

Para realizar la medicién del tamafio de grano de austenita previa mediante el método
comparativo, sera necesario que los limites de grano sean claramente visibles. Por ello,
se elegira la técnica de revelado en la que dichos limites sean visualizados de forma
mas clara, de modo que las fotografias tomadas se comparen con las de las cartillas

patrones que proporciona la norma ASTM E112-13.

Tal y como se indica en el punto 10.7 de dicha norma, cuando los granos fotografiados
con el microscopio estan a un aumento que no es cubierto por el aumento al cual se

presenta la cartilla patron, se debera usar la siguiente relacion de conversion:
51 M
= 0 —_—
Q g> (Mb)

Donde:

Q es un factor de correccién que es adicionado al aparente tamafo de grano que se
obtiene al compararse la fotografia de la microestructura de la muestra (sin tomar en
cuenta el aumento de la misma) con aquella de la cartilla patron. M es el aumento real
de la fotografia y M, es el aumento de la cartilla patron. A manera de ejemplo, si se
obtuviese una fotografia de una muestra a 400X y sin tomar en cuenta dicho aumento
se encuentra similitud con una cartilla patréon la cual se encuentra a 100X, al tamafio de
grano que posee dicha cartilla se le debera aumentar un factor de correccion Q = +4.
[14]

Para la determinacion del tamano de grano se evaluaron 5 fotografias tomadas en
distintos puntos de la microestructura de una misma muestra, se obtuvo también el
diametro promedio de los 3 granos mas grandes y el diametro promedio de los 3 granos
mas pequenos y estos dos valores también se promediaron, el valor de este ultimo
diametro promedio correspondera a un tamafo de grano que debe ser coherente con

aquellos obtenidos mediante comparacion en las otras fotografias. Se consideré como
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tamano de grano final el promedio del tamafo obtenido en las 5 fotografias para cada

muestra.

3.2. Medicién del tamaiio de grano usando “OLYMPUS Stream”

Ese software contiene un paquete con el cual se puede realizar el método planimétrico
segun la norma ASTM E112-13 para medir el tamano de grano, el software basicamente
determina el tamafo de grano por medio del area de los granos detectados en una
imagen, siendo posible adicionar o quitar granos a la imagen delineando los limites de
grano en la misma. Para la determinacién del tamano de grano mediante este software
se usaron las mismas 5 fotografias de una misma muestra que se usaron en el método
comparativo. El tamafio de grano final sera el promedio del tamafio obtenido en las 5

fotografias para cada muestra.
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Segun la similitud en composiciones obtenidas de cada una de las muestras, estas

fueron agrupadas en tres series o grupos: la primera A-C, la segunda 1-2 y la tercera E-

H. Los resultados se visualizan en la Tabla 9. Como se puede observar estas son bolas

de acero de alto contenido de carbono y manganeso, por lo que su dureza y resistencia

deberia ser alta.

Tabla 9. Analisis quimico de muestras empleadas

%\Muestra [INARMINEINITTATTT2T | H
C 0,87 0,81 0,89 0,84 0,80 0,76
Mn 0,863 (0,810 [0,954 |0,964 |0,824 0,845
B 0,001420,00088 | 0,00123 | 0,00045 | 0,00080 | 0,00064
Co 0,00733|0,00636 | 0,00459 | 0,00447 | 0,00505 | 0,00545
Cr 0,515 (0,471 1,03 0,990 0,509 0,509
Cu 0,00300(0,0129 |0,0131 |0,0148 |0,00761|0,00688
Mo 0,001910,00266 | 0,0483 |0,0471 |0,00284 |0,00253
N 0,00180/0,00118 | 0,00131 | <0,0010 | <0,0010|<0,0010
Nb 0,00103 | <0,0010|<0,0010|<0,0010|<0,0010|<0,0010
Ni 0,00537|0,00993 | 0,0602 |0,00754 | 0,00696 | 0,00626
P 0,0195 |0,0344 |0,0329 |0,0187 |0,0170 |0,0167
S 0,00549 | 0,00855 | 0,00179 | 0,00396 | 0,00094 | 0,00192
Si 0,275 (0,266 [0,254 0,230 |0,311 0,245
Otros 0,06965|0,07339 | 0,08401 | 0,08301 | 0,07009 | 0,06822
Fe (balance) |97 4 97,7 96,6 96,8 97,4 97,5

2. Resultados de la dureza volumétrica

Siguiendo el procedimiento detallado en el capitulo anterior, se obtuvieron los resultados

de dureza Rockwell C mostrados en la Tabla 10.



Tabla 10. Resultados del ensayo de dureza en escala HRC
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HRC

r

3r/4

r/2

r/l4

0)

63,8

63,7

63,2

63,9

63,8

63,5

61,5

62,2

62,4

60,8

60,3

61,1

61,4

61,3

62,3

63,8

64,1

64,0

64,7

64,2

63,9

63,2

62,3

63,1

60,9

61,3

62,7

62,6

61,8

61,8

62,2

62,7

62,7

63,2

63,0

63,6

63,7

63,7

63,3

63,8

64,0

62,9

62,4

61,5

62,5

63,6

63,6

63,9

63,4

63,6

64,0

63,1

62,7

62,7

62,6

61,0

60,5

61,3

63,3

62,7

E |598

59,6

59,9

59,9

59,5

59,7

56,9

57,0

57,8

53,5

53,3

52,8

52,7

51,5

52,4

H 59,7

59,3

59,5

60,1

59,7

59,7

58,4

58,2

58,0

54,5

55,2

53,4

55,0

53,8

50,4

Asimismo, se hallé la dureza volumétrica a partir de los resultados anteriores, estos

valores se observan en la Tabla 11.

Tabla 11. Dureza volumétrica VH

—

H

H| 63|64 |63|63]|59

59

Se puede observar que las durezas de las 6 bolas son altas y muy similares, lo cual

tiene sentido considerando la aplicaciéon para la cual fueron fabricadas dichas bolas de

acero.

3. Resultados de la caracterizacion microestructural

En las siguientes figuras se muestran las fotografias obtenidas a través del microscopio

de las microestructuras de las seis muestras de bolas de acero, luego de ser preparadas

y atacadas con nital al 2% como se detall6 en el capitulo anterior.

Como se puede observar en la Figura 34 la microestructura de la muestra A se

caracteriza por ser de naturaleza martensitica, se presenta también austenita retenida

(espacios de color blanco).
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En la Figura 35 la microestructura de la muestra C se caracteriza por ser de naturaleza
martensitica, y al igual que en la muestra A se observa austenita retenida (espacios de

color blanco).

Figura 34. Microestructura de la muestra A con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000X

En la Figura 36 se observa que la microestructura de la muestra 1 es de naturaleza
martensitica, se observa también a 100X lineas de austenita retenida paralelas y en un
mismo sentido lo que da una idea del proceso de forjado mediante el cual fueron

fabricadas estas bolas de acero.

La Figura 37 muestra claramente que la microestructura de la muestra 2 esta formada
por martensita y austenita retenida. En la Figura 38 se puede aseverar también que la
microestructura correspondiente a la muestra E esta formada por martensita; sin
embargo, no se observan espacios notorios de austenita retenida. La Figura 39 esta
referida a la muestra H, en la cual se observa una microestructura martensitica, con

rastros de lineas de forja formadas por austenita retenida.
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Figura 35. Microestructura de la muestra C con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000X

4. Resultados de las técnicas de revelado de austenita previa

4.1. Método 1

En las Figuras 40 y 41 se observan los resultados obtenidos luego de aplicar lo
estipulado en el método 1 detallado en el capitulo anterior. Se puede afirmar que en
general este método resultd ser poco exitoso para las muestras, ya que no logra revelar
los limites de grano como se esperaba. Los resultados mas notables se observan en las
muestras A y 2 en las que a 500X se puede apreciar ligeramente algunos granos

delineados. Al parecer, la concentracion de fosforo (P) en los limites de grano de las
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muestras mencionadas anteriormente es mayor que en aquellas en las que no se logré

revelar los limites.

Figura 36. Microestructura de la muestra 1 con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000X

4.2, Método 2

En las Figuras 42 y 43 se muestran los resultados obtenidos luego de aplicar lo
estipulado en el método 2 detallado en el capitulo anterior. Este método no resulté ser
exitoso para las muestras, ya que no logra revelar los limites de grano ni por contraste
ni por delineado, y no hay resultados notables en ninguna de las muestras. El
calentamiento que se realiz6 no logro la precipitacion de fosforo esperada en los limites
de grano; ademas, el superpicral resultd ser un reactivo muy agresivo que no permitio

un control adecuado en cuanto al tiempo de ataque se refiere.
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Se esperaba que al utilizar un reactivo que permitiese un mayor control en el tiempo de

ataque de las muestras se obtendrian mejores resultados, ello dio lugar al método 3.

Figura 37. Microestructura de la muestra 2 con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000X

4.3. Método 3

En las Figuras 44 y 45 se muestran los resultados obtenidos luego de aplicar lo
estipulado en el método 3 detallado en el capitulo anterior. Este método a diferencia del
método 2 consistid en controlar el ataque quimico con un reactivo menos agresivo; sin
embargo, no resultd ser exitoso para las muestras, ya que no logra revelar limites de
grano de austenita previa y no hay resultados notables en ninguna de las muestras. El
calentamiento previo no logré la precipitacion de fosforo esperada en los limites de

grano.
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Figura 38. Microestructura de la muestra E con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000

4.4, Método 4

En las Figuras 46 y 47 se puede apreciar el resultado obtenido al haber aplicado el
método 4 en las muestras. Como puede observarse el calentamiento previo realizado
con el fin de precipitar mas fosforo (P) en los limites de grano parece no surtir efecto, a
pesar de que la cantidad de fosforo presente en las muestras es mayor a la cantidad de
fésforo requerida para un revelado exitoso segun la seccion A3.3.1.5 del Anexo A3 de
la norma ASTM E112-13.
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Al igual que en el método 3, el reactivo usado en el presente método fue superpicral. Se
contemplé también la posibilidad de que la agresividad del reactivo y la falta de control
en el ataque ocasionada por dicha agresividad hayan sido factores que impidieron tener
éxito en el revelado de los granos. Es asi que se originé el método 5 en el que se uso6

el mismo calentamiento previo pero el ataque fue realizado con picral.

Figura 39. Microestructura de la muestra H con: (a) 100X, (b) 200X, (c) 500X y (d) 1000

4.5. Método 5

Las Figuras 48 y 49 muestran los resultados obtenidos al usar picral después del
calentamiento previo detallado en este método. Como se puede observar no se

obtuvieron resultados notables en el revelado de los limites de grano de austenita previa.
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En general, los calentamientos previos utilizados en los métodos 2, 3, 4 y 5 no generaron
la precipitacion esperada de fosforo (P) hacia los limites de grano. Los resultados mas

notables hasta el momento fueron obtenidos a través del método 1.

Figura 40. Método 1 aplicado en: la muestra A con (a) 100X, (b) 500X; muestra C con (c) 100X,
(d) 500X; muestra 1 con (e) 100X, (f) 500X
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Figura 41. Método 1 aplicado en: la muestra 2 con (a) 100X, (b) 500X; muestra E con (c) 100X,
(d) 500X; y muestra H con (e) 100X, (f) 500X.
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Figura 42. Método 2 aplicado en: la muestra A con (a) 100X, (b) 500X; muestra C con (c) 100X,
(d) 500X; muestra 1 con (e) 100X, (f) 500X
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Figura 43. Método 2 aplicado en: la muestra 2 con (a) 100X, (b) 500X; muestra E con (c) 100X,
(d) 500X; y muestra H con (e) 100X, (f) 500X.
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Figura 44. Método 3 aplicado en: la muestra A con (a) 100X, (b) 500X; muestra C con (c) 100X,
(d) 500X; muestra 1 con (e) 100X, (f) 500X
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Figura 45. Método 3 aplicado en: la muestra 2 con (a) 100X, (b) 500X; muestra E con (c) 100X,
(d) 500X; y muestra H con (e) 100X, (f) 500X.
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Figura 46. Método 4 aplicado en: la muestra A con (a) 100X, (b) 500X; muestra C con (c) 100X,
(d) 500X; muestra 1 con (e) 100X, (f) 500X
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Figura 47. Método 4 aplicado en: la muestra 2 con (a) 100X, (b) 500X; muestra E con (c) 100X,
(d) 500X; y muestra H con (e) 100X, (f) 500X.
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Figura 48. Método 5 aplicado en: la muestra A con (a) 100X, (b) 500X; muestra C con (c) 100X,
(d) 500X; muestra 1 con (e) 100X, (f) 500X
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Figura 49. Método 5 aplicado en: la muestra 2 con (a) 100X, (b) 500X; muestra E con (c) 100X,
(d) 500X; y muestra H con (e) 100X, (f) 500X.
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4.6. Método 6

A través del DSC se obtuvieron las temperaturas criticas inferior y superior para una
muestra de cada grupo, las muestras evaluadas fueron: C-1-H. Las curvas obtenidas a

través del DSC se pueden apreciar en las Figuras 50, 51 y 52

En la Figura 50 se observa un pico endotérmico pronunciado que inicia en 736 °C y
termina en 777 °C, estas temperaturas representan las temperaturas criticas inferior y
superior para la muestra C, los resultados para las tres muestras se encuentran en la
Tabla 12. Si bien existen diferencias entre las graficas DSC obtenidas, todas coinciden

en un pico endotérmico pronunciado en el rango de temperaturas de 700 a 800 °C.

Tabla 12. Resultados del DSC

Muestra | Temp. Critica Inferior | Temp. Pico | Temp. Critica Superior
C 736 °C 746 °C 777 °C
1 735 °C 746 °C 760 °C
H 745 °C 758 °C 776 °C

Una vez obtenidas las temperaturas criticas para las muestras antes mencionadas, se
evalud a partir de la muestra C cual seria la temperatura mas adecuada para intentar
revelar los limites de grano de austenita previa. Para ello, se aplicé el procedimiento
detallado en el método 6 a pequefios pedazos de dicha muestra, los cuales fueron
calentados a 746 °C, 777 °C, 827 °C y 877 °C. Las microestructuras obtenidas en cada

caso se muestran en la Figura 53.

Como puede observarse en la Figura 53 se logré revelar los limites de grano
notablemente en la muestra C a las temperaturas mencionadas anteriormente. Fue
posible delinear los limites de grano de austenita previa con la temperatura pico entre
las temperaturas criticas superior e inferior. Se observo variaciones de tamafo de grano
a 50 °C por encima de la temperatura critica superior, mientras que a las demas

temperaturas el tamafo de grano parecié no variar.
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Figura 50. Grafica DSC obtenida para la muestra C



Figura 51. Grafica DSC obtenida para la muestra 1
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Figura 52. Grafica DSC obtenida para la muestra H
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Para evitar la posible variacién en el tamafio de grano, se opté por considerar la
temperatura pico entre las temperaturas criticas como la mas adecuada para aplicar el

método 6.

Figura 53. Método 6 aplicado en la muestra C con 500 X a: (a) 746 °C, (b) 777 °C; (c) 827 °C y
(d) 877 °C

Fue asi como se aplico el método 6 utilizando las temperaturas pico obtenidas a través
del DSC para las muestras 1 y H de los otros dos grupos, los resultados se muestran en
la Figura 54. De igual manera que para la muestra C se obtuvieron resultados notables

en el revelado de los limites de grano de austenita previa. En las Figuras 53 y 54 y se

puede apreciar la oxidacion de los limites de grano sobre una delgada capa de ferrita.
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Figura 54. Método 6 aplicado en: a) muestra 1 a 746 °C con 500X, (b) muestra H a 758 °C con
500X

5. Medicion del tamafio de grano de austenita previa

Para realizar la medicién del tamafio de grano de austenita previa se usaron las
imagenes de los limites de grano revelados a través del método 6. Fueron usadas 5
micrografias para cada una de las muestras C, 1 y H; siguiendo el procedimiento

detallado en el numeral 3 del capitulo anterior.
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5.1. Medicién del tamafo de grano por el método comparativo
5.1.1. Tamano de grano de la muestra C

Las 5 micrografias usadas para determinar el tamano de grano de esta muestra se
visualizan en la Figura 55. Se realizd la comparacién con las cartillas patrones de la
norma ASTM E112-13 y se verificé que el tamafo de grano fuese coherente con el

tamafo hallado a través del diametro nominal encontrado segun el procedimiento.

Foto a):

e Tamario de Grano Aparente: G,p, = 3

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 7,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,03243 mm < G = 7.0 — es coherente

Foto b):

e Tamario de Grano Aparente: G,, = 3

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamarfo de Grano Real: G = G, + Q = 7,64

e Diametro nominal hallado: Dy =~ 0,03286 mm < G = 7.0 — es coherente

e Tamarfio de Grano Aparente: G, = 3

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 7,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,03214 mm < G = 7.0 — es coherente



Figura 55. Método 6 aplicado en la muestra C con 500X

Foto d)

e Tamario de Grano Aparente: G,p, = 3

500

e Factor de correccion: Q = 2log, (ﬁ

) = +4,64
e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 7,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,02857 mm < G = 7.5 — es coherente
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Foto e)

e Tamano de Grano Aparente: G4, = 3

500
100

e Factor de correccion: Q = Zlogz( ) = +4,64

e Tamano de Grano Real: G = G, + Q = 7,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,03428 mm < G = 7.0 — es coherente

Tomando en cuenta los resultados de las 5 micrografias, se considera el tamafno de

grano final para la muestra C como G = 7, 64.
5.1.2. Tamano de grano de la muestra 1

Las 5 micrografias usadas para determinar el tamano de grano de esta muestra se
visualizan en la Figura 56. Se realizd la comparacién con las cartillas patrones de la
norma ASTM E112-13 y se verificd que el tamafio de grano fuese coherente con el

tamanio hallado a través del diametro nominal encontrado segun el procedimiento.

Foto a):

e Tamarno de Grano Aparente: Gg, = 1

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 5,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,04928 mm < G = 5.5 — 6 — es coherente

Foto b):

e Tamario de Grano Aparente: G,p, = 1

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 5,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,04643 mm < G = 6 — es coherente.



Figura 56. Método 6 aplicado en la muestra 1 con 500X

Foto c):

e Tamario de Grano Aparente: G,p, = 1

500

e Factor de correccion: Q = 2log, (ﬁ

) = +4,64
e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 5,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,04928 mm < G = 5,5 — es coherente.
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Foto d):

e Tamano de Grano Aparente: Gg, = 1

500
100

e Factor de correccion: Q = Zlogz( ) = +4,64

e Tamano de Grano Real: G = G, + Q = 5,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,03643 mm < G = 6,5 - no es muy coherente
debido a que el grano parece ser mas fino que en las fotografias anteriores se

consideré como tamafno final para esta fotografia ¢ = 5,64 + 0,5 = 6,14

Foto e):

e Tamario de Grano Aparente: G,p, = 1

e Factor de correccion: Q = 2log, (%) = +4,64

e Tamario de Grano Real: G = Gy, + Q = 5,64
e Diametro nominal hallado: Dy = 0,03643 mm < G = 6,5 - no es muy coherente
debido a que el grano parece ser mas fino que en las fotografias a), b) y ¢). Se

consideré como tamafo final para esta fotografia G = 5,64 + 0,5 = 6,14

El promedio obtenido del tamafo de grano de las 5 micrografias anteriores es de G =

5,84, se considera entonces el tamano de grano final para la muestra 1 como G = 5, 84.
5.1.3. Tamaio de grano de la muestra H

Las 5 micrografias usadas para determinar el tamano de grano de esta muestra se
visualizan en la Figura 57. Se realizd la comparacion con las cartillas patrones de la
norma ASTM E112-13 y se verificé que el tamafio de grano fuese coherente con el

tamano hallado a través del diametro nominal encontrado segun el procedimiento.

Foto a):

e Tamario de Grano Aparente: Gg), = 4,5

500
100

e Factor de correccion: Q = Zlogz( ) = +4,64
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Tamaiio de Grano Real: ¢ = Gy, + Q = 9,14

Diametro nominal hallado: Dy = 0,02286 mm < G = 8 - no es muy coherente
con el tamano real hallado por comparacion; sin embargo, si fuese este el
tamafio de grano real se obtendria un grano aparente mas grueso que el
considerado inicialmente y no coincidiria con la micrografia. De manera que se

mantendra el tamafno de grano real hallado inicialmente.

Foto b):

Tamaiio de Grano Aparente: G,, = 4,5

500

Factor de correccion: Q = 2log, (m) = +4,64

Tamaiio de Grano Real: ¢ = Gg, + Q = 9,14

Diametro nominal hallado: Dy = 0,02286 mm < G = 8 - no es muy coherente
con el tamafo real hallado por comparacion; sin embargo, si fuese este el
tamafio de grano real se obtendria un grano aparente mas grueso que el
considerado inicialmente y no coincidiria con la micrografia. De manera que aqui

también se mantendra el tamafio de grano real hallado inicialmente.

Foto c):

Tamaiio de Grano Aparente: G,, = 4

500

Factor de correccion: Q = 2log, (ﬁ) = +4,64

Tamaiio de Grano Real: ¢ = G,, + Q = 8,64

Didmetro nominal hallado: Dy = 0,02714 mm < G = 7,5 = no es muy coherente
con el tamafo real hallado por comparacion; sin embargo, si fuese este el
tamafno de grano real se obtendria un grano aparente mas grueso que el
considerado inicialmente y no coincidiria con la fotografia. Por lo tanto, se

mantendra el tamano de grano real hallado inicialmente.



Foto d):

e Tamano de Grano Aparente: G, = 4

500

e Factor de correccion: Q = 2log, (ﬁ

) = +4,64
e Tamano de Grano Real: G = G, + Q = 8,64

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,0245 mm < G = 7,5 — 8 — es coherente

Figura 57. Método 6 aplicado en la muestra H con 500X
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Foto e):

e Tamano de Grano Aparente: G, = 4,5

500
100

e Factor de correccion: Q = Zlogz( ) = +4,64

e Tamano de Grano Real: G = G4, + Q = 9,14

e Diametro nominal hallado: Dy = 0,0245mm & G =75—-8—- no es muy
coherente con el tamano real hallado por comparacion; sin embargo, si fuese
este el tamafio de grano real se obtendria un grano aparente mas grueso que el
considerado inicialmente y no coincidiria con la micrografia. Por lo tanto, se

mantendra el tamano de grano real hallado inicialmente.

El promedio obtenido del tamafo de grano de las 5 micrografias anteriores es de G =

8,94, se considera entonces el tamafo de grano final para la muestra H como G = 8, 94.

Dado que las muestras de las bolas de acero poseen una composicion quimica distinta,
no seria valido comparar el nivel de tenacidad entre ellas a pesar de que las durezas
entre las mismas son aproximadas. Si se asumiese que la composiciéon quimica y la
dureza es la misma en las tres muestras, entonces la muestra H poseeria la mas alta

tenacidad debido a que posee un tamafio de grano mas fino.
5.2. Medicién del tamafio de grano usando “OLYMPUS Stream”
5.2.1. Tamano de grano de la muestra C

En la Figura 58 se pueden observar los granos reconocidos en las 5 micrografias de la
muestra C, se usé la correccidon manual brindada por el software para borrar aquellos
trazos de limites de grano reconocidos de forma incorrecta y adicionar aquellos que no
habian sido reconocidos inicialmente. La Figura 59 muestra la distribucién porcentual
del tamafio de grano en las micrografias de la muestra C después del procesamiento de
las imagenes. Los resultados obtenidos por el software y el promedio final del tamano

de grano de las 5 micrografias se muestran en la Tabla 13.



Tabla 13. Resultados obtenidos para la muestra C y promedio final

80

Area ] Area
Tamaino . Numero | Area Total .
Micrografia Media por Analizada
de Grano Total de de Granos
de muestra C Grano (um?)
G ) Granos (pm?)
(um®)
a 8,24 427,18 81 34 601,38 54 843,51
b 7,80 578,03 58 33 526,02 54 672,19
c 7,69 626,61 53 33 210,21 55 122,42
d 8,12 464,88 82 38 120,01 54 917,13
e 7,89 544,80 60 32 687,78 54 993,35
Promedio 7,95

5.2.2. Tamaiio de grano de la muestra 1

En la Figura 60 se pueden observar los granos reconocidos en las 5 micrografias de la
muestra 1, se corrigid6 manualmente aquellos trazos de limites de grano reconocidos de
forma incorrecta y se adicion6 aquellos que no habian sido reconocidos inicialmente. La
Figura 61 muestra la distribucion porcentual del tamano de grano en las micrografias de
la muestra 1 después del procesamiento de las imagenes. Los resultados obtenidos por
el software y el promedio final del tamafo de grano de las 5 micrografias se muestran
en la Tabla 14.

Tabla 14. Resultados obtenidos para la muestra 1 y promedio final

Area ] Area
Tamaio . Numero | Area Total .
Micrografia Media por Analizada
de Grano Total de | de Granos
de muestra C Grano (um?)
G ) Granos (um?)
(nm*)
a 7,50 710,56 44 31 264,66 54 843,51
b 7,67 632,81 50 31 640,52 55 068,53
c 7,45 738,01 42 30 996,27 54 918,35
d 7,69 626,98 54 33 856,81 55 068,50
e 7,60 664,39 51 33 883,87 55 068,53
Promedio 7,58
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Figura 58. Reconocimiento de granos por el software en la muestra C (método 6) con 500X
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Figura 59. Distribucidn porcentual del tamafio de grano para la muestra C (método 6). Tamafio

de grano G (abscisas), porcentaje del area reconocida por el software (ordenadas)



Figura 60. Reconocimiento de granos por el software en la muestra 1 (método 6) con 500X
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Figura 61. Distribuciéon porcentual del tamafio de grano para la muestra 1 (método 6). Tamano
de grano G (abscisas), porcentaje del area reconocida por el software (ordenadas)

5.2.3. Tamano de grano de la muestra H

En la Figura 62 se aprecian los granos reconocidos en las 5 micrografias de la muestra
H, se corrigié con ayuda del software aquellos trazos de limites de grano reconocidos

de forma incorrecta y se adicioné aquellos que no habian sido reconocidos inicialmente.
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La Figura 63 muestra la distribucion porcentual del tamafio de grano en las micrografias
de la muestra H después del procesamiento de las imagenes. Los resultados obtenidos
por el software y el promedio final del tamarfio de grano de las 5 micrografias se muestran
en la Tabla 15.

Tabla 15. Resultados obtenidos para la muestra H y promedio final

Area ] Area
Tamaio . Numero Area Total .
Micrografia Media por Analizada
de Grano Total de de Granos
de muestra C Grano (um?)
G ) Granos (pm?)
(um?)
a 8,99 253,29 160 40526,26 54 993,35
b 8,88 274,50 144 39528,63 54 694,27
c 8,80 290,17 129 37431,87 54 302,97
d 8,89 272,04 143 38901,25 54 376,50
e 8,82 286,33 127 36363,79 54 575,13
Promedio 8,88

La medicién del tamafo de grano para cada muestra usando el método comparativo y

el software “OLYMPUS Stream” se resume en la Tabla 16.

Tabla 16. Resumen de resultados del tamafio de grano austenitico previo (G)

G con el método G con software basado en
Muestra
comparativo el método planimétrico
C 7,64 7,95
1 5,84 7,58
H 8,94 8,88

En la Tabla 16 puede observarse que la aproximacion entre ambos métodos en las
muestras C y H ha sido muy buena; sin embargo, en la muestra 1 el tamano de grano
es mas grueso en casi 1,7 G del que se obtiene a través del software. El software
proporciona una mayor precision que el método comparativo, la precisién de este ultimo
dependera mucho de la percepcion del observador u observadores al comparar una

cartilla patron con el tamano de grano observado.



86

Figura 62. Reconocimiento de granos por el software en la muestra H (método 6) con 500X
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Figura 63. Distribuciéon porcentual del tamafio de grano para la muestra H (método 6). Tamafio
de grano G (abscisas), porcentaje del area reconocida por el software (ordenadas)
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CONCLUSIONES

El revelado de los limites de grano de austenita previa en las bolas de acero con
estructura totalmente martensitica no resulté exitoso habiéndose usado los
métodos desde el 1 hasta el 5, los cuales estuvieron basados en las referencias
bibliograficas mencionadas en este documento. Por ello, se concluye que
métodos basados en el uso de reactivos hechos con acido picrico con el fin de
que el fosforo (P) que se encuentra segregado en los limites de grano reaccione,
no funcionan para las bolas de acero comerciales analizadas. Ademas,
calentamientos previos realizados a las muestras de bolas de acero durante
tiempos prolongados con el fin de segregar mas fésforo hacia los limites de

grano, no contribuyen al revelado de los mismos.

En base a referencias bibliograficas se logré desarrollar la metodologia 6, la cual
revelé de forma notable los limites de grano de austenita previa. Se acumulé
oxido en los limites de grano sobre una delgada capa de austenita, calentando
durante cierto tiempo las muestras con una de sus caras pulida en un horno a
una temperatura pico entre temperaturas criticas hallada a través del DSC, para
luego enfriar de forma rapida y pulir ligeramente hasta conseguir ver los granos
en el microscopio. Esta metodologia de revelado parece ser la mas adecuada
para este tipo de aceros, ademas asegura que el grano no va a crecer y por lo
tanto brinda resultados confiables. El uso del DSC fue de vital importancia debido
a la estrecha diferencia que existe entre las temperaturas criticas superior e
inferior para estas bolas de acero; si no se contase con el equipo, el rango de
temperaturas en el que la muestra se debera calentar estara entre 750-760 °C,

segun lo evidenciado.

Segun los resultados obtenidos, los tres grupos de muestras poseen una
composicion quimica similar y una alta dureza volumétrica segun el siguiente
orden: A-C (63,5 HRC) > 1-2 (63 HRC) > E-H (59 HRC). Los tamafios de grano
encontrados en las muestras de bolas de molienda corresponden a un grano

fino, determinado a través de la comparacion de varias micrografias con
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patrones de la norma ASTM E112-13 y validados por el software “OLYMPUS
Stream” con el que se aplicd el método planimétrico detallado en la misma
norma. En conclusion, de acuerdo con el tamafo de grano la tenacidad presente
en las muestras deberia estar dada segun el siguiente orden: E-H (G=8,88) > A-
C (6=7,95) > 1-2 (G=7,58).

Los tamafos de grano encontrados a través del método comparativo y del
método planimétrico usando el software “OLYMPUS Stream” se aproximan
bastante bien en las muestras C y H; sin embargo, para la muestra 1 el tamafio
de grano es 1,7 G mas grueso a través del método comparativo que el hallado
por el software. Esta desviacion se puede justificar segun la seccién 19.8 de la
norma ASTM E112-13 en la que establece que el tamafo de grano hallado a
través del método comparativo por un solo analista variara en +-0,5 G, mientras
que cuando el tamafio de grano es hallado por varios analistas puede variar
hasta en +-(1,5 — 2,5) G. Sumado a lo anterior, la seccion 19.15 de la norma
ASTM E112-13 sefiala que cuando el numero de granos analizados en el método
planimétrico se encuentra por debajo de 50, la precision sera menor. El nUmero
de granos analizados en la muestra 1 esta muy cercano a 50 por lo que existira
una ligera disminucion en la precision. Se concluye que ambos métodos son
confiables siempre que se tengan en cuenta las desviaciones y el nivel de

precision que cada uno de ellos presenta.
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