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RESUMEN

La friccién interna es una técnica de ensayos no destructivos que permite obtener informacion, para el
control de calidad y el analisis de la respuesta mecanica de los aceros. Este trabajo establece correlaciones
entre la microestructura y la friccion interna de un acero templado y revenido, con 0,71 %, en peso de
carbono. El acero fue templado en agua, con una temperatura de austenizacion de 1093 K. Se realizaron
revenidos a 340, 380, 420 y 460 K, con un tiempo de sostenimiento de 10 minutos. El efecto del tiempo de
revenido se evalud realizando revenidos adicionales a 380 K, con tiempos de sostenimiento de 1 y 20 horas.
La caracterizacion microestructural permite identificar la evoluciéon de la martensita durante la primera etapa
de revenido. El aumento de la intensidad de revenido reduce la tetragonalidad de la martensita y disminuye
la densidad de dislocaciones. La deconvolucién del espectro de friccion interna permite identificar tres picos
a 380, 430 y 480 K. Estos picos se asocian a la precipitacion del carburo épsilon y la interaccion de las
dislocaciones con defectos puntuales.
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1. INTRODUCCION

En los aceros, la aplicacion de tratamientos térmicos como el temple y el revenido permiten obtener una
amplia variedad de microestructuras y propiedades mecanicas, las cuales han sido estudiadas mediante
diversas técnicas [1].

Los mecanismos asociados al endurecimiento del acero por la formacion de microestructuras martensiticas,
incorpora efectos de la distorsion tetragonal, la movilidad del carbono, la densidad de dislocaciones vy el
endurecimiento por envejecimiento debido a la interaccién entre los atomos de carbono y la subestructura
de dislocaciones. El conocimiento de estas caracteristicas es fundamental, para comprender los
mecanismos de deformacion y endurecimiento, y predecir la respuesta del material a solicitaciones
mecanicas [2].

La fricciéon interna permite identificar transformaciones de fase, redistribuciéon de defectos, formacion y
disolucién de precipitados, cuantificando la fraccion precipitada de algunas fases en particular. Esta técnica
también permite medir la capacidad de amortiguamiento, la movilidad de dislocaciones en metales puros
deformados asi como en metales de baja pureza o aleaciones diluidas con deformaciones leves, mostrando
mecanismos distintos como la formacion de pares de escalones (kink pairs), la relajaciéon o resonancia de

dislocaciones y el contenido de gases en aceros ferriticos desde 1ppm en solucién sélida [3].
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En trabajos anteriores, se presentaron las medidas de friccion interna de dos aceros templados y revenidos
a 423 K, 573 Ky 723 K, con tiempos de sostenimiento de 10 y 60 minutos. La caracterizacion
microestructural permitié identificar tres etapas durante el revenido: (I) precipitacion del carburo épsilon, (ll)
descomposicion de la austenita retenida y (lll) precipitacion de cementita [1,4].

Se identificaron 5 picos de friccion interna: P1 a 215 K, P2 a 235 K, P3 a 260 K, P4 a 380 Ky P5 a 420 K,
para una frecuencia de medicion de 3 Hz. P1 y P2 se atribuyeron a la interaccion de dislocaciones con
carbono y carburos, respectivamente. P3 se atribuyé la formacion de pares de escalones, en las
dislocaciones. P4 a la precipitacion del carburo épsilon y P5 al movimiento de dislocaciones [1,4].

En este trabajo, se estudian los fendmenos involucrados durante la primera etapa del revenido. Se
establecen correlaciones entre la microestructura y la friccion interna, comparando la sensibilidad de la
técnica respecto a otras técnicas de caracterizacion, para la identificacion de fendmenos cuando las

variaciones en las condiciones del revenido son menores.

2. MATERIALES Y METODOS

El analisis de composicién quimica se realiza mediante espectroscopia optica. La tabla 1 presenta los
elementos quimicos analizados. No se observan porcentajes altos de los elementos aleantes. El acero se
corta en laminas rectangulares de dimensiones 2.5 x 0.5 x 15 mm, para la caracterizacion microestructural y

la medicion de propiedades.

Tabla 1 Composicion quimica del acero.

Elemento C Si Mn Cr Ni S P Mo Cu Fe

%, en peso | 0,709 | 0,209 |0,685 |0,294 |0,037 |0,005 |0,019 |0.016 |0,009 |----—--

La dureza se mide en un microdurémetro HV Mitutoyo, con una carga de 1 kilogramo y se registra el valor
promedio de 5 mediciones, para cada muestra. La morfologia de las muestras se analiz6 tomando
micrografias en el modo topografico (con electrones secundarios), con un microscopio electrénico de
barrido. Las muestras se atacaron superficialmente, con una solucion liquida de nital al 2%.

Las medidas de dilatometria se realizaron desde 290 a 720 K, con una velocidad de calentamiento de 0,8
K/min. Los difractogramas se realizaron a temperatura ambiente, variando el angulo de incidencia desde 20°
hasta 100°, con una corriente de 30 mA y un voltaje de 40 KV. Se emple6 una radiacién CuKa, con una
longitud de onda A = 1,542 * 107" m.

La friccion interna se mide, en un péndulo de torsion invertido, en el modo de vibracion forzada, desde 300
hasta 600 K, con una frecuencia de 3 Hz, una amplitud de deformacion de 3 x 10°® y una velocidad de
cambio de temperatura de 0,8 K/ minuto. El analisis de los espectros de friccidon interna se realiza mediante
el programa Peak Fit, el cual utiliza funciones de Debye, identificando la temperatura, la energia de

activacioén y la altura de cada pico.
3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1 presenta las medidas de dureza, para los aceros templados y revenidos. No se observan

diferencias significativas, entre la muestra templada y las muestras revenidas a 340 y 380 K durante 10
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minutos. Las muestras revenidas a 420 y 460 K tienen una dureza menor, respecto a la muestra templada,

siguiendo la tendencia de la disminucién de dureza cuando la temperatura de revenido es mayor.

El aumento del tiempo de sostenimiento desde 10 minutos a 1 hora no tiene un efecto significativo en la
dureza de las muestras revenidas a 380 K. Sin embargo, cuando el tiempo de sostenimiento aumenta a 20
horas, la disminucién de la dureza es notable. La muestra revenida a 380 K durante 20 horas tiene una
dureza mucho menor que las muestras revenidas a 420 y 460K.

950 - O Templada
+ Revenido 10 minutos
| % Revenido 1 hora
A Revenido 20 horas
+ x®
925 =
+ +
=z
T
> 9004
@®©
N
g
=) 4
a
875 -
AN
850 I . I . I . I . I .
Templada Rev340K Rev380K Rev420K  Rev460K

Tratamiento térmico
Figura 1 Efecto del revenido en el acero templado.
La figura 2 presenta la microestructura de la muestra templada. Se observa una microestructura homogénea

compuesta de martensita en listones, con algunas placas.

Figura 2 Microestructura del acero templado, ataque con nital al 2%.

Las figuras 3 y 4 presentan las microestructuras de las muestras revenidas a 380 K y 460 K durante 10
minutos. En ambas, se observa una matriz martensitica y no se encuentran diferencias significativas,
respecto a la muestra templada.
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Figura 4 Microestructura del acero revenido a 460 K durante 10 minutos, ataque con nital al 2%.

Las figuras 5 y 6 presentan las microestructuras de las muestras revenidas a 380 K durante 1 y 20 horas.
Se mantiene la matriz martensitica y aparecen zonas ferriticas. El aumento del tiempo de sostenimiento
permite la difusién del carbono desde los sitios intersticiales hacia sitios de menor energia, para la
formacion de aglomerados atémicos (clusters) y precipitados. La reduccion del contenido de carbono
provoca el contraste debido a las diferencias en las tazas de ataque.

La figura 7 presenta el difractograma de rayos X, para la muestra templada. El analisis de los picos
difractados permite identificar los planos (110), (200), (211) y (220) de la fase martensita, y los planos (220)
y (311) de la fase austenita. El pico de mayor intensidad de la austenita corresponde al plano (111). Este
pico no se observa porque su posicion coincide con el pico (110) de la martensita.

Las figuras 8 y 9 muestran el comportamiento del pico (110) de la fase martensita cuando aumenta la
temperatura de revenido y el tiempo de sostenimiento, respectivamente. El pico de las muestras revenidas
esta desplazado hacia la derecha, respecto a la muestra templada. Este cambio de posicion esta asociado a

la variacion de los parametros de red, generada por la disminucién de la tetragonalidad.
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Figura 6 Microestructura del acero revenido a 460 K durante 20 horas, ataque con nital al 2%.
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Figura 7 Difractograma del acero en estado templado.
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Figura 8 Evolucion del pico (110) de la martensita, en funcién de la temperatura de revenido.
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Figura 9 Evolucion del pico (110) de la martensita, en funcién del tiempo de sostenimiento.

La disminucion de la tetragonalidad de la martensita por la evolucion del pico es evidente cuando la
intensidad del revenido es mayor. Sin embargo, cuando se comparan las posiciones de los picos de
revenidos a temperaturas similares no se observan diferencias significativas. Esto se debe a la complejidad
de la microestructura martensitica, la presencia de elementos aleantes y la distorsion de la red.

La concentracion de carbono en solucion sélida se puede estimar a partir de la deconvolucion de cualquiera
de los cuatro picos. Se elige el pico (200) para estimar la concentracion de carbono en solucion solida a
partir de la Ecuacion (1). Este pico no tiene la mayor intensidad, pero si la mejor relacion intensidad / ancho.
Por tanto, facilita la diferenciacion de las posiciones de los picos (200) y (002), lo cual permite obtener

mejores resultados.
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Los parametros de red c y a, se calculan a partir de la Ecuacién (2) y Ecuacién (3), respectivamente, donde
ay es el parametro de red del hierro, en la estructura cubica centrada en el cuerpo (2.8663 * 1070 m)y X es

el porcentaje de carbono, en peso [5].
c=a,+0.116x (2)
a=a,—0.013x (3)

La figura 10 presenta el contenido de carbono en solucidon sdlida de la matriz martensitica, para las

muestras templadas y revenidas.
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Figura 10 Efecto de la temperatura de revenido y el tiempo de sostenimiento, en el contenido de carbono en solucién de

la martensita.

El mayor contenido de carbono se observa en la muestra templada. El contenido de carbono en solucién
disminuye cuando aumentan la temperatura del revenido y el tiempo de sostenimiento. El aumento del
tiempo de sostenimiento a 1 y 20 horas durante el revenido a 380 K, tiene un efecto similar,
respectivamente, al aumento de la temperatura de revenido a 420 y 460 K, con el mismo tiempo de
sostenimiento de 10 minutos.

Las figuras 11 y 12 muestran los resultados de dilatometria, para los aceros revenidos, en funcion de la
temperatura y el tiempo de sostenimiento, respectivamente.

Se observan tres fendmenos durante el revenido: el primero se presenta alrededor de 380 K y consiste en la
precipitacion del carburo épsilon, el segundo comienza a partir de 480 K y consiste en la transformacion de
la austenita retenida, el tercero se genera desde 520 K hasta 610 K y consiste en la precipitacion de
cementita.
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Figura 11 Dilatometria de los aceros revenidos, en funcién de la temperatura.
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Figura 12 Dilatometria de las muestras revenidas a 380 K.

La figura 13 presenta el espectro de friccion interna del acero templado durante dos calentamientos. En el
primer calentamiento, la deconvolucion del espectro permite identificar la presencia de tres picos de friccion

interna P1, P2 y P3, respectivamente a 380, 430 y 480 K. En el segundo calentamiento, sélo se observa el

P1 se asocia a la precipitacion de carburos, por tanto desaparece después del primer calentamiento. P2 y
P3 aparecen reportados en la literatura como mecanismos activados térmicamente debido a la interaccion
de las dislocaciones de tornillo con obstaculos a su movimiento. P3 es un pico de Snoek-Kdster asociado al
dragado de atomos de carbono por la formacién de pares de escalones, en las dislocaciones de tornillo y

también fue encontrado en estructuras bainiticas y deformadas en frio. El pico P2 fue identificado como una

distorsion del pico P3 por las dislocaciones [6].
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Figura 13 Espectro de friccion interna de la muestra templada.

Las figuras 14 y 15 muestran el espectro de friccién interna de los aceros revenidos a diferentes
temperaturas y tiempos de sostenimiento, respectivamente. Se observa un ligero desplazamiento del
espectro hacia la derecha a medida que aumentan la temperatura y el tiempo de sostenimiento. La
deconvolucién permite identificar la presencia de los picos P1, P2 y P3, en todas las muestras. La diferencia
de temperatura de P2 y P3 indica una variacion de la energia de activacion del movimiento de

dislocaciones, lo cual concuerda con la identificacion de P2 como una distorsiéon de P3.
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Figura 14 Espectro de friccion interna de las muestras revenidas a 340, 380, 420y 460 K.
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Figura 15 Espectro de friccion interna de las muestras revenidas a 380 K durante 10 minutos, 1y 20 horas.

La figura 16 permite observar el efecto del revenido, en la variacién de la altura de los tres picos. P1 se
atribuye a la precipitacién del carburo épsilon, la tendencia general es la disminucion del pico cuando la
intensidad del revenido es mayor, lo cual concuerda con la disminucién de la cantidad de carburo que
precipita durante las medidas de friccion interna.

La altura de este pico es afectada por el comportamiento de los picos P4 y P5 que tienen una magnitud

mayor, lo cual impide realizar una estimacion cuantitativa de la cantidad de carburo que precipita.
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Figura 16 Altura de los picos P1, P2 y P3, para las muestras templadas y revenidas.

La suma de las alturas de P2 y P3 se mantiene practicamente constante, para todas las muestras. Sin
embargo, en la muestra revenida a 380K durante 20 horas, se observa la menor diferencia entre los valores
de las alturas. Esto también concuerda con la diferencia de temperatura de P2 y P3. En esta muestra, P2
aparecia alrededor de 448K mientras en las demas aparecia alrededor de 430K. Esto indica que al

aumentar el tiempo de sostenimiento disminuye la asimetria del pico.
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En este trabajo, P3 se atribuye al movimiento de las dislocaciones cuando se desanclan de la cementita,
mientras P2 se atribuye al movimiento de dislocaciones cuando se desanclan de obstaculos de menor
energia, como atomos de carbono y carburo épsilon. Las muestras revenidas a bajas temperaturas se
caracterizan por la precipitacién del carburo épsilon mientras la formacion de cementita se produce entre
473 y 623K. El incremento del tiempo de sostenimiento favorece la difusion del carbono en solucién, para la

formacién de clusters y precipitados mas estables (transicion del carburo épsilon a cementita).

4. CONCLUSIONES

El espectro de friccion interna permite identificar la presencia de tres picos P1, P2 y P3 a 380, 430 y 480 K.
P1 se atribuye a la precipitacion de carburos, P2 y P3 se atribuyen a la interaccién de las dislocaciones con
carburos épsilon y cementita, respectivamente. La diferencia de temperatura de P2 y P3 indica diferentes
energias de activacion, para el movimiento de las dislocaciones.

La friccion interna es una técnica con alta sensibilidad a los cambios microestructurales que puede ayudar a
explicar las diferencias en el comportamiento mecanico de los aceros templados y revenidos. Sin embargo,
la complejidad de la microestructura martensitica genera una superposicion de fendmenos que dificultan el
analisis y la estimacion cuantitativa de los defectos. En un trabajo futuro, la medicion de la friccién interna a
frecuencias y amplitudes diferentes permitira determinar la energia de activacion de los picos y

proporcionara mayores elementos sobre la naturaleza de éstos.
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