% UNIVERSIDAD
' DE ANTIOQUIA

Anélisis microestructural del acero AISI/SAE A2 tratado térmicamente bajo condiciones de
Q&P

Laura Isabel Vargas Rendon

Trabajo de grado presentado como requisito parcial para optar al titulo de Ingeniera de Materiales

Asesores
Claudia Patricia Serna Giraldo, Doctor (PhD)
Oscar Eduardo Rios Diez, Doctor (PhD)

Universidad de Antioquia
Facultad de Ingenieria
Ingenieria de Materiales
Medellin, Antioquia, Colombia
2022



Cita Laura Isabel Vargas Rendon [1]

[1] L. Vargas, “Analisis microestructural del acero AISI/SAE A2 tratado térmicamente
Referencia . - . . . .
bajo condiciones de Q&P” Trabajo de grado profesional, Ingenieria de Materiales,

Estilo IEEE (2020) Universidad de Antioquia, Medellin, Antioquia, Colombia, 2022.

LSS (OO

Grupo de Investigaciones Pirometaldrgicas y de Materiales (GIPIMME).

5% UNIVERSIDAD
. DE ANTIOQUIA Sistema
de Bibliotecas

Vicerrectoria de Docencia

Repositorio Institucional: http://bibliotecadigital.udea.edu.co

Universidad de Antioquia - www.udea.edu.co

Rector: John Jairo Arboleda Céspedes.
Decano/Director: Francisco Vargas Bonilla.

Jefe departamento: Francisco Javier Herrera Builes.

El contenido de esta obra corresponde al derecho de expresién de los autores y no compromete el pensamiento
institucional de la Universidad de Antioquia ni desata su responsabilidad frente a terceros. Los autores asumen la
responsabilidad por los derechos de autor y conexos.


https://co.creativecommons.org/?page_id=13
https://co.creativecommons.net/tipos-de-licencias/

Agradecimientos

Al concluir mi ciclo académico de pregrado quiero extender un profundo agradecimiento a quienes
hicieron posible esta etapa, aguellos que caminaron junto a miy fueron inspiracion y apoyo en todo
momento:

A la profesora Claudia Patricia Serna, gracias por creer en mi, por la paciencia y la entera
disposicion que mantuvo a pesar de las dificultades, por inculcarme el amor por la investigacion y
por abrirme las puertas de GIPIMME que fue mi casa de aprendizaje durante 3 afios.

A Oscar Eduardo Rios, no solo por aceptar ser mi co-asesor, si no por todos los momentos que
compartimos, por permitirme ser su auxiliar de investigacion durante tanto tiempo, por la paciencia
en todo momento, por resolver mis dudas con tanta disposicion y por mostrarme todas las caras de
la investigacion.

A Andrés Felipe Santacruz, por su apoyo y disposicion para ayudarme en todo momento, por ir los
sébados al laboratorio para que yo pudiera trabajar, y amenizar los dias de trabajo con las mil y una
conversacion y sus diferentes temas, y por todos los conocimientos compartidos en temas de
metalografia y quimica.

A Mateo Montoya, por la ayuda oportuna siempre que lo necesité, por resolver todas mis dudas
con paciencia y con la mayor disposicion.

A mis amigos de carrera, Cami, Isa, Juan y Xime solo tengo palabras de agradecimiento hacia
ustedes, ha sido un camino largo, pero con su compafiia este periodo se disfrutd en cada etapa y se
hizo més ameno y alegre.

Por Gltimo, pero no menos importante a mis padres que han estado apoyandome, dandome fuerzas
para seguir cuando sentia que la vida se tornaba dificil, por confiar cada segundo en mi; pero
especialmente a mi mama4, que ha sido mi motor, mi guia, mi luz en momentos de angustia, por

confiar en mi ciegamente, por educarme y por estar presente en este camino de la vida.



TABLA DE CONTENIDO

RESUMEN .......oooiiiecieteseeteeeee s ees st s st s s s s s s st en s ns s 6
ABSTRACT ..ottt es st s sttt en st entan et nesn e senes 7
L. INTRODUCCION ...ttt sttt 8
IL OBIETIVOS ..., 9
HE.MARCO TEORICO......ooeee e 10

A. Tratamiento térmicode temple y revenido... ............. oo oee e vesoees e e e vee e vee e ee e a1
B. AUSIEMPEIAAO ... ... ... .o v oo ettt et et et et e e e e e et e e e tee een e e s ae ae veeee L2
C. Tratamiento térmico de Quenching and Partitioning................c.cccceo v ee e ee e e 15

D.ACEIO AISIISAE A2. ... e e e 18
IV. METODOLOGIA .. .o 21
A. Revision de literaturay base de datos..........c.oviuieiiii i 21
B. Material de StUAIO. . ... ...ttt 21
C. TratamientoS TEIMICOS. ... .. ettt ettt et et et et et ettt e et et e aeneaaaas 22
1) Calculo de temperaturas criticas: Acl, Ac3, MS......cooviiiiiiiiiiie e, 23
2) Austenizacion: Tamarfio de grano y distribuacion de carburos................ooooevviiinen.n.. 24
3) Tratamiento de temple ¥y reVenido. ... .....ouiiriiriei e 24
4) Tratamiento de austempPerado. ..........ocveiueiritit it 25
5) Tratamiento de QT ... .veit e ettt e 25
B) Tratamiento 0 P ... .o e e 25
D. Analisis MIiCroestructural..............o.ii i, 26
1) MACTOSCOPIA OPLICA. ..ttt ettt e et et et e e e e et e e et e e e e e e e e eaeeanens 26
2) ALAQUE @ COLOT. .. ntt ettt 26
2.1.Reactivo Hanm.......ooiii 26
2.2. Reactivo Beraha's. ... 26
2.3. REACTIVO INTTAI 29/0.......eiiiieiieiiieee ettt 27
3) Microscopia €leCtrONICA. ... .out ittt e 27



4) Difraccion de rayos X (DRX)...oouiiniiiiiii e 28
5) Cuantificacion por analisis de imagen.............ovviriniiiiriit i, 28

E. Durezay microdureza VICKEIS. .......ouiri e e
N RESULTADOS. ...t e
A. Caracterizacion material de partida... ... ... ..........c.cceoesoeeiee oot it et ee e e et e e e e e
B. Caracterizacion microestructural de los tratamientos termicos ... .............c..c.. e eeveeeer e,
1) Tratamiento de TeMPIE ... . .. et it it e e e e et e et e e et e e et e e e e e e e
2) Tratamiento de REVENIAO. .. ... ... .o iie et e e et e et e e e e e e et e e et e e e e e een e
3) Tratamiento de AUSTEMPEIAUO..... ....cuvt it ce et e e et e e ettt e e et e ees et e e et e e eeseane
4) Tratamiento 08 Q&P... ... oo oo e e e et e e et e e et e e e et e e et e e et e e aen s e e e
VI CONCLUSIONES. .. ..ot e e e e e e
REFERENCIAS ...ttt b et ettt ettt ettt eneebe st e eneanas



RESUMEN

En la busqueda de nuevas rutas de procesamiento que brinden la posibilidad de alcanzar un mejor
balance de propiedades, en la ltima década ha ganado mayor espacio la utilizacion de tratamientos
térmicos de baja temperatura, como lo son el austemperado y el tratamiento de temple y particion
de carbono (Q&P — por sus siglas en ingles). Dentro de la familia de los aceros de herramientas, el
acero AISI/SAE A2 ha mostrado una notable mejora en los niveles de tenacidad al ser sometido a
estos tratamientos, lo que ha favorecido un incremento notable de la vida Gtil en trabajo de piezas
fabricadas en este material. Uno de los mayores problemas para entender dicha mejoria radica en
la dificultad para lograr una adecuada interpretacion de las fases producto de transformacion. Con
base en esto, en el presente trabajo se sometid el acero comercial AISI A2 a ciclos de austemperado
y Q&P, las estructuras producto de reaccion fueron caracterizadas por medio de microscopia
Optica, microscopia electronica de barrido, difraccién de rayos X y medidas de dureza y
microdureza Vickers. Con la interaccion de estas técnicas y los conocimientos cinéticos de las
transformaciones objeto de estudio, en los tratamientos de austemperado y Q&P del acero
comercial AISI/SAE A2, se logré establecer una ruta de caracterizacion, que permite una adecuada
identificacion e interpretacion del aporte individual o cooperativo de cada una de las fases producto
de transformacion.

Palabras clave — Tratamientos térmicos, austemperado, temple y particion de

carbono, acero de herramientas.



ABSTRACT

In the search for new processing routes that offer the possibility of achieving a better balance of
properties, in the last decade the use of low temperature heat treatments, such as austempering and
quenching and partitioning (Q&P) cycle, has gained recognition. Within the family of tool steels,
AISI/SAE A2 steel has shown a remarkable improvement in toughness levels when is heat treated
by austempering or Q&P, which has favored a significant increase in the working life of parts
developed in this material. One of the major problems to understand this improvement lies in the
difficulty of achieving an adequate interpretation of the transformation phases. Based on this, in
the present work, AISI A2 commercial steel was subjected to austempering and Q&P heat
treatments, the reaction product structures were characterized by means of optical microscopy,
scanning electron microscopy, X-ray diffraction, hardness and Vickers microhardness
measurements. With the interaction of these techniques and the kinetic knowledge of the
transformations under study, in the austempering and Q&P treatments of AISI/SAE A2 commercial
steel, it was possible to establish a characterization route, which allows an adequate identification
and a better interpretation of the individual or cooperative contribution of each of the

transformation product phases.

Keywords — Heat treatment, austempering, quenching and partitioning, tool steels.



I. INTRODUCCION

La microestructura endurecida de los aceros de herramientas para deformacion en frio esta
compuesta principalmente por una matriz de martensita fresca (MF) + austenita (AR) y gran
cantidad de carburos (K) no disueltos en la matriz [6]. Esta microestructura es ideal para
aplicaciones que demanden alto desgaste abrasivo y adhesivo. Ademas, existen algunas
aplicaciones mas especializadas que requieren mantener los niveles de dureza y resistencia, a la
vez de una buena tenacidad, que ayude a soportar las altas tasas de impacto que se generan (v.g.
proceso de trogquelado), lo que reduce en gran medida el desempefio de este tipo de aceros.

En funcion de esto, y gracias a las Gltimas investigaciones y desarrollos en el area de los
tratamientos térmicos, el Grupo de Investigaciones Pirometalurgicas y de Materiales — Gipimme -
de la Universidad de Antioquia, ha logrado con éxito la aplicacién del tratamiento de Q&P sobre
el acero de herramienta AISI/SAE A2. Los resultados preliminares han mostrado un aumento
notable en la tenacidad (> 80% en los valores de energia de impacto Charpy), sin un decaimiento
importante en la dureza. Esto se debe a la combinacion microestructural que se logra al tener una
matriz compuesta por: martensita revenida (MR) + MF + AR + bainita (B). Esta combinacion
microestructural permite una combinacion ideal de alta resistencia a la tension, buena tenacidad y
un alto coeficiente de endurecimiento por deformacion. La mejora en la tenacidad se debe a la
presencia de la bainita (B) y a la capacidad de la AR de transformarse en MR ante la aplicacion de
esfuerzos/deformaciones externas, lo cual a su vez aumenta el coeficiente de endurecimiento por
deformacion [7]. La alta resistencia mecénica se deriva de la presencia de las fases de la
transformacion austenitica (B y MR), las cuales actian como un refuerzo (sumado a los carburos)

de la matriz.

Dentro de los aspectos relevantes para una adecuada interpretacion y analisis de la relacién
microestructura/propiedades en este tipo de materiales, se encuentra la necesidad de desarrollar un
método de caracterizacion inequivoca que permita identificar cada una de las fases presentes, ya
que las morfologias de la B, MF y la MR son similares. Por ende, con la realizacién del presente
proyecto se buscO establecer una ruta de caracterizacion, que involucre técnicas quimicas y
térmicas, que permitieran identificar cada una de las fases producto de la transformacion mediante

Q&P del acero comercial AISI/SAE A2, y de esta manera poder brindar una mejor interpretacion



del aporte individual o cooperativo de cada una de estas estructuras, en el comportamiento

mecanico.



I1. OBJETIVOS

A. Objetivo general

Establecer una ruta de caracterizacién microestructural que permita identificar las fases producto
de aplicar el tratamiento de Q&P en el acero AISI/SAE A2.

B. Objetivos especificos

. Definir condiciones de tratamiento térmico de Q&P para el acero AISI/SAE A2 que

favorezca principalmente la formacion de estructuras compuestas por martensita y bainita.

. Identificar mediante técnicas metalogréaficas las diferentes estructuras formadas en el acero
AISI/SAE A2 sometido a tratamiento térmico de Q&P.
. Establecer el efecto de los parametros de tratamiento térmico de Q&P con las

microestructuras formadas en el acero AISI/SAE A2.
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I11. MARCO TEORICO

Un acero de herramienta es un tipo de acero utilizado en la elaboracidn de herramientas que tienen
como objetivo conformar, fabricar, dar forma y/o cortar una pieza fabricada de acero u otros
materiales. En sus inicios, los aceros de herramientas eran simples aceros al carbono, pero fue hasta
1868 y principios del siglo XX donde comenzaron a desarrollarse aceros mas complejos y de alta
aleacion compuestos por altas cantidades de tungsteno, cromo, molibdeno, vanadio, y manganeso,
logrando de esta forma satisfacer necesidades que requieren mayor exigencia y buen control
dimensional.

La mayoria de los aceros de herramientas son productos forjados, pero existen algunos aceros que
son producto de la fundicién convencional y la pulvimetalurgia. Este Ultimo proceso permite
obtener en primer lugar una distribucion y tamarfio de carburos mas homogéneay, en segundo lugar,
la fabricacion de aleaciones que no se pueden obtener por métodos convencionales. Sin embargo,
sin importar el método de fabricacion todos los aceros obtenidos son sometidos a estrictos controles
de calidad por lo que los precios de los aceros de herramientas suelen ser elevados [1].

Con el desarrollo creciente de la ciencia, se ha buscado obtener mejores propiedades como
respuesta a las mayores exigencias mecanicas que se requieren para las diferentes aplicaciones de
los aceros, las cuales se favorecen a partir de diferentes procesos, entre ellos: los tratamientos
térmicos, especialmente tratamientos a baja temperatura, tales como el temple y particién (Q&P-
guenching and partitioning- por sus siglas en inglés) y el austemperado; obteniendo asi una
excelente alternativa para favorecer un balance ideal entre resistencia/ductilidad. Asimismo, la
caracterizacion microestructural permitird entender la relacion de las propiedades producto de la
transformacion en aceros de herramientas sometidos a tratamientos térmicos, por ello el tema de
caracterizacion microestructural es de suma importancia para comprender el aporte individual y/o
cooperativo de cada fase.

Para optimizar las propiedades del acero se puede recurrir a la modificacion de los pardmetros de
tratamiento térmico [9], ya que, ademas, de los tratamientos convencionales de transformacion
bainitica y de temple y revenido (Q&T-por sus siglas en inglés), se han desarrollado nuevos
tratamientos mediante la reduccién de la temperatura de transformacién a un nivel cercano o
incluso més bajo que la temperatura tedrica de inicio de transformacion martensitica (Ms). En este

sentido, en los ultimos afios se ha prestado cada vez més atencion al papel del carbono en el
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fortalecimiento del acero. La supersaturacion en carbono esta involucrado en varios mecanismos
de fortalecimiento de los aceros de ultra alta resistencia, independientemente de la cinética de
transformacion [4]. En la transformacion de austenita a martensita fresca o ferrita bainitica, se sabe
que el carbono se difunde desde la martensita fresca o ferrita bainitica recien formada hasta la
austenita circundante. Este fendmeno, conocido como particion del carbono se ha utilizado para
desarrollar el ciclo de tratamiento térmico Q&P [10] y ser& abordado en este apartado, asi como
también se explicaran fendmenos ocurridos en los tratamientos térmicos de austemperado y temple
y revenido, sobre el acero AISI/SAE A2.

A. Tratamiento térmico de temple y revenido

El temple es el proceso en el cual el acero se calienta normalmente a una temperatura mayor a la
temperatura critica superior -Ac3- con posterior enfriamiento hasta temperatura ambiente, evitando
entrar en la zona de transformaciones difusivas: ferrita y perlita, con el objetivo de formar
martensita. Bajo esta ruta de procesamiento se busca principalmente aumentar la resistencia y la
dureza del material. La dureza de la martensita depende de la cantidad de carbono presente y varia
de 45 a 67 Rockwell C [9]; entre mayor contenido de carbono tenga el material mas dura sera la
martensita obtenida. La martensita es fuertemente magnética y al tener una dureza elevada es
completamente fragil [10]. El principal objetivo de la adicion de elementos aleantes es aumentar la
templabilidad del acero, es decir, la capacidad de endurecer, y la profundidad a la que ocurre el
endurecimiento, este endurecimiento estard relacionado ademas con la capacidad del acero de
formar martensita. Los elementos de aleacion pueden caracterizarse como formadores de carburo
o no formadores de carburo; elementos como el niquel, el silicio, el aluminio y el manganeso,
tienen poca o ninguna tendencia a aparecer en la fase de carburo y permanecen esencialmente en
solucion en la ferrita y s6lo tienen un efecto menor en la dureza del revenido. El endurecimiento
debido a la presencia de estos elementos se produce principalmente a través del endurecimiento en
solucién sélida de la ferrita o del control del tamafio de grano de la matriz. Los elementos
formadores de carburo (cromo, molibdeno, tungsteno, vanadio, tantalio, niobio y titanio) retrasan
el proceso de ablandamiento mediante la formacion de carburos de aleacién.

Como se explicd en el parrafo anterior, una pieza de acero puede endurecerse mediante el
tratamiento térmico de temple. Sin embargo, se considera normalmente que en esta condicion la

pieza es demasiado fragil para ser utilizada directamente, la fragilidad que aporta el temple puede

12



disminuir y aumentar la tenacidad por medio de la aplicacion de un ciclo de revenido, posterior al
temple. Este consiste en un calentamiento dentro de un amplio intervalo de temperaturas, en el
rango de 149°C a 255°C, aunque pueden ser considerablemente mas altas dependiendo de las
solicitaciones finales del componente [11]. Tras la transformacion a martensita fresca, cualquier
revenido posterior no dara lugar a la transformacion a bainita o perlita. La reaccion de revenido
permite que el carbono de la red de martensita supersaturada, forme particulas de cementita en los
limites de grano austenitico previos o entre las lajas y placas de martensita. Es la disminucién del
contenido de carbono en la martensita lo que resulta en el aumento de la ductilidad y la tenacidad,
asi como en la disminucion de la dureza obtenidos con el temple. Cabe aclarar que, en el revenido
solo se modifican los niveles de fragilidad a cambio de disminuir en unos grados la dureza. [10],
[12]. EI efecto general de los elementos de aleacion en el revenido es un retraso de la tasa de
ablandamiento, especialmente a las temperaturas de revenido mas altas. Asi, para alcanzar una
dureza determinada en un periodo de tiempo dado, los aceros aleados requieren temperaturas de
revenido mas elevadas que los aceros al carbono; el efecto de los elementos formadores de carburos
es minimo a bajas temperaturas de revenido, en las que se forma FesC; sin embargo, a temperaturas

mas altas, se forman carburos de aleacion, y la dureza disminuye lentamente con el temple.

B. Austemperado
El austemperado es un tratamiento térmico que consiste en la transformacién isotérmica de una
aleacion ferrosa, realizado a temperaturas de sostenimiento entre 210°C-390°C, en este proceso el
acero es enfriado desde su temperatura de austenizacion en un bafio generalmente de sales, este
proceso se ilustra en la figura 1 en el diagrama tiempo-transformacion- temperatura (TTT) con la
linea discontinua. La temperatura del isotérmico se encuentra a temperaturas entre 250°C y 500°C
por un determinado tiempo para favorecer la transformacion de austenita a bainita como se

evidencia en el diagrama TTT del acero AISI A2 en la figura 2.
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Temperature, °C

Time, s log ¢

Fig. 1. Esquema del tratamiento térmico de austemperado sobre el diagrama TTT (tiempo-temperatura-

transformacion). [6]

La bainita fue descubierta en 1930 por Davenport y Bain mientras estudiaban la descomposicién
de la austenita [1]. Esta estructura, se caracteriza por presentar una morfologia de placas de ferrita
bainitica, separadas por lajas y/o particulas de cementita o austenita retenida. De acuerdo con la
temperatura de transformacion se pueden favorecer morfologias distintas: bainita superior, bainita
inferior o bainita libre de carburos, como se ilustra en la figura 3. La bainita superior se caracteriza
por formarse a temperaturas mas altas (300°C-390°C) y su morfologia se caracteriza por estar
formada por una serie de lajas paralelas de ferrita, separadas por capas de carburo continuas o
semicontinuas, este tipo de ferrita bainitica crece sobresaturada en carbono, sin embargo, debido a
la alta movilidad del carbono a las temperaturas de formacion de estas microestructuras, este es
capaz de difundirse a la austenita vecina y posteriormente precipitar entre las subunidades de
ferrita, generalmente como carburo de hierro (cementita) [11]. Por su parte, la bainita inferior se
forma a temperaturas mas bajas que la bainita superior (entre 210°C- 300°C aproximadamente),
temperaturas de transformacion que estan proximas a Ms como se ilustra en la figura 6, en este
caso se reduce la movilidad del carbono, de tal forma que no todo es capaz de difundirse a la
austenita vecina, produciéndose la precipitacion de carburos dentro y entre las placas de ferrita
bainitica, en las que la ferrita toma la forma de lajas o placas y contiene una distribucién intra-

ferritica de particulas de carburo.[2]
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Fig. 2. Diagrama TTT del acero AISI A2 austenizado a 950°C (tomado del catalogo del acero Rigor) [3].

Las morfologias de la bainita superior e inferior tienen procesos similares de transformacion, ya
que, en ambos casos, la transformacion inicia con la nucleacion de las placas de ferrita bainitica en
las fronteras de grano austenitico. Este tipo de transformacion estd acompafiada por una

deformacidn cizallante, muy similar a la que ocurre durante la transformacion martensitica. [4]

Fig. 3. Imégenes TEM en campo luminoso de (a) bainita superior -500°C durante 30 min; (b) bainita inferior -375°C
durante 20 min. (c) microestructura bainitica libre de
carburos 250°C durante 30h.[5]

Si el acero presenta en su composicién quimica una cantidad suficiente de elementos inhibidores
de formacion de cementita (como Si o Al), entonces es posible suprimir la precipitacion de carburos

durante la transformacion, de tal forma que se obtendria una microestructura de bainita superior
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compuesta de ferrita bainitica y austenita retenida, denominada bainita libre de carburos, como se
ilustra en la figura 3c.

La obtencion de bainita mediante el tratamiento térmico de austemperado en el acero ofrece varias
ventajas potenciales: aumento cooperativo de la ductilidad, la tenacidad y la resistencia a una

dureza determinada y reduccion de la distorsion [6].

C. Tratamiento térmico de Q&P

El Q&P es un tratamiento térmico emergente que inicialmente fue concebido en el estudio de
transformaciones isotérmicas en aceros de transformacion inducida por plasticidad (TRIP) [2],
como resultado se obtiene una microestructura muy fina conformada por B / AR / MF-MR lo que
aporta un adecuado balance entre resistencia y ductilidad. Los elementos méas esenciales para
ejecutar un tratamiento térmico de Q&P podrian resumirse en dos: 1) Elementos de aleacién
adecuados que permitan controlar la formacion de carburos y 2) un temple interrumpido para
transformar una fraccién de la austenita en martensita, generalmente esta temperatura de
descomposicion se encuentra en un rango entre Ms 'y Mf. [3]

Para lograr esta transformacion el material se somete a un ciclo que puede ejecutarse en una o dos
etapas, tal y como ilustra en la figura 4, para la ejecucién del presente trabajo en particular el
tratamiento fue realizado en dos etapas de la siguiente manera: 1) ciclo de temple (QT, por sus
siglas en inglés), etapa en la que se genera una formacion parcial de martensita, con un temple a
una temperatura que se encuentre entre Ms y Mf, y 2) ciclo de particion (PT, por sus siglas en
inglés), etapa en la cual se incrementa la temperatura del tratamiento con el objetivo de facilitar el
enriquecimiento en C de la austenita que no transforma durante la etapa de QT, a partir de la
martensita preformada. El fendmeno de particion del carbono se ha utilizado como eje central en
el desarrollo y optimizacion de esta ruta térmica para procesamiento de materiales férreos [4]. La
transformacion de austenita en MF y/o B depende esencialmente de la composicion quimica del
acero y de las caracteristicas de la austenita de alta temperatura (tamafio de grano y estabilidad)
[8]. La microestructura final dependera de la influencia mutua de estos factores. El objetivo con
estos materiales al aplicar el ciclo de Q&P como ruta de procesamiento es, lograr mediante el
sostenimiento isotérmico a temperaturas por debajo y por encima de Ms, enriquecer en carbono la

austenita mediante un particionamiento de este elemento a partir de la martensita primaria y asi
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lograr la retencion de pequefias cantidades de austenita a temperatura ambiente, mejorando
considerablemente sus propiedades de impacto y resistencia.

En el caso de los aceros Q&P en los que el tratamiento comienza con austenizacion total, se logra
obtener una relacion entre tamafio de grano austenitico y tamafio de carburos primarios

precipitados, en el que alguno de los dos favorecera o afectara las propiedades mecénicas [13].

Ta
o/ |
e / |
5 |
8 f’f Tp
E / | —————— Unpaso
=1 —H——wm
/ "

/ Tq Dos pasos

/ _—

f

Tiempo
Fig. 4. Esquema del tratamiento térmico de Q&P. [4]
Para calcular la fraccion de austenita que transforma en martensita (vy) se recurre a modelos
cinéticos, como el creado por Koistinen and Marburger (KM) en 1959 [5], sin embargo, esta
ecuacion ha sido modificada por diferentes investigadores para lograr resultados con mayor
precision, en el estudio de Diego-Calderon et al., [6] se propuso utilizar la ecuacién de KM

modificada por Van Bohemen, la cual se muestra en la ecuacién 1.

Vs = 1 — @(-am*Tkm=QD) Eeyaciéon 1
Tim = 462 — 27350 — 26xmm — 16xni — 13xcr — 30xu, Ecuacion 2
ay = 0.224 — 0.0107x, — 0.0007 35, — 0.00005y; — 0.000125, — 0.0001y,,, Ecuacion 3
Donde a,, es un parametro de velocidad que depende Unicamente de la composicion quimica tal y
como se desprende de la ecuacion 3, Tk, €s la temperatura de inicio de transformacion martensitica

tedrica- Ms - y la cual puede ser calculada a partir de la ecuacion 2, finalmente, QT es la

temperatura de temple.
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Hillert y Agren [7], [8] propusieron en sus estudios que la particion del carbono, desde la martensita
hacia la austenita esta controlada por el llamado equilibrio de carbono restringido, mediante el cual
la difusion de carbono desde la martensita hacia la austenita termina cuando el potencial quimico
del carbono en la interfaz martensita-austenita es el mismo en ambas fases, asumiendo una interfaz
estacionaria. La figura 5 muestra un diagrama Fe-C con extrapolacion de Hultgren (formada por la
extrapolacion de las lineas Ae3 y Acm) la extrapolacion de Hultgren es Gtil para identificar la zona
donde la austenita esta saturada con respecto a ambas fases, ferritay cementita. Entender la cinética
de la particién de carbono es de vital importancia para comprender el ciclo térmico de Q&P,
inicialmente debe asumirse que las fracciones de austenita y martensita fueron estabilizadas antes
de la particion y que ambas permanecen inmoviles; una condicion termodindmicamente ideal seria
aquellaen la cual todo el carbono reside en la austenita después de la particion, pero las condiciones

ideales rara vez logran obtenerse.
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Fig. 5. Diagrama de fases Fe-C con extrapolacion de Hultgren. [7], [8]

Aunque la particion del carbono como fendmeno general se conoce hace mucho tiempo, con el
Q&P este fendbmeno se utilizé por primera vez en el afio 2002, en un estudio realizado por
Gallangher et al., [11], [12] para controlar la microestructura transformada a partir de la adicion de
elementos aleantes como el Si, P, y Al con temperatura de austenizacion parcial y total.

Al realizar este tipo de tratamientos isotérmicos en dos pasos (ver Figura 6a), es decir, llevando el
material a una temperatura por debajo de Ms durante un corto tiempo de sostenimiento se obtiene
martensita templada o fresca y posteriormente elevando la temperatura a un punto por debajo de
Bs, o levemente por encima de Ms ocurre un fenémeno en la cual la martensita templada transforma
a martensita particionada o revenida, es decir, que al final del tratamiento de Q&P en dos pasos se
logra obtener una estructura compuesta por: bainita + martensita revenida+ martensita templada

+ austenita + carburos. Sin embargo, esta misma microestructura se ve favorecida cuando el
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tratamiento se ejecuta en un solo paso. En este sentido, se ha identificado que la martensita
previamente formada favorece el aumento de los puntos de nucleacion [14], ademas, de generar
una estructura que genera excelentes combinaciones de resistencia/tenacidad. La figura 6b muestra
secuencialmente el modelo de nucleacion de ferrita bainitica (B) a partir de austenita (AR) y con
la presencia de martensita particionada previamente formada. Se puede observar como la
martensita particionada formada dentro del grano austenitico sirve como un punto de nucleacion
preferente para la bainita, incluso ocurriendo primero la nucleacion alli, que en los limites de grano

austeniticos. [16].

(e) (f)

(a) (b)

Fig. 6. (2) Esquema de tratamiento Q&P [15] y (b) Modelo de secuencia de formacidn de bainita en presencia de

martensita previamente formada [16].

D. Acero AISI/SAE A2
Los aceros para herramientas de trabajo en frio listados bajo el simbolo A cubren un amplio rango
de carbono (0.70-1.05% en peso) y elementos aleantes, todos poseen alto endurecimiento y
muestran un alto grado de estabilidad dimensional en tratamientos térmicos. De las clasificaciones
listadas en este grupo, el acero AISI/SAE A2 es el mas ampliamente utilizado. Este se caracteriza
por ser grado herramienta de media aleacion, aleado con cromo, molibdeno y vanadio (medio C,
medio Cr), de temple al aire que alcanza durezas comprendidas en el rango de 60-62 HRC. Su
resistencia al desgaste se encuentra entre la de los aceros de herramientas de temple al aceite (O1)
y los aceros de herramientas de alto Cr/C (D2) [9]. El acero AlISI A2 ofrece una combinacion de
buena tenacidad y moderada resistencia al desgaste, muy estable después del endurecimiento, alta
resistencia a la compresion. Este acero se ha usado ampliamente por muchos afios en una variedad
de aplicaciones de trabajo en frio que requieren buena resistencia a la abrasion, donde los aceros

de alto Cr/C sufren desastillado o fractura. Es de facil maquinado en estado recocido y como los
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otros aceros herramienta de temple al aire, exhibe minima distorsion durante el temple, haciéndolo
una excelente eleccion para herramientas de configuracion complicada; sin embargo, al ser
endurecidos en aire no permiten controlar la velocidad de enfriamiento.

El acero para herramientas AISI/SAE A2 es utilizado generalmente en piezas de maquinas de
herramienta, tales como: cuchillas, punzones y matrices de forja; y su propiedad de resistencia al
desgaste ha hecho que sea utilizado ampliamente en la industria aeroespacial, asi como también
puede utilizarse para fabricar herramientas de corte. [19]

En lo referente al tratamiento térmico, este acero se somete a temperatura de austenizacion
generalmente en atmosferas gaseosas, sin embargo, lo més recomendable es utilizar un horno de
alto vacio para evitar la oxidacién y decarburacion de la muestra.

El tratamiento de temple por si solo no logra aportar un balance adecuado de propiedades
mecanicas, ya que en este caso la austenita en solucion transforma a martensita y se da la formacion
de carburos, los cuales no se logran disolver en su totalidad a temperatura de austenizacién, por
ende permaneceran remanentes a temperatura ambiente; por ello, se sugiere que el acero sea
sometido a revenido inmediatamente después del temple en un rango de temperaturas entre 175°C-
540°C, temperaturas entre 175°C-230°C son las recomendadas para obtener una maxima
resistencia a la pieza, y entre 370°C-400°C para una méxima resistencia al impacto; como se
observa en la figura 7, alrededor de los 500°C el acero presenta un leve incremento en la dureza en
comparacion con la pérdida de dureza caracteristica que se evidencia en temperaturas menores,
seguida de un nuevo decaimiento de la dureza, este efecto es conocido como endurecimiento

secundario y esta relacionado con la formacién de precipitados a la temperatura de revenido.
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Fig. 7. Efecto del revenido en el acero AISI/SAE A2. [10]
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En los ultimos afios se ha evaluado la respuesta que presentan aceros de herramientas al ser
sometidos a tratamientos térmicos de baja temperatura y se han comparado las propiedades con las
obtenidas mediante temple y revenido, entre esos tratamientos se encuentra el Q&P; Zhou et al.,
[20] aplicaron estos dos tratamientos (temple + revenido y Q&P) en un acero de herramientas M50
que contiene alto porcentaje de carbono y de elementos aleantes con la finalidad de evaluar la
tenacidad y resistencia, encontrando que es viable aplicar tratamiento de Q&P en acero con alto
contenido de carbono y bajo contenido de silicio, ya que se logré mejorar la tenacidad del acero
en un 93% respecto al tratamiento de temple y revenido convencional, sin sacrificar los altos
niveles de resistencia. Tobén et al., [21] demostraron que es posible obtener una microestructura
multifasica compuesta por carburos, martensita fresca y particionada (revenida), bainita y austenita
retenida al aplicar Q&P en el acero de herramientas AISI/SAE A2, lo que se traduce en un buen
balance de propiedades mecanicas, con miras a ser aplicado como herramienta de conformado.
Segun lo reportado en la literatura al aplicar Q&P en este tipo de aceros es posible obtener carburos
secundarios dentro de la bainita y dispersos en la matriz; un pardmetro fundamental a controlar en
el ciclo de Q&P es la temperatura de quenching (QT) ya que, controlando la QT es posible obtener
fracciones de martensita altas cuando la temperatura es menor o bajas cuando la temperatura es
mayor.

La limitacion en estos aceros radica en su caracterizacion microestructural ya que las morfologias
de las fases martensita fresca, martensita particionada y bainita, obtenidas mediante Q&P son
similares, lo que impide un correcto analisis de cada una de las fases formadas, a partir de alli surge
la necesidad de realizar este trabajo de investigacion con el fin de establecer una ruta de
caracterizacion que involucre métodos metalogréficos, que incluyan ataques quimicos, térmicos y
oOpticos que permitan identificar y diferenciar cada una de las fases; ademas de complementar el
analisis con la técnica de difraccion de rayos X (DRX), ya que a partir de los difractogramas es
posible cuantificar la cantidad de austenita retenida y el contenido en carbono de la austenita
retenida a partir de modelos matematicos como las expresiones desarrolladas por Dyson y Holmes,
y Cohen [22] y completar el analisis con la cuantificacion de las microestructuras restantes
mediante la técnica ASTM E562-11 de conteo por puntos[23].
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IV. METODOLOGIA

En el siguiente apartado se muestra la ruta empleada y pasos necesarios para obtener los resultados
del presente trabajo investigativo, el cual se baso en una revision bibliografica constante en el tema
de los tratamientos térmicos abordados y sus variables més criticas, el material empleado y los
reactivos quimicos necesarios para realizar los ataques; posterior a la eleccion de los ataques con
mejor resultado se procedié a realizar la caracterizacién microestructural para cada condicién de
tratamiento térmico, la cual se fundamento en una combinacion de técnicas de caracterizacion,
entre las cuales se encuentran microscopia éptica (MO), microscopia electronica de barrido (MEB),
difraccién de rayos X (DRX), y finalmente dureza y microdureza Vickers para complementar las

técnicas de microscopia y el analisis que surgié de los analisis con los diferentes reactivos.

A. Revision de literatura y bases de datos

Con el uso de los recursos bibliograficos que dispone la base de datos de la Universidad de
Antioquia como Sciencedirect, SCOPUS, KNOVEL, entre otras; se construyé toda la base tedrica
requerida para el desarrollo del proyecto, basada en libros y articulos cientificos actuales; ademas
durante la ejecucion del trabajo se hizo una revision constante que permitio tener conocimientos
suficientes sobre los fendbmenos metaldrgicos y las transformaciones de fase que ocurren en los
tratamientos térmicos. Asi como de los métodos quimicos y térmicos empleados para caracterizar

las estructuras producto de transformacion.

B. Material de estudio

El material usado para esta investigacion es el acero de herramienta AISI A2, comercializado por
la marca Uddeholm. Dicha casa matriz utiliza la denominacion Rigor para este acero. El acero en
estado de entrega se encuentra en estado recocido, en chapas de 12.7 mm de espesor. A partir de
dichas laminas se extrajeron las probetas para los diferentes ensayos de tratamiento térmico de
caracterizacion. En la Tabla | se muestra la dureza y composicion quimica reportadas por el
fabricante [15] y medida mediante espectrometria de emision dptica (EEO) en un equipo Bruker

Magellan Q8. El acero fue suministrado con un tratamiento de recocido blando que proporciona
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una microestructura ductil de ferrita-perlita y carburos esferoidizados, lo cual facilita los procesos
de tratamiento térmico a ejecutar en este tipo de materiales.

El acero de estudio fue seleccionado gracias a las Gltimas investigaciones desarrolladas en el area
de los tratamientos térmicos, en el Grupo de Investigaciones PirometalUrgicas y de Materiales —
Gipimme - de la Universidad de Antioquia, trabajo en el cual se buscé una alternativa para mejorar
el desempefio en condiciones de desgaste e impacto de aceros de herramientas para la conformacion
mecanica de algunas piezas del sector de procesos de conformado en frio para la produccion de
piezas para el sector de la herreria, se formuld el desarrollo de un trabajo de investigacion de
maestria enfocado en la evaluacion del austemperado y (Q&P) en aceros de herramientas tipo AlSI
D2y AISI A2, lo cual abrid la posibilidad de profundizar en esta linea de los tratamientos térmicos
en aceros comerciales [24] y de la cual se evidencio que el acero AISI A2 presentaba morfologias
en la microestructura muy similares, las cuales al ser reveladas con reactivos quimicos
convencionales no presentaba un buen contraste dificultando su diferenciacion, por ello se planted

la tarea de investigar acerca de una de caracterizacién microestructural eficaz.

TABLA |
PROPIEDADES DE LOS ACEROS EN ESTADO DE ENTREGA. TOMADO DE CATALOGOS UDEHOLM

Acero Normas Dureza Composicién quimica
equivalentes %C %Si %Mn %Cr %Mo %V
AISI A2 BA2, F5227 215HB 1 0.3 0.6 53 11 0.2

AISI A2- Experimental 088 037 063 524 097 0.26

C. Tratamientos térmicos

Para la ejecucion de los tratamientos térmicos de Q&P, temple y revenido y austemperado las
probetas fueran cortadas en cubos de 1cm de lado aproximadamente, en funcion de los equipos
disponibles para la aplicacion de los tratamientos térmicos y para facilitar la etapa de
caracterizacion, la totalidad de las muestras fueron austenizadas a 950°C durante 45 minutos. En
la Tabla Il se presentan las condiciones para los tratamientos térmicos de Q&P (denotados con la
letra Q), austemperados (denotados con la letra A), temple (denotado con la letra T) y temple y
revenido (denotado con las letras T+R). La velocidad de calentamiento para todas las condiciones
fue de 10°C/s y la velocidad de enfriamiento en los tratamientos térmicos de austemperado y Q&P
fue de 35°C/s. Por otro lado, en el tratamiento térmico de temple la velocidad de enfriamiento fue
mas severa (aproximadamente 100°C/s).
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TABLAI
CONDICIONES DE TRATAMIENTO TERMICOS (TEMPERATURA Y TIEMPO)

Tiempo (min) Tiempo (min)

Material QT(°C) PT(°C) Revenido(°C) ot T
T 25 - - - -
T+R 25 - 250 - -
Q1 170 250 - 2 90
Q2 150 250 - 2 60
Q3 170 300 - 2 120
Q4 150 300 - 2 90
Al - 300 - - 240
A2 - 250 - - 180

La transformacion de austenita en martensita y/o bainita depende esencialmente de la composicion
quimica del acero y de las caracteristicas de la austenita de alta temperatura (tamafio de grano y
estabilidad) [8]. La microestructura final depende de las influencias mutuas de estos factores. Para
optimizar las propiedades del acero se puede recurrir a la modificacion de los parametros de

tratamiento térmico:
1) Calculo de temperaturas criticas: Acl, Ac3, Ms.

Con el fin de establecer condiciones iniciales de procesamiento para los tratamientos térmicos de
Q&P y austemperado, se hizo uso de ensayos dilatométricos realizados en trabajos previos llevados
a cabo por el grupo de investigacion Gipimme de La Universidad de Antioquia [21], [24], en los
cuales las temperaturas Acly Ac3 calculadas a partir de la composicion quimica con las ecuaciones
4y 51[2], [18] se compararon con las determinadas mediante dilatometria en el trabajo desarrollado
por Tobon [24]. En dicho trabajo se utiliz6 un acero con idéntica composicion quimica y estado de
partida. Los ensayos dilatométricos se llevaron a cabo en muestras cilindricas de 4mm de diametro
por 10mm de longitud, en un dilatdmetro de alta resoluciéon BAHR 805A. Las muestras fueron
austenizadas, templadas y/o transformadas mediante Q&P y austemperado. A partir de las curvas
dilatométricos se determino la temperatura critica superior de austenizacion (Ac3), utilizando la
metodologia de C. de Andrés et al. [25], y la temperatura de inicio de la martensita Ms, bajo la

metodologia desarrollada por Sourmail [26] et al.
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Acl (°C) = 723 —10.7 (%Mn) — 16.9 (%Ni) + 29.1 (%Si) + 16.9 (%Cr)
+ 290 (%As) — 7.5 (%Mo) Ecuacion 4

C1
Ac3 (°C) = 910 — 203 (% 7) — 15.2 (%Ni) + 44.7 (%Si) + 104(%V)

+ 31.5 (%Mo) + 13.1 (%W) Ecuacion 5

Las temperaturas de sostenimiento en el austemperado y en el tratamiento de Q&P se definieron a
partir del diagrama Tiempo-Temperatura-Transformacion (TTT) del acero e informacion reportada
en la literatura, buscando la nariz bainitica en el menor tiempo posible (lo cual se obtiene a una

temperatura de 300°C -ver Figura 5-).

Ademas, se utilizé la curva dilatométrica de la transformacion bainitica a 300°C para el acero A2
obtenidas por Tobon [24], con el fin de establecer el tiempo 6ptimo de proceso, con miras a utilizar

estas condiciones para el ciclo térmico de austemperado.
2) Austenizacion: Tamafio de grano y distribucion de carburos

Con las temperaturas criticas definidas y calculadas, el acero AISI/SAE A2 se calenté a una
velocidad de 10°C/s en un horno de resistencias eléctricas y atmosfera de vacio. La temperatura de
austenizacion seleccionada fue 950°C ya que, en estudios desarrollado por Tobén et al., [21] se
demostrd que a temperaturas mayores o excesivamente elevadas puede resultar una distorsion de
la microestructura, crecimiento de grano austenitico anormal, pérdida de ductilidad y baja
resistencia [18]. El ciclo de austenizacion se realizd en vacio para evitar la descarburacién del

acero.
3) Tratamiento de temple y revenido

El tratamiento térmico convencional de temple y revenido se realiz6 con el fin de tener un punto
de partida desde el punto de vista microestructural de las caracteristicas de la martensita atérmica
y revenida, y por ende tener una referencia comparativa con los tratamientos de Q&P y
austemperado, esta condicion se ejecutd con la misma temperatura de austenizacion (950°C/45min)
y se enfrié en aceite a temperatura ambiente. Posterior a ello se realizo el ciclo de revenido a

250°C/120min y se dejo enfriar a temperatura ambiente.
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4) Tratamiento de Austemperado

En el sostenimiento isotérmico para esta condicion de tratamiento térmico se utilizaron las mismas
temperaturas del ciclo de PT (250°C y 300°C) para tener un punto de comparacion entre los
tratamientos térmicos, con la diferencia de que sus tiempos son mas prolongados como se

evidencian en la tabla 2.
5) Tratamiento de QT

Para establecer la temperatura de QT se empled la ecuacion desarrollada por Koistinen y Marburger
y ajustada por Van Bohemen (ecuacion 1) [7]. Para el desarrollo experimental de la etapa de QT
es importante controlar que la fraccion de martensita atérmica formada durante esta etapa no supere
un 0.4, ya que, a partir de este valor, de acuerdo con lo reportado en la literatura [27], el balance
resistencia/ductilidad se pierde, debido a que la fraccidn final de austenita que se logra preservar a
temperatura ambiente es demasiado baja [28]. Inicialmente, para poder establecer una temperatura
ideal para ejecutar el ciclo de QT se debia conocer la temperatura Ms del material, la cual depende
de la composicién quimica. En este sentido, se hizo uso del andlisis dilatométrico, que arrojé un
valor para Ms de 195°C. Las temperaturas de QT seleccionadas fueron 150°C y 170°C, estas
temperaturas de QT fueron seleccionadas gracias al empleo de la ecuacion de KM donde se

suponen valores tedricos del volumen de fraccion de martensita no mayor a 0.4.
6) Tratamiento de PT

La temperatura de particion se definid a partir del diagrama TTT del acero e informacion reportada
en la literatura, buscando la nariz bainitica en el menor tiempo posible (300°C), durante el
tratamiento de Q&P se utilizaron sales de nitrato de sodio y nitrato de potasio en relacion 1/1, las
cuales se estabilizaron a la temperatura establecida para el tratamiento. Al finalizar las muestras
fueron enfriadas en agua. Las temperaturas de PT seleccionadas fueron 250°C y 300°C, la
temperatura de 250°C fue seleccionada para favorecer una estructura bainitica mas fina 'y por ende
no promover una caida muy dréstica en la dureza, por su lado, la temperatura de 300°C fue
seleccionada debido a que es la temperatura que requiere menor tiempo para transformar de
austenita a bainita. Ademas, esta diferencia de temperaturas permitié evaluar la respuesta de

formacion de fases con relacion a las temperaturas de los tratamientos térmicos.
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D. Analisis microestructural

Para evaluar la microestructura inicial y la microestructura formada durante los tratamientos
térmicos, las secciones de las probetas se prepararon con lijas de tamafio de grano nimero ASTM
120, 240, 320, 400, 600, 1000 y 1200 seguido de pulido en pafio con particulas de alimina de 1um
y 0.3um, de acuerdo a la norma de preparacion de muestras ASTM E3-11[29].

1) Microscopia Optica

Para un correcto analisis microestructural mediante MO y MEB se empleo el reactivo Nital al 2%,
tipico por ser utilizado en la mayoria de aceros, ademas, fue necesario realizar una exhaustiva
basqueda de reactivos. Para la identificacion de las fases por la técnica de microscopia Optica se
utilizaron los reactivos Beraha's y Hann envejecido a 200°C, que lograron atacar la muestra a color
y/o en su defecto resaltar una fase mas que otra. EI microscopio éptico empleado fue marca NIKON

MAZ100, con aumento hasta 1000X con observacion de campo claro.

2) Ataque a color
2.1. Reactivo Hann: El reactivo Hann se preparé con 10ml de agua, 8.33ml de etanol,
13.3ml de HCI (65%), y 1.6g de CuCly, el tiempo de ataque siempre oscilo entre 10 y 15
segundos para todas las muestras, posterior a ello se sometieron a un ciclo de
envejecimiento a 200°C durante 120 minutos; este reactivo se escogié debido a su
aplicacion en aceros de herramientas para trabajo en frio; con este ataque a color es posible
distinguir la bainita formada, la cual presenta una coloracion oscura que contrasta con las

demas fases.[30]

2.2. Reactivo Beraha’s: El reactivo Beraha’s se prepard con 100ml de agua, 1ml de HCI
(65%) y 1g de metabisulfito de potasio, el tiempo promedio para este ataque oscilé entre
los 10-15 segundos, el reactivo Beraha's tiene un tiempo de vida corto, asi que se asegurd
una preparacion fresca cada vez que se realizaba el proceso de ataque en las muestras (lo
mismo se realizé con el reactivo Hann ya que no estaba reportado su tiempo Gtil de vida),
con este ataque fue posible distinguir entre martensita revenida y martensita fresca, la
martensita particionada al tener menor contenido de carbono toma una coloracion oscura,

tonalidades entre café y rojo, y la martensita fresca presenta una coloracion amarilla; la
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bainita también fue coloreada con este reactivo en tonalidades azules; con este ataque el
contraste entre los carburos y las fases es bastante eficiente.[30]

2.3. Reactivo Nital 2%: El reactivo Nital se preparé con 3.07ml de acido nitrico (HNO3), al
65%, aforando a 100ml con metanol al 95%; este reactivo es bastante empleado para la
identificacion de fases en los aceros, las fases de mayor contenido de carbono presentan
coloraciones mas claras y/o brillantes, por otro lado, las regiones con menor contenido de

carbono se resaltan en una tonalidad oscura, caso de la bainita [30].

3) Microscopia electronica de barrido (MEB)

Con el analisis mediante MEB fue posible caracterizar las morfologias con mayor aumento (5000X,
10000X y 20000X), para ello las muestras fueron atacadas con Nital al 2% en un rango de 15-20
segundos, a las muestras analizadas mediante MEB se les realizé ultrasonido en etanol durante 20
minutos, con la intencién de eliminar residuos del pulido provenientes especialmente de la alimina
para que no intervinieran en el analisis microestructural, el MEB se llevo a cabo en un microscopio
6500 F JEOL FEG-SEM.

Las micrografias MEB tomadas a 10000 aumentos, sirvieron para determinar el espesor de la placa
bainitica y austenitica, pardmetro importante para analizar la microestructura en los tratamientos
térmicos llevado a cabo. Para cada condicion de partida se utilizé la metodologia descrita por
Garcia- Mateo et al., [31]. El proceso se basa en la medicion de intercepciones lineales en las
micrografias MEB, empleando la ecuacion 6, seguida de una correccién estereografica aplicada a

la interseccién lineal media (LT), como se muestra en la ecuacion 7.

a

t = 2-L Ecuacién 6
T

4207

L .,
E = Ecuacion 7

VN
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4) Difraccién de rayos X (DRX)

Para la seleccién de los parametros de DRX se llevd a cabo una revision bibliogréafica, en la cual
se escogieron como parametros las siguientes condiciones: angulo 26 entre 35° y 120°, con un paso
estandar de 0.013°; la fuente empleada fue de Cobre (Ko = 1.5406 A). La técnica de DRX se realiz6
en un equipo marca RIGAKU miniflex 60 Mediante esta técnica es posible determinar la fraccion
de austenita retenida y el contenido de carbono. Para llevar a cabo el ensayo las muestras deben ser

cortadas en €eSpesores menores de 3mm.

La fraccién de austenita retenida se calculé de acuerdo a la norma ASTM E975-13[32]. El
contenido de austenita retenida se evalué mediante la comparacion de intensidades
correspondientes a los picos de difraccién planos (111),(200),(220)y(311)delared FCCy
los(110),(200),(211)y(310)delared BCC, respectivamente; en este caso también se tiene
en cuenta, en la cuantificacion via DRX, los picos difractados por las diferentes especies de
carburos que se logren formar durante los tratamientos de Q&P y los presentes que no se
disolvieron en austenizacion; para ello se empleo el software X’PERT HIGH SCORE PLUS; para

este analisis fue necesario realizar una correccion de angulo.

Por otro lado, el contenido de Carbono se calcul6 utilizando la ecuacion de DYSON Y HOLMES

[33], la cual se muestra a continuacion:

ay = 0.35780 + 0.0033C + 0.000095Mn + 0.00002Ni + 0.00006Cr + 0.00056A!
+ 0.0003Mo + 0.00018V Ecuacion 8

5) Cuantificacion por analisis de imagen

Una vez identificadas las fases presentes en la microestructura, se procedio a la medicion de la
fraccion en volumen presente de cada una de las fases, para ello se recurrié a las imagenes obtenidas
por MO, MEB dependiendo de la resolucion necesaria para identificar la fase de interés, que sean
representativas de toda la muestra. ElI procedimiento seguido para la medida de fraccion de
volumen se llevo a cabo mediante el procedimiento manual o “Método por conteo de puntos”
descrito por la norma ASTM E562-11[23], en el cual se superpone una cuadricula a la imagen que

fue obtenida por un microscopio electronico de barrido o una micrografia, y se cuenta el nimero
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de puntos de prueba que caen dentro de la fase o el constituyente de interés y se dividen por el
namero total de puntos de la cuadricula para obtener una fraccion de puntos, normalmente
expresada como porcentaje, para ese campo. La fraccion de puntos media para n campos medidos
da una estimacién de la fraccion de volumen del constituyente, las micrografias se tomaron en el
mayor aumento posible para MO (1000X) y se tomd el promedio de 10 micrografias dpticas para
medir la fraccion de carburos, martensita fresca, martensita revenida, bainita y austenita retenida;

0 en su defecto por andlisis digital utilizando programas de analisis de iméagenes.
E. Microdurezay dureza Vickers

El andlisis mecanico mediante la dureza se realizd por dos técnicas: dureza y microdureza Vickers;
Las mediciones de dureza Vickers se realizaron en un durémetro NOVOTEST. Se realizaron al
menos cinco medidas para cada muestra y se tomaron los valores medios. La carga utilizada fue de
30 kg durante 12 segundos. Igualmente se realizo la medida de la microdureza Vickers para las
zonas que coloreaban diferente con el ataque Beraha’s en cada muestra, bajo una carga de 100 g
durante 15 segundos. El equipo utilizado es de marca SHIMADZU HMV-G 20DT y para el ensayo
se siguieron los parametros establecidos por la norma ASTM E92-82 [34].
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V. RESULTADOS

A. Caracterizacion material de partida

La microestructura del acero en estado de entrega se muestra en la figura 8. Esta se caracteriza por
presentar una matriz ferritico-perlitica, en la cual la perlita se caracteriza por su forma tipica de
huella dactilar en ambas micrografias, la ferrita se identifica facilmente por presentarse con una
tonalidad clara para el acero revelado con nital y una coloracion azul para el acero atacado con
Beraha’s, con carburos esferoidizados dispersos por toda la matriz, estos corresponden
principalmente a carburos de cromo, vanadio y hierro, segun estudios reportados por J. Tobon et
al., [21]. El tamafio promedio de estos en estado de entrega y su distribucion fueron calculados
mediante el uso del Software libre de analisis de imagen ImageJ arrojando un valor de 1.7+1.0um
y un porcentaje en volumen de 6.6£1.1% respectivamente; para llevar a cabo esta medicién se
utilizo el reactivo Beraha’s ya que con este reactivo se logra un mejor contraste y permite resaltar
mas nitidamente los carburos, tal y como se observa en la figura 8.b. Estudios reportados por
Fontalvo et al., [35] mostraron que el valor tedrico del porcentaje en volumen de carburos para el
acero AlISI A2 en estado recocido esta en 7.5%, el cual no esta muy distante del resultado obtenido

en la presente investigacion.

(b)
Fig. 8. Acero AISI A2 en estado de entrega. (a) Atacado con Nital 2%. (b). Atacado con BH. P: Perlita, F: Ferrita, K:

Carburos.
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B. Caracterizacion microestructural de los tratamientos térmicos

Los tratamientos isotérmicos que involucren la formacion de diferentes fases a temperaturas
relativamente bajas han sido estudiados e implementados por diferentes autores en aceros de alto
contenido de carbono [4], dentro de dichos estudios se habla de tratamientos en los cuales se
presenta la formacién de martensita previa al ciclo de PT (tratamiento de Q&P) y transformacion
bainitica (austemperado). Con la ejecucion de estos tratamientos se busca mejorar el balance
resistencia/ ductilidad, a partir de un adecuado balance de las fracciones de los diferentes productos
de transformacidn, los cuales seran dominados por el contenido de carbono (composicion quimica)
y las condiciones de tratamiento térmico, esto Ultimo en pro de garantizar un adecuado
comportamiento en funcién de la aplicabilidad del componente [36]. La formacion de estas fases
no solo dependera de los tratamientos térmicos seleccionados, sino también de su composicion
quimica y de la distribucién de los elementos aleantes en el material, como se menciono

anteriormente.

En las figuras del presente apartado (Fig. 9 — Fig. 17) se evidencia la presencia de bandas
longitudinales, producto del ciclo de laminacion que sufre el acero AISI A2 en su ruta de
conformacién en caliente. Estas bandas se caracterizan por la distribucion de elementos
sustitucionales, los cuales tienen un coeficiente de particibn muy bajo, dificultando su difusion
durante los procesos de solidificacion, laminacién en caliente y/o austenizacion previa al ciclo de
revenido, austemperado y Q&P, lo que favorece una acumulacion de estos solutos en las Gltimas
zonas en solidificar. Durante este proceso los elementos sustitucionales se alinean en direccién del
tren de laminacion, lo que favorece una distribucidn homogénea en este sentido. Debido a la
presencia de las bandas en el acero se generan zonas ricas (Ultimas zonas en solidificar — LTF por
sus siglas en ingles) y zonas pobres (primeras zonas en solidificar — FTF por sus siglas en ingles)
de elementos aleantes, lo cual repercute de manera directa sobre la cinética del tratamiento de
temple, temple y revenido, Q&P y austemperado y por ende en las fases producto de

transformacion [37].

1) Tratamiento de Temple
El acero de herramientas AISI A2 tipicamente se somete a ciclos de temple y revenido, con el fin

de obtener durezas elevadas, resultado de la microestructura martensitica formada durante el
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tratamiento térmico; por su alto contenido de carbono se le dificulta revelar su microestructura con
reactivos convencionales, en este apartado se describe el efecto de los reactivos nital y Beraha’s
sobre la muestra bajo esta condicion; como se observa en la figura 9.a, el reactivo nital permite
diferenciar correctamente los carburos en la matriz (demarcados con la letra K); este reactivo tiene
una preferencia por revelar estructuras de menor contenido de carbono, por ello dificulta la
apreciacion de las regiones o microestructuras que presentan alto contenido de carbono y por ende
la matriz martensitica es de dificil apreciacion, por otro lado, el reactivo Beraha’s (figura 9.b)
permite evidenciar la microestructura martensitica formada, ademas de contrastar correctamente
los carburos embebidos en la matriz. Con el fin de caracterizar con mayor profundidad la
microestructura obtenida se hizo uso de la técnica de caracterizacion MEB, en donde se pretendi6
caracterizar la morfologia de la fase martensitica, la cual presenta una morfologia de bloque, tipica
de la martensita fresca; el nital tiene una aplicacion util, porque preferentemente ataca la ferrita
mientras deja la austenita y cementita intactas. En la micrografia de la muestra templada (figura
9.c) se dificulta un poco la visualizacion de la matriz martensitica debido al alto contenido de
carbono presente en la muestra y a la ineficiencia del nital de revelar dicha microestructura, sin
embargo, la visualizacion se lleva a cabo con este ataque porque otros ataques empleados oxidan
la muestra, impidiendo el analisis de las fases presentes, a partir de esto, se logra apreciar los limites
de grano, los carburos dispersos e identificar la matriz martensitica.

En las micrografias presentadas a lo largo de esta seccion de caracterizacion microestructural de
los tratamientos térmicos se evidencian las estructuras bandeadas, lo cual es caracteristico del ciclo
de conformado mediante el cual se procesa este tipo de materiales, como ya fue mencionado, en
referencia a los trabajos que se encuentran en la literatura sobre aceros de herramientas, en su
mayoria la ruta de procesamiento involucra procesos de conformacion en caliente, generalmente a
través de procesos de laminacion [39]. Aqui vale la pena resaltar, que, en funcién de la ruta de
procesamiento que registre el acero, mecanica o térmica, se pueden presentar implicaciones a nivel
estructural, los cuales en procesos posteriores (ej. tratamientos térmicos) pueden alterar las
cinéticas de transformacién. El calentamiento y la deformacion constante en el proceso de
laminacion presentan un impacto directo en la difusién del carbono y en la distribucion de los
elementos aleantes sustitucionales (Si, Cr, Mn). Un aspecto importante, es la dependencia de la
severidad de las condiciones del proceso, sobre los niveles de segregacion. A medida que aumenta

la severidad de la deformacion e incrementa la temperatura de trabajo, se va dando una mejor
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distribucion de los elementos, por ende, se tiene una estructura mas homogénea. Por otro lado, si
los procesos no son tan severos se generan patrones de segregacion en forma de bandas
longitudinales, con diferencias composicionales, las cuales también dependen en gran medida de
la manera como se enfrie el acero [37]. Durante el laminado en caliente, la microestructura y las
propiedades mecanicas del material cambian, estos cambios estdn determinados por condiciones
como la composicién quimica del material, el porcentaje de reduccidn el espesor de las secciones,

la velocidad de los rodillos y la transferencia de calor del material.

Fig. 9. Acero AISI A2 templado. (a) Atacado con Nital 2%. (b). Atacado con BH. (c) Micrografia MEB muestra
templada. K: Carburos. MF: Martensita fresca.

34



2) Tratamiento de Revenido
El ciclo de revenido posterior al temple permite obtener martensita revenida + austenita retenida +
carburos como se ilustra en la figura 10. A partir de la interaccién con nital la muestra ofrece un
poco mas de informacion en comparacion con la muestra templada, lo que se atribuye a la
liberacion de carbono que sufre la martensita fresca para transformar a martensita revenida, en la
figura 10.a las regiones de coloracién més oscura corresponden a regiones de menor contenido de
carbono (martensita revenida) y las regiones de coloracion mas clara hacen alusién a la austenita
retenida y martensita fresca, que durante el ciclo de temple no transformo; sin embargo el reactivo
Beraha's (figura 10.b) permite resaltar las zonas bandeadas producto del proceso de
transformacion. Por otro lado, la figura 10.c logra ilustrar las morfologias con detalle de las
estructuras, los carburos (denotados con la letra K), la region martensitica compuesta por:
martensita revenida sefialado por las letras MR y caracteristica por presentar morfologia de placas
cortas, y la martensita fresca (sefializada con las letras MF) se caracteriza por su alto contenido de
carbono, lo que proporciona un color oscuro dentro de la micrografia y una estructura de placa

grande, en la cual aparece austenita retenida entre sus placas (Bloques de MA). Mediante esta

técnica es posible entonces apreciar las morfologias martensiticas con mayor detalle.
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Fig. 10. Acero AISI A2 templado y revenido. (a) Atacado con Nital 2%. (b). Atacado con BH. (c) Micrografia MEB
muestra templada y revenida. MF: Martensita fresca. MR: Martensita revenida. K: Carburos.

La cuantificacion de fases para los tratamientos de temple y temple y revenido se muestran en la
Tabla Ill. La fraccion de austenita retenida y el contenido de carbono calculados para los
tratamientos térmicos de temple y temple y revenido fueron obtenidos a partir del analisis de
difractogramas en el software High Score Plus, tipicos por presentarse como la figura 11 lo ilustra
para la muestra templada. Se evidencia que el porcentaje de carbono presenta un valor méas elevado
para la condicion de temple, resultado que se respalda en la microestructura, la cual esta compuesta
por martensita fresca (rica en carbono), por su parte, el tratamiento térmico de temple y revenido
al experimentar los fenémenos de liberacion de carbono y liberacion de tensiones residuales
presenta menor contenido de carbono y la microestructura estara conformada principalmente por
martensita revenida; del mismo modo la austenita disminuye para esta condicién por una posible

transformacion durante la etapa de revenido de la austenita retenida.
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Fig. 11. Difractograma obtenido para la muestra templada.

TABLA Il
CUANTIFICACION DE FASES MUESTRA TEMPLADA Y TEMPLADA Y REVENIDA
%C (wt)
%K % MR % MF %A. R
AR
T+R 7.02+3.3 74.62+2.8 - 1843 0.8+0.12
T 6.64+1.2 - 75.53+2.8 1743 1+0.12

En la Tabla IV se presentan los valores de dureza y microdureza, se observa que la dureza para la
muestra templada es mayor en comparacion a todos los tratamientos térmicos, dato que se
corroboraré en tablas posteriores, debido a que la martensita en esta condicion se encuentra bastante
sobresaturada en carbono, se observa ademas que en el tratamiento de revenido disminuye la dureza
del material causado por la liberacion de tensiones residuales generadas en el temple, la
precipitacion y difusién de varios carburos de Fe y otros elementos aleantes, que al precipitar deja
una matriz de martensita de mas bajo % de C [40]. Por otro lado, la microdureza de la martensita
para el tratamiento térmico de temple tiene un valor mayor en comparacion con la microdureza
obtenida para el tratamiento de temple y revenido, ademas de ser mas elevada si se compara este

valor con los diferentes tratamientos térmicos, lo cual es totalmente esperado debido al efecto Unico
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de la martensita fresca que posee una cantidad mayor de carbono en contraste con la martensita

revenida del proceso de temple y revenido.

TABLA IV

VALORES DE DUREZA 'Y MICRODUREZA VICKERS PARA EL ACERO EN CONDICIONES DE TEMPLE Y
TEMPLE Y REVENIDO

T T+R
Dureza (HV30) 919+8 746+8
Microdureza martensita 1108474 878439

3) Tratamiento de Austemperado
La microestructura obtenida al someter al acero AISI/SAE A2 a ciclos de austemperado en general
estd compuesta por bainita, martensita y carburos dispersos y embebidos en la matriz. Los
resultados para la condicion de 250°C se muestran en la figura 12. En la figura 12.a se evidencia
que el reactivo Nital revela con mayor facilidad las zonas de alto contenido de carbono
(microestructura bainitica) en tonalidades mas oscuras, y las zonas claras que se presentan hacen
alusién a zonas de mayor contenido de carbono (fase martensitica) y por ello su ataque no es tan
efectivo. Por su lado, la figura 12.b muestra el efecto del reactivo Beraha’s sobre el acero para esta
condicidn, evidenciando la facilidad con la cual genera un depdésito de color para cada estructura,
la fase de coloracion azul corresponde a bainita, la fase de coloracion amarilla corresponde a la
fase martensitica, los carburos por su parte no se ven afectados con este reactivo y en las
micrografias se resaltan/contrastan con una coloracion blanca caracteristica de este tipo de
agregados. La figura 12.c muestra el efecto del reactivo Hann envejecido sobre la muestra
austemperada a 250°C, el reactivo Hann revela con mayor facilidad las zonas de bajo contenido de
carbono, del mismo modo que el nital resalta con coloracion oscura la fase bainitica. Por otro lado,
la martensita y austenita retenida presentan una coloracion clara (efecto similar al reactivo nital),
pero mas visible gracias al proceso de envejecimiento al cual se sometid, sin embargo, es complejo

distinguir una de la otra mediante este reactivo.
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Fig. 12. Microestructura formada durante el austemperado a 250°C, revelada mediante (a) Nital 2%, (b) BH, (c) HN,
(d) MEB. B: Bainita. M: Martensita. K: Carburos.

Con el fin de caracterizar con mayor profundidad la microestructura obtenida se hizo uso de la
técnica de caracterizacion MEB, en donde se pretendié caracterizar la subestructura de la fase
bainitica y morfologia de placa, debido a las condiciones de operacion: bajas temperaturas y altas
concentraciones de carbono. Las micrografias MEB, también permiten distinguir las subunidades
de bainita, estas tienen menos brillo, debido a su profundidad como respuesta a que es la fase con
menos carbono. También se distinguen las placas de austenita retenida, las cuales presentan mas
brillo al estar mas enriquecidas con carbono y por tanto se encuentran menos profundas que el resto
de las fases en el acero. La observacion microestructural con MEB, utilizando el contraste
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electrénico secundario, requiere primero la creacion de un contraste topogréfico entre las diferentes
fases por ataque quimico. Como se observa en la figura 12.d, se corrobora la existencia de bainita
y martensita; se observa que, las plumas de bainita se encuentran aisladas en el interior de los
bloques de martensita los cuales poseen un brillo intermedio debido a que tiene una profundidad
entre la bainita y la austenita retenida, debido posiblemente a las variaciones en el contenido de
carbono consecuencia del tratamiento térmico aplicado. En este sentido, la bainita es de facil
identificacion por presentar una estructura constituida por laminas (plumas), también se pueden
evidenciar zonas con presencia de martensita. La region martensitica sefialada con la letra M
identifica bloques del agregado MA = martensita + austenita retenida, el cual se presenta en una
alta probabilidad en este tipo de aceros y bajo esta condicion de tratamiento térmico, la morfologia
de los carburos en forma esferoidizada se aprecia bajo la letra K y la region bainitica tipica por su
morfologia en plumas sefializada por la letra B, la bainita que se forma en estos tratamientos
isotérmicos es bainita inferior debido a la temperatura a la que se ejecuta el tratamiento y al alto
contenido de carbono presente en su composicion quimica; de igual forma ocurre y se presenta en
la figura 13.d. Se aprecia que la microestructura bainitica obtenida en el tratamiento térmico 250°C
es mas fina en comparacién con el austemperado a 300°C, cuya microestructura se muestra en la

figura 13, este dato seré corroborado con la medida de espesor de placa.

(@) (b)
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(d)
Fig. 13. Microestructura formada durante el austemperado a 300°C, revelada mediante (a) Nital 2%, (b) BH,
(c) HN. B: Bainita. M: Martensita. K: Carburos.

La figura 13.a corrobora de nuevo que el reactivo nital tiene preferencia por identificar con mayor
facilidad las zonas de alto contenido de carbono en tonalidades oscuras, y las zonas claras
representan las regiones de mayor contenido de carbono. La figura 13.b muestra el efecto del
reactivo Beraha’s sobre el acero para la condicién de 300°C, la fase de coloracién azul corresponde
a bainita, la fase de coloracién amarilla corresponde a la fase martensitica, los carburos por su parte
no se ven afectados con este reactivo y en las micrografias se resaltan/contrastan con una coloracion
blanca caracteristica de este tipo de agregados. En este caso se aprecian mayores zonas de
coloracién azul indicando mas presencia y/o formacion de la fase bainitica, lo cual concuerda con
lo esperado. La figura 13.c muestra el efecto del reactivo Hann envejecido sobre la muestra, en la
cual se observan con mayor facilidad las zonas de bajo contenido de carbono, del mismo modo que
el Nital resalta con coloracion oscura la fase bainitica. Por otro lado, la martensita y austenita
retenida presentan una coloracion clara (efecto similar al reactivo nital), pero es complejo distinguir

una de la otra mediante este reactivo.

En la Tabla V se presentan los resultados de la cuantificacion de fases para las dos condiciones de
austemperado bajo los dos ataques realizados, se observa que, la cantidad de carburos permanece
muy similar y mayor al estado de entrega por la formacion de carburos secundarios, esta formacién
de carburos secundarios generalmente ocurre a temperaturas que comprenden rangos desde 250°C

hasta temperaturas mas elevadas (aproximadamente 1000°C), en dichas temperaturas los carburos
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de transicion comienzan a formar nuevas estructuras dando como resultados carburos secundarios,
los cuales para este tipo de acero de herramientas generalmente son del tipo MsC [35]. Por otro
lado, la bainita para casi todas las condiciones permanece mayor respecto a la martensita fresca,
con excepcion del tratamiento a 250°C; este resultado es totalmente esperado debido a que en la
temperatura de 300°C se requiere menor tiempo para entrar en la regién bainitica e iniciar su
transformacion como se ilustra en el diagrama TTT (Figura 2); ademas el tiempo seleccionado para
250°C fue corto, lo que favorece menor cantidad de la fase bainitica y una mayor fraccién de
martensita, producto de un temple temprano y la falta de estabilizacién de la fase austenitica; pero
se ejecutd de esa manera para favorecer estructuras multifasicas y promover una adecuada
caracterizacion de las fases de interés, al aplicar estos ciclos térmicos en aceros de herramientas.
Debido al bandeado que presenta zonas ricas y pobres en elementos aleantes en el acero, los
resultados de cuantificacion con los diferentes reactivos difieren alrededor de un 5%; a partir del
presente trabajo se dedujo que aunque el reactivo Beraha’s permite diferenciar muy bien todas las
fases, el reactivo Hann diferencia con mayor exactitud la bainita presente, asi que pueden tomarse
como referencia los valores de martensita revenida y martensita fresca cuantificados a partir de
Beraha’s y el valor cuantificado de bainita con el reactivo Hann. Cabe destacar que, en los
resultados obtenidos en la cuantificacion del porcentaje de austenita retenida global la cual estara
distribuida en las microestructuras de martensita y bainita, y su contenido de carbono que el ciclo
de austemperado ofrece la posibilidad de lograr una fraccion mayor de austenita retenida al final
del ciclo si se compara con la condicion de temple y revenido, este resultado también se vera en
las condiciones de Q&P, que seran analizadas méas adelante. EI %C para ambas condiciones

presenta el mismo valor.

CUANTIFICACION DE FASES DEL TF;I—:TBAEI\’?I\I\E/NTO TERMICO DE AUSTEMPERADO
K MF B AR %C(wt)
AR
A300 BH 72+11 354+3.1 343+38 23+3  (0.9+012
A300 HN 8.3+2.4 33.3+6.7 35.3+4.7 233 0.9+0.12
A250 BH 79+32 424 +13.4 26.5+10.6 24+3  09+0.12
A250 HN 8.8+2.8 36.9+12.0 30.2+13.4 24+3  (.9+012
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Los espesores de las placas bainiticas fueron medidos y reportados en la Tabla VI, para las
condiciones de austemperado arrojaron valores relativamente cercanos, siendo méas gruesa la
bainita para la condicion de 300°C, lo que se debe principalmente a la temperatura seleccionada
para ejecutar el tratamiento térmico, ya que la temperatura de 250°C requiere mas tiempo para

formar bainita y est4 mas cercana a la temperatura de Ms.

TABLA VI
PROPIEDADES DEL ACERO AISI A2 BAJO TRATAMIENTO TERMICO DE AUSTEMPERADO.

Espesor de placa

Dureza (HV30) Microdureza
(nm)
Microdureza bainita 105069
122 £8.5 801+36 Microdureza
A250 ) 844127
martensita
Microdureza bainita 681+2
153+1.4 598+7 Microdureza
A300 ) 688+8
martensita

Los valores de dureza y microdureza estan altamente asociados con los fendmenos presentados
durante el tratamiento térmico, en los valores de dureza para las condiciones de 250°C y 300°C se
evidencia que el isotérmico a 250°C exhibe una dureza mayor respecto al austemperado con
isotérmico de 300°C, producto de la fraccién mayor de martensita formada para el isotérmico méas
bajo, ademas, para esta condicion se obtiene bainita mas refinada lo que contribuye a este valor de
dureza superior, mas un efecto combinado de las microestructuras (martensita y bainita). Adicional
a ello, como la martensita a la temperatura de 300°C sufre un revenido mayor, disminuye su
contenido de carbono y la dureza decae para dicha condicion, favoreciendo la tenacidad del

material, por eso, posiblemente la muestra de 300°C serd mas tenaz respecto a la muestra de 250°C.
4) Tratamiento de Q&P

Para el tratamiento térmico de Q&P se tienen 4 condiciones (Q1: 170°C/250°C, Q2: 150°C/250°C,
Q3: 170°C/300°C, Q4:150°C/250°C), la microestructura para el acero AISI A2 tratado
térmicamente bajo condiciones de Q&P en general esta formada por carburos dispersos en la

matriz, bainita, martensita fresca, martensita revenida y austenita retenida.
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Las morfologias de las estructuras generadas al aplicar el ciclo de Q&P en el acero A2 presentan
una alta similitud, lo que hace dificil su identificacion, mediante el empleo de reactivos
tradicionales para uso metalografico como el Nital. Sin embargo, cuando se emplean reactivos a
color este proceso se facilita. En el siguiente andlisis es indispensable tener en cuenta que la
cuantificacion de martensita a partir de la ecuacién de KM (ecuacion 1) arrojé valores de 39% y
24% para las temperaturas de quenching de 150°C y 170°C respectivamente.

La microestructura en la condicion de 170°C/250°C se muestra en la figura 14, en ella se observa
que la microestructura esta compuesta por martensita fresca, martensita revenida, carburos, bainita
y austenita retenida, aproximadamente la mitad de la estructura estd compuesta de bainita y la mitad
restante distribuida en las demas fases (martensita fresca y revenida, austenita retenida y carburos)
dato que se corrobora con las micrografias de la figura 14.b y con la cuantificacion realizada en la
Tabla VII, con el uso del ataque con Beraha’s (figura 14.b). Es importante recordar que el reactivo
Beraha’s presenta la facilidad de depositar color en las diferentes fases de la siguiente manera: la
martensita fresca presenta una coloracion amarilla, la martensita revenida una coloracion café-
rojiza, la bainita se visualiza en una coloracion azul y los carburos permanecen inalterados
presentando un excelente contraste; por otra parte, el nital ataca preferencialmente fases pobres en
carbono, puesto que a mayor contenido de carbono mayor es la resistencia al ataque quimico, caso
aplicable a la martensita y austenita retenida, fases ricas en carbono dentro de la estructura objeto
de estudio, de este modo la micrografia revelada con nital 2% (figura 14.a) permite diferenciar la
fase bainitica (region oscura) de las microestructuras restantes demarcadas por una region clara,
fendmeno que se debe a la preferencia que tiene el reactivo por atacar zonas de bajo contenido de
carbono, sin embargo, este reactivo presenta una dificultad para revelar con detalle cada una de las
microestructuras en el acero de herramientas AISI A2. El reactivo Hann, por su parte presenta una
preferencia similar a la del reactivo nital de atacar fases de menor contenido de carbono, sin
embargo, para facilitar la diferenciacion se somete a un ciclo de envejecimiento posterior al ataque
de la muestra lo que posibilita que el reactivo oxide la fase de mayor contenido de carbono
(martensita) brindandole una coloracion clara pero mas visible (figura 14.c), ademas, se resaltan
con mayor facilidad los carburos presentes en comparacion con el Nital, debido al mejor contraste
que se tiene con las diferentes fases identificadas, razon fundamental para visualizar mucho mejor

los carburos. En este caso la QT es mas alta (170°C) y se pueden apreciar islas de MA (martensita
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+ austenita retenida) méas grandes y la fraccion de martensita revenida es levemente menor y esto

se percibe en los resultados plasmados en la Tabla V.

Fig. 14. Acero tratado térmicamente bajo condiciones de Q&P (170°C/250°C), atacado con: (a) Nital 2%. (b).
Beraha’s. (c). Hann. (d) Micrografia MEB. MR; Martensita revenida. MF: Martensita fresca. MA: Bloques de

Martensita+austenita retenida. B: Bainita. K: Carburos.

En la figura 14.d se muestra la micrografia MEB representativa de la microestructura, en la cual se
identifica con mayor detalle las morfologias producto de aplicar el tratamiento térmico de Q&P en
su condicion de 170°C/250°C, la region demarcada con la letra K sefiala la morfologia
esferoidizada de los carburos, la region con la letra B sefiala la morfologia bainitica, tipica por
mostrar forma de plumas y, finalmente, la region con las letras MA sefiala la region martensitica.
Para este caso la bainita es inferior caracteristica por formarse en las temperaturas a las cuales se

ejecutan los tratamientos térmicos (250°C-350°C), y los fendmenos explicados y asociados
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anteriormente se evidencian mucho mejor mediante esta técnica, entre mas alta sea la temperatura
de quenching se obtienen islas mas pequefias de MA (caso de la figura 14.d) en esta micrografia se

dificulta la pre visualizacion de martensita revenida.

En la figura 15 se muestran las micrografias del acero tratado en la condicién 150°C/250°C, en la
cual la temperatura QT es méas baja. Se observa que la microestructura estd compuesta por bainita,
carburos, austenita retenida, martensita revenida y martensita fresca, las cuales se encuentran en
islas o bloques de MA mas finas; si se observa la figura 15.a esta informacion puede ser
corroborada, ya que se visualiza mejor la distribucion de la bainita y dentro de esta fase regiones
de MA (region blanca en la micrografia) mas finas en comparacion con las islas de MA de la figura
9.a, esta temperatura baja de QT también hara que la fraccion de martensita revenida sea mas alta
en comparacion con la temperatura de QT: 170°C, como se observan en los valores reportados para
Q2 en Tabla VII, ademas segln lo reportado en la literatura y lo hallado en la ecuacion de KM al
realizar la cuantificacion de fases cuanto méas bajo sea QT se tendrd mayor cantidad de martensita

[38], este dato logra corroborarse con la cuantificacion realizada sobre las muestras atacadas con
el reactivo Hann (Tabla VIII).
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Fig. 15. Acero tratado térmicamente bajo condiciones de Q&P (150°C/250°C), atacado con: (a) Nital 2%. (b).
Beraha’s. (c). Hann. (d). Micrografia MEB. B: Bainita. MF: Martensita fresca. MR: Martensita revenida. MA:

Bloques de martensita+austenita retenida. K: Carburos.

En la figura 15.d se muestra la micrografia MEB en la que identifica con facilidad las morfologias
producto de aplicar el tratamiento térmico de Q&P (150°C/250°C), para este caso las regiones
sefialadas por la letra K evidencian la morfologia esferoidizada de los carburos, la region con la
letra B sefiala la morfologia en forma de plumas de la bainita, la region con las letras MF identifica
la region martensitica y finalmente, se aprecia martensita revenida (region denotada por las letras
MR). Como en este caso puntual la temperatura de QT es mas baja (150°C) las islas de MA tienden
a ser mas finas y logra apreciarse martensita revenida, situacion que no se evidencia en la condicién
de 170°C/250°C.

En la figura 16 se muestran las micrografias para la condicién 170°C/300°C, la microestructura
consiste en martensita fresca, martensita revenida, austenita, bainita y carburos dispersos en la
matriz. En la figura 17 se muestran las micrografias de la condicion 150°C/300°C, la
microestructura estd compuesta de la misma manera que la condicion 170°C/300°C, pero en
diferentes proporciones como se presenta mas adelante. En las condiciones 170°C/300°C y
150°C/300°C al presentar una temperatura de particion (300°C) mayor, se favorece la formacién
de bainita en mayor cantidad respecto a la temperatura de particién de 250°C, producto de los

tiempos seleccionados, lo que da como resultado menor cantidad de martensita formada y por tanto
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se favorece una mayor cantidad de bainita, estos resultados se discriminan en la Tabla VII para
ambas condiciones; por su lado, para el reactivo Hann la cantidad de bainita es aproximadamente
igual para ambas condiciones como se observa en la Figura 15.c y Figura 16.c, en la cual las
regiones oscuras hacen referencia a la fase bainitica, dato que se corrobora en los resultados
reportados en la Tabla VIII. En la figura 16.a se muestra la micrografia atacada con nital, la cual
evidencia el mismo efecto que se presentd sobre el acero austemperado, en el cual la bainita puede
distinguirse correctamente y donde no es facil identificar las microestructuras restantes. Por su
parte, la figura 16.b muestra el efecto del reactivo Beraha’s sobre esta condicidn, donde la fase que
presenta una coloracién café — rojiza corresponde a la martensita revenida, la fase de coloracion
azul hace referencia a la fase bainitica, la fase de coloracion amarilla corresponde a la martensita
fresca y los carburos por su parte se contrastan muy bien con este reactivo y en las micrografias se
resaltan por su color blanco. Por otro lado, el reactivo Hann envejecido ataca la fase bainitica con
una coloracién negra, como se muestra en la ilustracion 16.c, y la martensita en coloracion clara,
adicionalmente, se observa que los carburos permanecen inalterados con este tipo de ataque, sin
embargo, se presentan algunas zonas blancas que podrian ser austenita retenida, o agregado MA
por el tipo de morfologia (triangular) que presenta. Ambos reactivos (Beraha’s y Hann) con sus
coloraciones fueron reportados y estudiados del libro Metallography: Principles and practices [30].
En la figura 16.d se observa la micrografia MEB, la region designada con la letra K ilustra la
morfologia esferoidizada de los carburos, la region que se distingue con la letra B sefiala la
morfologia bainitica, que para este caso como en la condiciones anteriores también bainita es
inferior, la region marcada con las letras MA sefiala los bloques de martensita (agregados MA =
martensita + austenita retenida), el cual se presenta en una alta probabilidad en este tipo de aceros
y bajo esta condicion de tratamiento térmico, igual que en la condicion de 150°C/250°C, la
temperatura de particion para esta condicion es mas baja se obtienen islas mas pequefias de MA 'y

se dificulta la pre visualizacién de martensita revenida.
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Fig. 16. Acero tratado térmicamente bajo condiciones de Q&P (170°C/300°C), atacado con: (a) Nital 2%. (b).

Beraha’s. (c). Hann. B: Bainita. MA: Blogues de martensita+austenita retenida. K: Carburos. MF: Martensita fresca.

MR: Martensita revenida.

Las coloraciones ya mencionadas anteriormente aplican también para la condicion de
150°C/300°C, sin embargo, ¢l reactivo Beraha’s presentd unas coloraciones diferentes para esta
condicion, la coloracion azul sigue correspondiendo a la bainita formada, las regiones blancas
haran referencia a los agregados de MA y la coloracion café representa la martensita revenida,
como en este caso la QT es menor (150°C) las islas o bloques de MA tendran un tamafio mayor en
comparacion con las micrografias presentadas para la condicion de 170°C/300°C (Figura
16a,b,c,d).
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Fig. 17. Acero tratado térmicamente bajo condiciones de Q&P (150/300°C), atacado con: (a) Nital 2%. (b).
Beraha’s. (c). Hann. (d). Micrografia MEB. B: Bainita. K: Carburos. MR: Martensita revenida. MF:

Martensita fresca. MA: Bloques de martensita+austenita retenida.

En la figura 17.d se ilustra la morfologia con mayor detalle, las letras que sefalizan las
microestructuras tienen el mismo significado que para la condicién de 150°C/250°C (figura 15.d)
entre mas alta sea la temperatura del isotérmico (300°C) se logra obtener con mayor facilidad
bainita en la microestructura tal y como se aprecia en la figura 17.d; y como de QT es mas baja
(150°C) las islas de MA tienden a ser mas finas y logra apreciarse martensita revenida.
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La cuantificacion de fases se recopila en las Tablas VII y VIII, del mismo modo que en el
austemperado, el reactivo Beraha’s permite diferenciar muy bien todas las fases y el reactivo Hann
diferencia con mayor exactitud la bainita presente. Al comparar los valores de martensita
experimentales con los calculados a partir de la ecuacion de KM es posible ver que para las
condiciones de 170°C/250°C y 150°C/250°C la suma de MR+MF arroja valores de 33.3% y 33.1%
respectivamente, estos valores estan cercanos y por debajo al valor tedrico calculado (39%), en
contraste vemos que las condiciones de 170°C/300°C y 150°C/300°C en el cual el valor teorico de
martensita debia estar alrededor de 24% supera este valor para ambos casos, y el valor experimental
estd cercano a la fraccion de 28.7 y 25% respectivamente, ambos resultados pueden estar
relacionados con los gradientes quimicos que presenta el acero producto de su linea de
procesamiento mecanico, lo cual altera las cinéticas y calculos teoricos de las microestructuras,
ademas, en el calculo con la ecuacion de KM se considera que después del tratamietno QT, en el
isotérmico se completa la trasformacion bainitca, y posiblemente el tiempo del tratamiento en el
isotérmico fue insuficiente y por eso transformo a martensita fresca después del ciclo PT, y aunque
el valor no coincide con el teorico, coincide con la teoria de que a mayor temperatura de QT menor

serd la cantidad de martensita formada.

El porcentaje de carbono y austenita retenida global (distribuida en las microestructuras de
martensita y bainita) para todas las condiciones exceptuando la condicion de 150°C/300°C presenta
un porcentaje de austenita retenida menor en comparacion con los tratamientos térmicos de
austemperado, este resultado radica en los niveles de movilidad del elemento C a las temperaturas
de trabajo, lo cual modula la cinética de transformacion en funcién de la estabilidad que se logra
con las estructuras que se consolidan a través del proceso de transformacién bainitica (PT —en el
ciclo de Q&P). De otro lado, el %C es igual para las condiciones con la misma temperatura de QT;
la austenita que no transforma durante el ciclo de QT se enriquece en mas carbono durante la etapa
de PT, logrando el mismo contenido que durante el austemperado segin Tabla V. Para el
tratamiento de 150°C/300°C como se tienen tiempos de PT prolongados posibilitan altas fracciones
de bainita, que estara compuesta por ferrita bainitica y austenita retenida, lo que aumentara este

porcentaje.
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TABLA VII

CUANTIFICACION DE FASES MUESTRA TRATADA TERMICAMENTE BAJO CONDICIONES DE Q&P

ATACADA CON BERAHA’S.

%C(wt)
K MR MF B A.

A.R
170/250°C BH 77+34 16+7.1 17.3£55 40.5+5.6 18+3  0.9+0.12
150/250°C BH 45+28 254+47 74+45 46.4+2.8 163  0.8+0.12
170/300°C BH 32+16 73+3.0 214+65 50.2 £ 6.6 18+3  0.9+0.12
150/300°C BH 35%£20 78+24 17.2+£55 476+ 6.7 24+3  0.8+0.12

TABLA VIII

CUANTIFICACION DE FASES MUESTRA TRATADA TERMICAMENTE BAJO CONDICIONES DE Q&P

ATACADA CON HANN ENVEJECIDO

K M B A.R %C
170/250°C HN 43+26 41.7+73 322+90 18+3 0.9+0.12
150/250°C HN 54+23 49.6+4.4 28.2+38 16+3 0.8+0.12
170/300°C HN 6.3+2.8 384+94 374+83 18+3 0.9+0.12
150/300°C HN 6.4+13 37.8+3.2 31.7+22 24+3 0.8+0.12

Determinar el espesor de la placa bainitica permite relacionar el efecto de la microestructura sobre

las propiedades finales del material, el espesor de placa bainitica fue medido mediante la

metodologia descrita por Garcia- Mateo et al., y reportado en la Tabla IX [31]. Se aprecia que para

todas las condiciones de Q&P el espesor es menor en comparacion con las condiciones de

austemperado reportados en la Tabla VI, estos valores mas finos repercutiran directamente en las

propiedades mecanicas del material que seran analizadas en las tablas de dureza y microdureza.

TABLA IX
PROPIEDADES DEL ACERO AISI A2 BAJO CONDICIONES DE Q&P

Espesor de placa

Dureza (HV30) Microdureza
(nm)
Microdureza bainita 862+21
170/250°C 57 745+10 Microdureza
) 787435
martensita
Microdureza bainita 848+15
150/250°C 102 +7 74216 Microdureza
] 800+16
martensita
170/300°C 97 +10 632+8 Microdureza bainita 722+12
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Microdureza

) 66616
martensita
Microdureza bainita 88030
150/300°C 70 + 0.0007 132+7 Microdureza
) 787+13
martensita

Los resultados de dureza y microdureza Vickers se muestran en la Tabla IX. En la tabla se observa
que para los tratamientos térmicos de Q&P, 170°C/250°C, 150°C/250°C y 150°C/300°C presentan
una dureza muy similar entre si y valores muy cercanos a la muestra templada y revenida (Tabla
[11); la muestra 170°C/300°C presenta una dureza menor posiblemente por su temperatura de
particion, a mayor temperatura las plumas de bainita son mas gruesas lo que ayuda con una
disminucion en los valores de dureza, ademas al ser mayor la temperatura del PT la martensita
atérmica se reviene de mayor manera, lo que suma a una perdida mayor de dureza, ademas como
su temperatura de QT es mayor (170°C) los bloques de MA presentan tamafios mayores en
comparacion con los blogues de MA formadas a temperaturas de QT menores (150°C) y cuando

la microestructura presenta bloques mas finos se ve reflejado en valores de dureza mayores.

La microdureza de la martensita es bastante cercana para los tratamientos térmicos de 170/250°C,
150/250°C, 150/300°C y A250 (Tabla VI), la similitud de las microdureza en las zonas
martensiticas radica en que en el acero producto de Q&P la dureza la domina el efecto cooperativo
de las martensitas producto de transformacion (fresca y revenida) mientras que en el austemperado
(A250) es una martensita fresca que por lo general se forma durante el enfriamiento hasta
temperatura ambiente una vez finalizado el ciclo de austemperado, y queda siempre en morfologia
de bloque acompafiado de austenita (bloques de MA), lo que ayuda a regular la dureza, y que sean
tan similares a los obtenidos en la estructura producto del Q&P; las microdurezas de la martensita
obtenidas en los tratamientos térmicos de Q3 y A3 (Tabla VI) son bastante similares, en primer
lugar la temperatura del isotérmico es la misma para ambos y si se recurre a la Tabla V y la Tabla
VII se encuentra que sus porcentajes de martensita y bainita son bastante semejantes y para este
caso aplica lo explicado anteriormente del efecto cooperativo de las martensitas y el efecto de los
bloques de MA.
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VI. CONCLUSIONES

A partir de la combinacidn de métodos metalograficos tradicionales, de difraccion de rayos Xy de
analisis de dureza fue posible establecer una secuencia de caracterizacion para el acero de
herramienta AISI A2, sometido a tratamientos de austemperado y Q&P. En este sentido, la union
de las técnicas de caracterizacion por DRX, MO Y MEB, apoyadas en ataques quimicos y por
color: Beraha’s y Hann envejecido, permitieron revelar y diferenciar la microestructura bainitica
de la martensitica (atérmica y revenida), austenitica y de carburos presentes en el acero, gracias a
los depositos en color que se forma sobre cada fase con el reactivo Beraha’s: azul bainita, café
martensita y blanco austenita retenida y carburos. Lo cual genera la posibilidad de determinar

cuantitativamente la cantidad relativa de cada fase en este tipo de aceros.

El reactivo Beraha’s permiti6 identificar con mayor facilidad la martensita fresca de la martensita
revenida, algo que no permiten los demas reactivos empleados. Adicionalmente atacd
separadamente cada una de las fases presentes en la microestructura y brindd el mejor contraste
con los carburos dispersos en la matriz. El reactivo Hann envejecido ataca de manera mas eficiente
la fase con menor contenido de carbono, en este caso, la bainita, separandola con una coloracion
oscura del resto de las fases constituyentes; y al ser envejecido aporta informacion de la fase

martensitica total en el acero.

De acuerdo con este trabajo, las propiedades mecanicas dureza y microdureza, en aceros de
herramientas, con estructura multifasica, estan gobernadas por diversos factores. Dentro de los
cuales, las temperaturas de QT y PT juegan un rol muy importante. Por lo tanto, su temperatura, y
tiempo de sostenimientos son variables fundamentales. A QT mas altos se obteniene menor
cantidad de martensita y una fraccion de bainita y austenita retenida mayor; a QT bajos ocurre lo
contrario. A menores tiempos de sostenimiento en PT se logra maximizar la fraccion de austenita
retenida y bainita en detrimento de la martensita. Por su parte, tiempos de PT prolongados
posibilitan altas fracciones de bainita, en caso de seleccionar un menor tiempo se promueve la
formacion de una estructura multifasica, de bainita, martensita, austenita retenida y carburos. En
funcién de las fracciones que se logren entre fases duras y blandas, se optimizara la resistencia o

la ductilidad del material.

54



REFERENCIAS

[1] G. Aggen et al., Properties and Selection: Irons, Steels, and High-Performance
Alloys, vol. s7-11, no. 47. 1886.

[2] F. N. Gallagher MF, Speer JG, Matlock DK, “Microstructure development in TRIP-
sheet steels containing Si, Al, and P. [1] F. N. Gallagher MF, Speer JG, Matlock DK,
‘Microstructure development in TRIP-sheet steels containing Si, Al, and P.,” Proc. 44 th Mech.
Work. Steel Process. Conf., no. PA: ISS;” Proc. 44 th Mech. Work. Steel Process. Conf., no. PA:
ISS; 2002., pp. 153-172., 2002.

[3] L. Wang and J. G. Speer, “Quenching and Partitioning Steel Heat Treatment,”
Metallogr. Microstruct. Anal., vol. 2, no. 4, pp. 268-281, 2013, doi: 10.1007/s13632-013-0082-8.

[4] J. G. Speer, F. C. Rizzo, D. K. Matlock, and D. V Edmonds, “The ‘Quenching and
Partitioning’ Process: Background and Recent Progress 2. Background and Q & P Fundamentals,”
vol. 8, no. 4, pp. 417-423, 2005.

[5] E. A. Wilson and S. F. Medina, “Application of Koistinen and Marburger’s athermal
equation for volume fraction of martensite to diffusional transformations obtained on continuous
cooling 0-13%C high strength low alloy steel,” Mater. Sci. Technol., vol. 16, no. 6, pp. 630-633,
2000, doi: 10.1179/026708300101508397.

[6] I. De Diego-Calderén, M. Salib, N. Kabou, and A. Arlazarov, “Microstructure
characterization of quenching and partitioning steels,” Mater. Sci. Forum, vol. 941 MSF, pp. 530-
535, 2018, doi: 10.4028/www.scientific.net/MSF.941.530.

[7] M. Hillert, “On the definitions of paraequilibrium and orthoequilibrium gren,” vol.
50, pp. 697-699, 2004, doi: 10.1016/j.scriptamat.2003.11.020.

[8] M. Hillert, “Reply to comments on “On the definition of paraequilibrium and
orthoequilibrium,” vol. 52, pp. 87-88, 2005, doi: 10.1016/j.scriptamat.2004.08.026.

[9] Aceros SISA, “Acero SISA A2,” pp. 11-12, 2012, [Online]. Available:
http://sisal.com.mx/pdf/Acero SISA S7.pdf.

[10] J. A. P. Patifio, “Tratamientos térmicos de los aceros,” Univ. Autonoma Nuevo
Leon. P. 1, 1996, [Online]. Available: http://libroelectronico.uaa.mx/capitulo-12-otras-

vias/estructura-y-funcion-del.html.

55



[11] G. Parrish, Carburizing: Microstructures and Properties, ASM INTERN. ASM
International, 1990.

[12] G. L. Sharp, “ASM HANDBOOK: Heat Treating,” ASTM Int., vol. 4, p. 2173,
1991, doi: 10.1201/9781315120577.

[13] F. G. Caballero, “Very strong bainite,” vol. 8, pp. 251-257, 2004, doi:
10.1016/j.cossms.2004.09.005.

[14] M. Hillert: “The Role of Interfacial Energy during Soloid State Phase
Transformations” in Thermodynamics and Phase Transformations, The Selected Works of Mats
Hillert, eds. J. Agren, Y. Bréchet, C. Hutchinson, J. Philibert and G. Purdy, EDP Science, Les Ulis
Cedex, France, 2006, p. 53.

[15] U. Rigor, “Uddeholm rigor ®,” Uddeholm, pp. 1-12, 2015.

[16] Y. Yang, Z. Chen, H. L. Qin, and Z. W. Han, “The new technology of preparation
activated carbon from lignite”, vol. 483. 2014.

[17] C. Caballero, Francisca and Miller, M, Garcia-Mateo, “Influence of transformation
temperature on carbide precipitation sequence during lower bainite,” Mater. Chem., vol. 146, pp.
50-57, 2014, doi: 10.1016/j.matchemphys.2014.02.041.

[18] A. A. Gorni, “STEEL FORMING AND HEAT-TREATING HANDBOOK,”
Socorro, Dec. 2019.

[19] D. Kumar, K. Kumar, H. S. Payal, and K. K. S. Mer, “Mathematical modeling and
analysis of productive aspects in Electro Discharge Machining of AISI A2 steel,” Mater. Today,
Proc., vol. 5, no. 11, pp. 24691-24701, 201, doi: 10.1016/j.matpr.2018.10.267.

[20] L. Zhou, G. Tang, X. Ma, L. Wang, and X. Zhang, “Relationship between
microstructure and mechanical properties of M50 ultra-high strength steel via quenching-
partitioning-tempering process,” Mater. Charact., vol. 146, no. October, pp. 258-266, 2018, doi:
10.1016/j.matchar.2018.10.0009.

[21] O. Rios, J. Tobdn, C. Serna, “Estudio de la evolucién microestructural del acero
AISI A2 sometido a tratamientos isotérmicos de Austemperado y Q&P,” Revista Colombiana de
materiales, no. 15, pp. 106-112, 2020.

[22] O. Rios, “Determinacion del comportamiento en fatiga y desgaste de un acero con
bainita nanoestructurada libre de carburos en la capa carbo- austemperada y microestructura

multifasica en el ndcleo,” Universidad de Antioquia, 2020.

56



[23] ASTM International, “ASTM E562-11: Standard Test Method for Determining
Volume Fraction by Systematic Manual Point Count,” ASTM Int., no. C, pp. 1-7, 2011, doi:
10.1520/E0562-11.2.

[24] Jheison Andrés Tobdn Aguirre, “Estudio de la evolucién microestructural de los
aceros de herramientas AISI A2 y D2 sometidos a tratamientos isotérmicos para aplicaciones de
deformacion en frio por impacto,” Universidad de Antioquia, 2022.

[25] F. G. Caballero, C. G. De Andrés, and C. Capdevila, “Application of dilatometric
analysis to the study of solid-solid phase transformations in steels,” vol. 5803, no. February, 2002,
doi: 10.1016/S1044-5803(02)00259-0.

[26] T. Sourmail and V. Smanio, “Determination of Ms temperature: methods, meaning and
influence of the,” no. July 2016, 2013, doi: 10.1179/1743284713Y.0000000209.

[27] T. Domanski and A. Bokota, “The numerical model prediction of phase components
and stresses distributions in hardened tool steel for cold work,” Int. J. Mech. Sci, vol. 96-97, pp.
47-57, 2015, doi: 10.1016/j.ijmecsci.2015.03.013.

[28] Y. Wang, H. Geng, B. Zhu, Z. Wang, and Y. Zhang, “Carbon redistribution and
microstructural evolution study during two-stage quenching and partitioning process of high-
strength steels by modeling,” Materials (Basel)., vol. 11, no. 11, 2018, doi: 10.3390/mal11112302.

[29] ASTM International, “E3-11: Standard Guide for Preparation of Metallographic
Specimens 1,” ASTM Int., vol. I, pp. 1-12, 2011, doi: 10.1520/E0003-11.2.

[30] G. F. Vander, Metallography: Principles and practices. ASM International, 1999.

[31] C. Garcia-mateo et al., “Materials Characterization Analyzing the scale of the bainitic
ferrite plates by XRD, SEM and TEM,” Mater. Charact., vol. 122, pp. 83-89, 2016, doi:
10.1016/j.matchar.2016.10.023.

[32] ASTM INTERNATIONAL, “Standard Practice for X-Ray Determination of Retained
Austenite in Steel with Near Random Crystallographic Orientation E975-13.” pp. 1-7, doi:
10.1520/E0975-13.necessary.

[33] D.J. Dysom y B. Holmes, Effect of alloying additions on the lattice parameter of
austenite, J. Iron and Steel Inst. 208 (1970) 469-474.

[34] ASTM INTERNATIONAL, “Standard Test Method for Vickers Hardness of Metallic
Materials 1 E92-82,” vol. 82, no. Reapproved 2003. pp. 1-9, 2015, doi: 10.1520/E0092-
82R03E02.2.

57



[35] G. A. Fontalvo, R. Humer, C. Mitterer, K. Sammt, and I. Schemmel, “Microstructural
aspects determining the adhesive wear of tool steels,” Wear, vol. 260, no. 9-10, pp. 1028-1034,
2006, doi: 10.1016/j.wear.2005.07.001.

[36] X. Jin “Quenching and Partitioning Heat Treatment: High- Strength, Low-Alloy,” no.
June, 2016, doi: 10.1081/E-EISA-120051355.

[37] F. G. Caballero, “Aceros bainiticos avanzados: mecanismos de transformacion y
propiedades,” Universidad Complutense de Madrid, Facultad de Ciencias Quimicas, 2013.

[38] M. J. Santofimia, L. Zhao, R. Petrov, C. Kwakernaak, W. G. Sloof, and J. Sietsma,
“Microstructural development during the quenching and partitioning process in a newly designed
low-carbon steel,” Acta Mater.,, vol. 59, no. 15, pp. 6059-6068, 2011, doi:
10.1016/j.actamat.2011.06.014.

[39] D. G. Castillo, “Estudio de la conformabilidad en aceros AHSS y aceros de
embuticion,” Cienc. los Mater. Ing. Metal., pp. 1-99, 20009.

[40] Y. M. LAJTIN, “X- TEMPLE Y REVENIDO,” in Metalografia y Tratamientos
Térmicos, pp. 1-19.

58



