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Resumen El tamafio de grano austenitico (TGA) tiene una gran influencia sobre la microestructura
final y sobre las propiedades mecdnicas de los productos obtenidos por transformacién
anisotérmica del acero. Debido a la considerable atencién que se estd prestando a los aceros
microaleados en los dltimos afios y a las dificultades que se encuentran en muchos casos
para poder revelar los bordes de grano austenitico de estos aceros, en este trabajo se han
analizado las técnicas que lo hacen posible, permitiendo asf la determinacién fiable del
TGA. En este sentido, se presentan los resultados obtenidos al aplicar aislada y
combinadamente distintas técnicas tradicionales, como el ataque quimico de
microestructuras obtenidas directamente por temple, la aplicacién de diferentes tipos de
ciclos térmicos en los que se mantienen constantes las condiciones de austenizacién que
predeterminan el TGA vy el ataque por oxidacién, el cual produce oxidaciones preferentes
en los bordes de grano. Finalmente se presenta también una de las técnicas mds
innovadoras y eficaces para revelar el grano austenitico que es conocida como ataque
térmico. Esta técnica tiene su fundamento en los fenémenos de transferencia de materia
producidos desde los bordes de grano por complicados mecanismos, atin no perfectamente
identificados, tales como la evaporacién-condensacién y la difusién superficial y en
volumen de dtomos.

Palabras clave =~ Acero microaleado. Grano austenitico. Tratamiento térmico. Ataque
quimico. Ataque térmico.

Techniques to reveal the austenite grain boundaries in medium carbon microalloyed steels

Abstract The prior austenite grain size (PAGS) exerts an important influence on the microstructures
forged by continuous cooling in the steel and on their mechanical properties. Since
microalloyed steels have received considerable attention in the last years and enormous
difficulties have been repetitively to reveal the austenite grain boundaries in these steels,
this work analyzes the different techniques effective in that sense, which enable thus an
accurate determination of the PAGS. This paper presents results obtained applying
different conventional techniques such us chemical etching of quenched microstructures,
the application of thermal cycles that enable the formation of phases around the prior
austenite grain boundaries or oxidation etching which reveals the austenite grain
boundaries by the preferential accumulation of oxides. Finally, an innovative and effective
technique to reveal the prior austenite grain boundaries is presented. This technique is
based on the preferential transfer of matter from the grain boundaries to the surrounding
austenite by complicated mechanisms such as evaporation-condensation and volume and
surface diffusion of atoms.

Keywords Microalloyed steel. Prior austenite grain size. Heat treatment. Chemical
etching. Thermal etching.
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Técnicas para revelar el borde de grano austenitico en aceros microaleados

1. INTRODUCCION

La determinacién del tamafio de grano austenitico
(TGA) de los aceros tiene una importancia funda-
mental debido a su gran influencia sobre la micro-
estructura final y sobre las propiedades mecanicas,
eléctricas y magnéticas!'’!. La determinacién del
TGA conlleva, en principio, la realizacién de dos
procesos diferentes: el revelado de los bordes de
grano austenitico y la medida de su tamafio. Ac-
tualmente, los procedimientos que permiten medir
el TGA estdn bien establecidos y son igualmente
vélidos y precisos para cualquier material, a condi-
cién de que los granos se distingan con claridad Y
5. Sin embargo, la validez y eficacia de las técnicas
para revelar los bordes de grano en los aceros son
imprevisibles, pues dependen de la composicién
quimica, del tratamiento térmico aplicado y de
otros muchos factores de dificil identificacién. Por
estas razones, el revelado de los bordes de grano
austenitico puede llegar a ser un problema compli-
cado, especialmente en los aceros microaleados de
medio carbono, que muestran una baja sensibili-
dad al ataque quimico. En los dltimos afios se han
llevado a cabo investigaciones desde frentes muy
diversos (metalografico, quimico, térmico) con el
fin encontrar un procedimiento capaz de revelar
sistemdticamente el grano austenitico en los ace-
ros microaleados®¥ 7. En términos generales, estos
métodos se pueden encuadrar en la siguiente clasi-
ficacion:

i) Procedimientos directos, basados en la observa-
cién directa de la microestructura austenitica a
altas temperaturas por medio de microscopios
de alta temperatura® !,

ii) Procedimientos indirectos, en los que se utili-
zan diferentes técnicas metalograficas y trata-
mientos térmicos después de la austenizacién,
con objeto de hacer posible la visualizacion de
los granos austeniticos a temperatura ambiente.
En este sentido, existen varios procedimientos
indirectos utilizados usualmente para revelar el
grano austenitico de los aceros:

— Un método ampliamente utilizado es el ataque
del borde de grano austenitico con reactivos
quimicos!'>?7. Los mejores resultados en ace-
ros templados y revenidos se suelen obtener
con reactivos formados por solucién acuosa sa-
turada de 4cido picrico y un agente humectan-
tel6 712,13, 15,1719, 21, 24,25y 171 R ecjentemente,
se ha propuesto una nueva solucién compuesta

por 10 g de CrO3, 50 g de NaOH, 1,5 g de 4ci-
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— El revelado por oxidacién

do picrico y 100 ml 100 ml de agua destilada,
cuya aplicacién ha dado resultados muy intere-
santes en un rango bastante amplio de aceros!®.
Sin embargo, para obtener buenos resultados,
este reactivo debe ser utilizado a una tempera-
tura de 120 °C, a la cual se desprenden vapores

téxicos.

—  Otro método utilizado cominmente para reve-

lar los bordes de grano austenitico, consiste en
realizar tratamientos isotérmicos después de la
austenizacién para conseguir formar una capa
de ferrita o cementita (dependiendo de la
composicién del acero), homogéneamente dis-
tribuida sobre los bordes de los granos austeni-
ticos!!2 13- 23y 28301 Ep aceros eutectoides se
utiliza una técnica parecida pero, en este caso,
los bordes de grano austenitico se revelan por
la precipitacién de perlital'? 1V 2830 Ep este
mismo sentido, el método de cementacién de
McQuaid y Ehnl12-14 21-23 v 28301 nsjoye la
delimitacién de los bordes de grano austenitico
por la precipitacién de una fina capa de ce-
mentita proeutectoide. En este método, prime-
ro se austeniza la muestra, seguidamente se ce-
menta a 925 °C durante 8 horas vy, finalmente,
se enfria lentamente hasta la temperatura am-
biente.

[8, 12, 14, 21-23 y 28-31]
consiste en calentar, en un horno con atmdsfe-
ra oxidante, una muestra con una superficie
plana de unos 2 mm de anchura en la que se ha
realizado previamente un cuidadoso pulido. Los
bordes de grano se revelan por la acumulacién
de 6xidos o por la descarburacién de dichos

bordes.

—~ El método conocido como ataque térmi-

col® 1230y 32341 g0 hasa en el calentamiento de

una muestra, con una supetficie plana de unos
5 mm de anchura pulida muy finamente, hasta
la temperatura de austenizacién en una atmds-
fera inerte o con un vacio no inferior a 1 Pa de
presién. Una vez enfriada la muestra hasta tem-
peratura ambiente, se observa que se han for-
mado canales o surcos en las fronteras de los
granos austeniticos debido a efectos de equili-
brio entre tensiones superficiales, que dan ori-
gen a fenémenos de transporte de materia pro-
ducidos por mecanismos de evaporacién-
condensacién y/o difusion de dtomos en volu-
men y en superficiel>>7),

En este trabajo se han utilizado todas estas
técnicas con el objetivo de analizar su eficacia y
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encontrar el mejor procedimiento para conseguir
revelar, de una forma clara y nitida, los bordes de
grano austenitico de tres aceros microaleados en
un amplio rango de temperaturas (950-1.250 °C),
haciendo asi posible la determinacién fiable del

TGA en ellos.

2. MATERIALES Y PROCEDIMIENTOS EXPERI-
MENTALES

En esta investigacién se han empleado tres aceros
microaleados de medio carbono que tienen dife-
rentes concentraciones de vanadio y titanio. La
composicién quimica de estos aceros se presenta
en la tabla [.

Con el fin de alcanzar el objetivo propuesto en
este trabajo, se han utilizado las diferentes combi-
naciones de tratamientos térmicos y ataques qui-
micos que se indican a continuacién:

2.1. Tratamientos térmicos

2.1.1. Tratamiento térmico T1

En un horno de baja inercia térmica se calentaron,
a diferentes temperaturas de austenizacion, mues-
tras cilindricas de 2 mm de didmetro y 12 mm de
longitud de los tres aceros estudiados con el fin de
conseguir formar en ellos diferentes TGA. El calor
radiado por dos ldmparas de tungsteno encapsula-
das en cuarzo se focaliza sobre la muestra por me-
dio de dos reflectores bi-elipticos. La temperatura
se mide mediante un termopar tipo K, de Cromel-
Alumel, de 0,1 mm de didmetro soldado por pun-
tos a la muestra. El enfriamiento se lleva a cabo
mediante un chorro de helio, cuyo caudal se regula
automdticamente por medio de una servovdlvula
en funcién de la velocidad requerida. Estos dispo-
sitivos aseguran una excelente eficacia a la hora de
controlar la temperatura y el tiempo de manteni-
miento durante el proceso de austenizacidn; asi-
mismo, aseguran que los procesos de temple pue-
dan realizarse a velocidades de enfriamiento
(>100 °C/s) capaces de congelar el estado de aus-

tenizacion alcanzado en los aceros y de producir,
en caso necesario, microestructuras totalmente
martensiticas. La austenizacién de las muestras se
llevé a cabo en vacio (1 Pa) a una velocidad de ca-
lentamiento de 5 °C/s hasta temperaturas entre los
950 y los 1.250 °C (T?), a las que se mantuvieron
durante diferentes tiempos (ty) (Tabla II). Por ulti-
mo, las muestras se templaron en una corriente de
helio hasta temperatura ambiente. En la figura la
se muestra un esquema de este tratamiento térmi-
co.

2.1.2. Tratamientos térmicos T2, T3 y T4

Se ha observado que, en algunas ocasiones, la sen-
sibilidad de los bordes de grano al ataque quimico
aumenta cuando las muestras se someten a trata-
mientos de revenido a temperaturas intermedias
(350-550 °C) en atmésferas oxidantes!!> 1422 28,29y 38]
Por otro lado, se sabe que algunos reactivos quimi-
cos pueden revelar los bordes de grano austenitico
que contienen elementos segregados, tales como el
fosforol® ¥ 38’4z],y que esta segregacién aumenta
cuando se revienen muestras previamente templa-
das. Basdndonos en estas consideraciones, se pre-
pararon muestras cibicas de 5 mm de arista y se
trataron al aire en un horno eléctrico que habfa si-
do precalentado a la temperatura de austenizacién,
T7, (Tabla II). Después de un tiempo de manteni-
miento, t¥, (Tabla II), las muestras se templaron en
agua. En la figura 1b se muestra un esquema de es-
te tratamiento (T2). Posteriormente, algunas
muestras se revinieron a 450 °C durante 5 horas
(T3) y otras lo fueron revenidas dos veces, primero
a 450 °C durante 5 horas y, luego, a 550 °C du-
rante 5 horas (T4).

2.1.3. Tratamiento térmico T5

En el horno de baja inercia térmica mencionado
anteriormente, se ha llevado a cabo otro tipo de
tratamiento térmico denominado T5 (Fig. 1c). Pa-
ra dicho tratamiento, se prepararon muestras cilin-
dricas de 2 mm de didmetro y 12 mm de longitud y

Tabla 1. Composicién quimica (% masa)

Table I. Chemical composition (wt %)

Acero C Mn Si P Cr Ni Mo \" Cu Ti Al N
Tiv 0,37 1,45 0,56 0,01 0,04 0,07 0,03 0,11 0,14 0,015 0,02 0,02
%4 0,33 1,49 0,25 0,01 0,08 0,11 0,04 0,24 0,27 0,002 0,03 0,01
Ti 0,35 1,56 0,33 0,01 0,24 0,05 0,02 0,004 0,1 0,03 0,03 0,01
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Técnicas para revelar el borde de grano austenitico en aceros microaleados

Tabla II. Condiciones generales de austenizacion de los tres aceros estudiados

Table Il. General austenitization conditions for the three steels studied

Acero

T,(°C)

t,(s)

Tiv

Ti

950, 1.000, 1.050, 1.100, 1.150, 1.200, 1.250
950, 1.000, 1.050, 1.100, 1.150, 1.200, 1.250
950, 1.000, 1.050, 1.100, 1.150, 1.200, 1.225, 1.250

60
180
180

P
.

a)

Bty

5 °C/s/

Temperatura, °C

Vacio:1Pa

\
>100 °C/s

Tiempo, s

} b)
Ty, ty

Horno eléctrico
con atmosfera no
controlada

Temperatura, °C

Temple en
y agua

P
-

Tiempo, s

P
.

Ty, ty ©)

Tiso, tiso

5°C/s /

Temperatura °C

Vacio: 1Pa

¥ >100 °C/s

Tiempo, s
Figura 1. Tratamientos térmicos; a) T1, b) RT2 y ¢) T5.
Figure 1. Heat treatments; a) T1, b) T2 y ¢) T5.
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se calentaron bajo vacio de 1 Pa a una velocidad
de 5 °C/s hasta las condiciones de austenizacién
descritas en la tabla II. Las muestras fueron se en-
friaron, posteriormente, enfriadas por temple hasta
una determinada temperatura, Tjso, y mantenidas
se mantuvieron en tratamiento isotérmico durante
un tiempo, tjso, para ser finalmente templadas has-
ta temperatura ambiente. Tyso vy tso son, respecti-
vamente, la temperatura y el tiempo que se necesi-
ta para precipitar, isotérmicamente, una fina capa
de ferrita alotriomérfica sobre los bordes de grano
austenitico. Esta ferrita se revela muy facilmente
por ataque quimico, permitiendo la determinacion
precisa del TGA de la muestra. Uno de los incon-
venientes de esta técnica es, que, para conseguir
alcanzar las condiciones isotérmicas Sptimas, es
necesario realizar previamente un minucioso estu-
dio de la descomposicién isotérmica de la austeni-
ta en el acero.

2.1.4. Método del ataque térmico (T6)

Para la realizacién de este tratamiento se utilizaron
muestras cilindricas de 5 mm de didmetro y 12 mm
de longitud, con una seccién longitudinal de unos
2 mm de ancho pulida con acabado sobre pafio de
diamante de 1 pm. Las muestras asi preparadas se
calentaron a una velocidad de 5 °C/s en el horno
de baja inercia antes descrito, hasta las condicio-
nes de austenizacién sefialadas en la tabla II. El
tratamiento debe realizarse con un vacio de al me-
nos 1 Pa, con objeto de evitar la formacién excesi-
va de 6xido sobre la superficie pulida, que impedi-
ria distinguir con claridad los bordes de los granos
austeniticos. Por tdltimo, las muestras se enfrian
hasta la temperatura ambiente a una velocidad de

1 °C/s.
2.2. Preparacion metalografica

Utilizando las técnicas metalogréficas usuales, se
procedi6 al desbaste y pulido y ataque quimico de
todas las muestras tratadas térmicamente, excepto
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aquéllas ensayadas utilizando el tratamiento T6. Es
conocido que los reactivos quimicos permiten re-
velar las fronteras de grano austenitico debido a
que el potencial quimico de éstas es ligeramente
mayor que el del propio grano; por tanto, un buen
reactivo es aquél que es capaz de distinguir esta di-
ferencia de potenciales quimicos. La mayorfa de
los reactivos que fueron probados para revelar los
bordes de grano austenitico en los aceros estudia-
dos (Tabla III) dieron resultados poco satisfacto-
rios. Los tnicos reactivos que dieron algin resulta-
do positivo en alguna de las muestras fueron el Al,
A2y A3. Las muestras que fueron sometidas al tra-
tamiento térmico T6 no necesitan preparacién
metalogréfica adicional ni, por supuesto, ataque
quimico para revelar los bordes de grano, lo cual
constituye en sf mismo una ventaja considerable a
favor de este procedimiento.

El TGA fue medido directamente sobre micro-
grafias Opticas de las microestructuras obtenidas,
utilizando un procedimiento de interceptacién li-
neal* ¥ que da la medida del didgmetro medio de
los granos austeniticos. Este didmetro medio se es-
tima contando el ndmero de granos interceptados
por lineas rectas suficientemente largas para cortar
un minimo de 50 granos de austenita.

3. DISCUSION Y RESULTADOS

3.1. Combinacion de tratamientos térmicos y
reactivos quimicos

A continuacién se detallan los procedimientos uti-
lizados para revelar los bordes de grano austenitico
en cada uno de los tres aceros microaleados y los

resultados de los TGA obtenidos en cada una de
las condiciones de austenizacién ensayadas.

3.1.1. AceroTiV

En la mayorfa de las muestras que fueron ensa-
yadas con el tratamiento T1 y atacadas con los
reactivos Al a A8 no se obtuvieron resultados
aceptables. Sélo para las dos temperaturas de aus-
tenizacién mds bajas (950 y 1.000 °C), utilizando
el reactivo quimico A2 y después de aplicar ciclos
repetidos de ataque y pulido, se consiguieron resul-
tados vilidos para poder efectuar medidas del
TGA en este acero.

Por otro lado, en relacién con la aplicacién del
tratamiento T5 a este acero, s6lo después de varias
pruebas se pudieron determinar las condiciones
Optimas de temperatura, Tiso, v tiempo, tiso,
(Tabla 1V) para los tratamientos isotérmicos que
permitieron delimitar, nitidamente, con ferrita
alotriomoérfica, los bordes de grano para las dife-
rentes temperaturas de austenizacién indicadas en
dicha tabla. La fina capa de ferrita alotriomoérfica
precipitada por medio de este tratamiento sobre
los bordes de grano austenitico se reveld con el re-
activo A3. Sin embargo, por este método no se pu-
do determinar el TGA a las dos temperaturas mds
bajas (950 y 1.000 °C), puesto que a dichas tem-
peraturas, el TGA es muy fino y, en cuanto se pro-
duce la formacién de ferrita, se recubren rdpida y
totalmente no sélo los bordes sino también el inte-
rior de los granos austeniticos, lo que enmascara el
propio grano e impide que se pueda medir su tama-
fio de una forma fiable. A pesar de que cuando se
alcanzan las condiciones ideales, este tratamiento,

Tabla Ill. Reactivos quimicos

Table Ill. Chemical etchants

Reactivo quimico Descripcion

Al Acido picrico saturado acuoso + sulfonato sédico de tridecilbenceno como agente
humectante (ASTM E 112-96).

A2 100mL de agua destilada + 2g de acido picrico (C6H3N307) + 50 ml de Teepol +
gotas de HCl. El nimero de gotas de HCl varia entre 6 y 12.

A3 Nital al 2% (2 ml HNO3 + 98 ml de Etanol (C2H50H))

A4 Reactivo Vilella. 1 g de 4cido picrico + 5 ml de HCl + 100 ml de etanol.

A5 2 ml de Br + 100 ml de metanol + gotas de HCl

A6 Reactivo Werner. 3 g de acido picrico + 100 ml de xileno + 10 ml de metanol.

A7 Picral. 1 g de 4cido picrico, 100 ml de metanol + gotas de HCI.

A8 Picral + Nital.
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Técnicas para revelar el borde de grano austenitico en aceros microaleados

Tabla IV. Condiciones isotérmicas para el acero TiV.
Tratamiento T5

Table IV. Isothermal conditions for TiV steel. T5 heat

treatment
7,00 Tiso (°C) tiso (s)
1.050 640 25
1.100 640 50
1.150 640 60
1.200 640 55
1.250 640 50

(T5), es bastante eficaz, se suelen necesitar dema-
siados ensayos para encontrar dichas condiciones,
lo que representa una desventaja importante de es-
te método. En la tabla V se indican las combina-
ciones de tratamientos térmicos y ataques quimi-

1)

cos (T/A) que permitieron revelar los bordes de
grano austenitico a cada una de las temperaturas
de austenizaciéon ensayadas en el acero TiV. En es-
ta tabla también se detallan los correspondientes
resultados obtenidos para el TGA. Finalmente,
con objeto de apreciar el efecto producido por ca-
da procedimiento, (T/A), en la figura 2 se mues-
tran las microestructuras obtenidas para este acero
a cada temperatura.

3.1.2. AceroV

La combinacién del tratamiento T1 junto con el
reactivo A2 permitié revelar los bordes de grano
austenitico en todo el rango de temperaturas estu-
diado en este acero (Tabla II). En la figura 3 se
muestran las microestructuras en las que se apre-
cian los granos austeniticos revelados por este pro-
cedimiento, a cada una de las temperaturas de aus-

ER)

Figura 2. Micrografias opticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero TiV revelados
por la combinacién de T1 y A2: a) 950 °C; b) 1.000 °C; y la combinacion de T5y A3: ¢) 1.050 °C, d) 1.100 °C, e) 1.150 °C,

f) 1.200 °C, g) 1.250 °C.

Figure 2. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in TiV steel revealed by the
combination of T1 and A2: a) 950 °C; b) 1000 °C; and the combination of T5 and A3: ¢) 1050 °C, d) 1100 °C, ) 1150 °C,

f) 1200 °C, g) 1250 °C.
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Figura 3. Micrografias épticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero V revelados

por la combinacion de T1 y A2: a) 950 °C, b) 1.000 °C, ¢} 1.050 °C, d) 1.100 °C, &) 1.150 °C, f) 1.200 °C, g) 1.250 °C.

Figure 3. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in V steel revealed by the
combination of T1 and A2: a) 950 °C, b) 1000 °C, c) 1050 °C, d) 1100 °C, e} 1150 °C, f) 1200 °C, g} 1250 °C.

tenizacién. Las medidas de TGA obtenidas se de- Tabla V. Métodos de revelado y valores del TGA obtenidos

tallan en la tabla V. Table V. Revealing procedures and values of the PAGS

o
3.1.3. AceroTi obtained

T, Tiv v Ti
En este acero, la combinacién de T1 con A2 sélo

conseguia revelar muy levemente los bordes de °C T/A TGA,pm T/A TGA,pm T/A TGA,um
grano austenitico, pero atacaba excesivamente
a la martensita y a las inclusiones. Con el fin de
mejorar estos resultados, se aplicaron ciclos repeti- 1.000 T1/A2 111 T1/A2  8%1 T4/A2 15%3

dos de ataque y pulido, pero no se consiguieron 1050 T5/A3 2043 TI/A2 1042 T4/A2 1642
mejoras apreciables. Los granos austeniticos no se

950 T1/A2  8x1 Ti1/A2 7+1 T4/A2 13+%2

. . . . 1.100 T5/A3 3745 Ti1/A2 2543 * *
revelaban con suficiente nitidez como para medir,
con fiabilidad, el TGA de este acero en ninguna 1.150  T5/A3 532 Ti/A2 3446 * *
de las temperaturas de austenizacién ensayadas 1200 T5/A3 66+9 TI1/A2 58+14 T4/A2 44+5
(Te,lbl.a I). Por ello, se probalhron Otros reactivos 195 " " w Ta/A2 57410
quimicos (Al, A3-A8) pero ninguno de ellos di6
resultados aceptables. A continuacién, en este 1250 T5/A3 7247 Ti/A2 121432 T4/A2 64411
acero se ensayaron combinaciones del tratamiento
T2 con todos los reactivos detallados en la tabla 3. * Procedimiento no vilido; ** no ensayadas
534 Rewv. Metal. Madrid 37 (2001)
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El reactivo A2, después de aplicar ciclos repetidos
de ataque y pulido, revel6 los bordes de grano a las
temperaturas mas bajas (950 y 1.000 °C) pero, a
pesar de que estos resultados fueron mejores que
los obtenidos con el tratamiento TI, no fueron lo
suficientemente buenos como para permitir hacer
una medida precisa del TGA. Las muestras trata-
das con el tratamiento T2 fueron entonces reveni-
das siguiendo los tratamientos T3 y T4. Ninguno
de los reactivos quimicos descritos en la tabla III
aplicados a las muestras tratadas con T3 dié bue-
nos resultados. Sin embargo, la combinacién del
tratamiento T4 y ciclos repetidos de ataque y puli-
do con el reactivo A2 permitié revelar los bordes
de grano a bajas (950, 1.000, 1.050 °C) y a altas
temperaturas (1.200, 1.225, 1.250 °C) en este ace-
ro. En la figura 4 se muestran las micrografias del
acero Ti obtenidas por la combinacién de T4 y A2
y en la tabla V se indican los resultados del TGA
obtenidos a cada una de las temperaturas. Hay que
resefiar que en este acero ninguno de los procedi-
mientos permitié determinar el TGA a temperatu-
ras intermedias (1.100 y 1.150 °C).

3.2. Método del ataque térmico (T6)
Es conocido que, en la regién donde confluye una

frontera de grano con una superficie libre se tiende
a alcanzar un equilibrio local entre las tensiones

1.000 °C

superficiales de la frontera de grano y de la superfi-
cie librel®!. A altas temperaturas (rango austeniti-
co), este equilibrio se alcanza casi instantinea-
mente, debido a la alta actividad que tienen, a esas
temperaturas, los procesos de difusion y de evapo-
racién/condensacién atémicas. Como consecuen-
cia de esto, la superficie libre en torno a la linea
por donde emerge el limite de grano se curva de
una forma muy acusada (Fig. 5), formdndose asf
unos canales o surcos en los bordes de grano auste-
nitico debido a la transferencia preferente de ato-
mos desde los propios bordes hacia las regiones
préximas a ellos. La formacién de los surcos permi-
te distinguir perfectamente los bordes de grano
austenftico por microscopia éptica y, por tanto,
medir el TGA.

En la tabla VI se presentan los resultados del
TGA obtenidos a todas las temperaturas de auste-
nizacién, en muestras cuyo grano se ha revelado
por ataque térmico (AT). En las figuras 6, 7 y 8 se
muestran las correspondientes micrografias de los
granos austeniticos revelados por el método del
ataque térmico en los aceros TiV, V y Ti, respecti-
vamente. Este método dio excelentes resultados, a
todas las temperaturas de austenizacién ensayadas
de los tres aceros, incluidas las temperaturas de
1.100 y 1.150 °C del acero Ti, a las que ningin
otro método consiguié dar resultados, ni siquiera
mediocres. Ademds de la eficacia del método del

1.050 °C

i,

Figura 4. Micrografias épticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero Ti revelados
por la combinacién de T4 y A2: a) 950 °C, b) 1.000 °C, ¢) 1.050 °C, d) 1.200 °C, e) 1.225 °C, f) 1.250 °C.

Figure 4. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in Ti steel revealed by the
combination of T4 and A2: a) 950 °C, b) 1000 °C, ¢} 1050 °C, d) 1200 °C, e} 1225 °C, f) 1250 °C.
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Difusién / Vaporizacion

Borde de
grano

Superficie
libre

Tabla VI. Resultados del TGA obtenidos en los aceros TiV,
V'y Ti por aplicacién del método de ataque térmico (AT)

Table VI. Results of the PAGS revealed by thermal etching
in TiV, V and Ti steels

Figura 5. Canal o surco formado en la interseccién de la
superficie libre con el borde de grano.

Figure 5. Groove formed at the intersection of a free surface
with a grain boundary.

ataque térmico demostrada en este estudio, es im-
portante destacar que este método es rdpido y
practico, ya que no necesita ninguna preparacion

1.000 °C

TGA, pm

T, °C Tiv v Ti

950 71 7£1 13+1
1.000 13+1 9+1 16+2
1.050 17+£2 101 14+2
1.100 40+7 31+4 316
1.150 52+6 3945 40+7
1.200 67£15 64+13 4712
1.225 * * 52+19
1.250 70+16 13131 65+28

1.050 °C

Figura 6. Micrografias épticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero TiV revelados
por ataque térmico: a) 950 °C; b) 1.000 °C, ¢) 1.050 °C, d) 1.100 °C, e) 1.150 °C, f) 1.200 °C, g) 1.250 °C.

Figure 6. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in TiV steel revealed by
thermal etching: a) 950 °C, b) 1000 °C, c) 1050 °C, d) 1100 °C, e) 1150 °C, f) 1200 °C, g) 1250 °C.
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1.000 °C

N

1.050 °C

Figura 7. Micrografias épticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero V revelados
por ataque térmico: a) 950 °C; b) 1.000 °C, ¢} 1.050 °C, d) 1.100 °C, e) 1.150 °C, f} 1.200 °C, g) 1.250 °C.

Figure 7. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in V steel revealed by thermal
etching: a) 950 °C; b) 1000 °C, c) 1050 °C, d) 1100 °C, e) 1150 °C, f) 1200 °C, g) 1250 °C.

metalogréfica después de realizar el tratamiento
térmico y no requiere que la microestructura final
sea martensitica, como sucede con los otros méto-
dos. Indudablemente, esto facilita el revelado de
los bordes de grano austenitico en aquellos aceros
en los que no se puede obtener una microestructu-
ra martensitica por temple. En efecto, en el ataque
térmico se ha empleado una velocidad de enfria-
miento de 1 °C/s y, para dicha velocidad, en los
tres aceros microaleados estudiados se obtienen
microestructuras de ferrita y perlita. En microes-
tructuras de este tipo podria caber la duda de si
son, realmente, los granos de austenita los que se
revelan por ataque térmico, o son los de ferrita y
perlita. En este sentido, la similitud entre los valo-
res del TGA de estos aceros obtenidos por aplica-
cién del ataque quimico (Tabla V) y por ataque
térmico (Tabla VI), demuestran que los surcos for-
mados por el ataque térmico pertenecen, cierta-
mente, a los granos austeniticos, a pesar de que du-

Rev. Metal. Madrid 37 (2001)
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rante el enfriamiento se haya formado una micro-
estructura de ferrita y perlita.

4. CONCLUSIONES

— Los procedimientos basados en la combinacién
de tratamientos térmicos y ataques quimicos s6-
lo revelaron los bordes de grano austenitico de
los aceros microaleados estudiados para algunas
temperaturas de austenizacién. Sin haber sido
posible encontrar una explicacién coherente,
se ha podido comprobar que estos procedimien-
tos no permitieron revelar el grano austenitico
para todas las condiciones de austenizacién en-
sayadas en un mismo acero, ni, tampoco, para
una determinada condicién de austenizacién
en aceros con composiciones quimicas muy pa-
recidas.

— EI método del ataque térmico dio excelentes
resultados en los tres aceros microaleados, a

537

http://revistademetalurgia.revistas.csic.es



C. GARCIA DE ANDRES, M.J. BARTOLOME, C. CAPDEVILA, D. SAN MARTIN, F.G. CABALLERO, V. LOPEZ Y ]. VARA

1.000 °C

1.225 °C
g) |

1.250 °C

Figura 8. Micrografias épticas de los granos austeniticos a diferentes temperaturas de austenizacién en el acero Ti revelados por
ataque térmico: a) 950 °C; b) 1.000 °C, c) 1.050 °C, d) 1.100 °C, e) 1.150 °C, f) 1.200 °C, g) 1.225 °C, h) 1.250 °C.

Figure 8. Optical micrographs of the prior austenite grains at different austenitization temperatures in Ti steel revealed by thermal
etching: a) 950 °C; b) 1000 °C, c) 1050 °C, d) 1100 °C, e) 1150 °C, ) 1200 °C, g) 1225 °C, h) 1250 °C.

todas las temperaturas de austenizacién, incluso
a aquéllas para las que los otros métodos no
permitieron revelar con claridad los bordes de
grano austenitico. Este método puede conside-
rarse como el m4s adecuado para determinar el
TGA en este tipo de aceros.
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