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Resumen Los laboratorios que siguen la norma
ISO/IEC 17025 deben asegurar la validez de

los resultados cuando ejecutan rutinariamente
calibraciones y ensayos, en el caso de la dureza
Rockwell, varios de los procedimientos de
aseguramiento involucran el uso de materiales
homogéneos, a excepcion de los materiales de
referencia certificados, los aceros en estado

de suministro comercial presentan una no
homogeneidad en la dureza bastante alta y después
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del tratamiento térmico comercial, esta persiste.
En el presente trabajo se realiza el control de los
parametros de ciclos de tratamiento térmico para
tres aceros (AISI 4140, AISI O1 y uno similar al
AISI D2), con el fin de obtener una homogeneidad
cercana a las estipuladas en la norma ASTM
E18-19 para los rangos de dureza de la escala
Rockwell C referentes a los bloques patron. Para
confirmar la homogeneidad de los tratamientos

térmicos se realizaron mediciones de dureza

HRC en un durdémetro previamente verificado
Y andalisis metalogrdficos, encontrando que la
variacion de temperaturas del tratamiento térmico

influye en la homogeneidad de la dureza.
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1. Introduccion

Los laboratorios que se rigen por la norma ISO/IEC
17025 [1] deben asegurar la validez de los resultados
de acuerdo con el numeral 7.7; en el caso del ensayo
de dureza Rockwell C, se pueden usar entre otros
los siguientes procedimientos: utilizar materiales
homogéneos en dureza, con el fin de realizar graficos
de control; repetir el ensayo en el tiempo utilizando la
misma muestra, métodoy eauipo; el uso habitual de
materiales de referencia certificados y la repeticién
de los ensayos para items retenidos entre otros.
Sise piensa en la realizacién de comparaciones
Inter laboratorios o el uso de los resultados para

la elaboracién de graficos de control, estudios de
precision intermedia, etc., la homogeneidad del
material entre otras [2] juega un papel importante
en la explicaciéon de la dispersién de las mediciones
obtenidas por el laboratorio. El desarrollo de
materiales homogéneos para su uso en estos
propdsitos es campo de investigacién de institutos
nacionales de metrologia como NIST [3], fabricantes
de materiales de referencia [4] y la academia [5]; en

nuestro caso el interés se centra en la evaluacion

de materiales disponibles comercialmente para

su posterior modificacion por tratamiento térmico

y evaluacién de la homogeneidad de la dureza a
partir de técnicas estadisticas, con el fin de sustituir
algunos de los procedimientos de aseguramiento de
la validez de los resultados con el uso de materiales
disponibles localmente y dejar solo los materiales de
referencia certificados que no se producen en el pais
para las verificaciones del durémetro de acuerdo con
el numeral A1.4.1de la norma ASTM E18-19 [6].

2. Procedimiento experimental

Se estudié la norma NIST1991. Microstructure,
Composition, and Hardness, of Rockwell C Hardness
Blocks, para analizar que aceros se utilizan para fabricar
materiales de referencia [3]. Adicionalmente se tuvo

en cuenta la templabilidad de los aceros, y de estos se
seleccionaron tres referencias de aceros disponibles
comercialmente para realizar los experimentos.

Los aceros seleccionados se sometieron a un corte,
mecanizadoy rectificado, con el fin de caracterizar
mediante un analisis de composicién quimica por
Espectrometria de Emision Atdmica por Descarga
Electroluminiscente (siglas en inglés GD-OES) en un
espectrometro Horiba GD Profiler 2.

Las muestras se sometieron a un ciclo de tratamiento
térmico, en el cual se utilizé un horno tipo mufla para el
calentamientoy un bafo de sales para el enfriamiento.
Se rectific de nuevo la superficie de la muestra, y se
midié su rugosidad con un Rugosimetro Marsurf GD120
utilizando un palpador de 2 um de didmetro. Para la
toma de huellas de dureza Rockwell C, se utilizé un
durémetro United Tru- Blue |l

Los analisis metalograficos de cada una de las muestras
tratadas térmicamente se realizaron utilizando
equipos de preparacién de muestras marca Buehler, un
microscopio metalografico Olympus PME3y el Metals
Handbook [8] para |a
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identificacién de la microestructura. Lo anterior, se
hizo con el objetivo de evaluar la modificacién en
los parametros de interés debido al tratamientoy su
desviacion respecto a la norma ASTM E18-19 refe-
rente a bloques patrén (ver tabla1).

Inicialmente los aceros 1y 2 se sometieron a un pro-
ceso de corte en una sierra mecanica con abundante
liquido refrigerante y posterior se mecanizaron en
torno convencional GH1440A girando a 385 rpm

con unavance de 20 pm para obtener 2 muestras

por cada material con un diametro aproximado de
50,8 mmy 8,6 mm de espesor. El acero 3 se sometié a
un proceso de corte en sierra mecanica para extraer
una muestra de aproximadamente 53,7 mm de largo
por 42,76 mm de ancho por 9,82 mm de espesor; final-
mente todas las muestras se rectificaron utilizando una
rectificadora marca ELB SCHLIFF hasta dejar caras pa-
ralelas, con abundante refrigerante, una piedra girando
a3600 rpmy con un avance de 20 um. Posteriormente,
se realiz6 un analisis de composicién quimica.

Tabla1. Maxima no uniformidad de los bloques estandarizados.

Dureza nominal
estandarizada de bloques patrén

Rango maximode la no
uniformidad (HR units)

HRC >20-<60

HRC >60-<70

1.0

Tomado de la norma ASTM E18-19 [6]

Cada una de las muestras se sometié a dos ciclos di-
ferentes de tratamiento térmico, de acuerdo con las
figuras1al 5. Una vez finalizado, se le realiz6 nueva-
mente un proceso de rectificado con abundante re-
frigerante por ambas caras para eliminar cualquier
capa de decarburizacién que se haya formado. A
continuacion, se midio la rugosidad, obteniendo un
valor promedio que oscila para los tres aceros entre
Ra=0,7208 pumy Ra=0,9760 pum.

Con el fin de determinar la homogeneidad de cada
uno de los materiales producto del tratamiento
térmico se limpié la superficie de cada muestra con
alcohol etilicoy sobre una de las caras se realiz6
una cuadricula de aproximadamente 3 mm de lado
(ver figura 1) posteriormente se tomaron huellas de
dureza Rockwell C en unssitio aproximado al centro
de cada cuadricula, para ello se utilizé un durémetro
y lanorma ASTM E18-19.
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1er Ciclo de tratamiento térmico AlISI 01
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Figura1. Primer ciclo de tratamiento térmico para el acero AlSI O1.
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1er Ciclo de tratamiento térmico AlISI 4140
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Figura 2. Primer ciclo de tratamiento térmico para el acero AlSI 4140.
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Figura 3. Primer ciclo de tratamiento térmico para el acero 3.
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2do Tratamiento térmico AISI 4140y AlSI 01
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Figura 4. Segundo ciclo de tratamiento térmico para los aceros AlSI O1y AlSI 4140.
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Figura 5. Segundo ciclo de tratamiento térmico para el acero 3.
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La muestra se dividié en cuatro cuadrantes para
realizar un andlisis estadistico indagando si las
medias de los cuatro cuadrantes eran iguales

(ver figura 6) por medio de un analisis ANOVAy
un diagrama de cajas y bigotes. Posteriormente,
el rango obtenido de restar el valor maximoy el
valor minimo de dureza Rockwell C encontrado en
cada muestra tratada térmicamente se compard
directamente con el rango estipulado en la tabla
A4.2 de la norma ASTM E18-19 (ver tabla 1) para

determinar el grado de cumplimiento del requisito.

Graficamente se realiz6 un mapa de contorno para
cada material a partir de los valores de dureza
obtenidosy la posicién relativa al centro de cada
huella de dureza.

Figura 6. Subdivisién en cuadrantes y patron de cuadricula realizado en las muestras.
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3. Resultadosy discusion

Los analisis de composicién quimica se muestran
en las tablas 2 a 4 los cuales se compararon con
la literatura [7]. Los aceros corresponden al AlS|
O1 (acero1), AlSI 4140 (acero 2) y el Gltimo por su
contenido de Cy Cr no corresponde a los rangos
establecidos para las designaciones definidas en
la clasificacion AlSI. Sin embargo, se encuentran
dentro de la serie D por su alto contenido de
carbonoy cromo. Por lo tanto, en el resto del
presente articulo se referencia como acero 3.

Tabla 2. Resultados del anélisis de composiciéon quimica obtenidos por GD-OES
para el acero AISI O1

0. 8604 0.2892 1.2694 0.0035 0.5003 0.0078 0.0622
O. 0762 0.4685 0.0118 0.0054 0.0036 0 0088 0.01576

Tabla 3. Resultados del andlisis de composicién quimica obtenidos por GD-OES
para el acero AlSI 4140

0.4142 0.2084 0.9387 0.0068 1.0159 0.1784 0.0768
0.0072 0.0108 0.0218 0.0222 0.0041 0.0624 0.0004

Tabla 4. Resultados del anélisis de composicién quimica obtenidos por GD-OES
para el acero 3

1.0060 0.2755 03255 0.0067 10.4380 0.7720 0.25/9

0.8300 0.0975 0.0227 0.0044 0.0001 0.0719 0.0312
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3.1 Acero AISI O1

Después de evaluar los dos ciclos de tratamientos
térmicos aplicados a cada una de las muestras se
encontrd que el primer ciclo de tratamiento (ver figura
1) presenta el menor valor (1,95) de rango de durezas
(ver tabla 5), aunque este valor no es suficiente para
cumplir los requisitos de homogeneidad establecidos
en lanorma ASTM E18-19. Se realiz6 un patrén de
huellas de dureza Rockwell C sobre cada una de las
muestras tratadas térmicamente obteniendo un
mapa de contorno como se observa en la figura 7.
Alli se puede apreciar que la distribucién de zonas de
mayory menor dureza estd mas concentrada en un
cuadrante de acuerdo con la escala de colores.

La microestructura del acero AISI O1, primer ciclo de
tratamiento térmico (figura 8 y 9), consiste en una
matriz principalmente de martensita con carburos
segregados en forma de bandas (zonas claras). Vidal
y colaboradores [9] lograron la homogeneidad con

aceros de alto y bajo carbono con bajos contenidos
de azufre y fosforo obteniendo una microestructura
homogénea de martensita revenida para el

rango de dureza de 35 HRC a 55 HRC utilizando

un tratamiento térmico de temple en aceite y
revenido, pero no se especifican los parametros del
ciclo de tratamiento.

Se compararon las medias de los cuatro cuadrantes
(ver figura 6) y se encontraron diferencias
significativas entre ellos tal como se apreciaen la
tabla 6 de anova; ya que el valor p para la razén
Fes menora 0,05y también se puede apreciar el
mismo comportamiento en el diagrama de cajasy
bigotes (ver figura 10)

Y (mm)

ACERO AlSI 01 HRC

=] 5529

55,05

54 80

54,56

5431

54,07

5383

53,58

5334

-20 -10 0 10
X (mm)

Figura 7. Distribucién de durezas HRC en la muestra
de acero AISI O1 después del primer ciclo de trata-
miento térmico
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Tabla 5. Resultados de la medicién del rango de durezas en los dos tratamientos para el acero

Rango de dureza HRC
Primertratamiento térmico Segundo tratamiento térmico Maximo permitido por lanorma
ASTME18-19
1.95 331 10

Tabla 6. Tabla de anova para la comparacion de los 4 cuadrantes para el acero AISI O1 del primer

S d
amace Cuadr:jldo Razén-F Valor-P
cuadrados medio

Entre grupos 2.69194 3 0.897313 852 0.0000
Intra grupos 16.8471 160 0105295
Total (Corn) 19.53971 163
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Figura 8 y 9. Micrografia de la muestra acero AlSI O1 a diferentes magnitudes. Secciéon longitudinal.
Se observa una microestructura de matriz martensitica con carburos segregados. Nital 2%.

AlSI o1l P

B

AlISI o1-l11 p—— -—1
AlSI 01-1V — . l
53 53,4 53,8 54,2 54,6 55 55,4
HRC

Figura1o. Diagrama de cajas y bigotes para el acero AISI O1 del primer ciclo de tratamiento térmico
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3.2 Acero AlSI 4140ww La microestructura del acero AlSI 4140, segundo AlSI 4140 HRC
Después de evaluar los dos ciclos de tratamientos ciclo de tratamiento térmico (figura12 y 13), consiste o
térmicos aplicado a cada una de las muestras se en una matriz principalmente de perlitay bainita. o
encontrd que el segundo ciclo de tratamiento A diferencia de Vidal y colaboradores [9] y NIST o
(ver figura 4) presenta el menor valor de rango [3] para estos valores de dureza la microestructura = "
de durezas (ver tabla 7), aunque este valor no obtenida es martensita revenida. ;E.’ o
es suficiente para cumplir los requisitos de Se compararon las medias de los cuatro cuadrantes o
homogeneidad establecidos en la norma ASTM (ver figura 6) y se encontraron diferencias o
E18-19. Se realizé un patrén de huellas de dureza significativas entre ellos tal como se apreciaen la o
Rockwell C sobre cada una de las muestras tratadas tabla 8 de anova; ya que el valor p paralarazén F P i 5 i = o
térmicamente obteniendo un mapa de contorno es menor a 0,05y también se puede apreciar en el As(en),

como se observa en la figura11. Alli se puede diagrama de cajasy bigotes (ver figura 14)

apreciar que la distribucion de zonas de mayory Figura11. Distribucion de durezas HRC en la mues-

menor dureza es mas aleatoria de acuerdo con la tra de acero AlSI 4140 después del segundo ciclo de

escala de colores. tratamiento térmico.

1
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Tabla 7. Resultados de medicion del rango de durezas en los dos tratamientos para el acero AlSI 4140

Rango de dureza HRC
Primer tratamiento térmico Segundo tratamiento térmico Maximo permitido porlanorma
ASTM E18-19
19.98 1.98 1.0

Tabla 8. Tabla de anova para la comparacion de los 4 cuadrantes para el acero AlSI 4140 del segundo ciclo de trata-
miento térmico.

S e |
Fuente fma ce Gl Cuadr:ftdo Razén-F Valor-P
cuadrados medio

Entre grupos 1.99431 3 0.664769 6.51 0.0004
Intra grupos 15.9204 156 0102054

Total (Corr) 17.9147 159
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, .

Figura12y13. Micrografia de la muestra acero AISI 4140 a diferentes aumentos. Secciéon longitudinal.
Se observa una microestructura de perlitay bainita. Nital 2%.

AlSl 414011 _
AlSl 41401
AlSl 4140 111
AlSl 4140 IV |
29 29,5 30 30,5 31 31,5 32
HRC

Figura14. Diagrama de cajasy bigotes para el acero AlSI 4140 del segundo ciclo de tratamiento térmico



EXPERIENCIASEN EL
TRATAMIENTO TERMICO DE
ACEROS PARA ASEGURAMIENTO

DELAVALIDEZ DELOS
RESULTADOS EN DUREZA
ROCKWELLC

3.3Acero3

Después de evaluar los dos ciclos de tratamientos
térmicos aplicado a cada una de las muestras se
encontré que el segundo ciclo de tratamiento (ver
figura 4) presenta el menor valor de rango de durezas
(vertabla 9), aunque este valor no es suficiente para
cumplir los requisitos de homogeneidad establecidos
en lanorma ASTM E18-19. Se realiz6 un patrén de
huellas de dureza Rockwell Csobre cada una de las
muestras tratadas térmicamente obteniendo un
mapa de contorno como se observa en la figura1s.
Alli se puede apreciar que la distribucién de zonas

de mayory menor dureza esta sesgada en zonas de

acuerdo con la escala de colores.

La microestructura del acero 3, segundo ciclo de
tratamiento térmico (figura16 y17), consiste en una
matriz martensitica con carburos de diferentes tamanos
alineados formando bandas.

Se compararon las medias de los cuatro cuadrantes (ver
figura 6) y se encontraron diferencias significativas entre
ellos tal como se aprecia en la tabla1o de anova; ya que el
valor p paralarazén Fes menora 0,05y también se puede
apreciaren el diagrama de cajas y bigotes (ver figura 18)
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Figura1s. Distribucién de durezas HRC en la muestra
de acero 3 después del segundo ciclo de tratamiento

térmico.
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Tabla 9. Resultados de la medicién del rango de durezas en los dos tratamientos para el acero 3

Rango de dureza HRC
Primer tratamiento térmico Segundo tratamiento térmico Maximo permitido porlanorma
ASTME18-19
1.59 1.20 1.0

Tabla10. Tabla de anova para la comparacion de los 4 cuadrantes para el acero 3
del segundo ciclo de tratamiento térmico.

sumacte Gl Cuadrado | poy6n-F | Valor-P
cuadrados medio

Entre grupos 6.45429 4 1.61357 57.81 0.0000

Intra grupos 6.41941 230 0.0279105

Total (Corr) 12.8737 234
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Figura16 y17. Micrografia de la muestra acero 3 a diferentes aumentos. Seccién longitudinal.
Se observa una microestructura de martensita y carburos de diferentes tamanos. Nital 2% .w

ACERO 3| »—. |
ACERO 3 1l >—I —
ACERO 3 I ?—l —

ACERO3 1V 4 =

57 57,3 57.6 57.9 58,2
HRC

Figura18. Diagrama de cajasy bigotes para el acero 3 del segundo ciclo de tratamiento térmicow
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4. Conclusiones

Los tiempos y las temperaturas de enfriamiento de
las muestras en los tratamientos térmicos en banos
de sales, determinan el porcentaje obtenido de una
microestructura como la bainita o la martensita.
Los cuales pueden ser afectados por deficiencias del
sistema de control del hornoy por el aseguramiento
metrolégico de las termocuplas.

Los carburos agrupados en forma de bandas para

el acero AlSI 01y las diferencias del tamafo de

los carburos pueden afectar el valor de dureza. A
comparacion del acero 3 que presenta un bandeado
menor, donde la distribucién de los carburos es

mas homogéneay se logran valores de dureza con
menor dispersion.

El tiempo transcurrido para que la muestra pase de
la temperatura de austenizacion a la temperatura
del bano de sales, determina la formacién de
microestructuras que no son deseables para obtener
una dureza homogénea.

La experiencia obtenida con los tres aceros
propuestos y los respectivos ciclos de tratamiento

térmico no permiten asegurar la validez de los
resultados para dureza Rockwell C; debido a que las
diferencias en el rango no cumplen con el maximo
permitido definido en la norma ASTM E18:19.
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