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RESUMEN
Los aceros inoxidables duplex son aceros bifasicos austeniticos-ferriticos en los que su
combinacion microestructural en relaciones cercanas al 50% cada una concede de propiedades
mecanicas, fisicas y de resistencia a la corrosion altamente atractivas para la fabricacion de
componentes en industrias petroleras, quimicas y de generacion de energia. Sin embargo, la
exposicion de estos aceros en rangos de temperatura de 280 a 516 °C promueve la transformacion
de la fase ferrita impactando en la tenacidad a la fractura y aumento de la susceptibilidad a la
corrosion, siendo a 475 °C la cinética de mayor rapidez de fragilizacion. En esta investigacion se
envejecieron a una temperatura de 475 °C dos grados de aceros inoxidables duplex (uno llamado
AISD 2507 y el otro AIDL 2101) por distintos tiempos de permanencia y se caracterizaron
microestructuralmente, mecanicamente y por tres diferentes métodos no destructivos. La
caracterizacion microestructural se llevd a cabo mediante microscopia electronica de barrido
(MEB), ensayos de microdureza, medicion de ferrita equivalente, ensayos de tension, ultrasonido,
termoelectricidad y conductividad eléctrica. Los resultados de estas mediciones experimentales,
muestran cambios en la birrefringencia de onda de corte, coeficiente termoeléctrico y
conductividad eléctrica conforme aumenta el tiempo de permanencia en el envejecimiento a 475
°C; siendo el AISD2507 el acero con cambios mas pronunciados en comparacion con los que
ocurren en el AIDL 2101, los cuales, a pesar de ser pequefios, son detectables. Adicionalmente, la
microdureza Vickers de la ferrita aument6 significativamente con el envejecimiento mientras que
en la austenita permanecid sin cambios aparentes. Los resultados experimentales revelan que las
mediciones de coeficiente de potencial termoeléctrico y conductividad eléctrica se correlacionan
con los cambios en microdureza causados por el envejecimiento térmico demostrando la
factibilidad de que estas técnicas sean utilizadas in situ para evaluar este tipo de fragilizacion de

estos aceros.

Palabras clave: birrefringencia ultrasonica, termoelectricidad, conductividad eléctrica,
microdureza Vickers, fragilizacion térmica.
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ABSTRACT
Duplex stainless steels are austenitic-ferritic biphasic steels in which their microstructural
combination, close to 50% each one, provides of mechanical, physical and corrosion resistance
properties highly attractive for the fabrication of components used in oil, chemical and power
generation industries. However, when these steels are exposed to a temperature range between 280
and 516 °C promotes ferrite phase transformation deteriorating the fracture toughness and
enhancing corrosion susceptibility, being 475 °C the highest embrittlement kinetic. In this
investigation two duplex stainless steel (DSS) alloys (2507 SDSS and LDX 2101) where aged at
475 °C for different holding times and where characterized microstructural, mechanical and using
three different nondestructive methods. Microstructural characterization was carried by means of
scanning electron microscopy (SEM), microhardness measurements, equivalent ferrite
measurements, tensile tests, ultrasound, thermoelectricity and electric conductivity. Results of
these experimental measurements show change in shear wave birefringence, thermoelectric
coefficient and electric conductivity as holding time increases in 475 °C aging; being SDSS 2507
the steel with more accelerated changes compared with those of LDX 2101, which despite being
smaller, are detectable. Additionally, Vickers microhardness of ferrite increased significantly with
aging whereas austenite remained with no apparent changes. Experimental results reveal that
thermoelectric power and electric conductivity measurements correlate with changes in
microhardness caused by thermal aging showing the feasibility of these techniques for being used

in situ to evaluate this type of embrittlement in these steels.

Keywords: ultrasonic birefringence, thermoelectricity, electric conductivity, Vickers
microhardness, thermal embrittlement.



CAPITULO 1 INTRODUCCION

Se puede reconocer que la microestructura de los aceros duplex, consistente de ferrita y austenita,
generalmente en una relacion 0.5 en los diferentes grados de esta aleacion dotan de una
combinacion de mejores propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion [1-3]. La alta
resistencia a la corrosion en estas aleaciones resulta del alto contenido en Cr y sus adiciones
significativas de Mo y N, las cuales incrementan la resistencia a la corrosion localizada como la
corrosion por picadura o hendidura en ambientes agresivos [4-9]. El acero inoxidable super duplex
2507 (AISD, UNS S32750) tiene una alta resistencia expresada en términos de PRE (pitting
resistance equivalent, por sus siglas en inglés) mayor al 40%, la cual corresponde a una temperatura
critica de picadura mayor a los 60 °C [10]. La nueva generacién de aceros inoxidables duplex
(AID) con bajo contenido de Ni llamada aceros inoxidables duplex ligeros 2101 (AIDL, UNS
S32101) fue desarrollada para mitigar el alto costo del Ni [9, 11, 12]. En esta aleacion, se aumenta
la adicion de N y Mn para estabilizar la fase austenita, a su vez, el contenido de Mo es reducido
para limitar la precipitacion de fases perjudiciales [12, 13]. La aleacion AIDL 2101 muestra una
mayor o igual resistencia a la picadura y mejor resistencia mecanica y a la corrosion comparada
con aceros inoxidables 316 y 304 respectivamente [14-16]. La excelente combinacion de
propiedades da ventaja a los AID en su aplicacion en diferentes industrias como la nuclear, marina,
petroquimica y de generacion de energia [5, 7-9, 13, 17-19].

Varios autores han afirmado que la fase ferrita metaestable es susceptible a la precipitacion de
varias fases intermetalicas que reducen el comportamiento mecénico y susceptibilidad a la
corrosion de los distintos grados de aceros inoxidables diplex cuando son expuestos a temperaturas
en los rangos de 300 a 1000 °C [12, 14, 19-21]. Sin importar el grado del AID, muchos autores han
reportado que mantener la aleacion en temperaturas entre 280 y 500 °C causa la descomposicion
de la ferrita, reduciendo su resistencia a la corrosion, causando una perdida en la ductilidad y
tenacidad [9, 16, 19], por otra parte, la dureza de la ferrita se incrementa; todo esto como resultado
de la precipitacion de la fase a' rica en Cr, aunado con la precipitacion de la fase G [19, 22]. Se ha
reportado que la tasa de fragilizacion es mayor a los 475 °C, por esto es llamada fragilizacién 475
°C [5, 23] este fenomeno ha sido estudiado por numerosos estudios [23-26]. La reduccion en
tenacidad y resistencia a la corrosion de estas aleaciones es un problema de importancia practica

en componentes que operan en temperaturas que provocan los efectos de la fragilizacion 475 °C.



Se conoce que durante algunos procesos de fabricacién como tratamientos térmicos o laminacioén
se desarrolla una textura (direccion preferencial) en el material y este se vuelve anisotropico, es
decir, las propiedades fisicas como las magnéticas, elasticas y plasticas se vuelven dependientes de
la direccion de aplicacion. También otros procesos como la deformacion en frio afectan la
naturaleza de descomposicion de la ferrita a en o’+ o cambiado de nucleacion y crecimiento a
descomposicion espinodal, la cual genera precipitados de menor tamafio que endurecen en mayor
medida el material [27]. A si vez, la textura del material afecta la propagacion de ondas
ultrasonicas, por ejemplo, cuando una onda de corte se propaga en un material con textura la onda
es afectada por un fenomeno llamado birrefringencia [28]. Este fendmeno involucra la generacion
de dos modos de ondas ultrasonicas con polarizaciones en direcciones mutuamente ortogonales
[28, 29]. Es decir, los modos de onda de corte tienen direcciones de polarizacion que son
aproximadamente paralela y perpendicular a la direccién de laminacién; al medir la diferencia en
velocidad de estos dos modos de onda de corte sobre la misma distancia de propagacion se puede
establecer un indice de birrefringencia.

El coeficiente de potencial termoeléctrico (PTE) es una propiedad electronica dependiente de la
temperatura en conductores y semiconductores. Este método ha sido aplicado efectivamente en la
clasificacion de materiales, deteccion de discontinuidades, mediciones de espesor, caracterizacion
de soldaduras y andlisis microestructural para varios materiales [30, 31]. La composicion quimica
del material ejerce el mayor efecto. El PTE es sensible a los cambios microestructurales del
material [32], de esta manera, dicho coeficiente puede ser usado como una propiedad no destructiva
del material para monitorear la precipitacion de carburos, compuestos intermetalicos y fases
secundarias.

Otra técnica no destructiva es la caida de potencial de corriente alterna, la cual ha sido utilizada
para evaluar grietas superficiales [33], monitorear el creep en materiales de la industria nuclear [34,
35]. En estas mediciones, las propiedades del material cercanas a la superficie y cambios
microestructurales son relacionados con los cambios en la conductividad eléctrica.

Desde el punto de vista de la integridad estructural de componentes, es de gran importancia
monitorear y detectar el grado de fragilizacidon en estructuras y componentes fabricados con las
aleaciones AISD 2507 y/o AIDL 2101 mientras estan en servicio. Como se discuti6 anteriormente,
varios estudios sobre los efectos de las altas (500-800 °C) y bajas (280-500 °C) temperaturas en

mediciones no destructivas han sido investigadas para estas aleaciones para cortos tiempos de



permanencia. Sin embargo, poca informacién no destructiva acerca del efecto del envejecimiento
térmico a bajas temperaturas estd disponible para el AIDL 2101 y su comparacion con el AISD
2507. En la presente investigacion se evalua el efecto de la fragilizacion 475 °C en las variables de
ensayos no destructivos como ultrasonido, potencial termoeléctrico y conductividad; Dado que el
fenomeno de fragilizacion 475 © resulta en un cambio en las propiedades mecanicas, también se
llevaron a cabo mediciones del contenido de ferrita en cada aleacion, asi como ensayos mecanicos
(ensayos de tension) y medicion de microdureza Vickers. Aunado a esto, se efectud la

caracterizacion microestructural por MEB en los diferentes especimenes envejecidos a 475 °C.

1.1 Objetivo general
El objetivo general de este trabajo de investigacion es estudiar el efecto de las concentraciones de
Cry Nide los aceros AISD 2507 y AIDL 2101 en las variables no destructivas, el comportamiento

mecénico y la microestructura; para buscar la correlacion entre todas las variables.

1.2 Objetivos especificos

e Producir diferentes grados de fragilizaciéon en especimenes mediante diferentes tiempos de
permanencia a una temperatura de 475 °C.

e Caracterizar micorestructuralmente mediante MEB para relacionar los cambios
microestructurales con los cambios en las propiedades mecanicas de las aleaciones.

e Caracterizar mediante pruebas mecénicas de tension y mediciones de microdureza Vickers.

e (Caracterizar mediante ensayos no destructivos los especimenes envejecidos.

e Evaluar la sensibilidad de los métodos no destructivos para detectar el efecto de la fragilizacion
475 °C.

e Correlacionar los resultados de los métodos no destructivos con las propiedades mecanicas,
microdureza Vickers y efectos microestructurales de los especimenes sometidos a

envejecimiento.

1.3 Justificacion
Los aceros inoxidables duplex son frecuentemente usados debido a una buena combinacion de
propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion, haciéndolos llamativos en industrias donde se

requiere este tipo de caracteristicas para resistir altas cargas y exposiciones en medios agresivos.



Sin embargo, sus aplicaciones estan limitadas a exposiciones de temperatura menor a 300 °C por
tiempos prolongados o por debajo de 550 °C por periodos cortos de tiempo ya que sufren de un
fenomeno de fragilizacion llamado fragilizacion 475 °C el cual es causante de cambios
microestructurales que afectan las propiedades mecanicas y la resistencia a la corrosion los que
comprometen su funcionalidad y vida remanente.

A pesar de que la degradacion de propiedades y cambios microestructurales han sido estudiados
por varios investigadores, son pocos los estudios del efecto de la composicion quimica en las en
métodos no destructivos capaces de indicar el grado de deterioro para reconocer la funcionalidad
o utilidad del material. El avance en investigacion de degradacion de propiedades y medicion de
dafios como métodos preventivos reduce costos de mantenimiento y brindan seguridad. De ahi la
importancia de emplear evaluaciones no destructivas para estudiar y conocer los efectos térmicos
en las propiedades mecéanicas y microestructurales logrando predecir el grado de dafo o

degradacion en un componente.

1.4 Hipotesis

Cuando un espécimen es sometido a un envejecimiento térmico de baja temperatura llamado
fragilizacion 475 °C, la microestructura y sus propiedades mecanicas se ven afectadas, este
fendmeno se presenta por la descomposicion espinodal el cual consiste en que la fase ferrita se
descompone en dos fases una fase rica en Cr (a') y otra rica en Fe (a); esto propicia un
endurecimiento y por lo tanto una fragilizacion. El fenémeno esta controlado principalmente por
la cantidad de Cr por lo que la fragilizacion se presenta en forma diferente en aceros con diferente
contenido de Cr. Debido a los cambios en la composicion a nivel microestructural, la aplicacion de
métodos no destructivos (sensibles a estos cambios) para monitorear y caracterizar el deterioro

causado por este fenomeno puede ser factible de implementar.

1.5 Metas cientificas
Demostrar que la aplicacion de técnicas no destructivas son métodos de caracterizacion sensibles
y consistentes para la deteccion de alteraciones microestructurales debido la precipitacion de fases

por efecto de la fragilizacion 475 °C.



CAPITULO 2 REVISION Y DISCUSION DEL ESTADO DEL ARTE
2.1 Aceros inoxidables duplex
De manera general se considera un acero inoxidable a una aleacion ferrosa resistente a la corrosion
debido a la oxidacion. Una consideracion importante para que un acero sea clasificado como
inoxidable es su contenido de cromo, el cual debe estar presente en un minimo de 10% en peso.
Los aceros inoxidables duplex del sistema Fe-Cr-Ni son aquellos que tienen una microestructura
proporcional de 50% ferrita (o) y 50% austenita (y). Este tipo de aleacion combina las propiedades
de ambas fases constituyentes para lograr un acero con mejores propiedades mecanicas y mayor
resistencia a la corrosion. La principal ventaja de agregar cromo al acero es mejorar la resistencia
a la corrosion localizada mediante la formacion de una pelicula pasiva [36]. Esta caracteristica
permite el uso variado en aplicaciones ingenieriles en la industria petroquimica, quimica, nuclear,
generacion de energia, asi como en equipo biomédico.
Esta aleacion se puede obtener a través de fundicidon y posteriormente ser trabajada, ambos
productos tienen una fraccion volumétrica similar de ferrita y austenita. Para los componentes
trabajados en caliente, la textura microestructural resultante es de granos alargados en sentido de
la direccion de laminado (Figura 2.1a), la morfologia de granos de los componentes obtenidos por
fundicion estan distribuidos en islas de austenita en una fase mayormente continua o matriz de

ferrita (Figura 2.1b) [37].

2.2 Propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion de aceros inoxidables duplex

La resistencia mecanica y alta tenacidad se obtiene de la composicion quimica y un tamafo de
grano pequenio, generalmente entre 5 y 10 um, la combinacion balanceada de ferrita y austenita
confiere un efecto de sinergia entre ambas fases que favorecen una a la otra. Las propiedades
mecanicas y el comportamiento a la corrosion bajo tension se ven influenciadas por el radio ferrita-
austenita [38]. La deformacion plastica aplicada a un acero trabajado resulta en una elongacion de
los granos en la direccion de laminacion, por lo que se desarrolla una fuerte anisotropia en las
propiedades mecanicas del material [39]. Algunas de las propiedades mecanicas del acero
inoxidable stper duplex 2205 se muestran en la Tabla 2.1.

La resistencia a la corrosion es otra propiedad llamativa en los aceros duplex obtenida por la
formacion de la capa pasiva altamente adherente y resistente al ataque quimico. Sin embargo,

cuando este tipo de aceros son expuestos a ciertas condiciones ambientales pueden generarse



ataques localizados como corrosién por picadura, corrosion bajo tension y en menor medida
corrosion intergranular.

Tabla 2.1 Propiedades fisicas y mecénicas de un acero inoxidable super duplex 2205 a 20 °C

[40].
Placa .
) . Laminado en
Propiedad laminada en .
. caliente
caliente

Esfuerzo de cedencia 510 MPa 630 MPa
Ultlr‘r,lo esfuerzo ala 750 MPa 240 MPa
tension
Elongacion 35% 30%
Dureza 230 250
Densidad 7.8 g/lem?
Modulo de elasticidad 200 GPa
Coeficiente de Poisson 0.3
Conductividad térmica 15 W/m°C
Resistividad eléctrica 0.8 m

100 um

Figura 2.1 Microestructura tipica de aceros inoxidables duplex: a) Placa laminada en caliente, b)
Fundicién [37].

La corrosion por picadura es la méas nociva de todas, esta ocurre al haber un rompimiento de la
capa pasiva iniciando la corrosion del material adyacente formando una pequeiia picadura sobre la
superficie, conforme avanza el tiempo se forman mas picaduras debido a una mayor acidez
incitando un ataque subsuperficial en el que las picaduras suelen unirse y generar agrietamiento

por corrosion o de manera mas agresiva la fractura del material.



2.3 Precipitados en aceros inoxidables duplex

Debido a la presencia de elementos aleantes en los aceros inoxidables duplex se tiene un
comportamiento complejo de precipitacion, lo que termodinamicamente implica la formacion de
distintas fases (Figura 2.2). Esto también se debe a la alta difusion de elementos intersticiales en la
ferrita la cual es mas alta y con menor solubilidad que en la austenita, asi la precipitacion de
carburos, nitruros y fases intermetéalicas ocurren en la ferrita. La formacion de dichas fases puede
dividirse en dos rangos de temperatura, una entre 600 - 1000 °C, donde ocurre la precipitacion de
nitruros y carburos, asi como las fases y y o, para un rango de temperatura mas bajo, entre 300 -
550°C, ocurre la formacion de las fases n, G y o’ (fendmeno conocido como fragilizacion 475 °C)

[41].

1000°C - * M,C,-carbide, CrN-nitride
* 6-phase
Cr * Cr,N-nitride
Mo * x-phase
o || W - 1.-phase
2 Si * M,,C.-carbide
oé& * R-phase
= » T-phase
» &-phase (Cu)
* o'-phase
* G-phase...
300°C

Time

Figura 2.2 Diagrama de precipitacion de aceros inoxidables duplex [42].

2.4 Fragilizacion 475°C

La fragilizacion ocurre en aceros ferriticos y duplex cuando son sometidos a un rango de
temperaturas entre 400 y 500 °C, esto como consecuencia de la brecha de miscibilidad existente en
el sistema Fe-Cr propuesto por Williams [43]. Esta reaccion de fragilizacion puede llevarse a cabo
de dos maneras diferentes, una llevada a cabo por la descomposicion espinodal en una fase (o)
rica en cromo y otra fase (a) rica en hierro, la otra manera se lleva a cabo dentro de la brecha de
miscibilidad, pero de una forma clésica de nucleacion y crecimiento de la fase (o). Este fenomeno

descrito se vuelve mas susceptible al incrementar el contenido de cromo.



Hittestrand y col. [27] estudiaron la influencia de la deformacion en frio en la descomposicion de
la ferrita en un acero inoxidable diplex encontrando que este tipo de deformacién puede cambiar
el mecanismo de descomposicion de nucleacion y crecimiento a descomposicion espinodal. El
efecto de la deformacion en frio puede hacer al material mas susceptible a la fragilizacion durante
los tratamientos térmicos subsecuentes o la exposicion a altas temperaturas durante servicio.

La descomposicion espinodal se refiere a la formacion de dos fases con el mismo tipo de red
cristalina, pero con diferentes propiedades y composiciones, es un proceso de difusion ascendente
sin nucleacion. La fase (a’) rica en cromo formada de manera espinodal genera mas fragilizacion
que aquella formada por nucleacion y crecimiento, esto por ser morfologicamente mas fina y
debido a sus diferentes pardmetros de red y composicion quimica, ejercen un efecto mas restrictivo
sobre el movimiento de dislocaciones, consecuentemente endureciendo y fragilizando la
microestructura [27, 44].

Este tipo de fragilizacion no solo corresponde a la formacion de fases (o) rica en cromo y (o) rica
en hierro, varios estudios han reportado la formacion de otros precipitados de la fase ferrita como
lo son: la formacion de la fase G y la precipitacion de carburos y nitruros en las fronteras de grano.
Mateo y col. [45] estudiaron la precipitacion de la fase G en un acero AISI 329 analizando los
tiempos de incubacion desde la finalizacion de la descomposicion espinodal hasta la nucleacion de
la fase G. Con tratamientos de envejecimiento relativamente cortos a una temperatura de 475 °C,
observaron puntos finos en la imagen de campo claro de microscopia electronica de transmision
que denotaban la nucleacion de la fase G en las dislocaciones. Conforme se aumenta el tiempo de
permanencia, la densidad de los precipitados también incrementa, siendo asi que, para tiempos de
envejecimiento mas extensos, las particulas precipitadas de la fase G son mas densas y homogéneas
las cuales son formadas en los limites de grano.

El envejecimiento a esta temperatura también puede estar acompafiado por la precipitacion de muy
pequefios carbonitruros de cromo que pueden ser causantes de endurecimiento por envejecimiento,
esto por la existencia de carbono y nitrégeno en cantidades nominales en los diferentes grados de
aceros duplex. Los nitruros precipitaran particularmente durante el envejecimiento a menos de que
sea removido mediante alglin tratamiento previo [46]. A pesar de que estabilizar de esta manera la
aleacion reduce la precipitacion de estas fases, este efecto no se elimina por completo, ya que existe
la presencia de carbono y nitrogeno disuelto en los precipitados estabilizadores a las temperaturas

tipicas de recocido o trabajado en caliente.



2.4.1 Efecto de la fragilizacion 475 °C en las propiedades mecdnicas

Es importante considerar que la incompatibilidad estructural entre la fase ferrita y la austenita
modifica el comportamiento a la traccion [47]. Considerando la resistencia a la traccion, la ferrita
suele ser mas fuerte que la austenita teniendo el mismo contenido intersticial. Sin embargo, la
solubilidad del carbono o nitrégeno en austenita es mucho mayor en comparacion con la ferrita
[37]. En los aceros duplex el nitrégeno se divide preferentemente de manera que la austenita se
vuelve mas fuerte que la ferrita [48]. Sin importar el mecanismo por el cual se dé la descomposicion
de la fase ferrita en la fragilizacion 475 °C, el efecto mas significativo es la disminucidn repentina
de la tenacidad al impacto y esto es una consecuencia inevitable.

Sahu [49] observo que la energia de impacto en un acero inoxidable diplex grado DINWNTr. 1.4462
cae subitamente de 260 J en estado recocido a 8 J después del tratamiento de envejecimiento a 475
°C durante 100 h. Mediante analisis de microscopia electronica de transmision, atribuy¢6 la caida
en el valor de la energia de impacto a la incapacidad de la fase ferrita para formar maclas por
deformacion una vez envejecido el material. Cortie y Pollak [50] analizaron una aleacion Fe-
38.8%wCr envejecida a 475 °C, encontraron una dramatica disminucion de la tenacidad debida
probablemente a la fijacion de dislocaciones por los precipitados de carburos o nitruros formados

a pequena escala que precipitan en la ferrita sobresaturada.

Figura 2.3 Dureza y resistencia al impacto de la aleacion Fe-38.8%wCr templada y envejecida a
475 °C a diferentes tiempos de permanencia [50].



El aumento de dureza estuvo aunado a la aparicion de maclas en los granos durante la deformacion.
La Figura 2.3 muestra la grafica de dureza y resistencia al impacto de la aleacion templada y

envejecida a 475 °C a diferentes tiempos de permanencia.

2.5 Deteccion no destructiva en fragilizacion 475 °C

Debido a la importancia de la descomposicion espinodal, varios estudios se han enfocado en la
evaluacion no destructiva de este fenomeno de descomposicion en los aceros inoxidables. Tane y
col. [51] midieron las constantes elasticas basados en un modelo de micromecanica de un acero
inoxidable duplex CF8M envejecido térmicamente a 400 °C con tiempos de permanencia desde
300 h utilizando el método de espectroscopia de ultrasonido resonante, observaron que la
descomposicion espinodal en aceros inoxidables duplex propicia un cambio en el parametro de red
de la fase ferrita sin afectar el de la fase austenita, lo que a su vez conduce a cambios en las
propiedades elasticas (Figura 2.4). Por lo que, métodos acusticos capaces de medir el cambio en la
velocidad de ondas longitudinales, pueden ser una técnica no destructiva util para la evaluacion de

la descomposicion espinodal.
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Figura 2.4 Constantes elasticas, c11 (=A+211) y ca4 (=) en funcidn del tiempo de envejecimiento
[51].

Kawaguchi y Yamanaka [52] realizaron mediciones de potencial termoeléctrico para evaluar el
envejecimiento térmico a 400 °C con distintos tiempos de permanencia para tres tipos de aceros
inoxidables duplex obtenidos de fundicion grado SCS14A cada uno con diferente contenido de

ferrita y Cr (el contenido de Cr es de 25.32%at para el espécimen F8, 24.62%at para F15 y 25.52%at
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para F23), encontrando que el valor de potencial termoeléctrico incrementa conforme el tiempo de
envejecimiento, la variacion de potencial termoeléctrico se muestra en la Figura 2.5(a). A su vez,
determinaron que mientras es mas alto el contenido de ferrita, también el PTE es mayor y este
potencial incrementa de manera mas marcada conforme el contenido de ferrita aumenta. Por lo
tanto, se puede considerar que el potencial termoeléctrico del acero duplex aumenta conforme la
distribucion de la concentracion de cromo, la cual se extiende conforme el envejecimiento térmico.
Los mismos autores encontraron que la concentracion de Cr influye en el PTE, de manera en que
concentraciones entre 5 y 65% el PTE disminuye conforme aumenta la concentracion de Cr;
cuando el contenido es mayor al 65% el PTE aumenta conforme incrementa la concentracion de

Cr. Consideraron también que el Ni reduce el PTE de las aleaciones.
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Figura 2.5 (a) Cambio en el potencial termoeléctrico y (b) relacion entre el PTE y concentracion
de Cr de aceros duplex de fundicion envejecidos térmicamente a 400 °C [52].

2.6 Ensayos no destructivos

2.6.1 Ultrasonido

El ultrasonido es el nombre que se les da a las ondas de sonido cuya frecuencia es mayor a 20 kHz
y por lo tanto son imperceptibles por el oido humano. Las aplicaciones industriales del ultrasonido
estan en un rango de frecuencias que van desde los 20 kHz hasta el orden de los MHz. En la
inspeccion ultrasonica es una técnica no destructiva (END) en la cual se usan ondas ultrasonicas
que son tipicamente generadas por transductores piezoeléctricos que pueden ser del tipo contacto

o de inmersion.
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Figura 2.6 Representacion esquematica de las particulas y enlaces de un material elastico [53].
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El efecto piezoeléctrico consiste que cuando a un cristal de este tipo se le inyecta un pulso eléctrico
que hace vibrar al cristal y generar una onda elastica. La frecuencia de las ondas generadas puede
ser establecida controlando el voltaje y las dimensiones del cristal piezoeléctrico. La técnica
ultrasonica se basa en la interpretacion de la interaccion entre variables como velocidad de onda y
atenuacion ultrasonica con la microestructura del material inspeccionado para establecer en forma
cuantitativa propiedades mecénicas del material que presenta algiin cambio en comparacion con el
material intacto o en condicion de recibido. De esta forma se puede caracterizar el material,
estructura, propiedades elasticas, direccion de laminacion y hasta su geometria. La idealizacion de
la interaccion onda material puede ser ejemplificada con la Figura 2.6, donde los puntos pueden
ser particulas (atomos) y los enlaces quimicos son representados por resortes eldsticos con
constantes £.

Durante la interaccion onda material Figura 2.6(b), supongamos que una particula sufre un
desplazamiento u (deformacion elastica) hacia la derecha desde de su posicion de equilibrio
produciendo la compresion del resorte de la derecha y la elongacion del de la izquierda. Después
de que la onda pasa la particula tenderd a regresar a su posicidon de equilibrio por acciéon de los
resortes. En la Figura 2.7 se muestra la propagacion de una onda de presion (longitudinal), la
propagacion de la onda hard que una cantidad de atomos sufran una compresion mientras otra

cantidad de atomos sufre una rarefaccion (separacion).
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Figura 2.7 Representacion esquematica de la propagacion de una onda de presion en un material
elastico [53].

Estos fendmenos de compresion y separacion pueden ser representados por una onda sinusoidal
como se muestra en la Figura 2.7 donde las crestas de la onda representan la compresion y los
valles la rarefaccion. Debido a esta similitud, el desplazamiento horizontal u puede representarse
por medio de una funcidn sinusoidal del tipo:

u = Asin(owt — kx) M
Donde A4 es la amplitud de la onda,  es la frecuencia angular, x, es la posicion, ¢ es el tiempo y &
es el nimero de onda. ® esta relacionada a la frecuencia ciclica () por medio de ® =2nf'y el

numero de onda esta relacionado a la longitud de onda por medio de k = 2nt/A.

2.6.2 Atenuacion ultrasonica

La atenuacion ultrasonica se refiere a la disminucion de la intensidad de una onda en funcién de la
distancia de propagacion. En la inspeccion ultrasonica, es necesario tener en cuenta diferentes
mecanismos de pérdida de la intensidad de una ultrasonica entre los mas importantes:

1. Pérdida de la intensidad debido a la impedancia acustica de los medios (P;,,)-
ii. Pérdida de la intensidad acustica debido a la difraccion del haz ultrasonico (Pyy).
iii. Perdida de la intensidad acustica debido a la rugosidad superficial (P,g05i4ad)-
iv. Pérdida de la intensidad acustica debido a la interaccidn onda microestructura (P ;).

Partiendo de esto la pérdida total (P,,) de intensidad de una onda acustica en un experimento de

medicidn de atenuacion ultrasonica puede representarse por la siguiente ecuacion:
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By =Ry +h,

tot if

+B,+P, 2)

En esta ecuacion puede descartarse la pérdida por rugosidad si la muestra es lijada a espejo.

2.6.3 Pérdida por impedancia acustica

Casi todas las aplicaciones de ultrasonido involucran la interaccion de ondas que alcanzan las
fronteras de los especimenes de ensayo. Debido a que el aire es un mal transmisor de ultrasonido,
la medicidon de atenuacion ultrasénica es necesario un medio de acople (que generalmente es un
fluido) entre el transductor y el espécimen para que la onda ultrasénica se propague del transductor

al espécimen.

Medio
1 (a)
Eco reflexion (b)
Onda " Onda §3
el
Interfase — é " A
Onda g* .
£ Onda trasmitida
Medio
2 =

Tiempo [a.u.]
Figura 2.8 Representacion esquematica del fenomeno de reflexion y transmision de ondas en la
interfase de dos medios [53].

Los fenomenos fisicos que se presentan son la reflexion de la onda, la transmision de la onda y
conversion de modos que son de gran utilidad en la generacion de iméagenes de materiales, médicas
y de sonar. Estos fenomenos también deben de ser tomados en cuenta en estudios basicos de
atenuacion de ondas ultrasonicas, determinacion de propiedades de materiales.

La Figura 2.8(a) muestra en forma esquematica una onda longitudinal incidiendo en el medio 1y
la correspondiente onda reflejada en la interfase hacia el medio 1 y la onda transmitida al medio 2
la cual se refleja en la parte inferior del medio 2 y regresa hacia el medio 1. La Figura 2.8(b) muestra
estas sefiales en la pantalla de un osciloscopio, como puede observarse en la Figura 2.8(b) la onda
es transmitida y luego reflejada en la parte inferior de la sefial transmitida. La impedancia acustica
(Z2) es la resistencia que opone un medio 2 (Figura 2.8a) en la interfase con un medio 1 para que
una onda acustica que viene del medio 1 se transmita y propague a través el medio 2. Por tanto, la

impedancia acustica es una forma de disipacion de energia. La impedancia actstica se define como
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Z = pc, donde p es la densidad del medio y ¢ la velocidad acustica del medio. Las pérdidas por
impedancia acustica pueden calcularse usando la siguiente ecuacion:

L, —20 1og[%?j ()
Donde R, = R es el coeficiente de reflexion en la interfase y R, = RT donde 7 es el coeficiente de
transmision. La impedancia acustica de los medios es necesaria para calcular los coeficientes de
reflexion, la ecuacion para calcular R y 7 para una onda de presion esta dado por:

T Z,-7Z, _ P25 7PG

Yot Z,+Z, pet+psc,
7ot 27, _ 2p,c,
T Ltz piatpyG

1

“4)

A

El calculo de P, requiere que tanto R y 7 respeten el principio de conservacion de la energia que
indica que la energia total es igual a la energia de la onda reflejada mas la energia onda transmitida.
Para una onda que incide en forma perpendicular a la superficie el coeficiente de reflexion en forma
de potencia es R 2 y el de transmision es T g por lo que de la conservacion de la energia:

T2 =1—R? (5)

2.6.4 Pérdida por difraccion del haz ultrasonico
Cuando la onda ultrasonica se genera en el transductor esta viaja como un haz colimado una
distancia determinada. También, el has ultrasonico es inestable dentro de una distancia conocida

como campo cercano y denotado por la letra N como se muestra en la Figura 2.9.

I

p— I

T transductor | __—-==77" ) 0 :
== — !

I

I

D———-———t——=—————— — . —. - oot oe—mo— o=

e

Figura 2.9 Representacion esquematica de la divergencia del haz ultrasénico [53].

Si el haz viaja una distancia considerablemente larga entonces el haz comienza a divergir y

ensancharse para dejar de ser colimado. El angulo de ensanchamiento (0) puede ser calculado por:
A
O=sin"'|1.22— 6
sin L DJ (©)

Donde f'es la frecuencia del transductor, A es la longitud de onda, D es el diametro del transductor.
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La divergencia del haz produce también una pérdida de energia del haz, esta pérdida es debido a la
geometria y frecuencia del transductor y es también funcioén el medio donde se propaga el sonido.
Esta pérdida es de naturaleza geométrica y no causada por la microestructura del espécimen, aun
asi, que hay que tomarla en cuenta para realizar mediciones precisas de atenuacion ultrasonica.

En la Figura 2.10 se ilustran tres casos de divergencia del haz cuando se propaga en acero usando
un transductor de 12.7 mm de didmetro. Como puede observarse, el fenomeno de difraccion
(divergencia) es mas pronunciado en frecuencias bajas, por lo tanto, las pérdidas de intensidad del

haz ultrasonico por divergencia son mayores en frecuencias de inspeccion bajas.
(@

=== ¢ = 5.850 mm/pus

transductor == f = 2.25 MHz

7

\\\\\\\\\ D = 12.7mm

¢ = 5.850 mm/ps

transductor

f=5.0MHz

i

D = 12.7mm

¢ = 5.850 mm/ps

f = 10.0 MHz

transductor [

A,

D = 12.7 mm

Figura 2.10 Representacion esquematica de la divergencia del haz ultrasonico en acero y para
tres frecuencias diferentes (a) 2.25 MHz, (b) 5 MHz y (c) 10 MHz [53].

En un experimento de medicion de atenuacion, las pérdidas por difraccion del haz son funcion de
la distancia de propagacion en el agua y del espesor de la muestra, de la frecuencia (f'), del radio
del transductor (a) y del campo cercano del transductor (N). Estas pérdidas se calculan

analiticamente usando la siguiente ecuacion de correccion por difraccion:

Ldif — 1_ e*izn/}‘ {JO (%j + lJl (2—;1:)} (7)
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Donde s =2nz/ka® Yy z es la distancia del transductor a la pieza, a, es el radio del transductor,
k =2m/ )\ es el nimero de onda, J, y J; son funciones de Bessel del primer tipo de orden cero y

uno.

2.6.5 Pérdida por la interaccion del haz ultrasonico en la microestructura

La microestructura del material produce también una pérdida en la intensidad del haz ultrasonico,
esta pérdida es causada por dos fenomenos 1) el de dispersion en la frontera de grano que es
producida por la reflexion de la onda incidente en direcciones diferentes a la direccion original y
i1) el fendmeno de absorcion el cudl es la conversion de energia actstica en otras formas de energia
como el calor. En ultrasonido el efecto combinado de la dispersion y la absorcion es llamado
atenuacion ultrasonica y es definida como la razén de decaimiento de la onda causado por la

microestructura conforme se propaga en el material. Matematicamente puede ser descrito como:
o= a‘absorcién + (xdispersién (8)

Donde a es el coeficiente de atenuacion por absorcion y Oyigpersion €8 €l coeficiente de

absorcion
atenuacion por dispersion. El coeficiente de dispersion es la pérdida dominante en materiales como
los metales policristalinos y los materiales ceramicos y en ellos, la absorcion es constante y puede
ser despreciada, en otros materiales como los polimeros y los fluidos la pérdida por absorcion es
dominante y la pérdida por dispersion es despreciable.

La pérdida en la intensidad de onda por unidad de longitud de propagacion (espesor de la probeta)
es conocida como el coeficiente de atenuacion (o) y este se relaciona a la pérdida L y al espesor
del material d, mediante la siguiente:

L=ad 9)
En resumen, la onda emitida por un transductor ultrasénico y que viaja en un medio para
transmitirse a otro, comenzaré a sufrir pérdidas debidas a 1) la interfase entre los dos medios, ii) la
causada por el ensanchamiento del haz ultrasonico y iii) por la transmision imperfecta de energia
a través de los gramos del material policristalino.

La teoria matematica que relaciona la atenuacion y la dispersion en la frontera de grano es muy
compleja, la dispersion varia dependiendo de la relacion tamafio de grano y longitud de onda. La
dispersion aumenta con la frecuencia, de tal forma que, en cualquier medio, las ondas con

frecuencias altas se atenuaran mas rapidamente que ondas con frecuencia mas baja.
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2.7 Caida de potencial de corriente alterna

La medicién de caida de potencial de corriente alterna es una técnica electromagnética de ensayos
no destructivos. Esta técnica de caida de potencial o diferencia de potencial se basa en la medicion
del voltaje eléctrico a través de la superficie de un material metalico por el que se induce una
corriente eléctrica, su aplicacion ha sido ampliamente aceptada dentro del uso de ensayos no
destructivos ya que es un método fehaciente y de bajo costo para la medicion de conductividad
eléctrica. Su uso se extiende para el monitoreo de crecimiento de grietas [54], la caracterizacion de
defectos [55] o evaluar los cambios microestructurales al medir la permeabilidad y conductividad
de los materiales [56].

Esta medicion esta en funcion de la resistividad eléctrica entre el par de electrodos que inducen la
corriente eléctrica. Al medir la resistividad eléctrica se puede determinar la conductividad eléctrica
del espécimen. Las mediciones de resistividad eléctrica pueden ser afectadas por la permeabilidad
magnética la cual depende de la frecuencia de trabajo y de la geometria y dimensiones de la zapata.
En las inspecciones de caida de potencial de corriente alterna la corriente inducida esta limitada a
cierta profundidad de penetracion debajo de la superficie, esta profundidad puede ser controlada
por la frecuencia con la siguiente ecuacion:

§o_ 1 (10)

\Jmuof

Donde, p es la permeabilidad magnética, o es la conductividad eléctrica del material y f es la

frecuencia de la corriente inducida. La medicién de resistividad eléctrica se relaciona a la

conductividad eléctrica y la separacion de las puntas por la siguiente ecuacion:

1 1
R, _%(1—$j (11)

Donde, R; es la resistividad eléctrica, a es la separacion entre las puntas que inducen la corriente y

o es la conductividad eléctrica.

2.8 Termoelectricidad

El fendomeno de termoelectricidad es causado por el transporte y conversion acoplado de calor y
electricidad. Los termopares ordinarios utilizan el fendmeno conocido como efecto Seebeck para
medir la temperatura en la unidén de dos diferentes conductores. La fuerza electromotriz generada

por el calor depende de la diferencia entre los potenciales termoeléctricos de los metales en contacto
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y la temperatura de la union [57]. Este efecto Seebeck es cominmente usado para medir la
temperatura de la union entre dos diferentes conductores [58].

Las mediciones de potencial termoeléctrico han ganado interés en la caracterizacion de propiedades
metalurgicas en aceros y aleaciones. La técnica termoeléctrica de contacto convencional es sensible
a propiedades del material solo en la proximidad del electrodo caliente, donde ocurren gradientes
de temperatura significativos [59]. La composiciéon quimica ejerce el mayor efecto en las
propiedades termoeléctricas, por lo que, la mayor aplicacion en la caracterizacion termoeléctrica
de materiales es la seleccion de materiales [60]. Estas mediciones, basadas en el efecto Seebeck
son sensibles a cambios de la estructura electronica del material resultante de procesos mecanicos
y metalurgicos [61, 62]. El potencial termoeléctrico, S, es la propiedad electronica dependiente de
la temperatura de un material que puede ser descrita como la entropia de los electrones libres en la
aleacion [63]. En el sistema de medicion que emplea dos electrodos, uno de estos es calentado por
medios eléctricos a una temperatura preestablecida 7}, mientras que el otro electrodo (punta fria)
es dejado a temperatura ambiente 7. La medicion debe realizarse de manera rapida para asegurar
que el electrodo con punta caliente no se enfrie por el espécimen, mientras que, el resto del
espécimen tampoco se vea afectado perceptiblemente por el calor en la region del punto de

contacto. La medicion de voltaje termoeléctrico se determina de la siguiente manera:

T I

V= [[S.(1) =S (DT = [[S(T) T (12)

I,
Donde, T es la temperatura, Sg y S, denotan el potencial termoeléctrico (PTE) absoluto del
espécimen y el electrodo de referencia respectivamente. Cualquier variacion en las propiedades del
material pueden afectar el voltaje termoeléctrico medido por Sg,=Ss— S;, €l cual es el coeficiente
de PTE relativo del espécimen en prueba respecto al electrodo de referencia. En la mayoria de los
casos, la dependencia a la temperatura del PTE puede ser desconsiderada sobre el rango de
operacion y el voltaje termoeléctrico puede ser aproximado por V=(T), — T,) Sg. Idealmente, sin
importar cuan grande es la diferencia de temperatura entre las uniones, solo los termopares hechos

de diferente material (diferente potencial termoeléctrico), generaran sefiales termoeléctricas.

2.9 Determinacion del contenido de ferrita
El contenido de fraccion de ferrita es una variable microestructural de gran importancia la cual

influye en las propiedades mecénicas y resistencia a la corrosion de los aceros inoxidables duplex
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[64]. Un enfoque indirecto para realizar esta técnica consiste en las mediciones magnéticas usando
un ferritoscopio, la cual ha sido utilizada para determinar el contenido de ferrita en aceros
inoxidables duplex. La medicion magnética usando un ferritoscopio es practica, ya que permite

realizar mediciones in-situ, ademas de proveer resultados confiables de manera rapida [65, 66].

Figura 2.11 Representacion esquematizada del método de induccién magnética realizada por el
ferritoscopio.

El ferritoscopio realiza la medicion de acuerdo al método de induccion magnética, como se muestra
en la Figura 2.11, un campo magnético generado por una bobina entra en interaccion con los
componentes magnéticos del espécimen y los cambios en el campo magnético generados inducen

un voltaje proporcional al contenido de ferrita en una segunda bobina el cual es medido.

2.10 Estado del arte

El efecto de la microestructura de ondas longitudinales en la atenuacion ultrasonica fue investigado
por Ruiz y col. [67] caracterizaron y evaluaron mediante técnicas ultrasonicas la soldadura de un
AIDBA 2101. En su investigacion reportaron que la amplitud de la onda longitudinal ultrasonica
es significativamente afectada por el tamafio de grano en la microestructura de la soldadura por un
mecanismo de dispersion de granos que se lleva a cabo en las fronteras de grano entre los granos
gruesos de ferrita y austenita Widmanstatten intergranular donde la propagacion de la onda es

dispersada debido a la discordancia de impedancia, las diferentes regiones de la soldadura
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presentan diferentes tipos de microestructura producto de la recristalizacién causada por las

multiples pasadas de soldadura.

Figura 2.12 Imagen ultrasonica c-scan de una union soldada de acero inoxidable duplex 2101 y
las micrografias correspondientes a las diferentes zonas de la union soldada [67].

El incremento en el coeficiente de atenuacion de las ondas ultrasonicas fue representado en forma
de imagen y relacionado a la microestructura encontrando que en zonas con granos de ferrita mas
gruesos la onda se atentia mas que en las zonas de recristalizacion como se observa en la Figura
2.12. Mediante la evidencia experimental, los autores concluyeron que las mediciones de
atenuacion ultrasonica pueden ser usadas como un método de evaluacion no destructiva para
valorar la microestructura en este tipo de soldaduras.

Diferentes técnicas como termoelectricidad, ultrasonido no lineal, ultrasonido lineal se han
empleado en la caracterizacion no destructiva de la fragilizacion 475 °C. Aunque los métodos no
destructivos han comprobado su capacidad para detectar en forma cuantitativa el fendmeno de
fragilizacion 475° C. Resultados experimentales de atenuacion ultrasonica reportados en la
bibliografia no han podido explicar porque el coeficiente de atenuacion disminuye en dos tipos de
fragilizacion que ocurren en los aceros inoxidables en diferentes temperaturas y que son la
fragilizacion 475 °C en un rango de temperatura de 280 °C a 550 °C y la fragilizacion por
precipitacion de fase sigma. En estos estudios, Ruiz y col. [68] y Gutiérrez-Vargas [69] reportan
una disminucion en el coeficiente de atenuacion de aceros duplex envejecidos como se muestra en

la Figura 2.12.
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Figura 2.13 Coeficiente de atenuacion en (a) acero inoxidable duplex 2205 envejecido a 900 °C
y (b) acero inoxidable super duplex 2507 envejecido a 475 °C [68, 69].

Como puede verse en ambas imagenes de la Figura 2.13 el coeficiente de atenuacion disminuye
conforme aumenta el tiempo de tratamiento para ambos aceros, indicando que se esta llevando a
cabo cambios microestructurales. En la experimentacion realizada a temperaturas de 900°C para el
acero inoxidable duplex 2205, la velocidad de la onda de corte en modo rapido disminuye conforme
el tiempo de tratamiento es mas largo y empieza a haber cambio incluso en tiempos cortos de
permanencia, mientras que para los tratamientos a 700 °C no se presentan cambios notorios en
tiempos cortos, si no, hasta tiempos mayores a los 360 minutos. En el caso de la precipitacion de
fase sigma que ocurre en el acero inoxidable diplex 2205 la explicacion parece logica ya que la
transformacion de ferrita en fase sigma y austenita secundaria produce la desaparicion gradual de
ferrita y la aparicion y crecimiento gradual de particulas de fase sigma con tamafio menor al del
tamafo inicial del grano de ferrita. También existe una pérdida en las propiedades al impacto desde
tiempos de tratamiento cortos.

Pero en el caso de la fragilizacion 475 °C no hay una explicacion logica ya que los granos de ferrita
no desaparecen, aun asi, el coeficiente de atenuacion disminuye sin explicacion aparente. Mediante
las variaciones significativas de los parametros de onda no lineales se puede correlacionar con los
cambios de microdureza en la fase ferrita. De esta manera, estas técnicas de medicion pueden ser
utilizadas para la deteccion y posible evaluacion del dafio por fragilizacion 475 °C causado por los
cambios microestructurales térmicamente activados de precipitacion de la fase a’, las mediciones
de ultrasonido no lineal presentan mayores cambios para determinar el dafio por este tipo de

fragilizacion [69]. En virtud de que no hay una respuesta a este comportamiento, en el presente

22



trabajo de investigacion se investigaran las causas de esta disminucion en el coeficiente de

atenuacion en acero inoxidable stper duplex 2507 envejecido térmicamente.
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CAPITULO 3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Material de experimentacion

Para el presente proyecto se emplearon dos aleaciones, un AISD 2507 y un AIDL 2101 de los
cuales se obtuvieron distintos especimenes para determinar el efecto de la fragilizacion a 475 °C
en las mediciones de ensayos no destructivos. De cada aleacion se prepararon § especimenes, una
para analizar en condicion de recibido y las restantes para realizar los tratamientos térmicos. Para
el AISD 2507 se produjeron especimenes con dimensiones de 180 x 50 x 12.7 mm?, a partir de una
placa de 12.7 mm de espesor, la composicion quimica reportada por el fabricante para esta aleacion
es mostrada en la Tabla 3.1. Para el AIDL 2101 se produjeron especimenes con dimensiones de 4
x 3 X 6.3 mm?, a partir de una placa de 6.3 mm de espesor, la composiciéon quimica reportada por

el fabricante para esta aleacion es mostrada en la Tabla 3.2.

Tabla 3.1 Composicion quimica del acero inoxidable stper diplex 2507 (% en peso).

C Cr Mn S Ni Mo N Al Si Cu Co

0.017 2537  0.82  0.001 7.09 387 028 018 032 024 0.12

Tabla 3.2 Composicion quimica del acero inoxidable duplex ligero 2101 (% en peso).

C Cr Mn S Ni Mo N Al Si Cu Co

0.021 214 5.08 0.001 1.6 032 021 0013 077 041 0.03

3.2 Tratamiento térmico de envejecimiento

Los tratamientos térmicos de envejecimiento en los especimenes se llevaron a cabo a una
temperatura isotérmica de 475 °C con periodos de permanencia de 1, 10, 50, 100, 300, 500 h y
1000 h respectivamente, seguido de enfriamiento en agua. En la Figura 3.1 se esquematiza la rampa

de temperatura utilizada para el envejecimiento.
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Figura 3.1 Rampa de temperatura utilizada para los tratamientos térmicos.

3.3 Mediciones de ensayos no destructivos

Con el proposito de conocer la sensibilidad de las técnicas no destructivas para la evaluacion por
el envejecimiento a 475 °C y conocer la susceptibilidad de estas aleaciones a los cambios
microestructurales, los distintos especimenes tratados térmicamente fueron evaluados por medios
no destructivos de atenuacion y velocidad ultrasonica, mediciones de conductividad eléctrica y

mediciones de termoelectricidad.

3.3.1 Mediciones de velocidad y atenuacion ultrasonica

Durante el proceso de fabricacion de estos materiales como los tratamientos térmicos o laminacion,
se induce una textura cristalografica (orientacion preferencial), lo que hace que el material se
vuelva anisotropico, es decir, las propiedades magnéticas, elasticas y plasticas del material se
vuelven dependientes de la direccion en que se miden. La textura inducida en este material también
afecta a la propagacion de ondas ultrasonicas, por ejemplo, la propagacion de una onda de corte se
ve afectada por el fendémeno de birrefringencia. Este fendmeno consiste en la generacion de dos
modos de onda que polarizan en direcciones mutuamente ortogonales las cuales son
aproximadamente paralela y transversal al sentido de laminacion. Al medir la diferencia de

velocidad entre estos dos modos de onda, se puede conocer el porcentaje de birrefringencia en el
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material. Una de las aplicaciones de las mediciones de birrefringencia acustica consiste en la
caracterizacion de propiedades relacionadas con la textura cristalografica en materiales laminados.
Para realizar las mediciones de ultrasonido siguiendo la técnica de contacto, las superficies de los
diferentes especimenes se desbastaron con papel de lija de carburo de silicio hasta una
granulometria de 1200, esto con el fin de reducir a condiciones despreciables los efectos de la
rugosidad en las mediciones. Posteriormente para conocer la velocidad de propagacion de la onda,
se utilizaron dos transductores uno con onda de corte y otro con onda longitudinal, ambos de 5
MHz y por medio de un acoplante se sitiian en la direccion en la que se medira el tiempo de vuelo
de la onda ultrasdnica, los transductores son excitados con un pulsador/receptor Panametrics
5073PR (Figura 3.2a) la sefial ultrasonica se digitalizd6 y promedié mediante un osciloscopio

LeCroy HDO 4034 (Figura 3.2b).

Figura 3.2 Equipo utilizado para medir el tiempo de vuelo de la onda ultrasonica (a)
pulsador/receptor y (b) osciloscopio.

Para conocer la velocidad de la onda de corte, se midio el tiempo de vuelo de la onda propagandose
a través del material tomando dos ecos consecutivos generados por la pared inferior para ambos
modos de polarizacion de la onda, conociendo el tiempo de vuelo en que la onda recorre el espesor
del material y su espesor, la velocidad de onda se calcul6 de la siguiente manera:

o

c 13
m,n t ( )

Donde ¢, , es la velocidad de corte, los subindices m y n indican el sentido de propagacion y el
sentido de polarizacioén de la onda, respectivamente, d el espesor del espécimen y ¢ el tiempo de
vuelo de la onda. Las mediciones obtenidas en los cambios de velocidad de onda de corte en ambas

polarizaciones fueron utilizadas para calcular el porcentaje de birrefringencia de la siguiente

mancra:
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%B:MXIOO (14)
(cn), +cn,,)/2

Donde ¢,y c,, son las velocidades de la onda de corte propagéandose en la direccion de laminacion

y transversal respectivamente. En la Figura 3.3 se muestra un esquema del proceso experimental

anteriormente descrito para obtener las mediciones de velocidad de la onda de corte.

DN (direccion nornal)

polarizacion transversal
2

polarizacion paralela

__________________ ——
, DL (direccion laminacion)
. Transductor ultrasénico

DT (direccion transversal)

Figura 3.3 Diagrama esquematico para determinar la velocidad de onda de corte.

Para las mediciones de onda longitudinal, se sigue el mismo procedimiento anteriormente descrito,
sin embargo, debido a que la onda polariza en el mismo sentido que la propagacioén no ocurre el
fenémeno de birrefringencia. Por lo que, solo existird un valor de velocidad de onda, el cual es
calculado de la misma manera.

El célculo del coeficiente de atenuacion para determinar los cambios microestructurales producidos
en los especimenes por el envejecimiento fue medido mediante la técnica de inmersion pulso-eco,
el coeficiente se calcul6 a partir de los espectros de frecuencia de las sefiales reflejadas. La Figura
3.4 muestra un diagrama esquematizado del proceso para calcular el coeficiente de atenuacion. En
este proceso, se utilizé un transductor de inmersion con frecuencia central de 25 MHz el cual fue
colocado a una distancia (z) de 30 mm de la superficie del espécimen. Mediante un goniomentro
x-y y una placa de balance se aseguro tener una incidencia perpendicular durante la obtencion de
datos. Un pulsador-receptor excita al transductor para generar pulsos ultrasonicos en el agua los

cuales viajan por este medio, al llegar a la pared posterior (interfase agua-espécimen) el pulso es
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reflejado de vuelta al transductor generando un eco (£,(#)) parte de ese pulso también es transmitido

al espécimen y se refleja en la pared inferior el cual llega de nuevo al transductor (E,(?)).

Figura 3.4 (a) Representacion esquematica del método pulso-eco para las mediciones del
coeficiente de atenuacion, (b) sefial de RF correspondiente al dominio del tiempo, (c) Sefial en
dominio de la frecuencia y (d) pérdida total en funcion de la frecuencia.
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Al tomar de referencia estas dos reflexiones, el pulso generado viaja una distancia 2d la cual es el
doble del espesor del espécimen interactuando con la microestructura del material. Las sefiales
detectadas son amplificadas por el receptor y enviadas al osciloscopio el cual muestra en la pantalla
las sefiales de radiofrecuencia (RF) en dominio del tiempo (Figura 3.4b). Posteriormente el
software del osciloscopio efectia la transformada rapida de Fourier (TRF) en cada uno de los ecos
para su analisis en el dominio de la frecuencia (Figura 3.4c¢). Los espectros de frecuencia resultantes
son utilizados para los calculos siguientes, en los que mediante la resta de estos dos espectros se
obtiene la curva de pérdida total en funcion de la frecuencia (Figura 3.4d). Sin embargo, la perdida
obtenida no solo incluye la pérdida por la atenuacion del material, sino que también incluye las
pérdidas por difraccion del haz, reflexiones parciales en las interfases (pérdida por impedancia) y
la dispersion por rugosidad de la superficie. Sabiendo esto, es necesario hacer correcciones para
estas pérdidas adicionales a partir de la pérdida total para asi obtener solamente el coeficiente de
atenuacion del material. El efecto de pérdida por rugosidad puede ser despreciable al lijar la
muestra hasta una granulometria fina, sabiendo esto, los especimenes fueron desbastados con lijas
de SiC hasta granulometria 2000. Los otros dos efectos fueron corregidos usando formulas

teoréticas.

3.3.2 Mediciones de conductividad eléctrica

Para evaluar el efecto de la fragilizacion a 475 °C del AISD 2507 y el AIDL 2101 en la
conductividad eléctrica, se realizaron mediciones de resistividad en los especimenes envejecidos
con un sistema fabricado en conjunto con la Universidad de Cincinnati el cual consta con un puente
de resistencia de corriente alterna marca Stanford Research Systems® modelo SIM921, dos
amplificadores de 20x y 8x que permiten medir con gran precision la resistencia eléctrica; todos
ellos montados un procesador central marca Stanford Research Systems® modelo SIM 900, el

sistema es mostrado en la Figura 3.5.
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Figura 3.5 Equipo utilizado para realizar mediciones de conductividad eléctrica.

Las mediciones de conductividad eléctrica fueron llevadas a cabo usando de una zapata de plexiglas
en el cual se montan 4 electrodos hechos con pines en forma de aguja y activados con resortes. El
sensor tiene configuracion cuadrada como se muestra en la Figura 3.6(a), Los pines tienen una
separacion (a) de 4 mm como se muestra en la Figura 3.6(b). Para realizar las mediciones, los
cuatro pines son puestos en contacto con el espécimen y se mantienen en su posicion mientras se
realiza la medicion. Un par de electrodos suministran corriente eléctrica alterna en el espécimen y
el otro par de electrodos detecta la diferencia de voltaje resultante; el puente de resistencia de
corriente alterna mide la resistencia eléctrica en la direccion x como se muestra en la Figura 3.6(c).
En el presente trabajo se utiliza frecuencia baja (3 Hz) la cual es lo suficientemente baja para omitir
la influencia de variaciones por propiedades magnéticas inducidas por las caracteristicas
ferromagnéticas de los aceros inoxidables duplex.

En la Figura 3.6 se muestra en forma esquematica lo arriba explicado, la resistividad R,(=V/I,) se
obtiene al suministrar corriente alterna /; en los electrodos A;-A, y medir la caida de potencial
resultante V; entre los electrodos C,-C,. La zapata que guia a los electrodos asegura una separacion

(a) constante para multiples mediciones. La amplitud de la corriente inducida es de 10 mA. A ser
cuadrada la configuracion de los electrodos, la medicion es insensible a efectos geométricos y
puede ser usada selectivamente para detectar cambios unicamente en el material. La resistividad
medida (R;) se relaciona a la conductividad eléctrica y la separacion de los electrodos y se obtiene

mediante la ecuacion 11.
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(@)  Pines de medicion (b)

(©)

Figura 3.6 (a) Zapata utilizada para las mediciones de conductividad, (b) dimensiones de la
zapata y (c) diagrama esquematico para las mediciones de conductividad en la direccion x.

3.3.3 Mediciones de termoelectricidad

Para obtener el potencial termoeléctrico de los especimenes envejecidos a 475 °C, se obtuvieron
mediciones de voltaje usando el equipo Walker Scientific Inc. ATS-6044T utilizando electrodos
de cobre para la punta fria y de oro para la punta caliente, este equipo se muestra en la Figura 3.7.
Los especimenes fueron lijados para obtener un mejor contacto entre la muestra y la punta de los

electrodos.

Figura 3.7 Equipo utilizado para realizar mediciones de termoelectricidad.
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El sistema para realizar las mediciones consiste en dos electrodos de referencia, uno es calentado

por medios eléctricos a una temperatura preestablecida 7, mientras que el otro electrodo es dejado
a temperatura ambiente 7. Para la medicion del coeficiente de Seebeck se produce una diferencia

entre los electrodos (A7) y el voltaje correspondiente producido (AV) entre las puntas es medido,
la Figura 3.8 muestra una representacion esquematica de las mediciones termoeléctricas realizadas

para la caracterizacion del fenomeno producido por la fragilizacion a 475 °C.

Figura 3.8 Representacion esquematica de la medicion de termoelectricidad en los especimenes
usando una probeta de dos puntas [70].

Para calcular el PTE de cada espécimen se requiere hacer un modelo lineal del mejor ajuste
obtenido de voltajes medidos en materiales con un PTE conocido, los cuales son el cromel, alumel,
cromo y Ti6Al4V. Con este método, las mediciones de PTE son obtenidas en poco tiempo al
permitir obtener valores de voltaje en pocos segundos. El modelo lineal obtenido para las

mediciones de PTE en los especimenes envejecidos se muestra en la Figura 3.9.
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Figura 3.9 Regresion lineal para obtener la ecuacion de PTE.

3.4 Caracterizacion microestructural.

Para el andlisis microestructural, los especimenes se prepararon por metalografia convencional,
realizando un desbaste mecénico con lija de carburo de silicio con granulometrias de 80 al 2000,
después se realizé un electropulido con solucion de acido perclorico y acido acético (solucion al
20%) para obtener un acabado espejo. Para revelar la microestructura se utiliz6 un electroataque
con solucién de NaOH (20 g NaOH, 100 ml de agua) a 3 V con tiempos de aproximadamente un
minuto. Las imagenes por microscopia electronica de barrido se obtuvieron en el equipo JEOL

JSM-7600F (Figura 3.10).

Figura 3.10 Microscopio electronico de barrido JEOL JSM-7600F.
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3.5 Medicion del contenido de ferrita

Las mediciones del porcentaje de ferrita equivalente se llevaron a cabo en un ferritoscopio Fischer
FMP30C este equipo se muestra en la Figura 3.11. El equipo cuenta con una sonda que, al hacer
contacto con la superficie del espécimen, genera el campo magnético y obtiene la sefial medida, la
cual es mostrada en la pantalla del equipo, por lo tanto, este método no destructivo es facil y rapido,

por lo que puede ser utilizado in-situ.

Figura 3.11 Equipo utilizado para realizar las mediciones de ferrita equivalente.

3.6 Caracterizacion mecanica
3.6.1 Mediciones de microdureza
La microdureza Vickers fue medida usando un microdurémetro marca Mitutoyo HM-200 equipado

con un portamuestras manualmente controlado x-y.

Figura 3.12 Equipo utilizado para realizar mediciones de microdureza.
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Se realizaron cinco identaciones en granos individuales de ferrita y austenita usando una carga de

10 g. La Figura 3.12 muestra el microdurdmetro usado para este ensayo.

3.6.2 Ensayos de tension

Se llevaron a cabo ensayos de tension a temperatura ambiente en los especimenes envejecidos y en
condicion de recibido del AIDL 2101 en una maquina de ensayos universal servohidrahulica MTS
(Figura 3.13a) con una velocidad de cabezal de 0.01 mm/s. Las probetas de tension se maquinaron
de acuerdo a la norma ASTM E8/E8M 21, las dimensiones de la probeta se muestran en la Figura

3.13(b).
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Figura 3.13 (a) Maquina de ensayos universal y (b) Dimensiones de la probeta para ensayos de
tension del AIDL 2101.
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CAPITULO 4 RESULTADOS

4.1 Caracterizacion microestructural

La microestructura de las aleaciones de AISD 2507 y de AIDL 2101 en condiciéon de recibido
constan de granos alargados de austenita (y) en una matriz ferrita (o) como se puede apreciar en la
Figura 4.1 donde se muestran las imagenes obtenidas por MEB a 500x para ambas aleaciones. Al
someter este tipo de material al envejecimiento 475 °C ocurre una fragilizacion en el material
ocasionando cambios en las propiedades mecénicas y resistencia a la corrosion [71]. Este fenomeno
se ha atribuido a la descomposicion espinodal, la cual se refiere a la reaccion que promueve la
formacion de dos fases con estructuras cristalinas coherentes pero diferentes propiedades fisicas y

distintas composiciones quimicas [72].

@ (b)

Figura 4.1 Microestructura del (a) AISD 2507 y (b) AIDL 2101 en condicién de recibido.

Ademas, ocurre la precipitacion de otra fase intermetalica (fase G, el cual es un siliciuro con
estructura fcc), sin embargo, para que se lleve a cabo la precipitacion de esta fase de manera
uniforme en la fase ferrita, se requieren tiempos prolongados de envejecimiento [25] y para su
deteccion se requieren equipos mas especializados como la microscopia electrénica de transmision;
Mateo [45] en su estudio de esta fase reporta particulas de tamafo entre 20 y 50 nm dependiendo
de las condiciones de envejecimiento, por lo que su caracterizacion por medio de MEB resulta més
compleja. A su vez, la composicion de la fase G es rica en Ni, Mo, Mn y Si, por lo que su cinética
de precipitacion también se verd afectada por la composicion quimica del material.

La Figura 4.2 muestra magnificaciones en la fase ferrita del AISD 2507 para a) condicion de
recibido, b) 100 h, ¢) 500 h y d) 1000 h, en estas imagenes se puede observar la evolucion

microestructural de la aleacion al ser sometida al proceso térmico de envejecimiento a 475 °C, es
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apreciable que desde las 100 h de tratamiento se pueden detectar pequenas zonas afectadas por la
descomposicion de la fase ferrita, las pequenas picaduras que presenta la fase austenita pueden
atribuirse al electroataque utilizado, al sobrepasar el tiempo de permanencia de envejecimiento

(500 h y 1000 h) la densidad de los precipitados se vuelve mas notoria.

(@ (b)

(©)

Figura 4.2 Magnificaciones en la fase ferrita del AISD 2507 en (a) condicidn de recibido y
sometida a envejecimiento a 475 °C por (b) 100 h, (¢) 500 h y (d) 1000 h.

El cambio microestructural del AIDL 2101 sometido a envejecimiento térmico 475 °C a distintos
tiempos de permanencia se muestra en la Figura 4.3, esta aleacion es menos susceptible a la
descomposicion espinodal que los aceros duplex estdndar, sin embargo, al ser sometido a
envejecimiento térmico a bajas temperaturas puede ocurrir este fenomeno considerando tiempos

mas prolongados.
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Se puede apreciar que para las 100 h (Figura 4.3b) ya se muestra los precipitados generados por la
descomposicion espinodal los cuales surgen preferentemente en los limites de grano de la fase

ferrita, para los tiempos de permanencia posteriores la densidad de estos precipitados aumenta.

@ (b)

(©) Y

Figura 4.3 Magnificaciones en la fase ferrita del AIDL 2101 en (a) condicion de recibido y
envejecido por (b) 100 h, (c) 500 h y (d) 1000 h.

La Figura 4.4 muestra magnificaciones de la fase ferrita del a) AISD 2507 y del b) AIDL 2101 a
10000X obtenida por MEB de los especimenes envejecidos por 1000 h a 475 °C, en estas
micrografias se puede observar los precipitados revelados por el electroataque los cuales son
formados preferencialmente entre los limites de grano de la fase ferrita, indicando la
descomposicion en oo y o' de la ferrita inicial. Este tipo de precipitados ha sido identificado por
otros estudios [73, 74], en los que atribuyen la degradacion de propiedades mecanicas y resistencia

a la corrosion debido a esta descomposicion.
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La diferencia de composicion quimica entre el AISD 2507 y el AIDL 2101 varia la cinética de
descomposicion de la fase ferrita y la consecuente precipitacion de la fase G, sin embargo, esta
también ocurre afectando sus propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion [9, 75]. Tucker y
col. [26] mencionan que el AIDL 2101 es mas resistente a la fragilizacion por su menor contenido
equivalente de Cr y Ni. Por lo que este tipo de aleacion puede ser expuesto a 475 °C por mayores
tiempos de permanencia antes de fragilizarse [76].

Las fases a y o' son ambas de escalas muy finas. Shek y col. [77] han propuesto que los dominios
o y o' tienen diferentes morfologias, siendo la fase rica en cromo regiones discretas que se
encuentran embebidas en la matriz de la fase rica en hierro. La fase o’ formada por descomposicion
espinodal causa mayor fragilizacion que aquella formada mediante nucleacion y crecimiento ya
que la formada por descomposicion espinodal es mucho mas fina [27]. A su vez, la deformacion
pléstica propicia la descomposicion espinodal ya que las dislocaciones pueden deshacer los
esfuerzos de coherencia, los cuales actian como barrera para el proceso de descomposicion
espinodal [27]. Cualitativamente se puede observar que a tiempos de permanencia mas prolongados

se producen precipitados mas grandes y un mayor dominiode oy o'.

Figura 4.4 Magnificacion por MEB de la fase ferrita del (a) AISD 2507 y del (b) AIDL 2101
envejecido por 1000 h.

De acuerdo a lo reportado por Silva y col. [75], la descomposicion espinodal oo = o + o’ ocurre
durante un tiempo de permanencia entre 100 y 2000 horas, ademas de que varios investigadores

reportan la presencia de la fase G durante el proceso de fragilizacion de los aceros inoxidables
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duplex. Por otra parte, la composicion quimica de la aleacion es determinante para la precipitacion
de estas fases, tal como el contenido de Mo y ya que el contenido de Mo en el AIDL 2101 es menor
al del AISD 2507, la precipitacion de fases intermetalicas, como la fase G, requerira de tiempos de
exposicion mas prolongados [16].

La cinética de precipitacion para ambas aleaciones ocurre a diferentes tiempos de envejecimiento,
siendo la del acero duplex ligero 2101 mas lenta, aludiendo que esta aleacion puede resistir
periodos de permanencia mas largos a esta temperatura. Para determinar la naturaleza de los
precipitados observados se llevaron a cabo mapeos elementales en la fase ferrita.

La Figura 4.5(a) muestra una magnificacion de la fase ferrita para el AIDL 2101 envejecido por
1000 h, en la Figura 4.5(b-f) se muestran los mapeos elementales para Cr, Mo, Si, Fe y Ni,
respectivamente. Como puede observarse, a esta magnificacion resulta complicado distinguir la
precipitacion de fases. Se ha reportado que en este acero técnicas de caracterizacidon como la
difraccion de rayos X o MEB a bajas magnificaciones, proporcionan poca evidencia en la presencia
de fases que pueden precipitar a estas temperaturas como la descomposicion en o’ o la
precipitacion de la fase G, ya que son de tamafio muy pequefio (en el orden de pocos nm) [75].
Para el caso del AISD 2507 se muestra la magnificacion de la fase ferrita en la Figura 4.6(a) ademas
de los mapeos de la Figura 4.6(b-f) correspondientes para Cr, Mo, Si, Fe y Ni, respectivamente.
Para esta aleacion es ligeramente perceptible la presencia de precipitados de Mo, Siy Ni, los cuales

insintan la presencia de la fase G.
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Cr

MAG: 15.0kx HV:15kv WD: 17.2mm

MAG: 15.0kx HV:15kV WD:17.2 mm

Figura 4.5 (a) Magnificacion de la fase ferrita en el AIDL 2101 y mapeos elementales de la fase
ferrita para (b) Cr, (c) Mo, (d) Si, (e) Fe y (f) Ni, respectivamente.
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MAG: 15.0kx HV:15kV  WD: 13.4 mm

MAG: 15.0kx HV:15kV WD: 13.4 mm

Figura 4.6 (a) Magnificacion de la fase ferrita en el AISD 2507 y mapeos elementales de la fase
ferrita para (b) Cr, (c) Mo, (d) Si, (e) Fe y (f) Ni, respectivamente.
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4.2 Efecto de la fragilizacion en la microdureza

Una forma de monitorear el fenémeno de fragilizacion 475° es a través de mediciones de
microdureza en la fase ferrita y austenita. La ferrita tiende a endurecerse y la austenita tiende a
permanecer sin cambios significativos. La Figura 4.7 muestra los valores obtenidos de microdureza
normalizada al valor de probeta sin dafio y medida en cinco granos diferentes de cada una de las
fases individuales en funcion del tiempo de envejecimiento para ambos aceros, los valores estan

normalizados al valor en condicion de recibido.
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Figura 4.7 Cambio en la microdureza Vickers de (a) austenita y (b) ferrita en funcion del tiempo
de envejecimiento.

Se puede observar en la Figura 4.7(a), la microdureza de la fase austenita muestra cambios poco
significativos en ambos aceros para todos los tiempos de envejecido, en el caso del AIDL 2101 se
mantiene con valores de ~350 HV; para el caso del AISD 2507 esta se mantiene en valores de ~315
HV.

De la Figura 4.7(b), se puede observar que la microdureza de la fase ferrita del AIDL 2101 se
mantiene casi sin cambios (~275 HV) hasta alcanzar tiempos de 50 h, después de este tiempo, tiene
un ligero incremento alcanzando 280 HV, para los tiempos de permanencia entre 100 h 'y 500 h, la
microdureza continia aumentando y parece saturarse al alcanzar 1000 h. Para el caso del AISD
2507, la microdureza se incrementa ligeramente a 1 h y contintia incrementando rdpidamente para

los tiempos de permanencia posteriores.
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Resultados similares son reportados por Tavares y col. [78] para un AID 2205 envejecido, por
Gutiérrez y col. [70] en un AISD 2507 envejecido a la misma temperatura hasta 500 h y por Silva
y col. [75] en un AIDL 2101. En los resultados obtenidos, claramente se puede identificar que el
envejecimiento térmico provoca un comportamiento al endurecimiento de la fase ferrita
completamente distinto en el AIDL 2101. Los resultados obtenidos en estudios anteriores indican
que el AID 2205 y el AISD 2507 muestran un incremento rapido en la microdureza de la ferrita en
tiempos de envejecimiento mas cortos (menos de 100 h). Los resultados confirman que la
fragilizacion del AIDL 2101 experimenta un comportamiento a la fragilizacién mas prolongado
remarcando el uso de los END para la deteccion de este comportamiento a la fragilizacion el cual
es de suma importancia en la industria.

En el caso del AIDL 2101 y con el objetivo de comprobar si al alcanzar 1000 h de envejecido la
microdureza comienza a saturar (lo cual nos permitiria detener nuestras mediciones en un tiempo
de 1000 h), se procedi6 a comparar los resultados de este proyecto con resultados de Silva y col.
[75] en un AIDL 2101 envejecido a la misma temperatura. La Figura 4.8 muestra los resultados
experimentales obtenidos en este trabajo y los resultados tomados de la referencia [73]. Como

puede apreciarse, ambos estudios muestran una saturacion en la microdureza de la fase ferrita.
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Figura 4.8 Comparacion de resultados experimentales de microdureza Vickers de (a) esta tesis,
(b) Silvay col [75].
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4.3 Técnicas ultrasonicas

Estudios como el de Tane y col. [79] han observado que la descomposicion espinodal llevada a
cabo en aceros duplex conllevan a un cambio en el parametro de red de la fase ferrita, sin cambios
aparentes en la fase austenita, por lo que se ocasiona un cambio en las propiedades elésticas del
material. De esta manera para evaluar el grado de sensibilidad de las técnicas ultrasonicas en la
deteccion de la descomposicion espinodal causada por la fragilizacion 475 °C, se utilizaron ondas

longitudinales y de corte para medir el cambio de velocidad, asi como mediciones de atenuacion.

4.3.1 Efecto de la fragilizacion en la birrefringencia de la onda de corte

La Figura 4.9 muestra las mediciones de velocidad de la onda de corte en el AIDL 2101 y AISD
2507, la presencia de ambos modos de la onda de corte indica la existencia de birrefringencia en la
onda de corte causado por la textura cristalografica inducida durante el proceso de laminacion de
la placa. Como puede observarse en la Figura 4.9, el AIDL 2101 exhibe una mayor diferencia entre
las velocidades de ambos modos. La Figura 4.9(a) muestra que para los tiempos de permanencia
en el AIDL 2101 no hay cambios significativos de la velocidad de los modos répido y lento de la
onda durante el tratamiento de envejecimiento. Por otro lado, para el AISD 2507 (Figura 4.9b), se
muestra que la onda de corte se ve afectada por el tiempo de permanencia a una temperatura de
475 °C, en ambos modos la velocidad incrementa continuamente conforme aumenta el tiempo de

envejecimiento, siendo ligeramente mas notorio el aumento de velocidad de la onda en modo lento.
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Figura 4.9 Mediciones de la velocidad de onda de corte en funcidn del tiempo de envejecimiento
en (a) AIDL 2101 y (b) AISD 2507.
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Como puede observarse en la Figura 4.10, la birrefringencia de la onda de corte calculada
disminuye ligeramente a las 10 h de permanencia, indicando que la textura inicial del AIDL 2101
esta siendo afectada por el tratamiento de envejecimiento. Ambas aleaciones muestran un aumento
en la birrefringencia a las 50 h y después comienzan a decaer llegando a sus valores minimos en
1000 h. EI cambio total en birrefringencia es mas notorio en el AISD 2507 con una diferencia del
22.39% entre el tiempo de exposicion mas prolongado y la condicion de recibido, en cambio para
el AIDL 2101, el cambio es solamente del 6.91%.

Esta reduccion en la birrefringencia indica que la textura comienza a cambiar entre 50 hy 100 h 'y
continua disminuyendo para los tiempos de permanencia restantes. La razon del cambio en
birrefringencia no es claro y puede estar relacionado con la densidad de dislocaciones inicial en la
fase ferrita. Hittestrand y col. [80] hipotetizan que las deformaciones en la red ocasionadas por las
dislocaciones interactian con la coherencia de los campos de deformacion originados por la
descomposicion espinodal. Concluyen que la deformacién en frio induce una mayor susceptibilidad

a la fragilizacion si hay exposicion al calor en componentes de servicio a largo plazo.
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Figura 4.10 Birrefringencia de la onda de corte en funcion del tiempo de envejecimiento.

4.3.2 Efecto de la fragilizacion en la velocidad de la onda longitudinal
La variacion de la velocidad de onda longitudinal para ambas aleaciones se muestra en la Figura
4.11, parael AIDL 2101 la velocidad de onda se mantiene en un valor promedio de 5.8 mm/us para

todos los tiempos de envejecimiento, en el caso del AISD 2507 la velocidad de la onda longitudinal
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se mantiene sin cambios notorios hasta las 300 h, donde tiene un aumento perceptible y este
continla aumentando para los tiempos de permanencia restantes alcanzando una variacion

aproximada del 1.73%.
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Figura 4.11 Medicién de la velocidad de onda longitudinal en funcién del tiempo de
envejecimiento para ambas aleaciones.

4.3.3 Efecto de la fragilizacion en la atenuacion ultrasonica

La Figura 4.12(a) muestra las curvas de coeficiente de atenuacion en funcidn de la frecuencia, la
linea punteada en la Figura representa la curva de mejor ajuste para cada conjunto de datos. Los
resultados obtenidos demuestran que el coeficiente de atenuacion se reduce conforme se aumenta
el tiempo de exposicion a la temperatura de fragilizacion 475 °C mientras que aumenta conforme
la frecuencia se incrementa. Es importante mencionar que las curvas para las muestras de 1 h, 10
h y 50 h no se muestran en la Figura ya que esta se sobrepone a la curva del metal base (condicion
de recibido), la curva para 300 h se sobrepone a la de 100 h y la de 500 h con la curva para 1000
h, esta superposicion de curvas denota que para esos tiempos las mediciones de atenuacion no
tienen un efecto en el coeficiente de atenuacion respecto a los cambios microestructurales
relacionados con estos tiempos de envejecimiento. Se puede notar también que a frecuencias altas
(mayores a 25 MHz) el coeficiente de atenuacion muestra una mayor variacion.

La Figura 4.12(b) muestra el coeficiente de atenuacion en funcidon del tiempo de envejecimiento

para tres tiempos de envejecimiento y en tres distintas frecuencias, se aprecia que el coeficiente de
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atenuacion se reduce conforme se aumenta el tiempo de envejecimiento. De igual manera, se puede

denotar que el cambio en el coeficiente de atenuacion es mayor cuando se usan frecuencias altas.
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Figura 4.12 Coeficiente de atenuacion del AISD 2507 en funcion de (a) frecuencia y (b) tiempo
de envejecimiento.

La figura 4.13(a) muestra las curvas de coeficiente de atenuacion en funcion de la frecuencia para

el AIDL 2101. Para esta aleacion no existen cambios notorios en el coeficiente de atenuacion para

detectar cambios entre el metal base y el mayor tiempo de envejecimiento, por lo que esta técnica

no es lo suficientemente sensible para medir los cambios microestructurales en esta aleacion.
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Figura 4.13 Coeficiente de atenuacion del AIDL 2101 en funcién de (a) frecuencia y (b) tiempo
de envejecimiento.
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La Figura 4.13(b) muestra el coeficiente de atenuacion en funciéon del tiempo de envejecimiento
medido entre el metal base y envejecido por 1000 h en tres distintas frecuencias para el AIDL 2101,
en donde se puede apreciar que incluso a altas frecuencias el valor de atenuacion de la aleacion no

tiene cambios perceptibles entre las condiciones de recibido y envejecido.

4.4 Efecto de la fragilizacion en el coeficiente termoeléctrico

La Figura 4.14 muestra la variacion de potencial termoeléctrico para el AISD 2507 y el AIDL 2101
en funcion del tiempo de envejecimiento, se puede observar que para el AIDL 2101 el coeficiente
de potencial termoeléctrico comienza a incrementarse de manera casi lineal conforme el tiempo de
envejecimiento se extiende, el cambio total entre el metal base y las 1000 h es de aproximadamente
132.8%. Para el caso del AISD 2507, se exhiben valores mas altos de este coeficiente comparados
al AIDL 2101, esta muestra un comportamiento similar de manera lineal entre el metal base y las
50 h, después de este tiempo el coeficiente aumenta rapidamente para los tiempos restantes, sin
embargo, el cambio total entre el tiempo mas largo y el metal base para esta aleacion es también
de aproximadamente 133%. Comportamientos similares han sido reportados por Kawaguchi y
Yamanaka [81] en su estudio realizado en aceros duplex de fundicion con diferentes contenidos de
cromo demuestran que la descomposicion gradual de la ferrita debido al envejecimiento térmico

propicia la creacion de fases ricas en Cr resultando en un incremento del PTE.
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Figura 4.14 Efecto del tiempo de envejecimiento en el potencial termoeléctrico para ambos
aceros.
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Los mismos autores [82] en una aleacién ternaria Fe-Cr-Ni consideran que las regiones
concentradas de Cr que tienen un mayor potencial termoeléctrico son formadas por Ia
descomposicion espinodal, los elementos Fe-Cr-Ni pertenecen a los metales de transicion 3-d y
estos tienen un efecto principal en la conductividad eléctrica proveniente de la dispersion de los
electrones s a la banda d parcialmente llena. Estos a su vez sugieren también que el PTE es

altamente dependiente de la concentracion de Ni.

4.5 Efecto de la fragilizacion en la conductividad eléctrica

La configuracién utilizada hace uso de una frecuencia de inspeccion baja (3 Hz) esto para asegurar
una operacion fundamentalmente cuasi-estatica para prevenir efectos de permeabilidad magnética
tipicos de materiales ferromagnéticos de baja aleacion como los aceros Cr/Mo o el acero inoxidable
austenitico 304 que tiene una caracteristica paramagnética [18].

La Figura 4.15 muestra la variacion de la conductividad eléctrica en funciéon del tiempo de
envejecimiento para los dos aceros, para el AISD 2507 se observan ligeros cambios hasta las 100
h, a tiempos mayores de 100 h la conductividad eléctrica aumenta progresivamente hasta alcanzar
un cambio del 9.48% aproximadamente para las 1000 h. En el AIDL 2101 los cambios en
conductividad eléctrica son mas lentos llegando a una variacién aproximada del 5.3% para las 1000
h de permanencia. Esta variacion en la conductividad eléctrica puede atribuirse a los cambios que
ocurren en la ferrita como la descomposicion en la fase o' la cudl incrementa la concentracion de
Cr conforme aumenta el tiempo de envejecimiento, asi como la subsecuente formacion de los
precipitados de la fase G.

Estos resultados de conductividad eléctrica tienen un comportamiento similar a los encontrados
por Kawaguchi y Yamanaka [82] en su estudio observaron el mecanismo del PTE para diferentes
aleaciones Fe-Cr-Ni con diferentes contenidos de Cr, en el que concluyen que el PTE del material
aumenta debido al envejecimiento térmico que ocasiona regiones de altos y bajos contenidos de Cr

los cuales tienen un mayor PTE.
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Figura 4.15 Efecto del tiempo de envejecimiento en la conductividad eléctrica para ambos
aceros.

4.6 Mediciones de ferrita
En la Figura 4.16 se muestra la medicion de ferrita equivalente normalizada respecto al material
base (condicion de recibido) en ambos aceros respecto a el tiempo de envejecimiento a 475 °C, se
obtuvo como concentracion inicial un 37% de ferrita para el acero super duplex 2507 y 46.54% de
ferrita para el acero duplex ligero 2101. Se puede notar que ambas aleaciones tienen un
comportamiento similar al mostrar una ligera disminucion del contenido de ferrita hasta las 100 h,
después de este tiempo el comportamiento del AIDL 2101 contintia disminuyendo de manera casi
uniforme para los tiempos restantes. En cambio, para el AISD 2507, el contenido de ferrita decae
bruscamente hasta alcanzar una diferencia de aproximadamente 98% entre el metal base y las 1000
h de tiempo de envejecimiento.
Es notable como el contenido de ferrita, representada por la permeabilidad magnética, se reduce
continuamente conforme aumenta el tiempo de envejecimiento. Resultados similares han sido
reportados por Kawaguchi [18] para un acero duplex de fundicion CF8M envejecido por largos
periodos a bajas temperaturas en el que encontrdé una reduccion del contenido de ferrita en
envejecidos a temperaturas de 400-450 °C. Esta reduccion del contenido de ferrita se atribuye a los
cambios microestructurales que causan cambios en la permeabilidad magnética de dicha fase como
resultado de la separacion de la fase ferrita en o' y a la cual tiene caracteristicas paramagnéticas
[18, 83].
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Figura 4.16 Efecto del tiempo de envejecimiento en la ferrita equivalente para ambos aceros
(valores normalizados a la condicion de recibido).

4.7 Efecto de la fragilizacion en las propiedades a la tension

Para medir el efecto de la fragilizacion causada por el envejecimiento a 475 °C en los especimenes
del AIDL 2101 se realizaron pruebas de tension para determinar sus propiedades mecanicas. Los
ensayos de tension uniaxial reflejaron cambios en las propiedades mecanicas de la aleacion, en la
Figura 4.17 se muestran las curvas esfuerzo-elongacion de las probetas sometidas a ensayos de
tension, en las curvas se puede apreciar que conforme aumenta el tiempo de envejecimiento hay
un aumento en el punto de fluencia de las curvas, de igual manera el area bajo la curva de cada una
de las probetas se reduce conforme el tiempo de envejecimiento es mas prolongado, con lo que
puede determinarse que la tenacidad del material va reduciéndose; este comportamiento puede
deberse al efecto de los precipitados formados en la microestructura por la descomposicion
espinodal los cuales impiden el movimiento de dislocaciones haciendo que el comportamiento
plastico requiera la aplicacion de cargas mas grandes.

La Figura 4.18 muestra los valores obtenidos de esfuerzo tltimo a la tension y esfuerzo de fluencia
(medido al 0.2%), puede observarse que para ambas propiedades se tiene un ligero aumento a las
10 h de tratamiento y este continua aumentando gradualmente hasta llegar a valores de 924 MPa
para el esfuerzo ultimo y 773 MPa para el esfuerzo de fluencia. La Figura 4.19 muestra el
porcentaje en reduccion de area en funcidn del tiempo de envejecimiento, en las primeras 100 h se

observa que no hay variacion significativa en la reduccion de area, sin embargo, para los tiempos
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subsecuentes la reduccion de area es mucho menor debido a la fragilizacion del material pasando
de 68.2% en condicion de recibido a un 57.9% para las 1000 h de tratamiento de envejecimiento.

Ornek y col. [84] realizé envejecimientos por tiempos cortos a 475 °C en un AID 2205 reportando
que existia un aumento del esfuerzo de fluencia en los ensayos de tension conforme se aumentaba
el tiempo de permanencia, a su vez, identificd que la fragilizaciéon también ocasiona una perdida
en la elongacion uniforme y total de los especimenes envejecidos, adjudica que estos cambios se
deben a que la ferrita es la fase matriz en la microestructura diplex, por lo que es la fase principal
que resiste la carga y al ser la fase en la que ocurre la descomposicion espinodal sus propiedades
mecanicas se ven afectadas. Otros resultados similares han sido encontrados por Gutiérrez-Vargas
y col. [69] para un AISD 2507 envejecido a 475 °C por distintos tiempos donde reporta que los
valores de esfuerzo ultimo a la tension y esfuerzo de fluencia incrementan rapidamente hasta las
100 hy sus valores se saturan en los tiempos de tratamiento subsecuentes hasta las 500 h, denotando

que la fragilizacion afecta las propiedades a la tension hasta las 100 h para esta aleacion.
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Figura 4.17 Curva esfuerzo-elongacion de las distintas probetas de AIDL 2101.
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Figura 4.19 Porcentaje de reduccion de area para el AIDL 2101 en los especimenes envejecidos.

4.7.1 Aplicacion del modelo Ramberg-Osgood

Las curvas esfuerzo-deformacion fueron ajustadas mediante el modelo simplificado de tres

parametros propuesto por Ramberg-Osgood [85] donde la curva puede ser modelada de acuerdo a

la siguiente expresion

o o )
g,+e =|—|+| —
=313

(15)
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donde K es el coeficiente de resistencia (en unidades de esfuerzo), E el modulo elastico, o el

esfuerzo y ny el exponente de Ramberg-Osgood. Para obtener los coeficientes los datos fueron

ajustados a un modelo lineal en la parte pléastica obteniendo log (sp ) = Ny, log (o) —log(K) , donde

€, es la deformacion plastica y ng, estd relacionado al exponente de endurecimiento por

deformacion de Hollomon (#) de la forma n = 1/ ny, la magnitud de este coeficiente refleja la
habilidad del material para resistir la deformacion, por lo que materiales de alta dureza tienen un
valor de » mas bajo que los materiales de baja dureza. De otra manera, si n es bajo, la tasa de
endurecimiento por deformacion es inicialmente alta y esta tasa se disminuye rdpidamente con la
deformacion, en contraste, cuando z es alto, el endurecimiento por deformacion es mas lento, pero

continua a altas deformaciones [86]. Para el modelo lineal se tomo en cuenta la curva de esfuerzo-

deformacion verdaderos (Figura 4.20) de la forma 8=1n(1+e) siendo e la deformacion de

ingenieria y ©, =G(1+e). Los célculos se realizaron a partir del esfuerzo de fluencia (0.2%

deformacion).
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Figura 4.20 Curva esfuerzo-deformacion verdaderos de las probetas envejecidas de AIDL 2101.

Los resultados del modelo lineal aplicado a los distintos tiempos de envejecimiento se presentan
en la Figura 4.21, de estos graficos puede notarse que los datos requieren ser modelados en varias
etapas para obtener el coeficiente de endurecimiento por deformacion, por lo que las curvas
presentan secciones en las que se realiza el ajuste lineal, esto para obtener un mejor modelado al

momento de obtener las variables. Este tipo de endurecimiento por deformacioén en varias etapas
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ha sido reportado por distintos investigadores [87-90]. La Tabla 4.1 muestra los coeficientes
obtenidos para las distintas etapas de endurecimiento por deformacion los cuales fueron usados
para el modelado de las curvas, en la Figura 4.22(a) y (b) se puede observar que el coeficiente de
endurecimiento se reduce con el tratamiento de 10 h y permanece sin cambios notorios en los
tiempos subsecuentes, el modulo de plasticidad tiene una ligera reduccion a las 10 h de tratamiento

y este vuelve a aumentar ligeramente conforme se avanza en el tiempo de envejecimiento.
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Figura 4.21 Graficos representativos de los rangos utilizados para el modelo lineal en varias
etapas.

Tabla 4.1 Valores obtenidos del mddulo de plasticidad (K) y coeficiente de endurecimiento (n)
para AIDL 2101.

MB 10 h 50h  100h 500h

n, 0.0768 - - - -

K, [MPa] 882.45 - - - -
n, 0.1165 0.0336 0.03219 0.04431 0.04235
K, [MPa] 1013.53 759.46 821.07 896.84 963.71
n, 0.1565 0.0859 0.0883 0.0909 0.0868
K, [MPa] 1135.73 941.20 1025.34 1066.19 1145.89
Ny 0.2036 0.1706 0.1713 0.1672 0.1626
K5 [MPa] 1273.77 1236.37 1323.36 1348.23 1455.84

Para la aplicacion del modelo la parte eldstica de la curva esfuerzo-deformacion para las distintas

graficas se modelaron usando la ley de Hooke como€, =G/ E . Y una vez obtenidas las constantes
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de ajuste para la aplicacion del modelo, las curvas esfuerzo-deformacion se modelaron con valores

de deformacién entre 0 y 0.18, estas fueron comparadas con los datos experimentales y los datos

obtenidos de la Tabla 4.1.
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Figura 4.22 Cambios de valores obtenidos en (a) el coeficiente de endurecimiento n y (b) el
coeficiente de resistencia K del acero inoxidable duplex 2101.
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El resultado de la aplicacion del modelo junto con los valores experimentales se muestra en la
Figura 4.23 para los distintos tiempos de envejecimiento. Las curvas esfuerzo-deformacion
demuestran que los datos obtenidos experimentalmente pueden ser modelados con un buen ajuste

usando el método de linealizacion en varias etapas.

4.7.2 Andlisis de las superficies de fractura en las pruebas sometidas a tension.

La Figura 4.24 muestra las fractografias de la region de fractura para los distintos especimenes
sometidos a ensayos de tensiéon de AIDL 2101 en condicion de recibido y envejecidos a 475 °C
por 10, 50, 100 y 500 horas. En las imagenes se puede apreciar la disminucion de ductilidad
resultando en una menor reduccion de area al formarse el cuello en el espécimen. El material en
condicion de recibido presenta la mayor reduccion de area y esta va reduciéndose conforme
aumenta el tiempo de envejecimiento debido a la fragilizacion. En las fractografias también es
posible apreciar la presencia de una grieta que crece paralelamente a la direccion de la aplicacion
de la carga de tension, se puede especular que debido al tratamiento termomecanico del material y
la resultante textura inducida pueden cambiar la distribucion de esfuerzos en el material, generando
una fractura a través de planos de deslizamiento que se encuentren orientados a la aplicacion del
esfuerzo.

La Figura 4.25 muestra magnificaciones a 1000X de las superficies de fractura para los mismos
especimenes, en la condicion de recibido el material presenta mayoritariamente la formacion y
coalescencia de microhuecos indicando una fractura ductil. Conforme se avanza en el tiempo de
envejecimiento se nota una disminucion de la presencia de microhuecos y el creciente aumento de
areas de clivaje, indicativos de una transicion a un tipo de fractura fragil, con la presencia de
microgrietas mas extensas y menor reduccion de area debido a la fragilizacion inducida por el
tratamiento. La descomposicion espinodal en la ferrita retrasa el deslizamiento de planos,
requiriendo mayor energia para el intercambio por deslizamiento entre la ferrita y la austenita. Este
tipo de descomposicion se asocia con una mayor energia de deformacion elastica debido a la

diferencia en tamafios de los atomos de hierro y cromo [25].
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Figura 4.24 Fractografias de la region de fractura para (a) condicion de recibido y envejecidos

por (b) 10 h, (¢) 50 h, (d) 100 h y (e) 500 h del AIDL 2101.
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Figura 4.25 Micrografias de la superficie de fractura para (a) condicion de recibido y envejecidos
por (b) 10 h, (¢) 50 h, (d) 100 h 'y (e) 500 h del AIDL 2101.
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4.8 Comparacion entre resultados

La fragilizacion de los aceros diplex es tipicamente monitoreada utilizando mediciones de
microdureza, la correlacion de la microdureza en funcidon del potencial termoeléctrico (PTE) y
conductividad eléctrica se muestran en la Figura 4.26(a-b). Como puede observarse en las graficas,
la fragilizacion tiene un mayor impacto en la fase ferrita de ambas aleaciones, ademas, puede
observarse que la correlacion del PTE y la conductividad eléctrica tiene un menor efecto en el
AIDL 2101. Por otra parte, las correlaciones para el AIDL 2101 permanecen casi sin cambios para
el PTE en el rango 0.65 < TEP < 1.3 uV/°C y para la conductividad eléctrica () en el rango 1.13
< 6 < 1.165 MS/m. Para la misma aleacion, la correlacion con el PTE cambia rapidamente en el
rango 1.23 <PTE < 1.5 nV/°C y para la conductividad eléctrica en el rango de 1.17 < o < 1.25
MS/m, respectivamente. En el caso del AISD 2507 la correlacion cambia rapidamente en el rango
1.1 <PTE <25 pnV/°Cy 1.165 < ¢ < 1.97 MS/m para el PTE y la conductividad eléctrica,
respectivamente. Finalmente, parece ser que la correlacion comienza a saturar conforme el tiempo
de permanencia es mayor a 1000 h para ambas aleaciones. Esta buena correlacion con la
microdureza de la fase ferrita indica que las mediciones de conductividad eléctrica y PTE pueden
ser utilizadas para monitorear continuamente la fragilizacion a una temperatura de 475 °C en el

AISD 2507 y AIDL 2101.
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Figura 4.26 Correlacion entre mediciones de (a) conductividad-HV para AIDL 2101, (b)
conductividad-HV para AISD 2507, (¢) PTE-HV para AIDL 2101 y (d) PTE-HV para AISD
2507.
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En la Figura 4.27 se muestran las comparaciones entre las distintas mediciones realizadas para
detectar la fragilizacion 475 °C en las aleaciones de (a) AIDL 2101 y (b) AISD 2507, todos los
valores estan normalizados a la condicion de recibido. Se puede apreciar que existe una mayor
deteccion de este fendomeno en el AISD 2507 utilizando las distintas técnicas, ya que el grado de
fragilizacion de esta aleacion es mayor y ocurre con una cinética mas rapida en comparacioén con
el AIDL 2101. Para ambos casos el método de PTE consigue detectar estos cambios con mayor
sensibilidad incluso en tiempos cortos de exposicion. Los métodos de conductividad eléctrica y
ultrasonido con ondas de corte presentan menos cambios en la deteccion de este fendmeno, sin
embargo, pueden ser utilizados como métodos de deteccion de la fragilizacion 475 °C.

Finalmente, en la Figura 4.28, se muestra los resultados de los ensayos de tension obtenidos en esta
tesis para el AID ligero 2101 y resultados de Gutiérrez-Vargas y col. [69] para el AISD 2507. Se
puede apreciar que el AIDL 2101 tiene esfuerzos menores a los del AISD 2507 para todas las
condiciones de envejecimiento. En el caso del AISD 2507 se puede apreciar que los esfuerzos de
fluencia y altimo (YS y UTS por sus siglas en inglés, respectivamente) alcanza valores maximos
en 100 h de envejecimiento y posterior a este tiempo los esfuerzos tienden a saturarse y permanecer
sin cambios para tiempos de 100 a 500 h, por otra parte, el AIDL 2101 alcanza valores maximos
en 500 h. Cabe mencionar que los datos experimentales no prevén una saturacion en tiempos
mayores, pero de acuerdo a la Figura 4.7, correspondiente a la microdureza, es posible que después

de un tiempo de 1000 h el AID ligero también presente este comportamiento de saturacion.
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Figura 4.27 Comparacion entre las mediciones realizadas en (a) AIDL 2101 y (b) AISD 2507
(los valores se encuentran normalizados a su condicion de recibido).
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Figura 4.28 Comparacion entre las mediciones realizadas en (a) AIDL 2101 y (b) AISD 2507 (de
Gutiérrez-Vargas y colaboradores [69]) para los esfuerzos de fluencia y esfuerzo ultimo de
tension.
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CAPITULO 5 CONCLUSIONES
En el presente trabajo se utilizaron tres métodos de pruebas no destructivas para el monitoreo y
deteccion de la fragilizacion 475 °C, siendo estas el ultrasonido, conductividad eléctrica y
potencial termoeléctrico. Dichas técnicas fueron complementadas con mediciones del contenido
de ferrita equivalente, la caracterizacion metalografica se llevdo a cabo mediante MEB, la
caracterizacion mecanica mediante ensayos de tension y mediciones de microdureza Vickers.
El envejecimiento a 475 °C se llevd a cabo satisfactoriamente en los especimenes para ambas
aleaciones, la presencia de pequefios precipitados en la microestructura al ser observados
mediante MEB son prueba de la descomposicion de o — o + o'
La técnica de potencial termoeléctrico presenta buena correlacion con el aumento de la dureza
de la fase ferrita debido a la fragilizacion por el envejecimiento, detectando cambios de hasta
133% en ambas aleaciones para el mayor tiempo de permanencia. Ademas de que presenta
variacion desde tiempos cortos de envejecimiento por lo que esta técnica puede ser aplicada
para la deteccion y monitoreo de la fragilizacion 475 °C.
El potencial termoeléctrico muestra que los cambios ocurren en tiempos mayores en el caso del
AIDL 2101 en comparacion con el AISD 2507, esto puede ser debido a que los cambios
microestructurales ocurren de manera mas lenta en el AIDL 2101 debido a que la precipitacion
de fase a' es controlada por el contenido de Cr el cual es menor al del AISD 2507.
El AISD 2507 parece tener la precipitacion de fase G en tiempos a partir de 300 h, mientras que
la fase G no fue evidente en el AIDL 2101 en tiempos de 1000 h, lo cual coincide con lo
reportado por Silva y colaboradores [74] para este acero.
Las mediciones de conductividad eléctrica basadas en la técnica de caida de potencial de
corriente alterna también presenta una buena correlacion con el aumento de la dureza de la fase
ferrita, a pesar de que es menos sensible que la técnica de PTE, encontrando cambios de 9.48%
para el AISD 2507 y 5.3% para el AIDL 2101 para el mayor tiempo de permanencia respecto al
valor en condicion de recibido, por lo que las mediciones de conductividad eléctrica también
son capaces de detectar los cambios microestructurales en las aleaciones.
La aplicacion de técnicas ultrasonicas como la velocidad de onda y atenuacion presentaron
varios resultados, la velocidad de onda longitudinal no presentd cambios significativos en los
distintos tiempos de permanencia durante el envejecimiento, por otro lado, las mediciones de

velocidad de onda de corte en ambos modos presento ligeros cambios conforme se extendia el

65



tiempo de permanencia en el envejecimiento a 475 °C, la birrefringencia de la onda de corte fue
mayor en el acero AIDL 2101 debido a que este acero fue laminado a un espesor menor al del
acero AISD 2505. Los cambios individuales en cada acero fueron de 22.39% y 6.91% para el
AISD 2507 y AIDL 2101 respectivamente. La medicion de atenuacion de onda longitudinal
detectd que el coeficiente de atenuacion disminuye conforme se aumenta el tiempo de
exposicion al envejecimiento para el AISD 2507, esto por la presunta aparicion de nuevas
fronteras de grano en la fase ferrita la cual reduce la dispersion de la onda cuando esta interactia
con la microestructura. Sin embargo, para el caso del AIDL 2101 las mediciones de atenuacion
no fueron capaces de detectar cambios notorios en el coeficiente de atenuacion, esta
caracteristica puede deberse a la cinética de descomposicion en esta aleacion, la cual al tener un
menor contenido de elementos formadores de estos precipitados se tengan que requerir tiempos
mas prolongados para lograr una descomposicion de manera homogénea.

Finalmente, la comparacion entre los resultados de mediciones de microdureza, TEP, y
conductividad eléctrica sugieren que los altos contenidos de elementos como Cr, Mo, y Ni del
2507 SDSS no solamente activan y aceleran la fragilizacion de la aleacion en tiempos entre 100
y 1000 h, sino que también, inducen valores de TEP y conductividad eléctrica mayores en

comparacion con el acero ligero diplex 2101.
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