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RESUMEN

Los aceros inoxidables duplex presentan una microestructura de dos fases con cantidades
aproximadamente iguales de ferrita (o) y austenita (y) lo cual le dan una combinacién de
buenas propiedades mecanicas y excelente resistencia al agrietamiento por corrosion lo cual
los hace atractivos para ser usados en la industria petrolera, quimica y nuclear. La buena
relacion entre propiedades mecénicas y resistencia a la corrosion que presenta este tipo de
aceros puede ser perdida por la presencia de fases no deseables, si se da un proceso de
manufactura deficiente o las condiciones durante el servicio no son adecuadas. Entre estas
fases se tiene la presencia de la fase o, la cual causa una degradacion drastica en las
excelentes propiedades de estos aceros. La deteccion de estas fases se hace por métodos
tradicionales de metalografia y métodos no destructivos magnéticos. Los métodos no
destructivos magnéticos tienen la desventaja de ser semi-superficiales lo cual limita su
aplicacion si el componente esta cubierto con algun tipo de protecciéon. Es por ello que en
esta investigacion se estudia la posibilidad de evaluar el grado de deterioro por medio de la

técnica ultrasénica no destructiva.

En este proyecto, se investigd la viabilidad para utilizar mediciones de birrefringencia de
ondas acusticas de corte, mediciones de atenuacion ultrasonica y de potencial
termoeléctrico, para caracterizar el grado de deterioro de un acero inoxidable duplex 2205
sometido a diferentes tratamientos de envejecimiento a temperaturas de 700°C y 900°C con
intervalos de tiempo que van desde los 5 minutos hasta las 48 horas. La evidencia
experimental encontrada demuestra que el potencial termoeléctrico, el modo rapido de
ondas actsticas de corte y mediciones de atenuaciéon son sensibles a los cambios
microestructurales causados por el tratamiento de envejecimiento. Por otra parte, el modo
lento de la onda acustica de corte no mostré sensibilidad alguna a estos cambios. Los
resultados obtenidos en el ensayo de impacto, muestran una disminucion drastica en la
energia de impacto para los diferentes tratamientos térmicos. Estos resultados sugieren que
es posible caracterizar en forma no destructiva el grado de deterioro causado por los

tratamientos térmicos.
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OBJETIVO

El objetivo general de este trabajo de investigacion es evaluar el grado de deterioro de
acero inoxidable duplex 2205 por métodos no destructivos y asi poder implementar una
técnica no destructiva para su monitoreo o como control de calidad de componentes

fabricados con este tipo de acero.

Como objetivos particulares tenemos:

e Medir el efecto de tratamientos térmicos de envejecimiento en la velocidad
ultrasonica de ondas de corte, mediciones de atenuacion ultrasonica y el potencial
termoeléctrico.

e Relacionar los resultados de ensayos no destructivos con los resultados de pruebas
mecanicas.

e Obtener por medio de una técnica no destructiva la cantidad de ferrita equivalente
para cada uno de los tratamientos térmicos en sus diferentes tiempos y asi relacionar

todas las técnicas utilizadas.



CAPITULO1
INTRODUCCION

El uso de aceros inoxidables diplex se ha incrementado en los ltimos afios para diversas
aplicaciones en las industrias marina, quimica, nuclear y petrolera; debido a la combinacion
de buenas propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion. Es bien conocido que sus
excelentes propiedades dependen de su microestructura que consiste en cantidades
aproximadamente iguales de ferrita (o) y austenita (y). Sin embargo, el deterioro en la
tenacidad a la fractura y resistencia a la corrosiéon como resultado de la exposicion a altas
temperaturas, ya sea durante su fabricacion es un problema tipico para los consumidores de
aceros inoxidables duplex. Ciertamente, las fases indeseables como intermetalicos, carburos
y nitruros pueden existir en los aceros y afectar seriamente sus propiedades si los procesos
de manufactura no son controlados apropiadamente. Entre estas fases se encuentra la fase
o, la cual se forma rapidamente y ha sido estudiada por sus efectos dafiinos en la tenacidad
y resistencia a la corrosion. Tipicamente, la fase sigma precipita por la transformacion
d = a+ o entre 600°Cy 1000°C.

Aunque la evoluciéon microestructural y propiedades mecanicas en un tratamiento de
envejecido ha sido estudiada por varios investigadores no existe un método no destructivo
que nos pueda indicar el grado de deterioro o hasta qué punto el acero funciona o cumple
con los requerimientos para su aplicacion; y las técnicas no destructivas como velocidad
ultrasonica y potencial termoeléctrico son una buena alternativa.

Entre los métodos de inspeccion no destructivos, el ultrasonido ha sido considerado como
una alternativa atractiva para la caracterizacion de las propiedades elasticas, esfuerzos
residuales, degradacion del material, etc., a partir de la interaccion entre onda acustica y
material. En esta interaccion, la velocidad y la atenuacion ultrasonica juegan un rol muy
importante. Cuando una onda acUstica viaja a través de un material, la microestructura
afecta su propagacion por lo que la onda ultrasonica pierde energia debido a la dispersion
de la onda en la frontera de grano. Esta pérdida es usualmente caracterizada por la

atenuacion del medio. En forma general, la atenuacion y velocidad de onda dependen del
11



tamafo de grano, forma y distribucion de la orientacidon particular de los granos de tal
forma que si el medio es isotropico desde el punto de vista ultrasonico la velocidad y
atenuacion son independientes de la direccion en la que son medidas. Sin embargo, la
atenuacion y velocidad de onda se vuelven funcion de la direccion de propagacion si los
granos tienen una orientacion preferencial o textura cristalografica como en el caso de los
metales laminados. En materiales que son trabajados en frio y presentan textura
cristalografica, si se dan cambios modestos en la temperatura a la cual operan los
componentes pueden dar lugar a la recristalizacion de la microestructura, con lo que los
efectos de la deformacion plastica son eliminados. Para el uso a largo plazo de
componentes con una seguridad completa, existe la necesidad de establecer técnicas no
destructivas que evallien la degradacion del material del que esta hecho el componente.
Debido a la sensibilidad de las ondas actsticas a la orientacion cristalografica, cambios
causados por recristalizacion de la microestructura pueden ser determinados mediante
mediciones de velocidad y atenuacion de la onda ultrasonica. Las mediciones de velocidad
y atenuacion ultrasonica proveeran un medio muy util para monitorear el envejecimiento y
degradacion de componentes. En esta investigacion experimental, mediciones de velocidad
ondas de corte y atenuacion de ondas longitudinales se realizaron para determinar el efecto
de tratamientos térmicos de envejecimiento del acero inoxidable duplex 2205. Con el
proposito de lograr esto, los resultados experimentales de atenuacion y velocidad
ultrasonica fueron comparados con metalografias de las probetas envejecidas a diferentes

temperaturas.

1.1 Justificacion

Como se mencion6 anteriormente los aceros inoxidables duplex son ampliamente usados
debido a sus excelentes propiedades; sin embargo, la exposicion de estos aceros a
temperaturas entre los 400° y 950°C puede provocar la precipitacion de fases secundarias
como la fase o, fase y, fase R, la descomposicion espinodal de la ferrita, nitruros, austenita
secundaria, las cuales perjudican significativamente sus propiedades mecanicas y su

resistencia a la corrosion. Para tener un largo periodo de uso en completa satisfaccion, es
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necesario establecer una técnica para evaluar el grado de deterioro del material o las
condiciones en las que se encuentra; de vital importancia es que la técnica sea no
destructiva debido a las aplicaciones especiales que tienen los aceros inoxidables diplex.
Tanto ultrasonido como potencial termoeléctrico se pueden medir en los aceros ain en
servicio y sin tener que cortar el material ni hacer ningin dafio, por lo tanto su uso para

evaluar este tipo de materiales.

1.2 Hipétesis

El proceso de trabajado en frio conlleva deformar plasticamente un material y produce una
reorientacion cristalografica relativa a la direccion del esfuerzo aplicado, conocida como
textura cristalografica (orientacion preferencial). Esta reorientacion cristalografica, resulta
en un comportamiento anisotropico del material de tal forma que las propiedades mecénicas
varian dependiendo de la orientaciéon en la que son medidas, esta textura afecta la
propagacion de las ondas de corte produciendo el fendémeno de birrefringencia. Por otra
parte, la recristalizacion de la microestructura desencadenada por cambios en la
temperatura de operacion produce también un cambio en la morfologia de los granos
alargados y los nuevos granos recristalizados tienden a ser granos equiaxiales. Estos
cambios morfologicos deben de incidir en la atenuacion de la onda ultrasonica. Por lo que
el grado de deterioro se medirda utilizando dos fendmenos ultrasonicos que son
influenciados en forma independiente por la microestructura del material.

Por otro parte, se sabe también que el potencial termoeléctrico es muy sensible a los
cambios microestructurales, como el trabajo en frio, que produce cambios en la resistividad
eléctrica aumentando el potencial termoeléctrico; el acero inoxidable diplex presenta este
proceso de conformado por lo tanto podriamos observar algunos cambios causados por la

recristalizacion impulsada por los tratamientos térmicos.
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CAPITULO 11
REVISION BIBLIOGRAFICA
2.1 Introduccion

En este capitulo se presenta una clasificacion de los aceros inoxidables duplex, sus
caracteristicas y aplicaciones asi como su evolucion microestructural si es sometido a ciclos
térmicos o a temperaturas a las cuales no es segura su operacion. También se describen las

bases teoricas de las técnicas utilizadas para la evaluacion no destructiva del material.

2.2 Aceros inoxidables duplex

2.2.1 Evolucion de los aceros inoxidables diplex

Desarrollados hace méas de 70 afios, los aceros inoxidables duplex son hoy en dia una de las
aleaciones mas empleadas en diferentes sectores de la industria. Los primeros aceros
inoxidables duplex fueron fabricados en Suecia y en Finlandia en 1930, aunque Francia
logré la primera patente en 1935, cuando la compaifiia Holtzer descubrid su primera
aleacion duplex de una manera accidental, al equivocarse en la composicion quimica
durante la fabricacion de un acero inoxidable del tipo AISI 316.

La primera generacion de duplex fueron aleaciones empleadas exclusivamente para la
fabricacion de piezas fundidas (G-X40CrNi25-5, G-X40CrNiSi27-4), posteriormente
aparecen las primeras aleaciones forjadas como el UR-50, que presentaban una muy buena
resistencia a la corrosion por picaduras, pero que al contener un alto %C, exhibian una
tendencia elevada a la precipitacion de fase sigma. El gran problema de la primera
generacion de inoxidables duplex era su elevada tendencia a la formacion de
microestructuras con un alto contenido de ferrita y la rapida precipitaciéon de fases
secundarias que hacian que las uniones soldadas presentaran una reducida tenacidad y una
baja resistencia a la corrosion. La aleacion X8CrNiMo27-5 (EN 1.4460, AISI 329) era un
ejemplo tipico de estas primeras aleaciones. La década de los 60, a través del desarrollo de

las nuevas tecnologias de afino de los aceros marco el camino del desarrollo constante de

14



estas aleaciones. El empleo del nitrogeno como elemento de aleacion en los aceros
inoxidables constituy6 un enorme avance para la mejora de las propiedades mecénicas y de
la resistencia a la corrosion. Es asi que en la década de los 70 aparecen los aceros
inoxidables de segunda generacion, que presentaban una excelente resistencia a la corrosion
debida a cloruros y una menor tendencia a la precipitacion de fases secundarias en la union
soldada. Es con esta nueva generacion que los inoxidables duplex se hacen populares y
nace la aleacion 22Cr-5Ni-3Mo-0.16N (EN 1.44642), considerada hoy en dia como el
“caballo de batalla” de esta familia de aceros inoxidables (UR 45N, SAF 2205, Remanit
4462, Cronifer 2205, Nirosta 4462, etc.). Su aplicacion se extendid de manera importante
en la industria petroquimica, especialmente en equipos de plataformas off-shore.
Posteriormente en la década de los 80 se desarrollaron los aceros inoxidables superduplex,
disenados para aplicaciones altamente corrosivas en la industria off-shore, del papel,
plantas desulfurizadora de gases, etc. Estas aleaciones presentan mayores contenidos de Cr,
Mo, N que sus predecesores, incrementando notablemente su resistencia a la corrosion
debida a cloruros.

En la ultima década se han re-direccionado el desarrollo de los inoxidables duplex a la
busqueda de aleaciones mdas econdmicas que puedan competir ventajosamente con los
aceros inoxidables austeniticos convencionales como el AISI 304 y el 316. Es asi que nace
un nuevo grupo de diplex con menores contenidos de Ni y Mo (UNS S32304, UNS
S32101) destacando los grados 23Cr-4Ni-0.1N, 21Cr-5.0Mn-1.5Ni-0.22N [2].

2.2.2 Clasificacion de los aceros inoxidables diplex

Hoy en dia podemos diferenciar cuatro grandes grupos de aceros inoxidables duplex:

1. Los aceros inoxidables duplex sin Mo (lean duiplex) en los que destacan las aleaciones de
23%Cr-4%N1 (EN 1.4362, UNS S32304) y las versiones mas econdmicas con 21%Cr-
1,5%Ni (EN 1.4162, UNS S32101, LDX2101™). Dentro de este grupo se podria

incorporar también la aleacion con 20%Cr-3%Ni, aunque ella contenga hasta cerca de
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2%Mo (UNS S32003, AL 2003™). Este grupo de aleaciones compite ventajosamente con
los aceros inoxidables austeniticos del tipo AISI 304 y 316.

2. Los aceros inoxidables duplex clasicos o estdndar con 22%Cr-5%Ni que contienen
ademas 3%Mo y 0.17%N. Constituyen actualmente el 80% de las ventas de inoxidables
duplex y poseen mejores propiedades frente a la corrosion que los inoxidables austeniticos
convencionales.

3. Los aceros inoxidables duplex de 25%Cr-5%Ni( UNS S32550, DP-3™) con contenidos
de 3%Mo, 0,17%N y adiciones de Cu'y W. Aunque estos no llegan a la categoria de stper-
duplex, poseen en general una mejor resistencia a la corrosion que sus los duplex 22Cr-5Ni.
4. Los aceros inoxidables stuper-duplex o de alta aleacion, empleados en condiciones
altamente exigentes donde la resistencia a la corrosion por picadura requiere aleaciones con
indices PREN > 40. A este grupo pertenecen las aleaciones 25-26%Cr-7%Ni (2507, Zeron
100™, UR 52N+™_ Ferralium alloy SD40™, DP-3WT™) que poseen ademds mayores
contenidos de Mo (3.7%) y de N (0.27%) asi como adiciones de Cuy W.

En la tabla 2.1 se puede observar propiedades mecanicas de los aceros inoxidables mas
empleados. Por otro lado, la tabla 2.2 presenta la variacion de las propiedades mecanicas de

los diferentes aceros inoxidables.

Tabla 2.1 Propiedades mecanicas de los aceros inoxidables diplex mas empleados.

Nombre c Graccion €
UNS EN comercial [MIZa] [MPa] [%]

S32003 AL2003 450 655-760 25
S32101 1.4262 LDX2101 450 650 30
S32304 1.4362 SAF2304 400 600-820 25
S32205 1.4462 SAF2205 450 680-880 25

UR45N+ 510 720 25
S32550 1.4507 255 550 760 15
S31260 DP3 485 690 20
S32550 1.4507
S32750 1.4410 SAF2505 550 800-1000 25

DP-3W 550 800 25
S32760 1.4501 ZERON100
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Tabla 2.2 Propiedades mecanicas de los diferentes aceros inoxidables [3].

Acero Inoxidable Ferritico | Austenitico | Martensitico [ Duplex

Resistencia a la traccion [MPa] | 415-460 490-860 480-1000 680-900

Limite elastico [MPa] 275-550 205-575 275-860 410-900

Elongacion [en 50 mm] 10-25 30-60 14-30 270-310

Dureza [HB] 180-200 201-217 217 270-310
HRB/HRC* 88-95 92-95 96 28-31

2.2.2 Transformaciones microestructurales de los aceros inoxidables duplex

Como se ha sefialado anteriormente estas aleaciones han sido disefiadas para alcanzar la
Optima combinacion de propiedades con una microestructura que presenta una proporcion
de 50% ferrita y 50% austenita. Tomando en cuenta el diagrama seudobinario Fe-Cr-Ni de
la Figura 2.1 se puede apreciar que el proceso de solidificacion de los aceros inoxidables
duplex (se sefialan tres grados comerciales) se lleva a cabo mediante la nucleacion y
crecimiento de cristales de ferrita 6 hasta completar toda la transformacion de fase liquida a
solida.

Posteriormente conforme se contintia enfriando la aleacion, la ferrita & inicia su
transformacion parcial a austenita (zona bifdsica & + vy), adquiriendo alli su estructura
bifasica caracteristica. Si la aleacion es sometida posteriormente a calentamientos dentro de
la zona o + y la proporcion ferrita/austenita se modificara segiin sea la temperatura
maxima que se haya alcanzado y la velocidad de enfriamiento hasta la temperatura
ambiente. La proporcion de ferrita 6 se incrementa conforme aumenta la temperatura de

calentamiento y cuanto mas rapido se ha efectuado el enfriamiento (1300°C/agua).
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Figura 2.1 Diagrama seudobinario Fe-Cr-Ni mostrando las fases presentes en estado solido
para diferentes aceros inoxidables duplex [2].

Si el enfriamiento se realiza muy rapidamente desde elevadas temperaturas el paso por la
region bifasica puede ser insuficientemente como para permitir una transformacion en
equilibrio de la ferrita en austenita, lo cual se traduce en microestructuras con altos
contenidos de ferrita. Esto es mas notorio en aceros inoxidables duplex como el 2205, que
presenta un inicio de la region bifasica a mas bajas temperaturas, comparado con los aceros
inoxidables super-duplex.

En este caso, si la aleacion 2205 fuese calentada a elevadas temperaturas, podria alcanzar la
region monofésica J, la cual al ser enfriada rapidamente se transformaria parcialmente en
una austenita en forma de placas alargadas conocida como “austenita Widmanstétten” que

se forman en los limites de grano y sub-granos de la ferrita.

Esta microestructura, obtenida por enfriamientos rapidos desde temperaturas elevadas
resulta muy inestable y si posteriormente es calentada isotérmicamente (entre 600° y

1100°C) favorecera rapidamente la transformacion secundaria de la ferrita en austenita.
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Esta austenita secundaria (y,) se precipita en forma de placas finas preferencialmente en los
limites y sub-limites de grano de la ferrita.

Sin embargo, la transformacion de la ferrita a austenita no es la inica que puede ocurrir en
los aceros inoxidables duplex. Por el contrario, como consecuencia de una solubilidad
decreciente de los elementos aleantes como el Cr, Mo, Cu, W, N, C en ambas fases y de la
muy alta velocidad de difusion de estos elementos en la ferrita, se produce la precipitacion
de fases secundarias, las cuales nuclean en las interfases y/a y crecen a costa de la ferrita.
La Figura 2.2 muestra la relacion entre la temperatura, la permanencia a dicha temperatura

y la precipitacion de fases secundarias de un acero inoxidable diplex.

Mo, W, Si
o I Carburos M;Cs
1000 °CH Cr Nitruros CrN
1273 K Mo «—> Fase
- W Nitruros CrN
— .
2 Si Fase 3,72
g Carburos M;Cs
=% Fase R
5
= Fase o
Cr, Mo «—>
S Fase & (Cu)
300 oC Cu’ W I& Fase o’
573 K7 Cr, Mo, Cu, W fase @
Tiempo

Figura 2.2 Diagrama Tiempo-Temperatura-Precipitacion de fases secundarias en un acero
inoxidable duplex [2].

De la Figura anterior se puede observar dos regiones de transformacién isotérmica muy

bien definidas:

1. Una primera region (600°-1050°C) donde se favorece la precipitacion de austenita
secundaria ( v2), fase o, fase R, fase y, carburos y nitruros. Dependiendo del contenido de
elementos aleantes presentes en la aleacion (Cr, Mo, W y Si), se producird una mayor
tendencia a la precipitacion de estas fases. Los aceros inoxidables super-duplex al tener
mayores contenidos de estos elementos son mas susceptibles a la precipitacion de estas

fases, especialmente de fase sigma.
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2. Una segunda region (300° - 600°C) donde se produce principalmente la precipitacion de
nitruros, fase G, fase m, fase ¢ y la descomposicion espinodal de la ferrita en fases oy o’.
Todas estas transformaciones microestructurales conllevan a un endurecimiento del
material y a una reduccion significativa de su tenacidad, asi como de su resistencia a la
corrosion. Especialmente perjudicial es la presencia de fase sigma en estas aleaciones, pues
reduce dramaticamente las propiedades del acero inoxidable.

Los aceros inoxidables altamente aleados como los stuper-diplex (SAF2507™) son muy
susceptibles al efecto de estas fases secundarias (especialmente fase c). Aceros inoxidables
menos aleados, especialmente aquellos con bajos contenidos de Mo (SAF2304™), son
menos propensos al efecto perjudicial de estos constituyentes.

A temperaturas entre 350° y 500°C se presenta también una reduccion marcada de la
tenacidad (y en menor medida de la resistencia a la corrosién), conocida como
“fragilizacion a 475°C”, como consecuencia de la descomposicion espinodal de la ferrita
(0-a’) aunque algunos autores como Auger y colaboradores [4] consideran que también esta
asociada a la precipitacion de otras fases como la fase G, precipitacion de carburos y
nitruros [5]. Debido a ello, se limita la aplicacion industrial de los aceros inoxidables
duplex a un rango de temperaturas entre -50° y 300°C.

De todas las fases secundarias, es la fase ¢ sin duda alguna, la mas perjudicial tanto para las
propiedades mecanicas (tenacidad) como para la resistencia a la corrosion de los aceros
inoxidables duplex.

Aunque no es materia de este proyecto en la metalurgia de transformacion de los aceros
inoxidables duplex, es importante indicar que la fase sigma es un compuesto intermetalico
que responde a una estequiometria de tipo Fe-30%Cr-4%Ni-(4-7%)Mo y cuya cinética de
precipitacion depende de la composicion quimica del acero, de su microestructura inicial,
del grado de deformacion en frio previo y de la temperatura de precipitacion. Su nucleacion
se da preferentemente en las interfases y/c en los limites de los sub-granos de la ferrita y en
zonas aledafias a carburos. En presencia de la austerita secundaria, la fase o tiende a nuclear

en sus limites de grano y crecer hacia el interior de la ferrita aledafia. También es posible su
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formacion a través de un mecanismo similar a una descomposicion eutectoide oo — o + vy

donde se produce la precipitacion simultanea de fase ¢ y austenita (y3).

2.2.3 Evolucion microestructural en el endurecimiento por envejecimiento o por
precipitacion.
(Coémo se forman los precipitados durante el envejecimiento por precipitacion? ;Como

crecen o envejecen? ;Pueden los precipitados crecer demasiado, o envejecer en exceso, de
forma en que ya no es posible un endurecimiento maximo por dispersion? Las respuestas a
estas preguntas se obtienen siguiendo la secuencia de transformaciones de fase que son
necesarias para el endurecimiento por envejecimiento.

Supongamos que utilizamos el Al-Cu como un sistema arquetipico para ilustrar estas ideas.
La aleacion Al-4% Cu es un ejemplo cladsico de una aleaciéon endurecible por
envejecimiento. Existen tres pasos en el tratamiento térmico de endurecimiento por

envejecimiento (Figura 2.3).

o0 -

Temperatura (°C)

4l 2 4 ] 2
Puso porcerbml de cobre

Figura 2.3 El extremo rico en aluminio del diagrama de fases aluminio-cobre muestra los
tres pasos en el tratamiento térmico de endurecimiento por envejecimiento y las
microestructuras que se producen [6].

Paso 1: Tratamiento por solubilizacion. En el tratamiento por solubilizacion, primero se

calienta la aleacion por encima de la temperatura del solvus y se mantiene asi hasta que se
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produzca una solucién solida o homogénea. Este paso disuelve el precipitado de la fase 0,
reduciendo cualquier segregacion microquimica presente en la aleacion original.

Podriamos calentar la aleacidn justo por debajo de la temperatura de solidus e incrementar
la velocidad de homogeneizacidn; sin embargo, la presencia de un microconstituyente
eutéctico fuera del equilibrio puede causar fusion. Por lo tanto, la aleacion Al 4% Cu es
tratada por solubilizacion entre 500°C y 548°C, esto es, entre las temperaturas del solvus y

eutéctica.

Paso 2: Templado. Después del tratamiento por solubilizacion, la aleacidon, que en su
estructura solo contiene o, se enfria rdpidamente, es decir, se templa. Los atomos no tienen
tiempo para difundirse hacia sitios de nucleacion potenciales, por lo que no se forma la fase

0. Después del templado, la estructura es una solucion solida sobresaturada o que

contiene un exceso de cobre y que no es una estructura en equilibrio, es una estructura
metaestable. Esta situacion efectivamente es la misma que el subenfriamiento del agua y de
los metales fundidos, asi como de los vidrios de silicatos que se subenfrian. La tnica

diferencia es que estamos tratando con materiales en su estado solido.

Paso 3: Envejecimiento. Finalmente, la solucion o supersaturada se calienta a una
temperatura por debajo de la solvus. A esta temperatura de envejecimiento, los a&tomos s6lo
pueden difundirse cortas distancias. Dado que la solucion o supersaturada es metaestable,
los 4tomos de cobre adicionales se difunden a numerosos sitios de nucleacion y los
precipitados crecen. Finalmente, si mantenemos la aleacion a la temperatura de
envejecimiento durante un tiempo suficiente, se llega a un equilibrio en la estructura o + 6.
Obsérvese que aun cuando la estructura formada tiene dos fases en equilibrio (es decir, o +
0), la morfologia de las fases es diferente de la estructura que se habria obtenido mediante
el enfriamiento lento de esa aleacion. Cuando seguimos los tres pasos antes mencionados,

producimos la fase 0 en forma de particulas ultrafinas de precipitado de segunda fase
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uniformemente dispersas. Esto es lo que necesitamos para un endurecimiento eficaz por

precipitacion.

La reaccion eutectoide
Se define eutectoide como una reaccion de estado soélido en la cual una fase solida se
transforma en otras dos fases solidas:

S, —> S, +S,;
Como ejemplo de la forma en que podemos utilizar la reaccion eutectoide para controlar la
microestructura 'y las propiedades de wuna aleacion, examinemos la porcidon
tecnologicamente importante del diagrama de fase de hierro-carburo de hierro

(Fe—Fe,C) (Figura 2.4); que es la base de los aceros y de los hierros colados. La
formacion de las dos fase solidas (a0 y Fe,C) nos permite obtener endurecimiento por

dispersion. La posibilidad de controlar la aparicion de la reaccion eutectoide (lo que incluye
hacer que ocurra, reducirla o evitarla completamente) es posiblemente el paso mas

importante en el procesamiento termomecénico de los aceros. En el diagrama Fe - Fe,C,
la temperatura eutectoide se llama temperatura A,. La frontera entre la austenita (y)y el
campo de dos fases formado por la ferrita y la austenita se conoce como A, .

Por lo general, no estamos interesados en el extremo rico en carbono del diagrama de fase

Fe—-C, y ésta es la razon por la cual estudiamos el diagrama Fe — Fe,C como parte del

diagrama de fase binaria Fe—C .
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Figura 2.4 Diagrama de fase hierro-carburo de hierro (Fe — Fe,C)

Soluciones solidas. El hierro sufre dos transformaciones alotropicas durante el
calentamiento o el enfriamiento. Inmediatamente después de la solidificacion, el hierro
forma una estructura BCC conocida como ferrita 8. A un mayor enfriamiento, el hierro se
transforma a una estructura FCC llamada vy, o austenita. Esta fase se llama asi en honor a Sir
W. C. Robert-Austen, que fue el primero en reportarla. Finalmente, el hierro vuelve a
transformarse en una estructura BCC a temperaturas todavia mas reducidas; esta estructura
se llama a, es decir, ferrita. Tanto las ferritas (a0 y d) como la austenita son soluciones
solidas de atomos intersticiales de carbono. Normalmente, cuando no se hace una referencia
especifica, el término ferrita se refiere a la ferrita o, ya que ésa es la fase mas
frecuentemente encontrada durante el tratamiento térmico de los aceros. Ciertos materiales
ceramicos utilizados en aplicaciones magnéticas también son conocidos como ferritas, pero

no tienen relacion con la fase ferritica del sistema Fe — Fe,C .
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Dado que los huecos intersticiales en la estructura cristalina FCC son algo mayores que los
de la estructura BCC, en un hierro FCC puede acomodarse un nimero mayor de atomos de
carbono. Entonces, la solubilidad méaxima del carbono en el BCC es muy inferior (es decir
~0.0218% C en a y 0.09% C en J). Las soluciones solidas de carbono en el hierro son
relativamente blandas y ductiles, pero mas resistentes que el hierro puro gracias al

endurecimiento por solucion sélida del carbono.

Compuestos. Cuando se excede la solubilidad del carbono en el hierro solido, se forma un

compuesto estequiometrico Fe,C, o cementita. El Fe,Ccontiene 6.67% C, es

extremadamente duro y fragil (parecido a un material cerdmico) y esta presente en todos los

aceros comerciales. Al controlar adecuadamente la cantidad, tamafio y forma del Fe,C,

podemos definir el grado de endurecimiento por dispersion y las propiedades del acero.

Si calentamos una aleacién que contenga la composicion eutéctica de 0.77% C por encima
de los 727°C, producimos una estructura que solo contendra granos de austenita. Cuando la

austenita se enfria a 727°C, empieza la reaccion eutectoide:

7(0.77%C) — «(0.0218%C) + Fe,C(6.67%C)

Al igual que en el caso de la reaccion eutéctica, las dos fases que se forman tienen
composiciones diferentes, por lo que los atomos deben difundirse durante la reaccion. La

mayor parte del carbono en la austenita se difunde al Fe,C, y la mayoria de los atomos del

hierro se difunden haciaa. Esta redistribucion de los atomos resulta mas facil si las

distancias de difusion son cortas, que es el caso cuando o yFe,Ccrecen en forma de

laminillas o placas delgadas (Figura 2.5).
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Figura 2.5 Crecimiento y estructura de la perlita

La estructura laminar de o y Fe,C que se desarrolla en el sistema hierro carbono se conoce

como perlita, que es un microconstituyente en el acero. Fue llamada si porque una perlita
pulida y atacada quimicamente muestra el colorido de la madre perla. Las laminillas en la
perlita son mucho mas finas que las del eutéctico plomo estano, porque los atomos de
hierro y de carbono deben difundirse a través de austenita solida, en vez de liquida. Una
forma de pensar acerca de la perlita es considerarla como un nanacompuesto metalico
ceramico.

Microconstituyentes primarios. Los aceros hipoeutectoides contienen menos de 0.77%C;
los aceros hipereutectoides, mas de 0.77%C. La ferrita es el microconstituyente primario o
proeutectoide de los aceros hipereutectoides. Si calentamos una aleacion hipoeutectoide
con 0.60% C por arriba de 750°C, solamente quedara austenita en la microestructura. Justo
por debajo de 750°C, la ferrita se nuclea y crece, por lo general, en los bordes de los granos
de la austenita. La ferrita primaria sigue creciendo hasta que la temperatura se reduce a
727°C. La austenita restante a esta temperatura queda rodeada por ferrita y ha cambiado su
composicion de 0.60%C a 0.77%C. Un enfriamiento adicional por debajo de 727°C hace
que toda la austenita restante se transforme en perlita mediante una reaccion eutectoide. La
estructura queda con dos fases, ferrita y cementita organizadas como dos
microconstituyentes, es decir, ferrita y perlita primarias. La estructura final tiene islas de
perlita rodeadas por ferrita primaria. Esta estructura hace que la aleacion sea resistente,
debido a la perlita endurecida por dispersion, aunque todavia ductil, debido a la ferrita

primaria continua. En las aleaciones hipereutectoides, la fase primaria Fe,C, que se forma
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en los bordes de grano de austenita. Después de que la austenita se enfria a través de la
reaccion eutectiode, el acero contiene cementita dura y fragil que rodea islas de perlita.
Ahora, debido a que el microconstituyente duro y fragil es continuo, el acero también es
fragil. Afortunadamente, mediante un tratamiento térmico podemos mejorar la

microestructura y las propiedades de los aceros hipereutectoides [6].

2.3 Fundamento tedricos de ultrasonido

Ultrasonido es el nombre dado al estudio y aplicacion de las ondas de sonido que no pueden
ser detectadas por el oido humano. Estas frecuencias estan el rango de 20,000 Hz hasta el
orden de los giga-hertz (GHz). Historicamente, las pruebas no destructivos (PND) han sido
usados para la deteccion macroscépica de discontinuidades o defectos en estructuras. Se ha
hecho evidente que debido a su relacion costo-efectividad que la aplicacion de los PND se
puede expandir a todos los aspectos de produccion del material y aplicaciones. En tiempos
recientes, se han incrementado los esfuerzos para desarrollar y perfeccionar técnicas no
destructivas que tengan la capacidad de monitorear (1) procesos de produccion de
materiales, (2) integridad de materiales ya sea después de la fabricacién u el transporte (3)
La velocidad de degradacion en el servicio. Las técnicas ultrasénicas juegan un rol muy
importante en estos desarrollos ya que ellas aportan métodos ttiles y versatiles para evaluar
microestructura, propiedades mecdanicas asi como la deteccion de defectos a escala

macroscopica y microscopica [7].

La principal diferencia entre las técnicas ultrasonicas tradicionales y las mas especializadas
como la evaluacion no destructiva (END) ultrasénica estriba en la forma en que se
considera al medio eléstico. En el ultrasonido tradicional, el medio elastico se asume que
es ideal, es decir, isotropico, homogéneo, lineal, libre de atenuacion, libre de dispersion,
etc. En los ensayos no destructivos el medio se considera hecho de un materiales reales, la
razon para ello, estriba en que los procesos de fabricacion y conformado que se usan para
fabricar la mayoria de los materiales con aplicaciones de ingenieria no generan una

distribucion aleatoria en la orientacion cristalografica y por lo general no producen una
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estructura uniforme de los granos. Es por ello que la mayoria de los materiales
policristalinos poseen una textura que afecta fuertemente las propiedades mecanicas del
material ahora anisotropico esto le da propiedades elasticas mas complejas; entre las que
tenemos, anisotropia, in homogeneidad, no-linealidad, atenuacion, dispersion, etc. Todas

estas afectan la propagacion de ondas ultrasonicas.

El proposito principal de la END ultrasonica es el de entender la interaccion onda-material
y establecer las propiedades mecénicas buscadas a partir de la desviacion observada e la
respuesta ultrasonica de aquella respuesta en un medio ideal libre de defectos. Para ello, se
requiere que tiene como prerrequisito que se tenga un conocimiento profundo de las

caracteristicas de la propagacion de ondas ultrasonicas.

En general, tres ondas eldsticas lineales y diferentes (Figura 2.6 y 2.7) llamadas ondas
longitudinales y de corte y superficiales) pueden propagarse en una direccion dada de un
material anisotrépico. Estas tres ondas, generalmente no son modos puros ya que cada onda
normalmente tiene componentes de desplazamiento de las particulas paralelo y
perpendicular a la propagacion de la onda y uno de estos componentes es usualmente
mucho mayor al otro. La onda que presente un componente de polarizacion paralela mayor
se llama onda cuasi longitudinal. Por otra parte, las ondas con un componente de
polarizacion perpendicular mayor se conocen como cuasi-corte. En el caso de que por algin
proceso se produzca un material isotropico todos estos modos se convierten en modos

puros [7].
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Figura 2.6 Ondas longitudinales

'."Q‘ ‘l‘""
:Q".g':*QQQ‘:"'*"'i:‘q!i
teant® etteg Tepaet gece
:'inmﬂ'"t"'c"*iai':n*“
‘!."‘Q“*Q!Q‘*"Q*‘*Q"Qin
Teeant® ctfey Togaet Lere
:Q,',g*‘*nea,‘*1,,.*:,1’"
‘!."‘Q“*Q!Q‘*‘Q*‘*Q"QQQ
Crent® 0%y Trpan® et
:'101*',1"'1,'*ia#':n*“
eTteatt sttty Traeet et
terent® sttty Topaet gece
:'101*',1"'1,'*ia#':n*“
e teat® st e, Taier® Lot
ettrat® sefe, Tagen® gete
‘Q,“.l"*@ea,'*g,'..l'..,enn
‘e".,..l".,eae,**t.,‘**"tﬁn
‘!g.i' ""Ql"

Figura 2.7 Ondas de corte.
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Conforme una onda se propaga en un material, esta sufre una atenuacién como resultado de
una pérdida de energia causada por diversos mecanismos. Las mediciones de atenuacion
ultrasoénica sirven como un indicador muy sensible de las pérdidas internas de energia
causados por microestructura y alteraciones microestructurales del material de prueba. Esta
sensibilidad de las ondas ultrasonicas estriba en la capacidad de interactuar con una
variedad de discontinuidades las cuales incluyen grietas, inclusiones, fronteras de grano

entre otras.

Aunque la posibilidad del uso de ondas ultrasonicas fue sugerida por cientificos rusos y
alemanes al comienzo de la década los treintas, fue hasta la década de los cuarentas cuando
la tecnologia necesaria lleg6 a estar disponible y fue Floyd Firestone quien desarrolla en los
E.E.U.U., el detector ultrasonico de la técnica pulso-eco. Desde entonces, la prueba
ultrasénica ha progresado notablemente como resultado de adelantos en electronica y en
informatica. El método ultrasénico es actualmente uno de los métodos de prueba mas
extensamente utilizado debido al ahorro de tiempo y dinero que ofrece en el proceso de
produccion. Podemos decir que las principales ventajas la técnica ultrasénica son: a) la
interaccion onda-material brinda informacion importante de las propiedades mecanicas del
material, b) un alto grado de la penetracion es posible en muchos materiales de uso general,
que esta en contraste con el grado mas bajo de la penetracion encontrado con la prueba
radioldgica de metales, c) exactitud en localizacion y medicion de defectos, d) sensibilidad
de detectar y clasificar defectos muy pequeios, €) compatibilidad con los dispositivos de
exploracion automatica. Algunas desventajas son: a) Los operadores deben ser entrenados
b) se requiere un alto grado de contacto entre el transductor y la superficie que se explorara,

¢) el costo elevado del equipo.

La técnica ultrasonica no destructiva utiliza como parametro indicativo algunas
caracteristicas particulares de una onda de esfuerzo propagandose. Estas ondas esfuerzo
estan en el rango ultrasonico, esto es, tiene frecuencias superiores a los 20,000 Hz. Mas
aun, las ondas de esfuerzo de mayor interés existen como pulso de corta duracion en lugar

de ondas continuamente producidas.
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Esta parte explica los conceptos fundamentales para describir matematica y fisicamente el
fendmeno de propagacion de ondas. Estos fenomenos son la base para el entendimiento de

la propagacion de ondas ultrasonicas usadas en la evaluacion no destructiva.

2.3.1 Definicion de onda y propiedades de una onda

En ultrasonido se involucra la propagacion de ondas por lo que es necesario entender las
caracteristicas basicas de la propagacion de ondas y algunas de sus ecuaciones

matematicas.

Una onda es una perturbacion que transmite energia a través del espacio en una forma que
depende de la posicion y del tiempo. La representaciéon matematica mas simple es la de

una onda que se propaga en una dimension y esta dada por la expresion
u(x,t) = Acos(kx — wt) = Acosk(x — cyt) (2.1)

donde:

u(x,t) = el valor de la perturbacién en el espacio en determinada posicion y tiempo;

A =laamplitud de la perturbacion [volts];
o  =la frecuencia angular [rad/s];

k = ¢l nimero de onda

Co = velocidad de la onda

u = desplazamiento

t = tiempo

La frecuencia angular o esta relacionada a la frecuencia f de la onda por la expresion
o = 2nf la frecuencia es el nimero de ondas que pasan por un punto determinado en una
unidad de tiempo sus unidad es el ciclo/seg o Hertz (Hz). Por lo que por ejemplo si por un
punto pasan 20 ondas cada segundo, la frecuencia es 20 Hz. El nimero de onda k esta
relacionado al inverso de la longitud de onda por lo que k = 27t/A. En otras palabras, k es

el nimero de ondas contenidas en una distancia con escala 2m. El nimero de onda y la
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frecuencia angular (o la longitud de onda y la frecuencia) estan relacionadas a la velocidad
a la cual un punto de la onda se mueve o propaga a través del espacio por la relacion

(2.2)

Co Z%: fa

\/ \LCD (VIY,

Figura 2.8 Diagrama de una onda harmodnica plana que muestra las definiciones de longitud

de onda y velocidad de fase.

La Figura 2.8, muestra la representacion esquematica de una onda que se propaga en la
direccion positiva X para un valor particular de longiud de onda A. Ya que k =

21/, podemos dibujar u(x,t) para varios valores de tiempo t. El angulo de fase ¢ es el
argumento de la funcion coseno
(2.3)

¢ =kx — ot = k(x —cyt)

Haciendo un analisis de la ecuacion 2.3 se observa que, conforme el tiempo aumenta, X
debe de aumentar una cantidad CoAt para mantener una fase constante, es decir para que
todos los puntos de la onda se propaguen a la misma velocidad. Ya que X = CoAt dos cosas

pueden ocurrir:
una onda que se propague a al derecha ya que X debe de ser

a)  f(x - cot)
positiva

b)  f(x + cot)
negativa
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2.3.2 Ondas longitudinales propagindose en una varilla delgada
Ahora investigaremos las ecuaciones mas basicas que gobiernan la propagacion de ondas
en muchos sistemas mecanicos. El caso de una varilla elastica delgada sera usado aqui.

Como se muestra en la Figura 2.9

i
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Figura 2.9 Seccion de una varilla delgada (a) con coordenada X y desplazamiento u y (b)
el esfuerzo actuando en un elemento diferencial de la varilla.

Aplicando la ecuacion de movimiento de Newton F =ma en el elemento de la varilla nos
da

2
oA+ 2% GxA— oA = pAdx LY (2.4)
Ox ot

Aqui, A es el area de la seccion transversal y p es la densidad de masa. Esta ecuacion se
reduce a

2
o _ ou 2.5)
x o oat?
Aplicando la ley de Hook para un material elastico tenemos
c=Ee (2.6)
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Donde ¢ es la deformacion del material la cual es definida como

ou
c—

== 2.7)

Nota: En mecanica de materiales € se define como € =AL/L. En nuestro desarrollo
hacemos, Au ~AL, AX ~L lo que nos lleva a &= Au/A X. Tomando esto en forma
diferencial seria € =d u/d X. Ya que u = u (X, t), esto se convierte en derivadas parciales,

€ = 0 U/0X. Sustituyendo (2.7) en (2.6) y esta en (2.5) nos da lo siguiente

a( 8uj a%u
—|E=|=p—
ox\  ox ot?

simplificando tenemos la siguiente ecuacion en una varilla delgada

62u 82u
OX ot

donde E es el modulo de Young, la ecuacion (2.8) puede ser escrita en una forma mas usual

como

82u 1 62u E

2T 2 a2 CL=q7 (2.9)
oX CL ot p

La ecuacion (2.9) es conocida como ecuacion de onda. Esta ecuacion es la forma en una
dimension de la ecuacion de una onda longitudinal plana. La constante ¢y es la velocidad de
viaje de la perturbacion y queda claramente demostrada la dependencia de la magnitud de

esta velocidad en las propiedades del material E y p.

La misma ecuacion puede ser derivada para la propagacion de la onda de corte, para ello, la
fuente se sujeta a las tensiones de corte periddicas y realizando asi vibraciones transversales

a la direccion, esto da como resultado
Cg = ot (2.10)
P
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En esta ecuacion p es el modulo de corte del material. Las ondas longitudinales y de corte
difieren basicamente en dos aspectos. Primero, andlisis de las ecs. (2.9) y (2.10) muestra
que la velocidad de la onda longitudinal es aproximadamente el doble de la velocidad de la
onda de corte. Segundo, el movimiento de las particulas de la onda longitudinal es paralelo
a la direccion de viaje del pulso, y el movimiento de las particulas de la onda de corte es

perpendicular a la direccion de viaje del pulso.

2.4 Métodos de caracterizacion de materiales

Existe una gran variedad de técnicas de ondas mecénicas disponibles para la caracterizacion
no destructiva de materiales [7]. Por mencionar algunos: métodos de vibraciones sonicas,
emisiones acusticas, etc. Aqui se discutird el método de pulso-eco asi como las técnicas de

analisis de senales.

2.4.1 Método Pulso-Eco

Esta es una técnica fundamental para la caracterizacion de materiales y es de gran uso por
la capacidad de realizar mediciones ultrasonicas precisas de velocidad y atenuacion[8-10].
Como se ha mencionado estas dos mediciones son la base para evaluar modulo elastico
caracterizacion de microestructura y para valorar propiedades mecanicas. La técnica de
pulso-eco utiliza un transductor piezoeléctrico de banda ancha el cual emite y recibe
sefales ultrasonicas. El transductor es mantenido en contacto con el espécimen de prueba

en incidencia perpendicular como se muestra en la Figura 2.10.
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Figura 10 Seccidn transversal de un transductor ultrasénico usado para caracterizacion de
materiales en la técnica de pulso-eco.

El contacto es hecho por un medio de acople, prefiriéndose que haya una distancia
significativa entre el espécimen y el transductor, ésta es lograda al utilizar una columna de
agua o de silice fundida. El propdsito de ello es el de aislar una serie de ecos de la
superficie frontal y previene que se confundan con reverberaciones del cristal
piezoeléctrico. La longitud depende del nimero de ecos que necesita ser incluidos dentro

del tiempo de retardo de la columna y del espesor del espécimen.

2.4.2 Procesamiento de Seiales Pulso-Eco

Para mediciones de velocidad, el objetivo es establecer con exactitud el intervalo de tiempo
que le toma a una sefial viajar de la pared superior a la pared posterior del espécimen. Para
mediciones de atenuacion el objetivo es determinar la pérdida de energia experimentada por
sefales que atraviesan el objeto de ensayo. Mediante analisis de sefiales, se puede obtener
un coeficiente de atenuacion versus frecuencia el cual es un espectro de atenuacion Unico
para el material. Mediante el uso de la computadora, ambas mediciones pueden hacerse
conjuntamente al almacenar una serie de ecos reflejados por la pared posterior del

espécimen. Como se muestra en la Figura 2.11.
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Figura 11 Secuencia usada en el método pulso-eco para encontrar el coeficiente de
atenuacion, la velocidad se calcula del tiempo de viaje entre pulsos: a) arreglo
experimental, b) sefales en el dominio del tiempo, c) espectros de frecuencia, d)
coeficiente de atenuacion versus frecuencia.

El analisis de la sefial se puede realizar ya sea en el dominio del tiempo o en el dominio de
la frecuencia dependiendo de la necesidad. Se utiliza la transformada rapida de Fourier para

determinar la dependencia de la atenuacidon en un rango amplio de frecuencia.

2.4.3 Mediciones de Atenuacion

El método mas directo para medir la atenuacion es el de medir directamente las amplitudes
de voltaje (A-scans) de cada sefal en el osciloscopio y poner los resultados en una grafica,
en general este método tiene poca exactitud. Los métodos preferidos utilizan transformada
digital de Fourier para determinar la dependencia en la frecuencia en un rango amplio de
frecuencia. La Figura 2.12 muestra las cantidades y definiciones y caracteristicas

principales de las mediciones de atenuacion.

Las cantidades A, Ay, |1 e |, en la Figura 2.12 son funcion de la frecuencia (Transformadas
de Fourier de las cantidades en el dominio de la frecuencia). Las cantidades Aj, Ay, |1 e |,
son espectros de frecuencia de los ecos correspondientes. El coeficiente de reflexion R es

en general también funcion de la frecuencia.
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Figura 2.12 Diagrama de un sistema ultrasénico de pulso-eco para determinar la
dependencia en la frecuencia de la atenuacion.

El coeficiente de reflexion puede ser determinado en términos de energia (intensidad) o
amplitud (presion)[11]. El coeficiente de atenuacion puede ser escrito como[7,11]:

a=m RA Q.11)
2d Ay

La técnica de pulso-eco es preferida para mediciones precisas de atenuaciéon que pueden
ser usadas para caracterizaciéon cuantitativa de microestructura y aseguramiento de

propiedades mecanicas de materiales.

2.4.4 Cambios de velocidad ultrasonica en materiales con textura cristalina

La velocidad de onda se considera constante en todas las direcciones en un material dado, y
esta suposicion es adecuada para la mayoria de las situaciones. Un material que tiene la
misma velocidad de onda en cualquier direccion se considera que es isotropico con respecto
a al propagacién de onda. Dos excepciones particulares a esta consideracion de isotropia
ocurren cuando un material es sometido a esfuerzos (efecto acustoeldstico) o cuando es
trabajado mecéanicamente (fenomeno de birrefringencia). El efecto de esfuerzos aplicados
no serd discutido en esta tesis.

Pongamos por ejemplo el proceso de laminado en frio el cual es mostrado en la Figura 2.13.
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Figura 12 Anisotropia introducida por el proceso laminado en frio

En nuestro caso, el trabajado mecanico en frio, afecta la velocidad de onda en muchas
formas: a) dependencia de la velocidad en la direccién de propagacion y b) birrefringencia
entre algunas. Deformar plasticamente un material produce una reorientacion relativa a la
direccion del esfuerzo aplicado, textura cristalografica (orientacion preferencial). Esta
reorientacion cristalografica, resulta en un comportamiento anisotrépico del material de tal
forma que las propiedades mecanicas varian dependiendo de la orientacion en la que son
medidas. Como se menciond anteriormente la textura cristalografica afecta la velocidad
ultrasonica por el llamado fendémeno de birrefringencia. Birrefringencia es la refraccion de
una onda ultrasénica que se propaga en una direccion en dos modos con velocidades
ligeramente diferentes y direcciones de polarizacidon mutuamente ortogonales. De tal forma
que la orientacion preferencial de un espécimen puede ser determinada al medir la
diferencia en tiempo de viaje de las dos ondas de corte para una misma distancia de

propagacion.

2.4.5 Efecto de la microestructura en la atenuacion ultrasonica

Las mediciones de atenuaciéon son fundamentales para establecer correlaciones entre
microestructura y propiedades mecénicas. Green [11] y Vary [12] llegaron a la conclusion
de que la caracterizacion de propiedades mecanicas depende de una medicion precisa de la
atenuacion.
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La dispersion y la absorcion son los mecanismos de pérdida de energia que gobiernan la
atenuacion en el rango de frecuencias de interés para caracterizar la mayoria de los

materiales con aplicaciones en ingenieria.

En forma general Atenuacion significa la pérdida de la amplitud de la sefal al
incrementarse la distancia de propagacion. La pérdida es definida como el cociente de dos
amplitudes y es regularmente expresada en unidades logaritmicas como el Neper el decibel

[dB] por

A
L Neper =Iln—
[ ] A

2 (2.12)

LL [dB] =20 logﬁ
)

Donde, A; = Amplitud de la sefial sin atenuacion, A, = Amplitud de la senal con atenuacién
En algunos casos la pérdida L ocurre en forma local como resultado de una interaccion de
la onda con una discontinuidad del material, entre las cuales estan pérdidas por reflexion y
transmision de la onda ultrasonica en la interfase, pérdidas por dispersion en superficies
rugosas, etc. También existen otras pérdidas, estas ocurren sobre una distancia conforme la
onda ultrasénica se propaga, pero no son proporcionales a la distancia cubierta. Estas
pérdidas estan asociadas con la divergencia o ensanchamiento del haz ultrasoénico. Cuando
hablamos estrictamente de atenuacion causada por el medio, entonces limitamos el
concepto de atenuacion al fendmeno que causa una pérdida proporcional a la distancia de

propagacion, es decir que la pérdida total pede ser expresada como
L =ad (2.13)
donde d es la distancia de propagaciony o es el llamado coeficiente de atenuacion.

Existen dos clases principales de mecanismos de atenuacion que se deben de considerar en
la caracterizacion ultrasonica de materiales. El primero, la absorcion convierte la energia
acustica en calor a través de viscosidad, relajacion conduccion de calor, histéresis eléstica,
etc. El proceso de absorcion de energia es una pérdida irreversible del campo acustico ya

que se disipa en el medio. El segundo, la dispersion convierte la energia del haz colimado y
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coherente, en ondas incoherentes y divergentes como resultado de la interaccion de las
ondas con heterogeneidades del material. La energia dispersada llevada por las ondas
acusticas incoherentes no necesariamente se pierde ya que al menos parte de ella puede ser
recogida por el mismo transductor ultrasoénico. Considerando esto, el coeficiente de

atenuacion puede ser escrito como

Q = Oapsorsion T Adispersion (2.14)

Aunque las dispersion cuenta como la mayor parte de la atenuaciéon en metales
policristalinos y cerdmicos, la absorcion es la pérdida dominante en otros materiales como
polimetros y fluidos. Por ejemplo, en agua, la cual es usada frecuentemente en sistemas de

inmersion el coeficiente de absorcion es

Clagua =0.2 12 (2.15)

donde, f es la frecuencia ultrasénica en MHz y aagua s el coeficiente de atenuacion en
[dB/m]. Atenuacion severa ocurre a altas frecuencias mientras que a bajas frecuencias la
expansion del haz ultrasénico es la causa predominante de pérdida sobre una distancia de
propagacion grande. Por ejemplo, con 10 MHz de frecuencia olagua = 0.2 dB/cm, lo que
indica que la atenuacion por absorcion se puede despreciar en distancias en el agua de hasta
unos cuantos centimetros. En metales, la absorcion se da por la conversion de energia
acustica en calor y es funcion de la conductividad térmica del material, cuando una onda
ultrasonica pasa a través del material existe un flujo de calor de zonas de compresion a
zonas de dilatacion en el material. Liicke [13] indica que este tipo de pérdidas es
proporcional al cuadrado de la frecuencia pero su valor absoluto es despreciable si se

compara con las pérdidas por dispersion.

2.5 Atenuacion inducida por dispersion en materiales policristalinos

La dispersion de ondas elasticas en so6lidos es causada por diferencias en las propiedades

elasticas de punto a punto. Las propiedades mecénicas estdn controladas por composicion,
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microestructura y morfologia. Estos factores también afectan a la propagacion de las ondas

elasticas, es posible realizar la caracterizacion ultrasonica de propiedades de materiales.
2.5.1 Método de retro dispersion

En la técnica de retro dispersion, se da la generacion y aparicion de reflexiones aleatorias
de la onda elastica conforme ésta se propaga entre la pared frontal y la pared posterior del
espécimen. Esta retro dispersion es causada por cambios en la densidad y la velocidad, es
decir es causada por la diferencias en la impedancia actstica encontrada en las fronteras de
grano de metales. Estas variaciones en la impedancia actstica se deben a que los granos
presentan diferentes velocidades en diferentes direcciones principales La técnica de retro
dispersion ha sido usada principalmente para determinacién de tamafo de grano [14-16].
Los pardmetros principales que gobiernan la naturaleza y magnitud de la retro dispersion
son los cambios de la impedancia acustica y la razéon a/A. La técnica de retro dispersion ha
probado su valia en la medicion de profundidad en capa endurecidas [17], monitoreo de

porosidad y textura en metales y compuestos [18].

La atenuacion inducida por dispersion aumenta con la frecuencia a través de todo el rango
de frecuencia. Existen tres regiones separadas de acuerdo al mecanismo pérdida de energia,
de estas regiones la region de baja frecuencia o region de Rayleigh es el mas importante
rango de frecuencia, debido que las técnicas ultrasonicas ordinarias se llevan a cabo en esta
region, ya que la atenuacidon es aceptablemente baja. La tabla siguiente muestra los

coeficientes de atenuacion en estas tres regiones

Tabla 2.3 Coeficientes teoréticos de atenuacion ultrasonica para sélidos elasticos
policristalinos [19]
Relacion de longitud de Mecanismo de Atenuacion Coeficiente de atenuacion
onda
A >>nD Dispersion de Rayleigh oo A’D 4
A=~ 1D Estocastica aoc A’D f?
A <<nmD Geométrica oo A’D !
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En donde

A = longitud de onda

D  =tamaio de grano nominal.
f = frecuencia

o = coeficiente de atenuacion
A

= Cambio relativo de las propiedades elasticas entre el dispersor y el medio.

Para cristales cibicos A puede ser definido como el factor de anisotropia

A 2Cu

_ a4y (2.16)
Ci1—-Cp2

Donde C,,, son constantes elasticas del material.

Otra forma de escribir el mecanismo de atenuacion en la region de Rayleigh es
3.4
OLRayleigh = arD™ f (2.17)

aqui, ar es una constante proporcional a A> . ag puede ser determinada ya sea por
medios empiricos o analiticos y es la relacion basica entre los parametros del material
(grado de anisotropia y tamafio de grano) por un lado y frecuencia por el otro. El
coeficiente ar has sido tabulado para la mayoria de materiales policristalinos [9]. Otros
parametros que afectan la medicion de la atenuacion son de gran importancia en muchos
casos. Por ejemplo, la orientacion preferencial entre granos vecinos (estructura granos
columnares, flujo plastico severo, etc.). El método mas directo para medir la atenuacion es
el de medir directamente las amplitudes de voltaje de cada senal en el osciloscopio y poner

los resultados en una grafica.

2.6 Termoelectricidad
En un termopar comun, se induce un voltaje entre las uniones caliente y fria de dos metales

diferentes, el que aumenta progresivamente con el gradiente de temperatura. Esta diferencia
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de temperatura produce cambios en la distribucion de electrones en los estados de energia
en los extremos caliente y frio, produciéndose un flujo de electricidad. Tres observaciones
experimentales de termoelectricidad, los efectos Seebeck, Thomson y Peltier, estan

relacionados termodindmicamente por las ecuaciones de Kelvin (Thomson).

2.6.1 El efecto Seebeck

Considere la barra conductora ilustrada en la Figura 2.14 con un extremo caliente y otro
frio. En el caliente, los electrones seran excitados en promedio a energias mas elevadas; la
distribucion de Fermi tendrd mas electrones sobre Er y menos electrones debajo de este
valor. Los electrones de mayor energia en el extremo caliente pueden disminuir su energia
por difusion hacia el extremo frio. En esta forma, el extremo frio se carga negativamente, el
extremo caliente se carga positivamente, y hay un voltaje inducido a lo largote la barra. El
voltaje inducido hace que fluya una corriente, la que es igual al voltaje dividido por la
resistencia eléctrica de la barra. Se produce el equilibrio cuando la corriente es igual al flujo
de electrones debido a la diferencia de temperatura y el voltaje inducido es constante.

Debe notarse que el voltaje inducido entre los extremos de la barra depende solamente de
las temperaturas de los extremos. Se producira el mismo voltaje entre los extremos

cualquiera que sea la distribucion de temperaturas.

1 Extremo caliente (Tq)

F

)

1 Extremo frio (Ty)
Figura 2.14 Esquema del circuito usado para medir la fuerza electromotriz térmica [20].
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Para medir el voltaje inducido, se conecta un voltimetro a los extremos de la barra como se
indica en la Figura 2.14. Si los alambres de conexion, 1, son del mismo material que la
barra, 2, la diferenta de temperatura inducira el mismo voltaje en los alambres de conexion
y en la barra, y no habré voltaje entre los terminales del instrumento. Por otra parte, si los
conectores son de otro material, se inducird un voltaje diferente en 1 y se observara el
voltaje neto V, =V, en el medidor. Si aumentamos la diferencia de temperatura T, =T, en
una pequena cantidad AT , los voltajes inducidos aumentaran en una cantidad pequena. El
voltaje neto, designado por V,,, cambiara. El régimen de cambio del voltaje con la
temperatura se define como la potencia termoeléctrica S,, de la unién 1-2:

g Vo _dvi v oo o
dT — dT  dT

Aunque S,, recibe el nombre de potencia termoeléctrica de la union, no es una propiedad
de la unién. Depende solamente de las propiedades S, y S, de los dos materiales en bruto.
La expresion potencia, aunque inapropiada, se usa corrientemente de todas maneras.

El voltaje inducido térmicamente V,,, denominado potencial de Seebeck , se usa a menudo
para medir temperatura. Una unién del termopar se mantiene a una temperatura conocida.
El voltaje V,, es entonces una funcion de la temperatura de la otra union. Se han compilado
las potencias termoeléctricas para una gran cantidad de materiales y pares, y alambre
calibrado para termopares se consigue comercialmente. De uso comuin son cobre (hasta
315°C), Constantan (60 Cu- 40 Ni) y hierro (ambos hasta 950°C), Cromel (90 Ni 10 Cr) y
Alumel (94 Ni- 2 Al- 3 Mn- 1 Si), ambos hasta alrededor de 1200°C. Para temperaturas
mas elevadas, hasta 1500°C se usan pares de platino-radio, y sobre 1500°C aleaciones de
tungsteno-renio.

A temperatura ambiente y superiores, son comunes los potenciales termoeléctricos del
orden de milivolts; a temperaturas bajas, los potenciales son normalmente del orden de
microvolts. La potencia termoeléctrica es muy sensitiva a los defectos microestructurales de

modo que los materiales para termopares deben ser cuidadosamente procesados. En
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general, cualquiera cosa que aumente la resistividad, como el trabajo en frio, aumentara la
potencia termoeléctrica.

2.6.2 El efecto de Thomson

Con referencia nuevamente a la barra de la Figura 2.14 con un extremo caliente y el otro
frio, los extremos se cargaran y se desarrollara un voltaje a lo largo de la barra. Si pasa
corriente eléctrica convencional por la barra desde el extremo caliente al frio, los electrones
fluyen desde el extremo frio al caliente, ya que van del extremo negativo al positivo de la
barra. Esto aumenta su energia potencial por la absorcion de energia en forma de calor. Si
se invierte el flujo de corriente, los electrones disminuirdn sus energias potenciales
emitiendo calor. Esta absorcidon o emision de calor debe sumarse a la pérdida de potencia o
calor de Joule 1°R junto con el flujo de calor debido al gradiente térmico en la barra, para
obtener la produccion y el flujo total de calor. La absorcion o emision calor recibe el

nombre de efecto Thomson, y la relacion

dQ(thomson) _ 3 dT

dt HTox T ax

Define el coeficiente de Thomson g4 -J, y dT /dx son la densidad de corriente y el
gradiente térmico a lo largo de la barra de la Figura 2.15 y dQ/dt es el calor emitido por

unidad de volumen por segundo.

. . B — e
Corriente Caliente L Frio  Corriente

eléctrica eléctrica
R — —
Enitra Hale
T"— W (Thomsom) —"T

+ —

Figura 2.15 Tlustracion esquematica del efecto Thomson [20].
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2.6.3 El efecto de Peltier

Un tercer efecto termoeléctrico importante es el de Peltier, ilustrado en la Figura 2.16.
Cuando se hace pasar corriente a través de la unidon termopar, es absorbido o evolucionado
calor, segun la direccion de la corriente. El calor de Peltier z,, se define como el calor
reversible emitido en la unidon por unidad de tiempo por unidad de corriente eléctrica que
fluyede 1 a2, 0

dQ(union)
4 Hio
t

Por esta definicion, u,, =—p,,.

-

=

Figura 2.13 Esquema del efecto Peltier [20].

En la discusion del efecto Thomson se dijo que los electrones pueden convertir calor en
energia potencial y viceversa. En general, los electrones pueden transportar calor en las
formas de energia térmica y potencial. La proporcion de calor que llevan los electrones
depende de la temperatura, campos eléctricos, y del material por el cual fluyen los
electrones y su valor por mol de electrones es diferente para diferentes materiales, y en
consecuencia sus potencias termoeléctricas y coeficientes de Thomson difieren. Cuando los
electrones fluyen del material 1 al material 2 en la Figura 2.15, cambian la cantidad de calor
que llevan, y la diferencia tiene que ser absorbida o liberada, dependiendo de la direccion
del flujo de corriente en la unidon. En consecuencia, el efecto de Peltier es proporcional a la
diferencia en el calor llevado por los electrones de conduccioén de los dos materiales. El

47



calor absoluto de Peltier puede definirse de la misma manera que la potencia termoeléctrica

absoluta

Hip = — H,y
Ni el efecto de Peltier ni el de Seebeck dependen de la naturaleza de la union entre los dos

materiales. La union puede ser soldada en diferentes formas o fundida. Los efectos se deben

a los materiales mismos y no a las propiedades de la union [20].
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CAPITULO III
DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.1 Composicion quimica

El andlisis quimico del acero inoxidable duplex 2205 se realizé en la compaifiia llamada
METALTEST que se encuentra en el estado de Washington, E.U., el reporte de los
resultados se muestra en la tabla 4 en la cual la composicién quimica estd dada en

porcentaje de peso de los principales elementos de aleacion.

Tabla 3.1 Porcentaje en peso de principales elementos aleantes
C Cr Ni | Mo Fe A" A\ Co Mn

0.02 22.5 58 1 3.1 66.01 0.159 0.020 0.055 1.5

3.2 Tratamientos térmicos

Se realiz6 el tratamiento de solucion a una temperatura de 1100°C por un tiempo de 30
minutos a una velocidad de calentamiento de 10°C/min. Posteriormente se llevo a cabo el
tratamiento de envejecimiento a 700 y 900°C en intervalos de tiempo desde 5 minutos hasta
48 horas; cuatro muestras para cada condicioén. La tabla 3.2 muestra las temperaturas y

tiempos de exposicion disefiadas para este experimento.

Tabla 3.2 Combinacion de tiempo y temperaturas de tratamientos térmicos.

TEMP. TIEMPO (min.)
700°C 5 10 30 60 120 | 360 1440 2880
900°C 5 10 30 60 120 | 360

La figura 3.1 muestra en forma esquematica los ciclos de tratamientos térmicos a los que

fueron sometidos las diferentes muestras de acero duplex 2205.
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Figura 3.1 Diagrama de tratamiento térmico

A) Tratamiento de solucién a 1100°C

B) Tratamiento de envejecimiento a 700 y 900°C.

3.3 Velocidad ultrasénica con ondas de corte

El proceso de deformar plasticamente un material puede afectar la velocidad de la onda,
debido a la textura cristalografica que se adquiere en este proceso; el acero que trabajamos
fue laminado. Birrefringencia, como se mencioné en el capitulo anterior, significa la
refraccion de las ondas ultrasonicas propagandose en una direccion dada en dos ondas que
tienen velocidades ligeramente diferentes y polarizaciones mutuamente ortogonales. Por lo
que, la orientacion preferencial en un material laminado puede ser determinado midiendo la
diferencia en el tiempo de viaje de las dos ondas de corte en la misma longitud de camino.
En la figura 3.2 se muestra en forma esquematica el arreglo experimental utilizado en las
mediciones de birrefringencia de ondas ultrasénica, en donde un transductor de ondas de
corte de 5 MHz de incidencia normal, fue montado en el espécimen y excitado por un
pulsador/receptor de banda ancha marca Panametrics modelo 5073PR. La sefal ultrasonica
fue digitalizada y promediada en un osciloscopio LeCroy Wavejet 332. El tiempo de vuelo
o viaje fue medido en cinco diferentes posiciones en cada muestra Para determinar en

forma precisa el tiempo de vuelo se decididé medir el cruce positivo en cero correspondiente
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en el primero y segundo eco de la pared posterior que es el tiempo que la onda de corte

tarda en recorrer el espesor del espécimen.

Dsciloscopio PulsadonFeceptor
Lisparg
Sefial para &1 oscilos copin
Ditecciones
P y polatizacidn de
w @’uo la onda
an°

i
&

= : Direccidn de
! propagacidn
de la onda

Diteccidn de latrunacidn

Figura 3.2 Diagrama esquematico de las mediciones de velocidad ultrasénica de corte.

Los detalles para ajustar las puertas de medicion son mostrados en la figura 3.3.

1 P2

Figura 3.3 Representacion esquematica de los cruces en cero para la medicion precisa del
tiempo de vuelo

La velocidad de la onda de corte fue medida para el modo rapido, propagandose en la

direccion del espesor (d) del espécimen con polarizacion en direccion del largo (1) del

espécimen, la cual es la direccion de laminacion, y el modo lento propagandose en la

direccion del espesor (d) del espécimen con polarizacion en la direccion del ancho (w), la
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cual es transversal a la direccion de laminacion. La velocidad de onda de corte se determina

por la formula:

2d
Con =7

n=7 (3.1)

m,n

Donde ¢, , es la velocidad de la onda de corte, y t; , es el tiempo de viaje. El subindice m

m,n
indica la direccion de propagacion y el subindice n la direccion de polarizacion y d es el

espesor del espécimen.

3.4 Mediciones de atenuacion ultrasonica

Las mediciones de atenuacion son fundamentales para establecer correlaciones entre
microestructura y propiedades mecénicas. Green [11] y Vary [12] llegaron a la conclusion
de que la caracterizacion de propiedades mecéanicas depende de una medicion precisa de la
atenuacion. La Figura 3.4 muestra el arreglo experimental utilizado para la medicion
precisa de atenuacion y velocidad longitudinal ultrasénica. En donde, un transductor de
inmersion marca Panametrics de 6 mm de diametro y frecuencia nominal central de 20
MHz fue montado en un sistema de traslacion Xyz marca velmex a una distancia de 10 mm
de la muestra. El transductor fue excitado en modo pulso-eco por un pulsador/receptor de
banda ancha marca Panametrics modelo 5073PR.

Por medio de un gonidometro Xy fabricado para este propdsito el transductor fue colocado de
forma tal que el haz ultrasonico incide perpendicularmente a la superficie de espécimen de
tal forma que la direccion de laminacion es ortogonal a la direccion de propagacion de la

onda ultrasonica.

52



controlador de

Computadora
motores de pasos

A

\

sistema de
traslacion
osciloscopio
digital
<>
<>
transductor
onda A

N—
~—— incidente

pulsador/receptor

onda d
————~reflejadal
—

especimen

tanque de inmersion

Figura 3.4 Diagrama esquematico de la técnica de inmersion pulso-eco para las mediciones
de atenuacion y velocidad longitudinal ultrasénica.

Mediante un programa LabView una computadora controla la posicién relativa entre el
transductor y el espécimen por medio del sistema de traslacion y de un controlador de
motores de paso conectado en el puerto RS-232. El sistema de traslacion tiene 3 motores de
pasos de 200 pasos/rev que mueven tres tornillos sinfin en las direcciones Xyz. La senal
ultrasonica reflejada por la cara inferior de espécimen es recibida por el transductor y a
través del efecto piezoeléctrico es convertida en una sefial eléctrica por el
pulsador/receptor. La sefial eléctrica es enviada a un osciloscopio marca LeCroy modelo
Waveruner® donde es desplegada en la pantalla en forma de voltaje contra tiempo. La
sefial es promediada un total de 264 veces para eliminar el ruido coherente para después
utilizar el software del osciloscopio ejecutar la transformada rapida de Fourier (FFT) para
su analisis en el dominio de la frecuencia, los espectros de frecuencia son enviados a la
computadora para su analisis posterior. Las muestras utilizadas en nuestras mediciones de
atenuacion y velocidad fueron cortadas en pequefios bloques de 40 x 30 x 12 mm,
rectificadas y desbastadas hasta papel lija de 600. Para mayores detalles sobre las

mediciones de atenuacion leer referencia [21].
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3.5 Potencial termoeléctrico

Kawaguchi y Yamanaka [22], demuestran en su trabajo que mediciones de potencial
termoeléctrico en un efectivo método para evaluar el envejecimiento térmico en aceros
inoxidables duplex. Las mediciones de potencial termoeléctrico se realizaron en un equipo
marca Walker, el diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas se muestra en la
Figura 3.5. En esta medicion, uno de los electrodos de referencia es calentado por medios
eléctricos hasta una temperatura de 240°C mientras el otro electrodo permanece a
temperatura ambiente; el material del electrodo caliente usado para las mediciones es oro,
el electrodo frio es de cobre. Los electrodos son colocados en el espécimen que se lijo para
tener un mejor contacto con los electrodos al momento de cerrar el circuito eléctrico y asi
obtener la sefial. Se realizaron y se promediaron un total de cuarenta lecturas en cada
espécimen. Una vez medido el voltaje termoeléctrico, es necesario convertir este, en el
potencial termoeléctrico. Para ello, se realizaron una serie de mediciones en materiales con
potencial termoeléctrico conocidos como el alumel, cobre, titanio 6Al4V y cromel.

Los resultados de microvoltaje contra potencial termoeléctrico de estas mediciones son
mostrados en la Figura 3.6. Posteriormente se procedié a realizar un ajuste por medio de
una regresion lineal de los datos experimentales, obteniéndose la ecuacion de ajuste dada

por

PTE = 0.0672A+ 2.0052 (3.2)

Donde, PTE es el potencial termoeléctrico buscado, A es el promedio del microvoltaje

medido.
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Figura 3.5 Diagrama esquematico de las mediciones de potencial termoeléctrico.
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Figura 3.6 Ajuste de datos experimentales conocidos para determinar el potencial
termoeléctrico.
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3.6 Medicion de ferrita por medios no destructivos
El porcentaje de ferrita equivalente se midio usando un ferriscopio, el cual es un método no

destructivo, facil y rapido. Su principio de funcionamiento es sencillo: se crea un campo
magnético generado por una bobina, este campo magnético interactiia con los componentes
magnéticos del espécimen (ferrita). Los cambios en el campo magnético producen un

voltaje proporcional al contenido de ferrita. El diagrama se muestra en la Figura 3.7.
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Figura 3.7 Medicion no destructiva del contenido de ferrita.

3.6 Determinacion de la tenacidad al impacto

La Figura 3.8 muestra esquematicamente un espécimen para ensayos de impacto Charpy-
“V” con las dimensiones especificadas en la norma ASTM E370. El espécimen es una barra
de 55 mm de longitud con una seccion cuadrada con 10 mm por cada lado. A la muestra se
le maquina una muesca en forma de “V” exactamente a la mitad del espécimen. A fin de
obtener datos de alta calidad, las dimensiones se deben mantener dentro de las tolerancias
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especificadas. Varios investigadores afirman que variaciones dimensionales incluyendo no
cuadraturas, radio, profundidad, d&ngulo, y acabado superficial de la muestra pueden afectar
los resultados. La orientacion del espécimen fue en la direccion de laminacion y la muesca
perpendicular. Para cada condicién experimental se ensayaron 3 muestras segun la norma

ya que los estos se realizaron a temperatura ambiente.
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Figura 3.8 Espécimen con dimensiones especificadas en la norma ASTM E370.

3.6 Fractografias de las muestras que se ensayaron por medio de impacto

Las fractografias se tomaron para las muestras que fueron probadas por medio del ensayo
de Charpy para observar qué tipo de fractura tienen y el comportamiento de la
microestructura ante el ensayo. En la Figura 3.9 se observa el equipo utilizado, un
microscopio electronico de barrido JEOL JSM-5910-LV ubicado en el Laboratorio de
Microscopia Electronica del Centro de Graduados en Metalurgia del Instituto Tecnoldgico
de Morelia. El equipo electronico es controlado con un software que permite realizar

observaciones y microanalisis en el MEB.
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Figura 3.9 Microscopio Electronico de Barrido JEOL JSM.5910-LV

3.7 Metalografia

De cada uno de los tratamientos térmicos se obtuvo una probeta que se desbast6 con lijas
desde el mas alto grado hasta el mas fino; posteriormente se pulidé con pafio y una
suspension de diamante de 1 micra. Se realizo el ataque con un reactivo de la siguiente
composicion: 30ml HCL, 30ml HNOs, 45 ml glicerol y 2 ml HF; durante 5 segundos con un
poco de agitacion porque se forman 2 capas con el glicerol. El equipo utilizado fue un
microscopio Nikon Epithot 300, la figura 3.10 muestra la microestructura del metal base.
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Figura 3.10 Fotomicrografia de metal base
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3.8 Microdureza

Para las mediciones de microdureza las muestras se desbastaron, lijaron, pulieron y
atacaron quimicamente con un reactivo de la siguiente composicion: 30ml HCI, 30ml
HNO3, 45 ml glicerol y 2 ml HF; durante 5 segundos con un poco de agitacion tal y como
se realizd para metalografia. El microdurometro marca Mitutoyo figura 3.11 el cual se
encuentra en el Instituto Tecnoldgico de Morelia, en Centro de Graduados en Metalurgia.
En el monitor del equipo se localiza la fase o el area a la cual se desea aplicar la carga, la
cual fue de 25 gramos. Para cada area se midi6é dureza 10 veces y se promediaron los

resultados.

Figura 3.11  Microdurémetro Mitutoyo
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CAPITULO 1V
RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Introduccion

En este capitulo se presentan los resultados experimentales obtenidos en este trabajo de
investigacion mediante birrefringencia de ondas ultrasonicas de corte, mediciones de
atenuacion ultrasonica, potencial termoeléctrico y la determinacion de ferrita equivalente a
través de métodos magnéticos. También se utilizaron técnicas destructivas para determinar
el grado de deterioro del acero inoxidable duplex 2205 al determinar la energia absorbida
utilizando el ensayo de impacto, el cambio en las propiedades elasticas del material
mediante la medicion de la microdureza Vickers. Por ultimo, se realizaron metalografias de
las probetas tratadas térmicamente en tiempos de 5,10, 30, 60,120, 360, 1440 y 2880
minutos. Se discuten las relaciones existentes entre los resultados destructivos y no
destructivos de manera concreta asi como su comportamiento a través de las diferentes
etapas del envejecimiento para las dos temperaturas ya que en ellas se basan las

conclusiones de los resultados experimentales encontrados.

4.2 Velocidad ultrasénica de ondas de corte

Debido a que el proceso de conformado del acero se da a través de una laminacion en frio,
la microestructura del material estd constituida de granos con textura cristalografica
causada por el deslizamiento de planos cristalograficos con orientacion preferencial de los
granos en el sentido perpendicular a la aplicacion de la fuerza de laminando. Las ondas de
corte son sensibles a la textura cristalografica a través del fendmeno de birrefringencia
produciendo el modo lento con propagacion en la direccion de espesor y polarizacion en la
direccion transversal (TL) y el modo rapido con propagacion en la direccion del espesor y
polarizacion la direccion de laminacion (DL). En el material intacto se encontré que la
diferencia de velocidades entre estos dos modos es de 5.3 %, es decir; se tiene una
diferencia de velocidades entre el modo lento y el rapido de = 180 m/s. En la Figura 4.1 se

muestran las mediciones de velocidad ultrasénica de corte para las dos temperaturas y
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diferentes tiempos de envejecimiento, como se observa, la velocidad de propagacion del
modo rapido en las muestras envejecidas a 900 °C disminuye inmediatamente después de 5
minutos de tratamiento y continlla disminuyendo monotdnicamente con el tiempo de
envejecimiento. Por otra parte, la velocidad de propagacion del modo lento en las muestras
envejecidas a 700 °C se mantiene constante durante los primeros minutos y es hasta
después de 360 minutos que comienza a disminuir hasta alcanzar en 2480 minutos de
envejecimiento, un valor de velocidad de 3.255 mm/us el cudl es similar al valor de

velocidad que presenta la muestra tratada a 900 °C por 360 minutos.
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Figura 4.1 Influencia del tiempo de envejecimiento en la velocidad de propagacion de los
modos lento y rapido de la onda ultrasonica de corte.

Por el contrario, el modo lento no se presenta cambios significativos en la velocidad de
propagacion en las diferentes muestras tratadas térmicamente a 900 °C y 700 °C. Debido a

que no hay cambio en el modo lento, se puede concluir que la velocidad ultrasonica de
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corte en el material puede tomarse como el promedio de las mediciones del modo lento.
Este valor puede ser definido como el valor isotropico de velocidad, y a este valor tiende la

velocidad del modo répido.

4.3 Mediciones de atenuacion ultrasénica

Como se menciond anteriormente, la interaccion de la onda actstica con la microestructura
del material produce una pérdida de energia, esta es causada principalmente por dispersion
en la frontera de cada grano. Y es precisamente este tipo de pérdida una cantidad muy
importante para la determinacion del dafio microestructural. La mayoria de los solidos
policristalinos de aplicacioén en ingenieria presentan dispersion en dos regiones, Rayleigh y
estocastica. Siendo la mas importante la region de Rayleigh. En estas regiones el
coeficiente de atenuacion depende en general del cambio relativo en las propiedades
elasticas, el tamano promedio de grano, y la frecuencia de la onda ultrasonica y se
comporta en forma diferente en estas dos regiones. De de acuerdo a Yang y colaboradores
[23], Nicoleti y colaboradores [24] el coeficiente de atenuacion en estas regiones se puede
escribir mediante las siguientes formulas

o =Ad f*

(4.1)
ag =A’d f?

Donde, ar es el coeficiente de atenuacion en la region de Rayleigh, o es el coeficiente
de atenuacion en la region de estocastica, A es relativo en las propiedades elasticas entre el
dispersor y el medio donde esta, d es el tamafio promedio de grano y f es la frecuencia
ultrasonica.

La Figura 4.2, muestra el espectro de frecuencia de datos experimentales obtenidos en
muestras tratadas térmicamente a 900 °C con diferentes tiempos de permanencia; donde se
observa que el coeficiente de atenuaciéon aumenta en forma exponencial conforme la
frecuencia aumenta para todas los tiempos de permanencia. Ademas, se puede apreciar que
el material base presenta una coeficiente de atenuacion mayor, esto ha sido documentado

por Liicke [13], ya que la morfologia alargada de los granos aumenta el mecanismo de
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dispersion de una onda que incide perpendicular la direccion de laminacion. El coeficiente
de atenuacion comienza a disminuir inclusive en tiempos cortos de permanencia y continua
disminuyendo en forma gradual conforme el tiempo de permanencia aumenta.

La Figura 4.3 muestra el espectro de frecuencia de la muestra tratada térmicamente a 700
°C y diferentes tiempos de permanencia. A diferencia de la Figura 4.2, el coeficiente de
atenuacion disminuye en menor proporcion en tiempos similares, esto se debe a que a esta
temperatura la transformacion 6 — o + ¢ se da de forma mas lenta por lo que una menor
cantidad de austerita secundaria y de fase sigma se forman, el material continua teniendo
una mayor proporcion de granos alargados. Una caracteristica distintiva del coeficiente de
atenuacion, es la que estd prevista en la ecuacion (4.1) donde el coeficiente de atenuacion
aumenta en forma exponencial en funcion de la frecuencia. También se muestran en las
figuras 4.2 y 4.3 los mejores ajustes exponenciales realizados por minimos cuadrados
utilizando una ecuacion del tipo o = Bf " donde el exponente n tiene un valor de 2, y la

constante B contiene las caracteristicas de A y d en forma conjunta.
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Figura 4.2 Coeficiente de atenuacion para en especimenes con tratamiento térmico a 900°C
y diferentes tiempos de permanencia.
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Este valor de la potencia observada experimentalmente es de alguna manera menor a lo
predicho tedricamente en las ecuaciones 4.1 para la region de Rayleigh, en donde la
potencia del exponente es cuatro lo cual es cierto en la region de Rayleigh. Conforme se
transita de la region de Rayleigh a la estocastica la potencia del exponente comienza a
disminuir hasta llegar a dos en esta region. EIl valor del exponente sugiere que las

mediciones son realizadas en la region estocastica.
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Figura 4.3 Coeficiente de atenuacion para en especimenes con tratamiento térmico a 700 °C
y diferentes tiempos de permanencia.

Por tultimo, en las Figuras 4.2 y 4.3, se observa que el ultrasonido puede distinguir con
claridad el efecto de los diferentes tratamientos térmicos en las caracteristicas
microestructurales del acero, y atn para tiempos de permanencia relativamente cortos el
coeficiente de atenuacidon muestra una disminucidon significativa lo que indica que
transformaciones microestructurales se estdn dando en el material. Estas producen un
cambio en las constantes elasticas de granos adyacentes. Lo cual tiene disminuye la

dispersion de la energia de una onda ultrasénica incidente.
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Esta sensibilidad del coeficiente de atenuacion a los cambios microestructurales es un claro
ejemplo del potencial que tiene esta técnica para evaluar en forma no destructiva los
cambios microestructurales causados por degradacion térmica.

Los resultados experimentales obtenidos en estas mediciones sugieren que el principal
mecanismo de atenuacion es causado por dispersion en la frontera de grano y el efecto de la
absorcion es despreciable como ha sido sugerido por Papadakis [9], Yang [23] y Nicoleti
[24].

Los cambios microestructurales previstos por las mediciones de atenuacion, serdn visibles
en metalografias y los cambios en las constantes eldsticas se observaran en las pruebas de

impacto y de microdureza.

4.4 Mediciones de potencial termoeléctrico

Las mediciones del potencial termoeléctrico se muestran en la Figura 4.4, en ella se observa
un rapido descenso en el potencial de las muestras de 900°C que inicia en 0.61 mV/°C
hasta -1.48 mV/°C para la muestra envejecida en un tiempo de 360 minutos. Para el caso de
700°C, se tiene un ligero incremento a partir de un tiempo de 30 minutos hasta 360
minutos, y finalmente un descenso hasta -1.33 mV/°C. El incremento de potencial en el

rango mencionado se atribuye a la formacion del carburo M ,,C,, esta transformacion

conocida como precipitacion laminar que ocurre por la siguiente reaccion eutectoide

0> M,C,+y,, Lee y colaboradores [25] afirman que como una regla, que la

precipitacion de la fase ¢ en aceros inoxidables diplex es mas lenta que la del carburo

M ,,C, debido a la retardada nucleacion. Entonces, la segunda reaccion eutectoide ocurre

frecuentemente después de una completa precipitacion laminar.

Benkirat y colaboradores [26] afirma que siempre hay un incremento en el potencial
termoeléctrico durante la precipitacion de carburos; esto esta en total acuerdo con el
comportamiento de la grafica en este rango de tiempo. Por otro lado, en las muestras
envejecidas a 900°C, la velocidad o cinética del proceso de transformacion es mucho mas
alta, asi como la velocidad de crecimiento y es de esperar que se termine la transformacion

en un lapso de tiempo menor [6].
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Figura 4.4 Variacion potencial termoeléctrico con tiempo de envejecimiento

4.5 Medicion de ferrita por medios no destructivos

La Figura 4.5 muestra un comportamiento muy similar al de las mediciones ultrasonicas en
el modo rapido; obsérvese que las muestras envejecidas a 700°C mantienen su porcentaje
de ferrita equivalente hasta un tiempo de 360 minutos y a 24 y 48 horas tiene una caida
muy marcada casi del 80%. En cambio las muestras envejecidas a 900°C tienen la caida
desde los primeros tiempos alcanzando casi el mismo porcentaje de ferrita equivalente que
la muestra a 700°C pero con un tiempo de 48 horas. Chen, Weng y Yang [27] encontraron
que la fraccion en volumen de la fase sigma se incrementa continuamente con el tiempo de
envejecimiento y que la ferrita original en la estructura diplex puede ser completamente
descompuesta en fase o y austenita secundaria después de un largo tiempo de
envejecimiento; en tratamientos de envejecimiento realizados en esta investigacion no se
llega a una descomposicion total de la ferrita pero si se obtienen porcentajes muy bajos de

esta fase, del orden de 8.5% después de tiempos de envejecimiento prolongados a la
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temperatura de 700 °C o en tiempos relativamente cortos a la temperatura de 900 °C, en

comparacion con el porcentaje inicial de 41%.
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Figura 4.5 Tiempo de envejecimiento y ferrita equivalente.

10000

Para evaluar el error que podria tener la medicion de ferrita por medios no destructivos ya

que es una técnica superficial se realizd una cuantificaciéon de ferrita por medio de un

analizador de imagenes Sigma Scan y se encontrd que las diferencias son del orden del 2%;

por lo que se puede concluir que las mediciones con el ferriscopio son confiables.
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4.6 Determinacion de la tenacidad al impacto

Los ensayos de impacto Charpy fueron hechos a temperatura ambiente de acuerdo a la
norma E370 usando tres especimenes para cada combinacion de tiempo y temperatura. Los
resultados se presentan en la Figura 4.6, en ella se observa que para las muestras
envejecidas a 700°C la tenacidad disminuye gradualmente con el tiempo de envejecimiento,
y cuando alcanza los 360 minutos aun contiene 30% de ferrita pero la energia absorbida ha

disminuido en aproximadamente el 74.4 %.
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Figura 4.6 Cambio en la energia absorbida en funcién del tiempo de envejecimiento.

En el caso del envejecimiento a 900°C, la energia de impacto disminuye en forma drastica
en un tiempo relativamente corto de 30 minutos en comparacion con el porcentaje de ferrita
equivalente, ésta continua disminuyendo gradualmente. Este es un claro indicativo de el
efecto nocivo de la formacion fase ¢ en las propiedades de impacto de estos aceros [18].
Estos resultados permiten predecir el dafio aun sin conocer la cantidad de fase ¢ formada
durante el envejecimiento, como se observa en la Figura 4.7 donde se muestran los

resultados de impacto en funcion del porcentaje de ferrita equivalente. Se puede observar
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que en el caso de ambas temperaturas 700 °C y 900°C los datos experimentales pueden ser
modelados por medio de una ecuacion exponencial de la forma J = Ae“® donde J es la
energia absorbida, Ay C son constantes de proporcionalidad y d es la cantidad de ferrita

remanente en la microestructura después del envejecido.
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Figura 4.7 Variacion de la energia de impacto con el porcentaje de ferrita equivalente

4.7 Fractografias

Una vez que fueron probadas las muestras mediante el ensayo de Charpy se observaron en
el microscopio electronico de barrido, la Figura 4.8 del espécimen envejecido por 30
minutos a 700°C a 1000 aumentos muestra que ain a este tiempo se tiene flujo plastico,
también se muestra en la Figura 4.9 que es la del espécimen con el tiempo mas largo que se
realizd 48 horas que la fractura es totalmente fragil, no existe flujo plastico y que
presumiblemente esas cavidades sean de la fase sigma causante del deterioro de las

propiedades mecanicas.
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Figura 4.9 Fractografia del espécimen tratado térmicamente 48 horas a 700°C
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4.8 Metalografia

La Figura 4.10 muestra la microestructura del material base del acero inoxidable duplex
2205 en la condicion de recibido donde se observan granos alargados de austenita (claro) en
una matriz de ferrita (obscura) y austenita uniformemente distribuidas como resultado del
proceso de conformado. La micrografia se tomd en el sentido de la laminacién que se
determin6 por medio de ultrasonido. En la Figura 4.11 se muestra como con un tiempo de
tan solo 5 minutos la microestructura ha cambiado parcialmente en comparacion con la
Figura 4.10, ademas se observan diminutas particulas en la interfase ferrita-austenita. Estas
interfases han sido conocidas como sitios de nucleacion preferencial para la precipitacion
de la fase o [25]. El tamano y la cantidad de la fase ¢ se incrementan con el tiempo de
envejecimiento a 900°C. El cambio progresivo y evolucion microestructural que presentan
las diferentes muestras en diferentes tiempos se presentan en la serie de micrografias de la

Figura 4.10 a la Figura 4.16.

Figura 4.10 Metal base, 200X.
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Figura 4.12 Tratamiento térmico de envejeciiento por 10 minutos a 900°C. 200x
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Figura 4.13 Tratamiento térmico de envejecimiento 30 minutos a 900°C. 200x.

Figura 4.14 Tratamiento térmico de envejecimiento por 2 horas a 900°C. 200x
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Figura 4.15 Tratamiento térmico de envejecimiento por 6 horas. 900°C, 200x.

La Figura 4.15 muestra la microestructura del acero con el tiempo de exposicion mas largo
que se realizd a 900°C de 6 horas, en la se observa que la ferrita se ha trasformado en
nuevas fases de austenita secundaria (granos ya redondeados) y fase ¢. Notese también, que
aun quedan granos alargados lo cual nos indica que aun no se tiene una transformacion

completa y que tenemos aun textura en el material.

100 pm
“«—>

Figura 4.16 Tratamiento térmico de envejecimiento por 24 horas a 700°C. 200x
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Figura 4.17 Tratamiento térmico de envejecimiento por 48 horas a 700 °C. 200X.

Las Figuras 4.16 y 4.17 se muestran los tiempos mas largos de envejecimiento en los cuales
se presentan mayores cambios para los tratamientos térmicos de 700°C; la cantidad de fases
secundarias es muy poca a etapas finales del envejecimiento y son similares a las
cantidades presentes en las muestras envejecidas a 900°C. Esto concuerda con las
mediciones de ferrita presentadas anteriormente en las que los porcentajes de ferrita

disminuyen de 41% a 8.5%.
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Figura 4.18 Tratamiento térmico de envejecimiento por 6 horas a 900 °C 500X.

Por ultimo, la Figura 4.18 muestra una micrografia del acero envejecido a 900 °C por 360
minutos, aqui se observan cambios significativos en comparacion con el metal base, donde
la ferrita O ha desaparecido casi por completo dando lugar a las nuevas fases de austenita
secundaria y fase ¢ que precipita en la frontera de grano. Mas aun se observan algunos
granos de austenita que no han recristalizado manteniendo su forma y textura
cristalografica. Las micrografias son comparables con el seguimiento de la fase sigma que
realizaron Elmer, Palmer y Specht [28], en su investigacion del mismo acero llevan a cabo
tratamientos térmicos a 850°C y encontraron que a esta temperatura con solo 40 segundos
inicia la formacion de la fase sigma y que crece en una hora aproximadamente teniendo una
fraccion volumétrica de 13% aproximadamente. También observan un aumento en la

fraccion volumétrica de la austenita y una disminucion de la ferrita [28]

4.7 Microdureza

Las mediciones de microdureza del acero envejecido a 700°C Figura 4.19 revelan que se
mantienen las mismas microdurezas en la fase ferrita hasta un tiempo de 360 minutos, pero
después de que el tiempo de permanencia se incrementa a 1440minutos y 2880 minutos la

dureza de la ferrita aumenta y en el tiempo mas largo la dureza aumenta aproximadamente
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un 63% aproximadamente. Obsérvese que la fase austenita se mantiene sin cambio alguno

para todos los tiempos. Los resultados experimentales que nosotros encontramos

concuerdan con los de Tane y colaboradores [29].
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Figura 4.19 Relacion microdureza con respecto al tiempo de envejecimiento.
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CAPITULO V
CONCLUSIONES

El grado de deterioro del acero inoxidable duplex 2205 fue evaluado por medio de ensayos
no destructivos: velocidad ultrasonica de corte, potencial termoeléctrico, asi como las
mediciones de ferrita por utilizando un ferriscopio. Las correlaciones existentes entre estos
ensayos, las pruebas mecanicas y la metalografia realizada nos indican que es posible
determinar en forma no destructiva el grado de deterioro de propiedades mecanicas

producido por envejecimiento térmico.

El contenido de ferrita disminuye conforme el tiempo de envejecimiento aumenta, debido a
la transformacion eutectica en la que la ferrita se descompone en fase ¢ y austenita

secundaria.

La velocidad ultrasénica de ondas de corte en el modo rapido disminuye con el tiempo de
envejecimiento mientras que velocidad del modo lento permanece sin cambio. El
fenémeno de birrefringencia permite medir la textura del material; en este caso a tiempos
muy largos de envejecimiento ya no habria diferencias en el tiempo de transito; es decir, la

velocidad en el modo répido disminuiria hasta llegar a la del modo lento.

Los cambios microestructurales detectados por mediciones del coeficiente de atenuacion
son consistentes con los observados por medio de metalografia en muestras tratadas

térmicamente.

El potencial termoeléctrico cambia en forma drastica para las diferentes temperaturas
mostrando un comportamiento similar a la disminucion en el contenido de ferrita. Por otro
lado, la tenacidad al impacto es muy sensible a la fase ¢ observandose una drastica caida
aun en tiempos de envejecimiento cortos y también en los resultados de microdureza se

observa ésta sensibilidad.
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