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Resumen

La investigacion presenta los resultados obtenidos de la aplicacion de técnicas no
destructivas, para evaluar y monitorear cambios microestructurales en un acero inoxidable
duplex 2205 inducidos mediante tratamientos térmicos de envejecimiento. Los tratamientos
térmicos de envejecimiento fueron llevados a cabo a temperaturas entre 650-900°C a
diferentes tiempos de permanencia. Los tratamientos térmicos afectaron la microestructura
del acero inoxidable duplex modificando morfologia y porcentaje de fases, asi como la
precipitacion de fases secundarias. La temperatura y el tiempo de envejecimiento son
parametros de vital importancia en la evolucién microestructural de los aceros inoxidables
daplex 2205, disminuyendo el contenido de ferrita y las propiedades de impacto, asi como

precipitacion y crecimiento de fase sigma.

La caracterizaciéon no destructiva se realiz6 mediante ultrasonido con ondas de corte y
longitudinales, atenuacion ultrasénica, potencial termoeléctrico (PTE) y ultrasonido no
lineal con ondas superficiales Rayleigh. Las correlaciones existentes entre las diferentes
técnicas indican que es posible determinar de manera no destructiva cambios
microestructurales, los cuales estdn relacionados con precipitacion de segundas fases,

cambios en porcentaje de fases, cambios en morfologia y tamano de grano.

Los resultados experimentales mediante mediciones ultrasonicas de birrefringencia de
ondas de corte, muestran que la velocidad de corte en el modo rapido disminuye conforme
aumenta el tiempo de envejecimiento, mientras que la velocidad del modo lento permanece
sin cambios durante el proceso de envejecimiento. El coeficiente de atenuacion disminuye
conforme aumenta el tiempo de envejecimiento. En cuanto a la técnica de ultrasonido no
lineal, los resultados experimentales muestran que el coeficiente no lineal es mas sensible a
cambios microstructurales que ocurren en tiempos cortos de envejecimiento comparado con
las técnicas ultrasdnicas convencionales. El potencial termoeléctrico disminuye conforme

aumenta el tiempo de envejecimiento, por lo que es posible el uso de esta técnica para
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monitorear cambios microestructurales causados por la exposicion del acero a temperaturas

altas.

Finalmente, se evalud la respuesta a la corrosion intergranular por medio de la técnica de
polarizacion potenciodinamica de reactivacion de doble ciclo (RPDDC), los resultados
experimentales indican que el grado de sensibilizacion medido en este acero se correlaciona

con las mediciones de la técnica de PTE.
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Abstract

This research presents experimental results of non-destructive techniques to evaluate and
monitor microstructural changes in a 2205 duplex stainless steel caused by aging
treatments. Aging treatments were carried out between 650-900°C for different holding
times. The thermal treatments affect microstructure of duplex stainless steel, modifying
morphology and phases content, as well as secondary phases precipitation. The time and
temperature are crucial parameters in the microstructural evolution of 2205 duplex stainless
steel, diminishing ferrite content and impact properties, as well as precipitation and growth

of sigma phase.

The non-destructive techniques used were: velocity of shear wave modes, attenuation of
longitudinal waves, nonlinear ultrasonic and thermoelectric power (TEP). The correlations
between different techniques indicate that it is possible to determinate nondestructively
microstructural changes related with secondary phases precipitation, changes in phases

content, morphology and grain size; these changes affect mechanical properties.

The experimental results of the ultrasonic velocity of shear wave modes indicate that the
velocity of the fast mode of shear wave show changes at high aging times and does not
show changes at early aging times whereas the velocity of the slow mode remains
unchanged. The attenuation coefficient decreases with aging. Nonlinear ultrasonic
measurements show that acoustic nonlinearity parameter is more sensitive to
microstructural changes in early times compared with ultrasonic conventional techniques.
Experimental results indicate that TEP coefficient decreases with aging time so that it is
possible to use the TEP as a nondestructive assessment technique in order to characterize

the aging kinetics of 2205 duplex stainless steel.

Finally, the use of (TEP) measurements as a nondestructive method for the determination of
the degree of sensitization (DOS) in 2205 duplex stainless steel (DSS) was evaluated. The
correlation between TEP and the DOS evaluated by the double loop electrochemical

potentiokinetic reactivation test (DL-EPR) method indicates that the TEP coefficient is
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sensitive to gradual microstructural changes produced by thermal aging and may be used to

monitor the susceptibility to intergranular corrosion in 2205 DSS.
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1.1 Introduccion

Los aceros inoxidables duplex tienen una excelente combinacioén de propiedades mecéanicas
y resistencia a la corrosion, producto de su microestructura que consiste en cantidades
aproximadamente iguales de ferrita (o) y austenita (y). Sin embargo, un problema tipico que
se presenta en la industria es el deterioro de la tenacidad a la fractura y la resistencia a la
corrosion. Este problema es causado por la exposicion a temperaturas altas, durante la
fabricacion, el conformado, el servicio y la soldadura de componentes criticos. También
cuando estos aceros son sometidos a ambientes agresivos durante el servicio. Ciertamente,
las fases indeseables como intermetalicos, carburos y nitruros pueden existir en los aceros y
afectar seriamente sus propiedades mecanicas cuando estos procesos de manufactura no son
controlados apropiadamente. Entre estas fases la mas importante es la fase sigma (o), la
cual se forma rapidamente y ha sido objeto de estudios profundos por sus efectos dafinos
en la tenacidad y resistencia a la corrosion. Tipicamente, la fase sigma precipita entre
600°C y 1000°C [1, 2], por lo cual, en este estudio se decidid utilizar cuatro valores de
temperatura que caen dentro de este rango, los cuales fueron, 650, 700, 800 y 900°C. La
determinacion de la energia de impacto, cantidad de ferrita equivalente y la dureza se
midieron para cada una de las temperaturas. Cabe destacar que para las mediciones de
ultrasonido no lineal solo se realizaron tratamientos térmicos a una temperatura de 700 °C,

esto debido a la cantidad de material disponible para realizar la investigacion.

Aunque la evolucion microestructural y propiedades mecéanicas en tratamientos de
envejecimiento han sido estudiadas ampliamente, no existe evidencia de un método no
destructivo que tenga la capacidad de indicar el grado de deterioro, la integridad mecénica
de este tipo de aceros y con ello certificar que cumple con los requerimientos minimos

necesarios para la operacion de los equipos o componentes manufacturados.

Predecir y estudiar el comportamiento, degradacion y caracterizar el dafio de las estructuras
o componentes reduce los costos de mantenimiento y proporciona seguridad en la
operacion de estos, de ahi, la importancia de estudiar y evaluar el efecto del dafio térmico
con las diferentes técnicas no destructivas. El uso de las técnicas no destructivas tiene como

finalidad predecir la integridad estructural del acero inoxidable duplex. Con ello se podria
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establecer un sistema de monitoreo in situ, establecer programas de inspeccion y

mantenimiento preventivo y correctivo en plantas donde el acero es utilizado.

Los aceros inoxidables duplex tienen una buena soldabilidad y pueden ser soldados
mediante procesos convencionales de soldadura, bajo un cuidadoso control del calor de
aporte suministrado para mantener una relacion correcta de ferrita/austenita en la soldadura.
Los tratamientos de precalentado y tratamientos térmicos post soldadura no son
generalmente recomendados. Los procesos de energia baja que son acompafiados con
velocidades rapidas de enfriamiento producen soldaduras con contenido de ferrita alto, la
cual es responsable de una tenacidad a la fractura baja. Por otra parte procesos de soldadura
con aporte térmico alto fomentan la precipitacion de fases indeseables como la fase sigma
afectando las propiedades mecanicas del acero.

Otra linea de investigacion de esta tesis se enfoca en el estudio del comportamiento de

uniones de acero inoxidable duplex soldadas cuando se encuentran dafiadas por fatiga.

1.2 Justificacion

Como se menciond en la introduccion los aceros inoxidables duplex son usados por muchas
industrias debido a sus propiedades mecanicas y de resistencia a la corrosion; sin embargo,
debido a algunos procesos de fabricacion u operacion en ambientes extremos se puede
inducir la precipitacion de fases secundarias no deseadas.

El rango de temperaturas en el cual se pueden precipitar estas fases secundarias es entre
600 y 1000°C. Las fases secundarias que se pueden formar en estos aceros son la fase o,
fase yx, fase R, nitruros, austenita secundaria y carburos M,3;C¢, los cuales perjudican
significativamente las propiedades anteriormente mencionadas. Para tener un largo periodo
de uso en completa satisfaccidon, es necesario implementar técnicas para evaluar la
integridad microestructural de los componentes. Las técnicas no destructivas como
ultrasonido y potencial termoeléctrico son faciles de aplicar, por lo que pueden ser usadas
aun cuando los componentes fabricados con este tipo de acero estén en servicio por lo que
no es necesario seccionar o destruir los componentes con el consabido ahorro en costos y

tiempos de reparacion.
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1.3 Objetivo general

El objetivo general de este trabajo de investigacion, es evaluar el grado de deterioro
producido por la exposicidon a temperaturas altas de un acero inoxidable duplex 2205, por
medio de técnicas no destructivas y asi poder establecer y determinar la técnica no
destructiva mas sensible para monitorear su integridad estructural y su posible uso en el
control de calidad de componentes fabricados con este tipo de acero, ya sea durante el
servicio o a través del proceso de fabricacion. Otra linea de investigacion tiene como
objetivo evaluar el deterioro en las propiedades mecanicas de uniones soldadas de acero

inoxidable duplex 2205 que han sido sometidas a fatiga.

1.4 Objetivos particulares

e Realizar un estudio mediante microscopia electronica de barrido (MEB) de los
cambios microestructurales del acero inoxidable daplex 2205 envejecido a 650, 700,
800 y 900°C con diferentes tiempos de permanencia, midiendo contenido de fase

sigma y el efecto de la precipitacion de estas fases en las propiedades de impacto.

e Caracterizar de manera no destructiva mediante técnicas de ultrasonido como
velocidad con ondas de corte aprovechando el fenomeno de birrefringencia que se
presenta en este acero, estudiando la posibilidad de la aplicacion de esta técnica en la

evaluacion cualitativa de dafio en materiales.

e Evaluar la aplicacion y el alcance de atenuacion ultrasénica para caracterizar en
forma no destructiva los efectos térmicos causados por la exposicion a las

temperaturas que se sometieron las muestras.
e Investigar la capacidad de la técnica ultrasonica de no linealidad para la deteccion y

evaluacion de dafio por envejecimiento térmico en acero inoxidable daplex 2205, a

700°C con diferentes tiempos de permanencia.
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e Establecer la viabilidad de utilizar la técnica de potencial termoeléctrico (PTE) como
un método no destructivo en la evaluacion cualitativa de dafio en materiales, el cual

puede ser causado por efectos térmicos.

e Correlacionar las mediciones de potencial termoeléctrico (PTE) con la respuesta a la

corrosion intergranular evaluada mediante curvas de reactivacion potenciodinamica

de doble ciclo (RPDDC).

e Evaluar el efecto de la fatiga sobre el comportamiento mecanico de uniones soldadas

de acero inoxidable duplex 2205.
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2.1 Definicion de acero inoxidable.

Los aceros inoxidables estan conformados por un grupo de aceros de alta aleacion basada
en los sistemas Fe-Cr, Fe-Cr-C y Fe-Cr-Ni. Para ser considerados como inoxidables, estos
aceros deben contener un minimo de 10.5 % Cr en peso. Este porcentaje de cromo permite
la formacién de una capa pasiva que evita la oxidacion y corrosion del metal adyacente en
condiciones ambientales corrosivas.

Un medio corrosivo que ataca y remueve la capa pasiva causa corrosion en los aceros
inoxidables. La corrosion puede tomar varias formas, incluyendo corrosion por hendidura,
picadura y ataque intergranular. El tipo de corrosion se ve influenciado por el medio
ambiente, las condiciones metalirgicas del material y los esfuerzos residuales presentes.
Los ingenieros y disefiadores deben considerar el medio ambiente donde estardn en servicio
los componentes y el impacto del proceso de fabricacion, sobre la metalurgia cuando se
seleccionan los aceros inoxidables para su uso en condiciones corrosivas.

Los aceros inoxidables son usados en una amplia variedad de aplicaciones como,
generacion de energia, industria quimica, nuclear, petroquimica, alimenticia y papelera asi
como en muchos otros productos comerciales como: equipo de cocina y partes
automotrices. Los aceros inoxidables también son utilizados por sus caracteristicas
higiénicas y sanitarias en industrias como la farmacéutica y el procesamiento de alimentos.
La mayoria de los aceros inoxidables tienen buena soldabilidad, pero muchos requieren
procedimientos especiales. Casi en todos los casos, la soldadura provoca una alteracion
importante en la microestructura en el material de aporte y la zona afectada térmicamente,
en comparacion al metal base. Esto conduce a un cambio en el balance de fases deseadas, la
formacion de constituyentes intermetalicos, crecimiento de grano, segregacion de
elementos aleantes o impurezas y otras reacciones. En general, esto provoca en cierto
grado, la degradacion en las propiedades y funcionamiento, por lo que debe considerarse en

el disefio y la manufactura [3].

2.2 Resistencia a la corrosion.

En muchos de los casos, los aceros son seleccionados por su resistencia al calor y a la
corrosion. Por su naturaleza a la formacion de la capa pasiva (6xidos ricos en cromo) estos

aceros son virtualmente inmunes a la corrosion en general que afecta a los aceros C-Mn y
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aceros de baja aleacion. Sin embargo, los aceros inoxidables son susceptibles a otras formas
de corrosion, por lo que, la seleccion y aplicacion debe ser considerada cuidadosamente en
base al medio ambiente en que estara en servicio. Dos formas de corrosion localizada
pueden ocurrir en los aceros inoxidables, las cuales son corrosion por hendidura y por
picadura. El mecanismo es muy similar y resultan en un ataque agresivo localizado. Como
su nombre lo indica, la corrosion por picadura resulta del rompimiento de la capa pasiva y
es asociado normalmente con algunas caracteristicas metalurgicas, como tamafio de grano o
constituyentes intermetalicos. Una vez que se rompe la capa pasiva, ocurre el ataque
corrosivo en el material adyacente y se forma una pequena picadura sobre la superficie.
Con el tiempo, el PH (grado de acidez) de la solucion dentro de la picadura cambia y el
proceso se hace mas agresivo. Todo esto conduce a un ataque subsuperficial rapido y al
final se unen las picaduras lo que provoca la fractura. Una picadura puede parecer no
dafiina puesto que solo es un pequefio agujero en la superficie, pero los resultados son
graves.

El mecanismo de la corrosion por hendidura es muy similar, pero no requiere de alguna
caracteristica metalurgica para su inicio. Como el término lo indica, una hendidura consiste
de un espacio cerrado donde puede ocurrir un cambio similar en el PH de la solucién. La
corrosion por hendidura es comun en estructuras atornilladas, en las que entre la cabeza del
tornillo y las cuerdas de la superficie atornillada pueden generar hendiduras. Ambos tipos
de corrosion, por picadura y por hendidura, ocurren facilmente en soluciones que contienen
iones de cloruro tal como el agua de mar. Los casos mas graves de mecanismos de
corrosion son ataque intergranular (IGA por sus siglas en ingles) y el fendémeno conocido
como corrosion intergranular por esfuerzos (IGSCC por sus siglas en ingles). Estas formas
de ataque son comunes en los aceros inoxidables y resultan de una condicién metalurgica
llamada sensibilizacion. La sensibilizacion ocurre cuando existe una precipitacion en las
fronteras de grano de carburos ricos en cromo y que provoca una pérdida de cromo en

regiones adyacentes a la frontera de grano por debajo del 12% en peso de cromo [3].
2.3 Aceros inoxidables duplex y su evolucion microestructural.

El nombre de los aceros inoxidables duplex ferritico-austenitico proviene de su

microestructura que es aproximadamente 50% de ferrita (8) y 50% de austenita (y). Los
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aceros inoxidables duplex aprovechan sus excelentes propiedades mecénicas, asi como su
resistencia a la corrosion. En los tltimos afios el uso de los aceros inoxidables duplex se ha
incrementado en una gran cantidad de aplicaciones en las industrias petroquimica, quimica,

naval, nuclear, alimenticia, entre muchas otras [3, 4].

Los aceros inoxidables diplex expuestos a tratamientos térmicos sufren una serie de
transformaciones metalurgicas, las cuales ocurren en la ferrita o frontera de grano, debido a
la tasa de difusion de los elementos de aleacion en la ferrita, la cual es 100 veces mas

rapida que la de la austenita.

La evolucion microestructural de los aceros inoxidables duplex durante el envejecimiento
ha sido estudiada por varios investigadores [4-9] y sus estudios muestran que la fase sigma
se precipita en las fronteras de grano y ferrita a través de un proceso de nucleacion
heterogénea. La fase sigma es un intermetalico, es dura, fragil, no magnética, tiene una

estructura tetragonal y es termodindmicamente estable.

La formacion rapida de la fase sigma reduce dramaticamente las propiedades de impacto y
resistencia a la corrosion [10, 11]. Otros investigadores han estudiado la descomposicion de
la ferrita y precipitacion de fase sigma [11-14]. Elmer y colaboradores [15] realizaron un
seguimiento de la fase sigma en tiempo real con difraccion de rayos X con un sincrotron.
La difraccion de rayos X in situs, la realizaron durante el calentamiento de la probeta, el
ciclo de calentamiento consistidé de una rampa de 20°C/s hasta una temperatura de 850°C en
la que permaneci6 durante 30 minutos para formar una cantidad considerable de fase sigma.
La temperatura se eleva a 1000°C y regresada a 850°C a una velocidad lenta de 0.25°C/s
para determinar la temperatura a la que se disuelve la fase sigma. A 850°C se deja en
permanencia otros 30 minutos, para observar la reformacién de la fase sigma, después se
enfria la muestra hasta temperatura ambiente. Durante la permanencia inicial a 850°C, se
formé en los primeros 30 minutos 13.4% de fase sigma. La disolucion de la fase sigma se
presenta a 985+2.8°C. La cinética de formacion de la fase sigma fue significativamente mas
lenta después de la disolucion a 1000°C que antes. Este cambio es relacionado a la

homogenizacidén que tuvo lugar en el pico de temperatura, ademas a la reduccion de sitios
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preferenciales para la nucleacion de fase sigma, estos resultados son mostrados en la figura

2.1.
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Figura 2.1 a) Fracciones medidas de ferrita (BCC), austenita (FCC) y la fase sigma en
funcion del tiempo. El perfil de temperatura es indicada por la linea
discontinua. b) Fotomicrografia 6ptica mostrando la microestructura de
una muestra después del ciclo térmico. Las fases ferrita o, austenita y y
sigma G son sefaladas [15].

Hattestrand y colaboradores [16] investigaron la influencia de la deformacion en frio del
acero inoxidable duplex sobre la descomposicion espinodal de la ferrita en ferrita rica en
hierro y cromo. La dureza de la ferrita en funcion del tiempo de envejecimiento para
material deformado y sin deformar a 450 y 500°C, se muestra en la figura 2.2. El
incremento en la dureza causado por el envejecimiento refleja las transformaciones de fase
que sufre el material. El efecto encontrado es que la deformacion en frio puede hacer que el
acero sea mas susceptible a la fragilidad y descomposicioén de la ferrita. Este efecto que
debe ser considerado para esta investigacion dado que este material tiene deformacion.
Estos fendmenos se han estudiado mucho, pero pocos investigadores han hecho
caracterizacion no destructiva del envejecimiento térmico, Kawaguchi [17] y colaboradores
investigaron el efecto del tratamiento térmico a 400°C en un acero inoxidable duplex y
encontraron que el potencial termoeléctrico se incrementa con respecto a la distribucion del
cromo. Por otro lado, Viswanath y colaboradores [18] caracterizaron la microestructura en

un acero M250 envejecido a 755 K con diferentes tiempos de permanencia de 0.25 a 100 h.
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Se midio el segundo armodnico para determinar el pardmetro de no linealidad actstica 3, el
cual esta relacionado con la precipitacion cuando los aceros son sometidos a un tratamiento

térmico de envejecimiento.
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Figura2.2  Resultados de mediciones de microdureza. La grafica muestra la dureza de la
ferrita en funcion del tiempo de envejecimiento de materiales expuestos a
diferentes tratamientos y deformacion [16].

Los cambios microestructurales son determinados en la practica mediante metalografia y
pruebas de impacto con el consabido aumento en los costos de produccion. En los ultimos
afios se estan haciendo esfuerzos de investigacion encaminados a estudiar la posibilidad de
la aplicacion de técnicas no destructivas, para la evaluacion cualitativa de dafio en

materiales.

2.4 Influencia de la precipitacion sobre las propiedades mecanicas.

La formacién de fases intermetélicas entre 750 y 900°C induce una pérdida catastrofica de
la tenacidad. Por lo tanto, la precipitacion de fases intermetélicas provoca valores bajos en
ensayos de impacto. Esto se debe a la mala deformabilidad de las fases. Pohl y
colaboradores [19], realizaron tratamientos térmicos a 750, 850 y 950°C, posteriormente les

hicieron pruebas de impacto. Con tan s6lo uno porciento de fases intermetalicas, la pérdida
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en los valores de la capacidad de absorcion de energia al impacto, disminuyen a una tercera
parte del valor inicial. Por otro lado, Calliari y colaboradores [20] relacionan la fraccion
volumétrica de fases intermetélicas, dado que la tenacidad al impacto depende de la
cantidad y el tipo de fases intermetalicas. El acero inoxidable duplex tiene una capacidad de
absorcion de energia de impacto promedio de 250 J en el material solubilizado. Con tan
solo 0.5% de fases intermetalicas el valor se reduce a 100 J. Ademas, una caida dréstica en
la energia de impacto ocurre cuando existe 1% de fases, hasta valores de 50 J y un deterioro

grave en la tenacidad es causado con fracciones volumétricas de 1.5-2%.

2.5 Efecto de la sensibilizacion en los aceros inoxidables duplex.

El fenémeno de sensibilizacion también llamado pérdida de cromo en las fronteras de
grano, se desarrolla durante el proceso termomecanico, fabricacion o tratamiento térmico;
esto conduce a hacer propensos los aceros a la corrosion intergranular y corrosion bajo
esfuerzos [21]. La precipitacion de la fase intermétalica sigma es acompafiada por la
formacion de una nueva austenita. Cuando se forma la fase sigma, el cromo y el molibdeno
se enriquecen en ¢ésta y simultineamente el niquel difunde dentro de la ferrita. El
enriquecimiento de elementos estabilizadores austeniticos en la ferrita y la pérdida de
elementos estabilizadores de la ferrita conducen a una ferrita muy inestable provocando su
transformacion a austenita secundaria. Esta austenita tiene un bajo contenido de cromo y
molibdeno. Algunos estudios demuestran que el contenido en la austenita secundaria de
cromo es menor al 11% y el molibdeno casi se pierde en su totalidad, convirtiéndose en una
zona propensa a la corrosion. Este problema aumenta cuando estos aceros se encuentran en
medios corrosivos [19]. De manera que, los aceros inoxidables duplex son propensos a
sufrir corrosion intergranular (CIG) cuando se exponen a temperaturas entre 400 y 900°C
[8, 22]. Debido a la precipitacion de la fase sigma, fase y y carburos Cry3Cs, los aceros
inoxidables duplex se hacen susceptibles al ataque localizado y algunas veces a la corrosion
transgranular e intergranular [2, 23]. Como ya se menciond, la precipitacion de estas fases
afecta la microestructura y como consecuencia las propiedades mecanicas.

Técnicas como polarizacion potenciodindmica de reactivacion de doble ciclo (RPDDC),

han sido usadas para detectar la sensibilizacion debido a su precision para determinar la
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susceptibilidad a la corrosion intergranular [24-27]. Esta técnica permite evaluar el grado
de sensibilizacion (GDS) en muchos aceros inoxidables.

La técnica RPDDC provee un criterio para la identificacion del GDS. Puesto que las
practicas recomendadas como ataque oxalico y pruebas electroquimicas requieren tiempo y
preparacion de muestras para su evaluacion, recientemente y de manera alternativa se han
propuesto técnicas no destructivas para detectar el dafio inducido por exposicion térmica en
aceros inoxidables.

Las corrientes de Eddy se usaron para la determinacion de sensibilizacion y CIG en un
acero inoxidable por Shaikh y colaboradores [28]. La microscopia de fuerza atomica ha
demostrado ser una técnica sensible a la identificacion de la sensibilizacion y corrosion

bajo esfuerzo de un acero inoxidable 304 [29, 30].

2.5.1 Técnicas para determinar la sensibilizacion en los aceros inoxidables.

Existen diferentes técnicas para determinar de forma cualitativa y/o cuantitativa el grado de
susceptibilidad a la corrosion de los aceros inoxidables cuando han sido afectados por algun
proceso de fabricacion, como, ciclos térmicos de soldadura, procesos de conformado
(deformacion), etc. Se han estandarizado varias técnicas para determinar el grado de
susceptibilidad de los aceros inoxidables a la corrosion intergranular. Entre éstas se
encuentran: estandar para detectar susceptibilidad a la corrosion intergranular en aceros
inoxidables austeniticos ASTM-A262, polarizacidon potenciodindmica de reactivacion de un

solo ciclo y polarizacion potenciodinamica de reactivacion de doble ciclo.

2.5.2 Polarizacion potenciodinamica de reactivacion de doble ciclo.

La técnica de polarizacion potenciodinamica de reactivacion de doble ciclo (RPDDC) es
una alternativa para determinar el grado de sensibilizacién que pueden presentar los aceros
inoxidables. Esta técnica ha sido hasta ahora de las mas empleadas con éxito en estudios
cuantitativos de corrosion intergranular. La técnica RPDDC, puede ser empleada para
determinar el grado de sensibilizacion. Moura y colaboradores [31] utilizan la técnica para

evaluar un acero inoxidable diplex UNS S31803 con una soluciéon de 2 M H,SO4 + 0.01 M

KSCN + 0.5 M NaCl. Sus resultados afirman que estas pruebas pueden detectar areas
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pobres en cromo debido a la sensibilizacion en muestras con contenidos de fase sigma con
28%, pero no con contenido de 4.7%. En las pruebas, la interfase acero inoxidable-
electrolito se polariza potenciodindmicamente en sentido anddico hasta potenciales de +
300mV dando la posibilidad de que se forme la capa pasiva. Después, el material es
polarizado hacia el potencial de corrosion (reactivacion) a una velocidad constante. Si el
contenido de cromo en la superficie expuesta excede entre 12-13%, se formard una capa de
oxido de cromo en la superficie, la cual la protege del proceso de corrosion. Cuando el
contenido de cromo es menor a los valores mencionados, la capa de 6xido es menos
eficiente. Por lo tanto durante la reactivacion, las areas que se encuentren pobres de cromo
seran disueltas rapidamente. Como resultado el acero inoxidable que se encuentre
sensibilizado generara valores de corriente mayores durante la reactivacion. De la prueba se
obtiene una grafica corriente-potencial, los valores de corriente de activacion (lp) y
reactivacion (ly), el valor de la relacion de éstos dos valores (I / 1) es usado para
determinar el grado de sensibilizacion en el que se encuentra el acero inoxidable.

Cuando la relacion |, / I; es mayor a 0.05 se puede presentar corrosion intergranular en
forma moderada [32]. Para llevar a cabo esta prueba se necesita un potenciostato y una
celda electroquimica convencional de tres electrodos formada por un electrodo auxiliar
(usualmente una barra de material conductor inerte como grafito o platino), un electrodo de
referencia y el electrodo de trabajo que es la muestra de acero inoxidable.

Esta técnica ha sido empleada por muchos investigadores para determinar el grado de
sensibilizaciéon en aceros inoxidables duplex y austeniticos obteniendo resultados

reproducibles, permitiendo que se adopte como una técnica universal [1, 31, 33].

2.6 Efecto de la fatiga en uniones soldadas de acero inoxidable duplex 2205.

Los aceros inoxidables duplex tienen una gran cantidad de aplicaciones en las industrias
petroquimica, quimica, naval, entre muchas otras. Las principales aplicaciones de estos
aceros estan relacionadas con su alta resistencia asi como su excelente resistencia a la
corrosion. El uso de uniones soldadas de estos aceros se ha incrementado en los ultimos
afios para la fabricaciéon de componentes estructurales, como tubos intercambiadores de
calor o en la extraccion de petroleo. Una descripcion completa del material involucra no

solo la respuesta esfuerzo-deformacion como funcion de deformaciones grandes,
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velocidades de deformacion altas, temperaturas altas, cambios de estados de esfuerzos e
historial de carga, sino también es necesario el conocimiento de la acumulacion del dafo y
del modo de falla [34, 35]. Cuando se disefian y fabrican componentes se trata de evitar la
falla del mismo, pero generalmente contempla el dafio que sufriran una vez que estén en
servicio y sujetos a cargas dinamicas. Daflo, es el deterioro que ocurre en el material antes
de la falla y depende de diferentes factores, entre ellos, el dafio por fatiga es de gran
importancia en el monitoreo de la integridad estructural del componentes. Este dafio es el
resultado de esfuerzos fluctuantes causados por cargas ciclicas y se manifiesta por la
formacién de microgrietas en el material. Después de un niimero suficiente de ciclos las
grietas crecen hasta tener un tamafio critico produciendo la fractura del componente aun
cuando el esfuerzo aplicado esté por debajo del esfuerzo de disefio.

Bartali y colaboradores [36] presentan observaciones de dafio superficial que son realizadas
en tiempo real, con la ayuda de un microscopio durante un ensayo de fatiga de un ntimero
de ciclos bajos. Encontrando que la deformacion plastica de la austenita procede
principalmente de uno o dos sistemas de deslizamiento y en la ferrita se desarrolla en varios
sistemas de deslizamiento. Las mediciones realizadas en el perfilometro sobre la superficie
muestran un relieve mas complejo y rugoso en la fase ferrifica que en la austenitica.

Serre y colaboradores [37], utilizan microscopia de fuerza atdmica para evaluar la superficie de
un acero inoxidable duplex sometido a deformacion pléstica, encontrando que la austenita
desarrolla bandas de deslizamiento rectas y simples mientras que en la ferrita se desarrollan dos
tipos de bandas, uno de los tipos de bandas de deslizamiento se origina a partir de la
deformacion de la austenita y el otro tipo se forma en el centro de ferrita.

Por otro lado, Mateo y colaboradores [38], evaluan el efecto de la anisotropia en el
comportamiento a la fatiga de acero inoxidable duplex, obtienen una mayor resistencia a la
tension en el sentido perpendicular a la laminacion. En cuanto a la resistencia a la fatiga, los
resultados son muy parecidos entre el sentido de laminacion y perpendicular a la laminacion.
Cabe sefialar que su grafica esfuerzo-nimero de ciclos va desde 1 millén a 10 millones. Otros
investigadores como Capello y colaboradores [39], buscan los mejores parametros en soldadura
laser para lograr un balance de fases adecuado en la soldadura complementando con un
tratamiento térmico superficial.

El objetivo de investigacion es estudiar el efecto de diferentes niveles de dafio por fatiga en

la resistencia mecéanica de probetas de uniones soldadas de acero inoxidable duplex 2205.
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CAPITULO II1

ASPECTOS TEORICOS DE ENSAYOS
NO DESTRUCTIVOS
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3.1. Fundamentos teoricos de ultrasonido.

Ultrasonido es el nombre de las ondas de sonido que no pueden ser detectadas por el oido
humano. Estas frecuencias estan en el rango de 20,000 Hz hasta el orden de los giga-Hertz
(GHz). Historicamente, los ensayos no destructivos (END) han sido usados para la
deteccion macroscopica de discontinuidades o defectos en estructuras. Se ha hecho evidente
que debido a su relacion costo-efectividad la aplicacion de los END 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 procesos de produccion de materiales y evaluar la
integridad de materiales ya sea después de la fabricacion, en el transporte y/o durante el

Servicio.

La principal diferencia entre las técnicas ultrasonicas tradicionales y las mas especializadas,
como la evaluacion no destructiva ultrasoénica, estriba en la forma en que se considera al
medio elastico. 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 materiales reales. Esta
consideracion, es porque los procesos de fabricacion y conformado que se usan para
fabricar la mayoria de los materiales con aplicaciones de ingenieria, generan una
distribucion aleatoria en la orientacion cristalografica y por lo general no producen una
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 anisotrdpico esto le da propiedades elasticas mas complejas; entre las que
tenemos, anisotropia, no homogeneidad, no-linealidad, atenuacion, dispersion, etc. Todas
estas, afectan la propagacion de ondas ultrasonicas.

El proposito principal de los END con ultrasonido es comprender la interaccion onda-
material y establecer las propiedades mecénicas buscadas a partir de la desviacion
observada en el cambio de las variables ultrasonicas de aquella respuesta en comparacion
con el material intacto. Para ello, se requiere que se tenga un conocimiento profundo de las

caracteristicas de la propagacion de ondas ultrasonicas.
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En general, tres ondas elasticas lineales y diferentes (llamadas ondas longitudinales, de
corte y superficiales), pueden propagarse en una direcciéon dada de un material. En medios
anisotropicos, estas tres ondas, generalmente no son modos puros ya que cada onda
normalmente tiene componentes de desplazamiento de las particulas en paralelo y
perpendicular a la direccion de propagacion de la onda y uno de estos componentes es
usualmente mucho mayor al otro. La onda que presente un componente de polarizacion
mayor en la direccion paralela a la propagacion se llama onda cuasi longitudinal, figura 3.1.
Por otra parte, las ondas con un componente de polarizacion mayor en la direccion
perpendicular a la propagacion se conocen como cuasi-corte, figura 3.2. En el caso de que
por algiin proceso se produzca un material isotropico todos estos modos se convierten en

modos puros.

Figura 3.1 Ondas longitudinales.
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Figura 3.2 Ondas de corte.

Conforme una onda se propaga en un material, ésta sufre una atenuacion como resultado de
una pérdida de energia causada por diversos mecanismos, entre los cuales el mas
importante es el tamafio de grano. Las mediciones de atenuacion ultrasdnica sirven como
un indicador muy sensible de las pérdidas internas de energia causadas por la
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 y 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 desarroll6 en los
Estados Unidos, el detector ultrasonico de la técnica pulso-eco. Desde entonces, la prueba
ultrasonica ha progresado notablemente como resultado de adelantos en electronica y en
informdtica. El método ultrasonico 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 de la técnica ultrasonica son: a) la
interaccion onda-material que brinda informacion importante de las propiedades mecanicas
del material, b) un grado alto de la penetracion es posible en muchos materiales de uso

general, que estd en contraste con el grado mas bajo de la penetracion encontrado con la
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prueba radiolégica de metales, c) exactitud en localizacion y medicion de defectos, d)
sensibilidad de detectar y clasificar defectos muy pequefios, e€) 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 examinard, c) el costo elevado del equipo.

La técnica ultrasénica no destructiva utiliza como parametro indicativo algunas
caracteristicas particulares de una onda de presion propagandose. Estas ondas de esfuerzo
estan en el rango ultrasdnico, esto es, tienen 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.

Enseguida se presentan los conceptos fundamentales para describir matemadtica y
fisicamente el fenomeno de propagacion de ondas. Estos fendémenos son la base para el
entendimiento de la propagacion de ondas ultrasonicas usadas en la evaluaciéon no

destructiva.

3.1.1 Definiciony propiedades de una onda.

El ultrasonido involucra la propagacion de ondas elasticas en un medio eldstico como un
efecto de fuerzas asociadas con deformaciones compresion y extension en el caso de ondas
longitudinales y de distorsion del contorno en el caso de ondas de corte. Por lo que es
necesario entender las caracteristicas basicas, asi como las ecuaciones matemadticas que
gobiernan los casos mas simples de la propagacion de este tipo de ondas

El caso mas simple es el de la propagacion de una perturbacion armonica. Cuando una onda
viaja en un medio, las particulas de éste, son desplazadas de su posicion de equilibrio, lo
cual origina fuerzas de restauracion internas entre las particulas. Las cuales combinadas con
la inercia de las particulas dan como resultado movimientos oscilatorios en el medio.

La representacion matematica mas simple es la de una onda que se propaga en una

dimension y esta dada por la expresion:

u(x,t) = Ay cos(ot —kx) (1)
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Donde u(x,t) es el desplazamiento de las particulas, ® es la frecuencia angular, k es el
nimero de onda, el cual es una cantidad que representa la frecuencia espacial de las
perturbaciones. Esta a su vez, se relaciona con el periodo espacial de perturbaciones

conocido como la longitud de onda A mediante A = 27/k.

La velocidad de fase € es otro concepto usado en la propagacion de onda y ésta fue creada
para definir a la velocidad de la onda como la rapidez con la cual dos puntos sucesivos con
fase constante pasan por un punto determinado. La longitud de onda esta relacionada a la
velocidad de fase mediante la ecuacion ¢ = Af. Donde f es la frecuencia ciclica en
ciclos/segundo o Hz. Finalmente, la frecuencia angular o est4 relacionada a la frecuencia
ciclica f mediante ® = 2xf. Manipulando las igualdades para A, ® y C se tiene €= w/k.

Por lo que la ecuacién (1) puede ser escrita como:

X
1) = t-=
u(x,t) =4 cos{m( C)J @

La figura 3.3, muestra la representacion esquematica de una onda que se propaga en la
direccion positiva X para un valor particular de longitud de onda A, ya que k=2mn/A,

podemos dibujar u(x,t) para varios valores de tiempo t. El angulo de fase ¢ es el

argumento de la funcion coseno:
¢ =kx—ot =k(x—c,t) 3)
Haciendo un andlisis de la ecuacion 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.
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Figura3.3  Diagrama de una onda armonica plana que muestra las definiciones de
longitud de onda y velocidad de fase.

3.1.2 Ondas longitudinales propagandose en una varilla delgada.

Para entender las ecuaciones que gobiernan la propagacion de ondas en muchos sistemas
mecanicos, utilizaremos el caso mas simple, para determinar la ecuacion de onda y se trata
de la propagacion de ondas en una varilla eldstica delgada. Como se muestra en la figura
3.4.

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

2
GA+Z—GdXA—cA= pAdxgt—lj (4)
X

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

reduce a:

oG o’u

DL 5
x Cor ©®)

Aplicando la ley de Hook para un material eldstico tenemos:

c=Es (6)
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Donde ¢ es la deformacion del material y esta definida como:

ou
£ =

== (7)

En mecanica de materiales € se define como € = AL/ L. En este analisis hacemos, Au = AL
, Ax~L lo que nos lleva a £¢=Au/Ax. Tomando esto en forma diferencial seria
e=du/dx. Ya que u=u(x,t), esto se convierte en derivadas parciales, &=0ou/ox.
Sustituyendo (7) en (6) y el resultado en (5), da lo siguiente:
o(_ou o’u
Z|EZ |=p2= 8
6x( 8xj ot? ®)
Simplificando tenemos la siguiente ecuacion para una varilla delgada:
o’'u o’
Z o 9
= P o0 9

Donde E es el médulo de Young, la ecuacion (9) puede escribirse como:

2 2
5_‘;‘:%(5%],(;' =F (10)
ox~ ¢ ot p

La ecuacion 10 es conocida como la ecuacion de onda. Esta ecuacion es la forma en una
dimension de una onda longitudinal plana. La constante C| es la velocidad de viaje de la
perturbacion y queda claramente demostrada la dependencia de la magnitud de ésta 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:
C, == (11)

En esta ecuacion p es el médulo de corte del material. Las ondas longitudinales y de corte
difieren basicamente en dos aspectos. Primero, el analisis de las ecuaciones (10) y (11)

muestra que la velocidad de la onda longitudinal es aproximadamente el doble de la
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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.

_\L:

—

Ox

b

Figura 3.4 Seccion de una varilla delgada (a) con coordenada X y desplazamiento U y
(b) el esfuerzo actuando en un elemento diferencial de la varilla.

3.1.3 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
ésta 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 isotrépico con respecto
a la propagacion de onda. Dos excepciones particulares a esta consideracion de isotropia
ocurren cuando un material es sometido a esfuerzos (efecto acustoelastico) o cuando es
trabajado mecanicamente (fendémeno de birrefringencia). El efecto de esfuerzos aplicados
no sera discutido en esta tesis.

Pongamos por ejemplo el proceso de laminado en frio, el cual es mostrado en la figura 3.5.

Este proceso puede afectar la velocidad de onda en muchas formas entre las que tenemos:
a) dependencia de la velocidad en la direccion de propagacion y b) birrefringencia. Durante
la deformacion, los granos se alargan, haciendo que ciertas direcciones y planos

cristalograficos se alineen con la direccion en la que se aplica el esfuerzo. En consecuencia,
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se desarrollan orientaciones o texturas preferidas y causan comportamientos anisotropicos.
Las propiedades de una lamina o placa laminada dependen de la direccion en que se mide
la propiedad. El desarrollo de la textura no solo tiene efecto sobre las propiedades
mecanicas de los materiales, sino también sobre las propiedades magnéticas eléctricas y
otras mas. Como se menciono anteriormente la textura cristalografica afecta la velocidad
ultrasonica por el llamado fendémeno birrefringente. Birrefringencia significa que la
refraccion de una onda ultrasénica que se propaga en una direccion dada consta de dos

ondas con velocidad ligeramente diferente y polarizaciones 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 refractadas para una misma

distancia de propagacion.

Microestructura sin deformar

Microestructura deformada con
orientacion preferencial

Direccion del rolado

Figura3.5  Anisotropia introducida por el proceso rolado en frio.

3.1.4 Efecto de la microestructura en la atenuacion ultrasonica.

Las mediciones de atenuacion son fundamentales para establecer correlaciones entre esta
variable ultrasonica y la microestructura del material, la cual controla las propiedades
mecanicas del material. La dispersion en la frontera de grano es el mecanismo de pérdida
de energia que gobierna la atenuacion en el rango de frecuencias de interés para caracterizar

la mayoria de los materiales con aplicaciones en ingenieria.
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En forma general, atenuacion es la pérdida de la amplitud de la sefal ultrasonica al
incrementarse la distancia de propagacion de la onda. La pérdida es definida como el
cociente de dos amplitudes y es regularmente expresada en unidades logaritmicas como el

Neper o el decibel [dB]

L [Neper] =1In %

(12)
L[dB] =20log%

Donde, A; = Amplitud de la sefial sin atenuacion, A, = Amplitud de la sefial con

atenuacion.

En algunos casos la pérdida L ocurre en forma local como resultado de una interaccion de
la onda con una discontinuidad del material, entre estas pérdidas estan las pérdidas por
reflexion y transmision de la onda ultrasénica en las interfaces del material, pérdidas por
dispersion en superficies rugosas, etc. También existen otras pérdidas, estas ocurren por las
caracteristicas geométricas del haz ultrasonico, las cuales cambian conforme la onda
ultrasdnica se propaga, pero no son proporcionales a la distancia cubierta. Estas pérdidas
estan asociadas con la divergencia o ensanchamiento del haz ultrasonico. 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 puede ser expresada como:

L=oad (13)
Donde d es la distancia de propagacion y a es el llamado coeficiente de atenuacion.

Existen dos clases principales de mecanismos de atenuacion que se deben considerar en la
caracterizacion ultrasonica de los 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
coherente, en ondas incoherentes y divergentes como resultado de la interaccion de las
ondas con inhomogeneidades del material. La energia dispersada llevada por las ondas

acusticas incoherentes no necesariamente se pierde, ya que al menos parte de ella puede ser
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recogida por el mismo transductor ultrasonico. Considerando esto, el coeficiente de

atenuacion puede ser escrito como:
o= oLabsorsic’m + OLdispersi()n (14)

Aunque en frecuencias comunmente utilizadas en caracterizacion no destructiva el
mecanismo de dispersion en la frontera de grano produce la mayor parte de la atenuacion
en metales policristalinos y ceramicos, la absorcion es la pérdida dominante en otros
materiales como polimeros y fluidos. Por ejemplo, en agua, la cual es usada frecuentemente

en sistemas de inmersion el coeficiente de atenuacion es:

o, =0.2f> (15)

agua

donde, f es la frecuencia ultrasénica en MHz y a,,,, es el coeficiente de atenuacion en

[dB/m]. La atenuacion severa ocurre a altas frecuencias, mientras que a bajas frecuencias la
expansion del haz ultrasénico es la causa predominante de pérdida de la intensidad sonora,
¢ésta pérdida no es causada por la interaccion entre onda material, mas bien es causada por
la geometria del haz ultrasonico. Por ejemplo, con 10 MHz de frecuencia Olagua = 0.2
dB/cm, lo que indica que la atenuacioén 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 actstica en calor y es funcion de la conductividad térmica del material, cuando
una onda ultrasénica pasa a través del material, existe un flujo de calor de zonas de

compresion a zonas de dilatacion en el material.

Investigaciones demuestran que algunas caracteristicas de las microestructuras que
dominan la atenuacion de ondas ultrasonicas, también determinan las propiedades
mecanicas de materiales de aplicacion industrial. Por ejemplo, en los metales el tamaio de
grano tiene mucha influencia sobre la atenuacion y la resistencia mecénica del material,
rigidez, ductilidad y tenacidad. La inspeccion ultrasdnica es menos cara que otros ensayos
destructivos pero requiere evaluar las propiedades mecéanicas, muchos estudios analiticos y
experimentales para relacionar cuantitativamente las caracteristicas micreoestructurales a

partir de los datos de una inspeccion ultrasonica [40].
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La dispersion de ondas elasticas en sélidos es causada por diferencias en las propiedades
elasticas de punto a punto. Las propiedades mecanicas estdn controladas por la
composicion quimica, microestructura y morfologia de los granos. Estos factores también
afectan a la propagacion de las ondas elésticas, es posible realizar la caracterizacion

ultrasonica de propiedades de materiales.

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 la mas importante
en el rango de frecuencia, debido a que las técnicas ultrasonicas ordinarias se llevan a cabo
en esta region, en esta investigacion se ha optado por realizar las mediciones en este rango
de frecuencia donde el coeficiente de atenuacion es funcion de la frecuencia elevada a un
exponente, ademas en este rango de frecuencia la atenuacion es aceptablemente baja. La

tabla 3.1 muestra los coeficientes de atenuacion en estas tres regiones.

Tabla 3.1 Coeficientes teoréticos de atenuacién ultrasdnica para solidos eldsticos
policristalinos.
Relacion de longitud de Mecanismo de Atenuacion Coeficiente de atenuacion
onda

A>>nD Dispersion de Rayleigh axcA’D £
A=nD Estocastica aocA’D 2
A<<nD Geométrica axcA’D !

En donde

A= longitud de onda.

D= tamaio de grano nominal.
f = frecuencia.

o= coeficiente de atenuacion.

A= cambio relativo de las propiedades elésticas entre el dispersor y el medio.

Para cristales cubicos A puede ser definido como el factor de anisotropia:
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D= 2C,,

- ] (16)
C11 - C12

Donde Cpy, son constantes eldsticas del material.
Otra forma de escribir el mecanismo de atenuacion en la region de Rayleigh es:

aRaerigh = aR D3 f ! (17)

Donde, ag es una constante proporcional a A, ag puede ser determinada ya sea por medios
empiricos o analiticos y es la relacion basica entre los pardmetros del material (grado de
anisotropia y tamafio de grano) por un lado y frecuencia por el otro. EIl coeficiente ag ha
sido tabulado para la mayoria de materiales policristalinos. Otros parametros que afectan la
medicidon de la atenuacién son de gran importancia en muchos casos. Por ejemplo, la
orientacion preferencial entre granos vecinos (estructura granos columnares, flujo pléastico

severo, etc.)

El método mas directo para medir la atenuacion es el de medir directamente las amplitudes

de voltaje de cada sefial en el osciloscopio y aplicar la ecuacion (12).

3.1.5  Técnica ultrasonica de no linealidad

El parametro de no linealidad acustica describe las propiedades termoelasticas de solidos
cristalinos, ya que estas cuantifican directamente el orden en la red cristalina. El pardmetro,
aparece por ejemplo, en las funciones del estado termodindmicas, en ecuaciones que
describen la expansion térmica en sélidos y en expresiones de la dependencia de la
temperatura en el modulo elastico. También se ha encontrado que estd relacionado
fuertemente con la dureza en aleaciones metélicas y de manera cuantitativa con cambios
microestructurales asociados con la fatiga. Los valores en el parametro de no linealidad
dependen en gran medida de la estructura cristalina del solido y también son afectados por
la direccion de propagacion para todos los cristales de una estructura dada. Una gran
variedad de propiedades de lossolidos son determinadas o afectadas fuertemente por el
comportamiento inarmoénico de la red cristalina. Entre estas propiedades se encuentran la
expansion térmica, dependencia de la presion y la temperatura sobre las constantes elasticas

y la refraccion Optica, conductividad térmica y la atenuacion de ondas a frecuencias altas.
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El pardmetro no lineal es una medida de la inarmonicidad de la red cristalina [41]. Algunas
investigaciones realizadas con esta técnica se describen brevemente a continuacion.

La no linealidad actstica (parametro de no linealidad acustica ) puede ser usada para
varias aplicaciones, una de las cuales es: la deformacion elastico-plastica del material. La
investigacion de Kim y colaboradores [42] desarrolla un modelo para cuantificar el
parametro de no linealidad acustica causado por la deformacion eléstico-plastica. Este
modelo podria ser aplicable en general a materiales eldstico plasticos anisotropicos, para
determinar si tienen deformaciones microplasticas causadas por cargas monoténicas o
ciclicas. El modelo desarrollado se aplica para calcular el parametro actstico no lineal de
un espécimen de un cristal puro de cobre sujeto a cargas ciclicas de fatiga. Se encontr6é que
el parametro de no linealidad acustica de este espécimen se incrementa monotdnicamente
con el aumento de ciclos a la fatiga. Cabe sefialar que la no linealidad acustica puede ser
causada por diferentes fuentes, este modelo solo consider6 la contribucion de la
microplasticidad.

El shot- peening es usado frecuentemente por la industria aeroespacial para incrementar la
resistencia de componentes estructurales al dafio a la fatiga y la corrosion por esfuerzos,
creando una capa en el componente con esfuerzos residuales de compresion. La capacidad
de medir estos esfuerzos residuales superficiales es de gran utilidad en el control de calidad
y certificacion, ademds puede ayudar a predecir la vida a la fatiga en componentes con
shot-peening. La investigacion de Liu y colaboradores [43], presenta resultados
experimentales para evaluar la factibilidad de medir esfuerzos residuales usando ondas
superficiales Rayleigh no lineales. Los experimentos son llevados a cabo en una aleacion
de aluminio AA7075 que son sometidos a shot-peening con diferentes intensidades. Los
resultados de no linealidad actstica muestran un gran incremento en el pardmetro de no
linealidad acustica en relacion a la intensidad, lo cual indica el potencial que tiene el
ultrasonido no lineal para mediciones de esfuerzos residuales. Los efectos del acabado
superficial son ampliamente discutidos asi como la frecuencia a utilizar. Cabe mencionar
que nuevamente son varios factores los que afectan a la no linealidad, por lo que se deben
estudiar por separado el trabajado en frio, esfuerzos residuales y acabado superficial.
Viswanath [18] en su investigacion utiliza la técnica no lineal ultrasonica para la

caracterizacion de la microestructura en un acero M250 envejecido a 755 K con diferentes
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tiempos de permanencia desde 0.25 a 100 horas. Se mide el segundo armoénico para
determinar el parametro de no linealidad acustica B, el cual estd relacionado con la
precipitacion cuando son sometidos a un tratamiento térmico de envejecimiento. Estos
resultados son relacionados con microscopia electronica de transmision, dureza y medicion
de fraccion volumétrica. La dureza se incrementa en las primeras etapas de envejecimiento
debido a la precipitacion de intermetalicos y disminuye en tiempos largos debido a la nueva
formacion de austenita y al crecimiento de los precipitados. Este trabajo establece que la
técnica ultrasonica de no linealidad puede ser usada para caracterizar de manera no
destructiva el comportamiento de este acero cuando es envejecido.

Cantrell [44] en este trabajo realiza un modelo matemadtico que proporciona el pardmetro de
no linealidad acustico efectivo en funcién de la fraccion volumétrica total de precipitacion
de segundas fases. Aunque la relacion es en general no lineal, la ecuacion es aproximada
dentro del error experimental, por medio de una expresion lineal para las fracciones
volumétricas arriba del 10%. Los resultados concuerdan con las mediciones experimentales
de la aleacion de aluminio 7075 usando la técnica de generacion de armonico.

La investigacion de Kim y colaboradores [45], desarrolla un procedimiento experimental
confiable para monitorear el dafio por fatiga de la stiper aleacion base niquel por medio del
parametro de no linealidad acustica, [3, y demostrar su efectividad haciendo repetir varias
mediciones de B en diversos especimenes, sujetos a ciclos de fatiga altos y bajos. Para este
procedimiento experimental se necesita acceso por ambos lados del metal. Los resultados
experimentales muestran que hay un incremento significante en [3, relacionado al
movimiento de dislocaciones de la fatiga en ciclos bajos, y se hace notar como éstas
mediciones ultrasdnicas no lineales pueden caracterizar cualitativamente el estado de dafio
de un espécimen en las primeras etapas de fatiga. En cuanto a la fatiga en ciclos altos, los
resultados son poco perceptibles (B incrementa pero muy poco) esto puede ser causado por
las incertidumbres que involucra la fatiga en altos ciclos, pero aun asi afirman que hay una
clara relacion entre 3 y la vida a la fatiga. Una de las aplicaciones de mediciones de 3 con
la vida a la fatiga afirman seria poder predecir la vida a la fatiga por medio de mediciones
ultrasénicas. En esta misma aleacion, se hace un estudio para desarrollar una técnica
ultrasonica con laser para medir el segundo harmonico de ondas superficiales Rayleigh en

especimenes metalicos. Utilizan la técnica para evaluar el dafio en aleaciones base niquel y
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la evolucion de la no linealidad del material bajo diferentes condiciones de carga. Los
resultados presentados muestran un incremento en la amplitud del segundo armoénico
cuando los especimenes se someten a carga monotonica en tension con un esfuerzo mayor
al de fluencia, y durante los ensayos de fatiga de bajos ciclos el incremento en la amplitud
del segundo armonico es considerable, aunque con cambios menos marcados que en el caso
de carga monotdnica en tension. Estos resultados muestran que la principal causa del
cambio en el parametro de no linealidad es la plasticidad y ademas muestra la efectividad

de la técnica experimental para evaluar dafio en aleaciones base niquel [46].

3.2 Termoelectricidad.

En un termopar comun, se induce un voltaje entre las uniones caliente y fria de dos metales
diferentes, el cual aumenta progresivamente con el gradiente de temperatura. Esta
diferencia 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. El
principio de funcionamiento basico se fundamenta en el efecto Seebeck y es influenciado

por la conductividad térmica y eléctrica, y por las temperaturas de operacion.

3.21  El efecto Seebeck.

Considere la barra conductora ilustrada en la figura 3.6 con un extremo caliente y el otro
frio. En el extremo caliente, los electrones serdn excitados en promedio a energias mas
elevadas; la distribucion de Fermi tendrd mas electrones sobre Er (nivel de Fermi) 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 largo de 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. Para medir el voltaje inducido, se
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conecta un voltimetro a los extremos de la barra como se indica en la figura 2.8. Si los
alambres de conexion, 1, son del mismo material que la barra, 2, la diferencia de
temperatura inducird el mismo voltaje en los alambres de conexion y en la barra, y no habra

voltaje entre las terminales del instrumento.

1 Extremo caliente (Tl)
A

Voltimetro 2 v

T

2 v
1 Extremo frio (Tz)

Figura 3.6 Esquema del circuito usado para medir la fuerza electromotriz térmica
[47].

Por otra parte, si los conectores son de otro material, se inducirad un voltaje diferente en 1y

se observara el voltaje neto V, -V, en el medidor. Si aumentamos la diferencia de
temperatura T, —T, en una pequefia cantidad AT, los voltajes inducidos aumentaran en una

cantidad pequena. El voltaje neto, designado por V,,, cambiara. El régimen de cambio del

12>

voltaje con la temperatura se define como la potencia termoeléctrica S,, de la union 1-2:

@V, 4V AV o o a8)

S =
?dT  dT dT

Aunque S,, recibe el nombre de potencial termoeléctrico de la unidn, no es una propiedad

de la unién. Depende solamente de las propiedades S, y S, de los dos materiales.
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El voltaje inducido térmicamenteV,,, denominado potencial de Seebeck, se usa a menudo
para medir temperatura. Una union del termopar se mantiene a una temperatura conocida.

El voltaje V,, es entonces una funcion de la temperatura de la otra unién. Se han compilado

los potenciales termoeléctricos para una gran cantidad de materiales y alambre calibrado
para termopares que comercialmente se consiguen. De uso comun 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-rodio, y sobre 1500°C aleaciones de

tungsteno-renio.

El potencial termoeléctrico es muy sensible a los defectos microestructurales, de modo que
los materiales para termopares deben ser cuidadosamente procesados. En general, cualquier
cosa que aumente la resistividad, como el trabajo en frio, aumentara la potencia
termoeléctrica. Ademas, se sabe que los electrones pueden moverse sin resistencia a través
de un cristal ideal, pero en los cristales reales chocan con dislocaciones, vacancias, atomos
de impureza, y con otras imperfecciones en la red cristalina. Otra caracteristica importante
para este trabajo es la resistividad eléctrica de solidos multifasicos (dado que el acero
duplex tiene 2 fases), tomemos de ejemplo una mezcla bifasica (o+ B). Sean Vo y VP las
fracciones volumétricas de o y B, respectivamente. La resistividad eléctrica de un material
bifasico es una funcion lineal de las fracciones volumétricas de ambas fases dada por la

ecuacion (19) [47].

Pe =Py +Pg (19)

3.2.2  Aplicaciones de potencial termoeléctrico.

El potencial termoeléctrico es muy sensible a varias caracteristicas del material que pueden
afectar su medicion. La composicién quimica es una de éstas caracteristicas que tienen un
efecto importante sobre el potencial termoeléctrico por lo que la aplicacion basica de esta
técnica dentro del campo de la caracterizacion es la seleccion de materiales [48]. Sin

embargo, se sabe que materiales con composiciones quimicas iguales pueden causar
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cambios en el potencial termoeléctrico, los cuales son provocados por el proceso de
conformado, tratamiento térmico, endurecimiento, etc., lo cual puede ser explotado dentro
del campo de los ensayos no destructivos [49-53]. El potencial termoeléctrico, S, es una
propiedad electronica dependiente de la temperatura del material que puede ser descrita
como la entropia de electrones libres en la aleacion [54]. Varios factores controlan el
potencial termoeléctrico, entre ellos: la concentracion electronica, la masa efectiva de
electrones y la distribucion electronica en una aleacion [55]. Todos estos factores son
influenciados por el contenido de soluto, deformacion de red, cambios microestructurales,
conformado del material y cambios de fase dependientes del tiempo. En las aleaciones
metalicas el valor y el signo del potencial termoeléctrico dependen de las caracteristicas
electronicas en la vecindad del nivel de energia de Fermi, el tensor de masa efectiva, la
densidad de estados electronicos y los mecanismos de dispersion dominantes [53]. El
potencial termoeléctrico involucra fendémenos interesantes, algunos de los cuales pueden
ser explotados en ensayos no destructivos y caracterizacion de materiales. El equipo para
medir potencial termoeléctrico consta de dos electrodos de referencia, uno de ellos es
calentado por medios eléctricos hasta cierta temperatura T, mientras que el otro permanece
a temperatura ambiente T.. Las mediciones de potencial termoeléctrico son dadas por la

ecuacion 20.

V= [[Ss(T)=Sx(T)]dT :Tjh Se (T)dT (20)

Te c
Donde T es la temperatura, Ss y Sg denotan el potencial termoeléctrico del espécimen y del
electrodo de referencia, respectivamente. Cualquier cambio en las caracteristicas del
material puede afectar el potencial termoeléctrico Ssg = Ss - Sg, el cual es la diferencia del
potencial termoeléctrico del espécimen con respecto al del electrodo de referencia. En
muchos casos, la dependencia de la temperatura en el potencial puede ser despreciada en el
rango de operacion y entonces puede ser aproximado a V = (Th - Tc¢) Ser.  Existen varios
factores que pueden afectar las mediciones del potencial termoeléctrico de un espécimen,
los més importantes son asociadas con el contacto y volumen [56]. El volumen afecta las

mediciones termoeléctricas debido a la cinética de difusion de los electrones a través del
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material. El contacto se refiere a como se colocan los electrodos o puntas en el espécimen,
la presion ejercida y la temperatura de los electrodos. Los trabajos realizados con la técnica
son de gran impacto entre ellos se encuentran los siguientes: Lasseigne y colaboradores
[54] utilizan mediciones de potencial termoeléctrico que podrian ser usadas como una
evaluacion microestructural y relacionarla con el funcionamiento de las aleaciones
estructurales. En el proceso de soldadura de acero inoxidable reforzado con nitrogeno, la
formacion de nitruros durante el ciclo térmico tiene como resultado una degradacion en las
propiedades mecanicas y resistencia a la corrosion. Las mediciones de potencial
termoeléctrico ofrecen un mecanismo o medio de evaluacion del contenido de nitrogeno
intersticial en la soldadura, el cual permite una mejor correlacién entre el contenido de
nitrogeno y la microestructura del metal de soladura y sus propiedades. Con un modelo
termodindmico que desarrollan, describen una relacion entre el potencial termoeléctrico
como funcion del contenido de nitrégeno intersticial y los nitruros formados. Estas
correlaciones entre potencial termoeléctrico y el contenido de nitrégeno intersticial sera
una prediccion mejorada, no destructiva y rdpida en aceros inoxidables reforzados con
nitrégeno.

Brachet [57] estudid los aceros de baja activacion martensitica (9Cr-W-V,Ta) que son
investigados para aplicaciones en reactores de fusion. Su investigacion contiene resultados
experimentales obtenidos mediante potencial termoeléctrico y mediciones de temperatura
del inicio de la martensita (Ms) por medio de dilatometria desarrollados después de una
transformacion parcial austenita—ferrita en diferentes aceros de baja activacion
martensitica, variando los porcentajes de contenido de C y N de 0.1 a 0.2. Los valores de
potencial termoeléctrico y Ms son relacionados con la concentracion intersticial de C y N
en solucidn solida de la austenita no transformada, la cual genera martensita durante el
enfriamiento a la temperatura ambiente. Los experimentos muestran que hay una
disminucion en la concentracion de N y C dentro de la austenita no transformada durante
las transformaciones de austenita a ferrita. Algunos andlisis microestructurales
complementarios muestran que la disminucion es asociada con la precipitacion
considerable de carburos ricos en cromo y/o nitruros durante las primeras etapas del

crecimiento de la ferrita.
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CAPITULO IV
DESARROLLO EXPERIMENTAL
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4.1 Analisis quimico.

En esta investigacion se utilizd un acero inoxidable duplex 2205. El acero fue analizado
para determinar su composicion quimica mediante la técnica de espectroscopia de emision
optica. La tabla 4.1 muestra los porcentajes de los elementos encontrados en la muestra, en
el anexo I se muestra el reporte del laboratorio del analisis quimico. Los resultados de los

analisis indican que el material utilizado estd dentro de la especificacion [3].

Tabla 4.1 Composicion quimica del acero inoxidable duplex 2205 (% peso).

C Cr Ni Mo Cu Mn Si Fe

0.055 234 5.75 3.238 0.272 0.882 0.407 bal

4.2 Preparacion de las muestras.

Los especimenes fueron cortados en forma rectangular y se les realizo el tratamiento de
solucion a una temperatura de 1100°C por un tiempo de 30 minutos seguidos de un
enfriamiento en agua. Posteriormente, se llevo a cabo el tratamiento de envejecimiento a
900°C, 800°C, 700°C y 650°C, en diferentes tiempos de envejecimiento. Después del
tratamiento de envejecimiento las piezas fueron enfriadas al aire. Las muestras utilizadas
fueron cortadas en pequefios bloques de 40 x 30 x12 mm’, rectificadas y desbastadas con
papel lija de SiC grado 600, estas mismas se utilizaron para las mediciones de ultrasonido,
potencial termoeléctrico, contenido de ferrita y fase sigma. También se maquinaron una

serie de probetas para ensayo de impacto Charpy.

4.3 Microestructura.

De cada uno de los tratamientos térmicos se obtuvo una probeta que se desbastod con lijas
del grado 80 hasta 2000; posteriormente se realiz6 un electropulido con acido perclorico y
etanol durante 2 minutos a 14 V. Finalmente, las muestras fueron atacadas
electroliticamente con KOH, durante 35 segundos a 8 V. La microestructura se analizo
mediante microscopia optica (modelo Nikon Epithot 300) y microscopia electronica de

barrido (modelo JEOL JS-6400).
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4.4 Medicion de ferrita por medios no destructivos.

La medicion del porcentaje de ferrita equivalente se llevo a cabo en un ferriscopio modelo
MP30E, el cual es un método no destructivo, facil y rapido. Su principio de funcionamiento
se basa en la creacion de un campo magnético generado por una bobina, este campo
magnético interactua con los componentes magnéticos del espécimen (ferrita). Los cambios
en el campo magnético producen un voltaje proporcional al contenido de ferrita. La figura

4.1 muestra esquematicamente el principio de funcionamiento de este equipo.

Nucleo de hierro suave

~— ~

PN

Corriente I ~ > / / / / Campo magnético alterno de baja
/|

\\ frecuencia

ri

I

| | o
! yy U=f(FN)
’ l v Sefial medida

\
z Q\y// \\v/// <€4— Porcion ferritica de la estructura
<4— Sustrato de acero
Figura 4.1 Diagrama esquematico del funcionamiento de un ferriscopio.
4.5 Determinacion de la tenacidad al impacto.

La figura 4.2 muestra 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 especificadas.
Las variaciones dimensionales incluyendo no cuadraturas, radio, profundidad, angulo, y

acabado superficial de la muestra pueden afectar los resultados. La orientacion del
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espécimen fue en la direccion de laminacidon y la muesca perpendicular. Para cada

temperatura de envejecimiento se ensayaron 3 muestras a temperatura ambiente.

! !

10 mm & mm
A - T
< L/2 >I T
< L > —p] 10 MM je—

LA
N

Figura4.2  Espécimen con dimensiones especificadas en la norma ASTM E370.

4.6 Dureza.

Para las mediciones de dureza Rockwell C [HRC], las muestras se desbastaron y lijaron,
hasta lija grado 600. Para cada pieza se realizaron diez indentaciones y se reporto el valor

promedio.

4.7 Analisis por difraccion de rayos X.

Después de realizados los tratamientos térmicos se selecciond una serie de muestras
envejecidas a 700°C a diferentes tiempos de permanencia para analizarlas por medio de
difraccion de rayos X. El andlisis se realiz6 en un difractometro marca SIEMENS modelo
D5000, con barridos para 260 de 30 a 100°, con pasos de 0.02° y tiempo entre pasos de 2

segundos.

4.8 Analisis de microscopia electrdnica de transmision.
Una de las muestras se caracterizo por medio de microscopia electronica de transmision. Se
cortaron laminas de 3mm de didmetro las cuales fueron desbastadas hasta lograr un espesor

de 100um, posteriormente se hizo una perforacion empleando un dimper y fueron pulidas
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delicadamente por ambos lados hasta un espesor de 50um. Finalmente, se realiz6 un
electropulido en un equipo Struers-Tenupol-5 con doble jet con una solucién de 10% de
acido perclorico (HCIO4) y 90% de etanol a una temperatura de -10°C y un voltaje de 20V.
Las muestras fueron observadas en un microscopio electronico de transmision TECNAI

F20.

4.9 Técnicas de ultrasonido.

49.1 Velocidad ultrasonica con ondas de corte.

El proceso de laminacién que se usa para fabricar las placas de acero inoxidable duplex
imparte una textura cristalografica en el material. Esto significa que las propiedades
mecanicas dependerdn de la direccion en la que se midan. La textura afecta la propagacion
de una onda de corte mediante el fendmeno de birrefringencia reportado por Bergman and
Shahbender [58]. Birrefringencia significa que una onda de corte que se propaga en una
direccion dada en un material con textura se refractard para producir dos ondas de corte con
polarizacion ortogonal y velocidades ligeramente diferentes.

Debido al envejecimiento la ferrita se descompone y disminuye en cantidad, por lo que es
posible que las ondas de corte sean sensibles al cambio en la textura causado por la
transformacion de la ferrita, lo cual deberd disminuir la diferencia de velocidades de las
ondas de corte.

Para las mediciones de velocidad ultrasonica se utilizé un transductor de ondas de corte de
5 MHz de incidencia normal, el cual fue montado en el espécimen y excitado por un
pulsador marca Panametrics 5073PR. La sefial ultrasonica fue digitalizada y promediada en
un osciloscopio LeCroyWavejet 332. Para determinar el tiempo que la onda de corte tarda
en recorrer el espesor del material se mide el tiempo de viaje de la onda de corte a través de
los dos ecos consecutivos de las superficies inferiores del espécimen, se realizaron cinco
mediciones para cada condicion de tratamiento térmico y para los dos modos de
polarizacion. El arreglo experimental se muestra en la figura 4.3, la velocidad de onda de
corte se midio en el modo de propagacion rapido en la direccion del espesor d con
polarizacion a través de la longitud |, la cual es la direccion de laminacion. El modo de

propagacion lento, en la direccion del espesor d con polarizacion en la direccion del ancho
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W, la cual es perpendicular a la direccién de laminacion. La velocidad de onda de corte se

determina por la formula:

c. == 1)

Donde ¢, ,es la velocidad de la onda de corte, el subindice m indica la direccion de

propagacion y el subindice n la direccion de polarizacion, d es el espesor del espécimen y t

es el tiempo de propagacion.

OSCILOSCOPIO PULSADOR /RECEPTOR

Disparo

Senal al osciloscopio
<

<>

T
W ¥
T Direccion de 4} . . .
Direccion de laminacion

Direccion de polarizacion de la onda

d propagacion de la

S—
L onda ~——

Figura 4.3 Diagrama esquematico de las mediciones de velocidad ultrasonica de corte.

Para que las mediciones en el tiempo sean precisas se eligio el cruce de los ceros positivos
en el primer (P1) y segundo (P2) eco de la pared posterior, como se muestra en la figura
4.4. Se encontro la direccion de laminacion, figura 4.5, midiendo la velocidad con ondas de
corte. Tomando como referencia la direccion de laminacion 0°, que es el modo rapido de
propagacion en la direccion del espesor (d) del espécimen y con polarizacion en direccion
de la longitud (I) del espécimen. A 90°, corresponde el modo lento que se propaga en la

direccion del espesor del espécimen con polarizacion en la direccion del ancho (W) que es
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normal a la direccion de laminacion. Con el objetivo de disminuir el error las mediciones

se realizaron 5 veces y con las mismas condiciones en el equipo.

Amplitud

Tiempo

Figura 4.4 Descripcion del cruce de ceros positivos usados para la medicion de tiempo.

Modo “Rapido” Modo “Lento”
0° ’\IV\‘
22.5°
\/V\, W

45° ,\/V\ ,\/V\
67.5° AN \/V\

\J
90°

v

Figura 4.5 Modos de propagacion, rapido y lento.
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4.9.2 Mediciones de atenuacion ultrasénica.

En este experimento se detectaron los cambios microestructurales producidos por la
transformacion de ferrita causada por el envejecimiento térmico. La figura 4.6 muestra el
arreglo experimental utilizado para la medicion precisa de atenuacion y velocidad
longitudinal ultrasonica. 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 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. La
sefal fue digitalizada y promediada en un osciloscopio marca LeCroyWavejet 332 donde es
desplegada en la pantalla en forma de voltaje contra tiempo. Las sefiales del primer y
segundo eco son promediadas, posteriormente se utiliza la herramienta del software del
osciloscopio y se ejecuta la transformada rapida de Fourier (TRF) en cada uno de los ecos
de la senal de voltaje contra tiempo para su andlisis en el dominio de la frecuencia. Los
espectros de frecuencia resultantes son enviados a la computadora para continuar con los
calculos posteriores. La curva atenuacion-frecuencia se obtiene de los dos espectros de
frecuencia obtenidos mediante la TRF. Los especimenes fueron pulidos para evitar
atenuacion inducida por la rugosidad. El coeficiente de atenuacion se calculd después de
considerar los factores experimentales que afectan la medicion, tales como pérdidas por
difraccion e impedancia. Las perdidas por impedancia fueron calculadas mediante la

ecuacion:

1
Limpedancia =20 IOg ? (22)

Donde R es el coeficiente de reflexiéon. En una incidencia normal, el coeficiente de
reflexion es calculado de las propiedades acusticos de los dos medios por la relacion:
R=(Z,-2)/(Z,+Z)). Donde, Z; es la impedancia acustica del agua y Z, es la
impedancia acustica del acero inoxidable duplex. Las pérdidas por difraccion asociadas a la
dispersion del haz fueron calculadas usando la correccion de difraccion de Lommel de

Rogers y Van Buren [59].
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Figura 4.6 Diagrama esquematico de la técnica de inmersion pulso-eco para las
mediciones de atenuacién y velocidad ultrasénica.

4.9.3  Mediciones de ultrasonido no lineal.

En la figura 4.7 se muestra un diagrama esquematico del arreglo experimental utilizado
para las mediciones de ultrasonido no lineal. Se usa un amplificador de alto poder RAM-
5000 Mark IV (RITEC Inc, Warwick, RI), para la generaciéon de ondas superficiales
Rayleigh no lineales. El nivel de voltaje de entrada necesita ser lo suficientemente alto para
obtener confiabilidad en las mediciones de ultrasonido no lineal; para esta investigacion se
utilizo un voltaje al 90% del nivel maximo del amplificador. Una sefial de salida a 30 ciclos
con el objetivo de obtener una sefial con la parte de estado estacionario lo suficientemente
largo con respecto al tiempo. Se utilizaron transductores comerciales de banda estrecha con
frecuencias centrales de 2.25 y 5 MHz como transmisor y receptor, respectivamente.

Un juego de mediciones fueron realizadas con 4.6 y 10 MHz. Las zapatas son disefiadas y
fabricadas especialmente de Plexiglas para crear y detectar ondas Rayleigh en las muestras.
Los transductores se introducen en las zapatas y se lubrican ligeramente con glicerina, una
vez acoplado el transductor a la zapata, estos se colocan en la superficie de las muestras con
el mismo acoplante (glicerina). Las mediciones son llevadas a cabo en diferentes distancias
de propagacion, X; , que van desde 2 hasta 13 cm. Este arreglo experimental proporciona

un sistema de deteccion que mide una sefial de voltaje proporcional al desplazamiento de la
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superficie del plano normal. La sefial recibida es enviada a un osciloscopio (Tektronix TDS
420) que registra la sefal a una frecuencia de muestreo de 25 MHz y 15000 puntos de
muestreo. La sefal es promediada y digitalizada en el dominio del tiempo y posteriormente
transferida a una computadora para el procesamiento de los datos. La sefial de disparo

interna del amplificador RITEC es usada como referencia de disparo.

PC
ooooooooooooooooooo Disparo
""" Sefial de bajo voltaje : A
Seiial de alto voltaje Y :
Osciloscopio
Chl Ch2 Ch3 Ch4
A A
Amplificador de alto poder :
RAM-5000  freeeeseseesesesesseesesnnneseseensiuccennniicncinneendd
Emisor Onda superficial Receptor
—_—>
\AANNNANNNNANAN ;

Espécimen

Figura4.7  Diagrama esquematico del arreglo experimental para las mediciones de
ultrasonido no lineal.

La figura 4.8 muestra una sefial tipica de ondas superficiales Rayleigh, generada y
detectada con el transductor montado en la zapata a una distancia de 13 centimetros. La
longitud completa de esta sefial en el dominio del tiempo esta formada por dos partes: una
parte transitoria al inicio (aproximadamente 3 ciclos), una parte llamada porcion de estado-
estacionario (34 ciclos) y otra parte transitoria al final de la sefial. Se usa una parte del

estado-estacionario y se obtiene la transformada répida de Fourier de esta porcion de sefial.
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Figura 4.8 Sefial en el dominio del tiempo.

La figura 4.9 muestra las amplitudes del armoénico fundamental (A;) y segundo armonico
(A) en el dominio de la frecuencia. Notese que las amplitudes de estas sefiales eléctricas

Ay A son proporcionales a los desplazamientos normales a la superficie, u, y ug2 por lo

que,

u,/u’f>=~A/Af> =B

En la figura 4.9, la amplitud del segundo armoénico estd de manera significativa arriba del

nivel del ruido, aunque su magnitud es aproximadamente 20 veces menor que la amplitud

del armonico fundamental.
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Figura 4.9 Transformada rapida de Fourier (TRF) que muestra las amplitudes del
fundamental y segundo armonico.

410  Técnica de potencial termoeléctrico.

Las mediciones de potencial termoeléctrico se realizaron en el equipo marca ATS-6044T.
La figura 4.10 muestra el diagrama esquematico de las mediciones termoeléctricas, uno de
los electrodos de referencia es calentado por medios eléctricos hasta una temperatura de
240°C mientras el otro electrodo esta a temperatura ambiente; en ese caso se utilizd un
electrodo de oro para las mediciones. Los electrodos son colocados en el espécimen que se
1ij6 para tener un mejor contacto para cerrar el circuito y asi obtener la sefial. Se realizaron
40 lecturas, se promediaron y después se hace un ajuste por medio de una regresion lineal
con dos o mas materiales de potenciales termoeléctricos conocidos que son el alumel y
cromel entre los cuales se encuentran los potenciales del acero utilizado. En la figura 4.11
se grafican los valores de potencial termoeléctrico de los materiales conocidos. La

regresion lineal generd la ecuacidn y =0.0672x +2.0052 donde X es el promedio de las

lecturas en micro voltios y Y es el potencial termoeléctrico.
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Figura4.10 Diagrama esquematico de las mediciones de potencial termoeléctrico.
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Figura4.11  Ecuacion para determinar el potencial termoeléctrico.
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411 Caracterizacion electroquimica.

Las curvas de reactivacion potenciodinamica de doble ciclo (RPDDC) se llevaron a cabo
con una mezcla de 2 M H,SO4 + 0.01 M KSCN + 0.5 M NaCl como electrolito a
temperatura ambiente, usando como electrodo auxiliar grafito y de referencia un electrodo
de calomel saturado. El electrodo de trabajo corresponde a las pequefias muestras de los
especimenes envejecidos montadas en resina epdxica y fueron lijadas con papel de carburo
de silicio hasta grado 600 antes de cada prueba.

El experimento se inicia desde el potencial de corrosion E.q, polarizando andédicamente
(activacion), a una velocidad e 1 mV/s hasta llegar a un potencial de +300mV, después
revierte hacia el potencial inicial o de corrosiéon mediante la reactivacion. De la grafica de
la figura 4.12 se mide el valor de la corriente en el pico de activacion y reactivacion (I, I;)
y la relacion I/I, indica el grado de sensibilizacién del acero para cada condicion. Las
pruebas se realizaron por duplicado para verificar repetitividad en los resultados. Las

condiciones para el experimento fueron seguidas de las referencias [26, 31].

Ir/la =0%
| | ;
m
O L
2 1=0
E r
E Material no sensibilizado
=
% Ir/la >> 0%
£ | ,

Material sensibilizado

Densidad de corriente I, [mA/cm’]

Figura4.12  Curva potenciodindmica de doble ciclo para detectar sensibilizaciéon en un
acero inoxidable duplex 2205
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4.12 Dafio por fatiga en uniones soldadas.

En esta parte, se detalla el desarrollo experimental para producir y evaluar el dafio por
fatiga en uniones soldadas de acero inoxidable duplex 2205. Para ello se prepararon y
soldaron por parte del personal técnico del laboratorio de soldadura del IIM placas de

media pulgada de espesor utilizando las variables operativas especificadas en la tabla 4.2.

Tabla 4.2 Variables operativas del proceso de soldadura.
Corriente Voltaje
Pasada Proceso [A] [V]
1 TIG 115 10
2 TIG 110 10
3 MIG 275 26.5
4 MIG 276 26.5

La figura 4.13 muestra las dimensiones y el tipo de junta en doble V asi como la secuencia

de colocacion de los cordones.

XY
1ﬁ\ /1 1

) 12.7 mm
/“ L 1.2 mm l
—/ ‘—’
4 —> < 1.2 mm

Figura4.13  Disefio de union para soldar el acero inoxidable duplex 2205.

El electrodo usado fue un ER-2209 de 1.6 mm de didmetro, el gas de proteccion fue Ar-0,
en una relacion de 98-2%, la velocidad de soldadura fue de 6.25 cm/min para el cordon la
primera y segunda pasada usando el proceso TIG y de 25 cm/min para el proceso MIG.

Los especimenes para fueron maquinados con la dimensiones de la figura 4.14. Con el
objetivo de no modificar el comportamiento a la fatiga, las probetas se lijaron hasta lija 600
para mejorar el acabado superficial ya que la rugosidad producida por el maquinado puede

influenciar la iniciacion de la grieta por fatiga.
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Figura4.14 Geometria de los especimenes para ensayos de tension y fatiga, cotas en
mm.

Antes de inducir la fatiga se realizaron los ensayos esfuerzo-deformacion de tension en dos
probetas de la union soldada y del material base con el objetivo de determinar las propiedades
mecanicas que presentan. El esfuerzo de fluencia es un parametro importante en el ensayo de
fatiga, ya que la carga de fatiga sera definida a partir de este valor. Para los ensayos de tension
y fatiga se utiliz6 una méaquina de ensayos universal MTS modelo 810 del laboratorio de fatiga
del Centro de Ingenieria y Desarrollo Industrial (CIDESI) en Querétaro. En el ensayo de
tension cuasi-estatico se utilizo un extensémetro de 25.4 mm, modelo MTS-634.11F-25 para
medir con precision la deformacion en los especimenes.

La carga ciclica fue aplicada en los especimenes maquinados y pulidos, con una relacion de
esfuerzos de 0.2 como se muestra en la figura 4.15. Una vez obtenida la vida a la fatiga del
material, se indujo dafio previo por fatiga a diferentes probetas soldadas utilizando el
modelo de dafio lineal utilizando la regla de Palmgren-Miner en 25, 50 y 75% de dafio para

cada serie de muestras soldadas y en el metal base.
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Figura4.15 Diagrama de ensayos de fatiga
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CAPITULO YV
RESULTADOS Y DISCUSION
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5.1 Caracterizacion microstructural.

5.1.1  Microscopia dptica.

En el caso de las muestras envejecidas a 700°C, las figuras 5.1 a) hasta la 5.1 d) muestran
que en tiempos cortos de permanencia no se observan cambios apreciables en la morfologia
y contenido de austenita y ferrita. Esto se atribuye a la temperatura del tratamiento, ya que a
mayor temperatura el proceso de transformacion es mas rapido. Solo un cambio aparente es
que la ferrita comienza a formar una nueva frontera de grano y una precipitacion de
particulas finas de fase sigma en las fronteras de grano. En las figuras 5.1 e) - 5.1 f) se
presentan cambios en la frontera de grano, debido a la transformacion eutectoide que forma
a la fase sigma y durante su precipitacion el cromo es absorbido y el niquel rechazado a
regiones adyacentes a la ferrita. Al mismo tiempo, es posible la formacion de austenita
secundaria. El crecimiento de esta nueva austenita es inducido por la pérdida de cromo
durante la formacion de la fase sigma [11]. La disminucion de la ferrita estd en funcion del
tiempo de permanencia. En los especimenes de 700°C, algunos granos de austenita tienen
cambios en la morfologia y tamafo, pero otros permanecen sin cambios, esto nos indica
que la transformacion causada por el tratamiento térmico es gradual. Seglin las
investigaciones de Palmer en cuanto a observaciones in-situ de fase sigma en aceros
inoxidables duplex 2205 a temperaturas de 985°C se disuelve la fase sigma y se da paso a

la regeneracion de la ferrita [15].

En las probetas envejecidas térmicamente a 900°C, el proceso de recuperacion,
recristalizacion y crecimiento de grano es mas rapido que en los especimenes tratados a
700°C. Como se muestra en la figura 5.2a), el material presenta cantidades
aproximadamente iguales de austenita (fase clara) y ferrita (fase gris) caracterizadas por
granos grandes y elongados producidos por el proceso de conformacion. Con los
tratamientos térmicos, el balance de las fases cambia considerablemente como se muestra
en la figura 5.2 b) hasta la figura 5.2 f), la ferrita rdpidamente se transforma en austenita
secundaria y fase sigma. También se observa que algunos de los granos elongados iniciales
de la austenita recristalizan en nuevos granos redondeados aunque algunos permanecen con

la forma inicial.
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Figura 5.1 (a) Microestructura de material base de acero inoxidable duplex 2205 y (b-f)
microestructura del acero envejecido a 700 °C a diferentes tiempos de permanencia.
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Figura 5.2 (a) Microestructura de material base de acero inoxidable duplex 2205 y (b-f)
microestructura del acero envejecido a 900 °C a diferentes tiempos de permanencia.
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5.1.2  Microscopia electrénica de barrido.

Las siguientes micrografias fueron obtenidas mediante microscopia electronica de barrido.
En la figura 5.3 se muestra la microestructura del acero inoxidable duplex 2205 de los
especimenes tratados térmicamente a 650°C 30 minutos, 700°C 1 minuto y 900°C 1

minuto.

1 min 3000x 10um

1 min 3000x 10um

Figura 5.3 Microestructura de acero inoxidable duplex 2205 envejecido a) 30 minutos a
650°C, b) 1 minuto a 700°C y c) 1 minuto a 900°C.

La figura 5.3 a) corresponde al espécimen envejecido a 30 minutos a 650°C, en el cual no
se aprecian cambios microestructurales en tiempos menores, por lo que la microestructura
caracteristica de los aceros inoxidables duplex se encuentra representada en esta figura con
granos de austenita (fase clara) y granos de ferrita (fase obscura) ambos granos son largos y

elongados producto del proceso de conformado. En cambio para la muestra envejecida a
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700°C por un minuto, figura 5.3 b), los granos ferriticos comienzan a fraccionarse
formando una morfologia celular y de menor tamafio, asi mismo a la temperatura de 900°C

se presenta mas fraccionada la fase ferritica y por lo tanto menor tamatio (figura 5.3 c).

Con los tratamientos térmicos a 700°C, el balance de las fases cambia considerablemente
como se muestra en la secuencia de micrografias a-f) de la figura 5.4, la ferrita rapidamente
se transforma en austenita secundaria y fase sigma (fase blanca). En la figura 5.4a-c) con
tiempos de 10 a 60 minutos de permanencia, se inicia la formacidén de nuevas fronteras de
grano en la zona ferritica, como si se estuvieran fracturando y una precipitacion de fase
sigma como particulas finas en las fronteras de grano. Esto se atribuye a la temperatura del
tratamiento, ya que a mayor temperatura el proceso de transformacion es mas rapido. La
figura 5.4 d-f) corresponde a tiempos largos de envejecimiento desde 48 a 240 horas en las
cuales es evidente la descomposicion o transformacion eutectoide de la ferrita en austenita

secundaria y fase sigma o — 7y, + ¢ , y durante su precipitacion el cromo es absorbido y el

niquel rechazado a regiones adyacentes a la ferrita. La austenita secundaria formada es
diferente solo en composicion quimica [7]. El crecimiento de esta nueva austenita es
inducido por la pérdida de cromo durante la formacion de la fase sigma [11]. De hecho, en
la figura 5.4f) ya no se observa de manera evidente ferrita y la fase sigma aumento
considerablemente su contenido hasta en un 22%. También, se observa que algunos de los
granos elongados iniciales de la austenita recristalizan en nuevos granos redondeados
aunque algunos permanecen con la forma inicial. Es probable la precipitacion de fase y, sin
embargo ésta es consumida por la fase o cuando se completa la transformacion en ¢ y y»
[60].

La microestructura de los especimenes envejecidos a 800°C se muestra en la figura 5.5a) y
5.5b) Unicamente presentan la formacion de nuevas fronteras de grano, pero en la 5.5¢) se
observa la precipitacion de una nueva fase (sigma) en los limites de la frontera de grano, en
5.5d) este fendmeno es mas evidente. En la figura 5.5 e-f), se inicia el crecimiento de grano
de la fase sigma asi como de la austenita, y por lo tanto la pérdida de ferrita. En los
especimenes envejecidos a 900°C, figura 5.6, algunos granos de austenita tienen cambios
en la morfologia pero otros permanecen sin cambios, esto nos indica que la transformacién

causada por el tratamiento térmico es gradual. Segln las investigaciones de Palmer [61] en
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cuanto a observaciones in-situ de fase sigma en acero inoxidable duplex 2205 a la
temperatura de 985°C se disuelve la fase sigma y se da paso a la ferrita nuevamente y como

la temperatura es muy cercana a ésta, no existe seguridad que la precipitacion se presente.

10min 3000x 10um 30min 3000x 10um

60min 3000x 10um

120 hrs.3000x 10um < 240 hrs. 3000x 10um

Figura 5.4 Microestructura de acero inoxidable diplex 2205 envejecido a 700°C, a) 10
minutos b) 30 minutos, ¢) 60 minutos, d) 48 horas, e) 120 horas y f) 240
horas.
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120min 3000x 10pm 48 hrs. 3000x 10pm

Figura 5.5 Microestructura de acero inoxidable duplex 2205 envejecido a 800°C, a) 1
minuto b) 5 minutos, ¢) 30 minutos, d) 60 minutos, €) 120 minutos y f) 48
horas.
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Figura 5.6 Microestructura de acero inoxidable duplex 2205 envejecido a 900°C, a) 1
minuto b) 5 minutos, ¢) 60 minutos, d) 120 minutos, e) 12 horas y f) 24
horas.
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513 Difraccion de rayos X.

La figura 5.7 muestra el patréon de difraccion encontrado en las muestras envejecidas a
700°C por diferentes tiempos de permanencia desde 5 minutos hasta 48 horas. Se observa
en el espécimen tratado a 5 minutos que tiene las dos fases presentes, austenita con una
estructura cubica centrada en las caras (fcc) y ferrita la cual tiene una estructura ctbica

centrada en el cuerpo (bcc), en los planos (111) y (110), respectivamente [62].

-
-
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(111
a(110)
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5 min
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_J\A‘__/\‘ 30 min

Intensidad, (unidades arbitrarias)

= T 2880 min
1 I 1 I 1 I 1 I 1
40 45 50 55 60 65

Angulo de difraccion, 2 0 (")

Figura 5.7 Patrones de difraccion de rayos X de especimenes envejecidos a 700°C con
diferentes tiempos de permanencia.

La figura 5.8 muestra los patrones de difraccion de los especimenes de 5 minutos y 48
horas en los cuales de manera mas evidente se observan los picos de la fase sigma

indicando su precipitacion [63]. En tiempos cortos como 10, 30, 60 y 120 minutos no se
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observa presencia de fase sigma esto se explica por su bajo contenido. Ademas, no se
detecta la presencia de carburos, probablemente por el bajo contenido de carbono en el

acero o también porque se encuentran en porcentajes muy bajos.
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Figura 5.8 Patrones de difraccion de muestras envejecidas a 700°C por 5 y 2880
minutos.

514 Microscopia electrénica de transmision.

La caracterizacion del acero inoxidable duplex 2205 por medio de microscopia electronica
de transmision es de vital importancia. Para tal efecto se tomd la muestra envejecida a
700°C con un tiempo de permanencia de 48 horas con el objetivo de encontrar la fase
sigma. Efectivamente, en la figura 5.9 se observa fase sigma, su nucleacion y crecimiento

se encuentra en las frontera de grano o / y. Un acercamiento en una zona obscura
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encontrada en un extremo de la perforacion de la muestra, permitié capturar una imagen de
alta resolucion que es mostrada en la figura 5.10a), la cual posteriormente fue tratada en el
software DigitalMicrograph, para determinar su patrén de difraccion y medir el pardmetro
de red, asi como cotejar que efectivamente corresponde a la fase sigma. El patron de
difraccion logrado de la imagen de alta resolucion figura 5.10a), exhibe que la zona
analizada fue observada desde el eje de zona [1 2 1], en la cual se indexaron los planos
(204), (214) y (202), figura 5.10b). Al filtrar un area seleccionada de la imagen de alta
resolucion y aplicar la transformada rapida de Fourier, se notan los planos de 4&tomos, figura
5.10c), en los cuales se midi6 una distancia entre planos de 0.267 nm. De acuerdo al patron

tiene una estructura tetragonal con un pardmetro de red a = 0.649 nm y ¢ = 0.948 nm.

o Limite de grano

Figura 5.9 Imagen obtenida por MET de las fases presentes en el espécimen envejecido a
700°C por 48 horas.

Noemi Ortiz Lara

80



Figura 5.10 Zona de alta resolucion de la fase ¢ a) Alta resolucion, b) patrén de
difraccion y c) pardmetro de red medido.

5.1.5 Mediciones de ferrita.

La figura 5.11 muestra la ferrita equivalente medida con respecto al tiempo de
envejecimiento en tres series de temperaturas. Las mediciones en el ferriscopio dieron
como balance inicial en la microestructura del metal base 41% ferrita y 59% austenita. La
figura 5.11 muestra el contenido de ferrita equivalente en funcion del tiempo de
envejecimiento para las 4 temperaturas de tratamiento térmico. El contenido de ferrita
disminuye rapidamente conforme se incrementa el tiempo de envejecimiento en los
especimenes tratados a 900°C. El contenido de ferrita equivalente inicial de los
especimenes envejecidos a 900°C es 25% menos que las otras temperaturas. Esto muestra
que la temperatura es un factor importante en la cinética de transformacion. A esta
temperatura la ferrita se transforma y disminuye rdpidamente sobre todo después de 30

minutos. En la temperatura de 800°C, el contenido de ferrita permanece constante en
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tiempos cortos de envejecimiento, comienza a disminuir después de 10 minutos y
finalmente tiene un contenido de 6.5% aproximadamente en 6 horas de permanencia.

Los especimenes envejecidos a 700°C no muestran cambios en el contenido de ferrita en
tiempos cortos de envejecimiento (entre 31 y 33%) y comienza a disminuir hasta 360
minutos. Después de este tiempo, el contenido de ferrita se reduce drasticamente a 8.47%
en el espécimen envejecido a 48 horas. Como se observa en el caso de 650°C no se
presentan cambios en el contenido de ferrita hasta un tiempo de permanencia de 6 horas, a
partir de este tiempo los cambios son lentos y graduales terminando con un porcentaje de

13%.
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Figura 5.11 Contenido de ferrita en funcion del tiempo de envejecimiento.
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5.1.6 Determinacion de la tenacidad al impacto.

La figura 5.12 exhibe que las propiedades de impacto se deterioran rapidamente. Por
ejemplo a 900°C y 5 minutos de permanencia, el material ha perdido aproximadamente el
77% de la energia absorbida comparado con el espécimen de 5 minutos a 700°C y después

de 5 minutos la energia disminuye drasticamente.
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Figura 5.12  Efecto del tiempo de envejecido en la capacidad de absorcion de energia al
impacto del acero duplex 2205.

El comportamiento de los especimenes envejecidos a 650°C es muy parecido a las muestras
de 700°C. Otro aspecto importante es que a 700°C, la energia de impacto disminuye
rapidamente aun en tiempos cortos, esto, ha sido intensamente estudiado por varios autores,
entre ellos Calliari [20] y colaboradores sefialan:

Generalmente el deterioro en la tenacidad de los aceros inoxidables duplex se deben a la
fase sigma, pero esta afirmacion no es muy precisa. Es cierto que, si la fase sigma esta
presente, la tenacidad disminuye, pero los resultados indican que la tenacidad del acero

2205 disminuye antes de que se forme un contenido importante. La caida mayor en la
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tenacidad ocurre en tiempos cortos de precipitacion, cuando solo la fase y es detectada
como particulas pequefas y aisladas. Ciertamente, la fase sigma es una fase dafiina para la
tenacidad, pero al parecer no es la fase que determina la fragilidad de los aceros inoxidables
duplex, especialmente a muy bajos contenidos de fases cuando la fase sigma aun esta
virtualmente ausente. Esta afirmacion concuerda con el resultado del ensayo Charpy
presentado en la figura 5.12 y con las micrografias de los especimenes tratados a 700°C de
la figura 5.4 en las que aparentemente no hay mucho cambio. La figura 5.13 muestra la
superficie de fractura de los especimenes envejecidos a 700°C. Se observan un grupo de
copillas o huecos en el espécimen envejecido a 30 minutos. Cada una de estas copillas o huecos
corresponde a un poro que aparece en la capa de microhuecos y estas copillas parecen estar
orientadas hacia una misma direccion. Notese que conforme aumenta el tiempo de
envejecimiento las copillas disminuyen en tamafio y nimero. Por lo que, el espécimen de 48

horas de envejecimiento muestra un tipo de fractura de clivaje, mostrando facetas planas.

700°C 60 min.

Figura 5.13 Fractografias de especimenes envejecidos durante 30 minutos, lhora, y
48 horas a 700°C.

Noemi Ortiz Lara

84



5.1.7 Dureza.

La figura 5.14 muestra mediciones de dureza Rockwell C con respecto al tiempo de
envejecimiento para 700°C, 800°C y 900°C. En esta grafica es posible ver el efecto que
tienen los tratamientos térmicos sobre la dureza. En la serie de datos de las muestras
envejecidas a 900°C se muestra el aumento en los valores de dureza en funcién del tiempo
de envejeciemiento, causada por la precipitacion de la fase sigma y a la cinética de
precipitacion tan rapida a esta temperatura. A 6 horas alcanza un valor méximo e inicia una
disminucion causada por el sobre envejecimiento. En el caso de los especimenes a 800°C,
el comportamiento es muy similar pero, a 10 y 30 minutos no se presentan cambios
considerables y después de estos tiempos incrementa la dureza. A 700°C se presenta un
incremento inicial en la dureza pero una caida considerable es encontrada entre 1 y 6 horas,
después de 12 horas hay otra vez un incremento hasta llegar a un valor de 34.8 HRC y el
valor minimo es encontrado en el espécimen de 2 horas obteniendo una dureza de 21.2
HRC. En esta figura, nos concentraremos en los especimenes envejecidos a 700°C que son
los que se evaluaron en ultrasonido no lineal. Esta serie de datos puede ser dividida en dos
etapas, la presencia de estas dos etapas ha sido reportada en los sistemas de descomposicion
espinodal, un rapido incremento es presentado al inicio llamada etapa I, seguido por una
etapa de transicion o disminucion en dureza y finalmente se tiene otro incremento en la
dureza, etapa II. De acuerdo con Albuquerque [64] y Choo [65], estos cambios se deben al
inicio de la descomposicion espinodal y al crecimiento de las fases secundarias. Resultados
similares son reportados por Nilsson y Pardal [66] en aceros inoxidables super duplex; en
etapas iniciales o intermedias de la precipitacion de fase sigma u otras fases secundarias la
dureza no incrementa e incluso disminuye un poco. Por otro lado, Ghosh [67] presenta un
estudio de envejecimiento a altas temperaturas en aceros inoxidables duplex, encontrando
que la dureza a 900°C se incrementa monotonicamente y afirma que tal incremento es

causado por cantidades significativas de fases secundarias tales como: y;, x y ©.
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Figura 5.14  Variacion en la dureza en funcion del tiempo de envejecimiento a 700°C,
800°C y 900°C.

5.2 Técnicas de ultrasonido.

5.2.1  Velocidad con ondas de corte.

Los resultados en las mediciones con ondas de corte en el acero inoxidable duplex 2205
muestran una diferencia de #4.5% mas en el modo répido que en el modo lento. Esto indica
que se tiene textura cristalografica adquirida durante el proceso de conformado. La figura
5.15 muestra las mediciones de velocidad de corte con tiempo de envejecimiento para
ambas temperaturas 700°C y 900°C. La velocidad en el modo rapido de ondas de corte
disminuye con el tiempo de envejecimiento en los dos casos, mientras que el modo lento

permanece sin cambios durante el proceso de envejecimiento.
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Figura 5.15  Velocidad de ondas de corte en funcion del tiempo de envejecimiento.

Los cambios en la velocidad de corte del modo rapido en las muestras envejecidas a 900°C
es apreciable aun en tiempos cortos de envejecimiento mientras que los cambios en la
velocidad en el modo rapido de los especimenes de 700°C no muestran cambios apreciables
en tiempos cortos de envejecimiento hasta 360 minutos comienza a disminuir. Los cambios
del modo rdpido de ondas de corte se relacionan con los cambios microestructurales

inducidos por la recristalizacion y por lo tanto el cambio en la textura cristalografica.

5.2.2  Mediciones de atenuacion ultrasénica.

Las figuras 5.16 y 5.17 muestran las curvas coeficiente de atenuacion con frecuencia de
ondas longitudinales para los especimenes envejecidos a 900°C y 700°C, respectivamente.
En ambos casos el coeficiente disminuye conforme aumenta el tiempo de envejecimiento

indicando los cambios microestructurales que estan sucediendo. El coeficiente de
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atenuacion en las muestras envejecidas a 900°C se afecta de una manera mas marcada
debido a los cambios microestructurales tan rapidos, en cuanto inicia el tratamiento
térmico, la fraccion volumétrica de la austenita se incrementa rapidamente mientras que la
fraccion volumétrica de la ferrita disminuye drasticamente, al mismo tiempo, aparecen
pequetias particulas brillantes y crecen rapidamente en pocos minutos del tratamiento.
Como se observa en las micrografias de la figura 5.6 la transformacion de la ferrita produce
granos de austenita nuevos y redondeados asi como la presencia de fase sigma en las

fronteras de grano ferrita-austenita.
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Figura 5.16  Coeficiente de atenuacion de los especimenes envejecidos a 900°C en
funcion de la frecuencia para diferentes tiempos de permanencia.

Para las muestras tratadas a 700°C, las mediciones de atenuacion detectan cambios hasta 30
minutos de permanencia, es importante mencionar que no existe diferencia en el coeficiente
de atenuacion en el metal base, la muestra solubilizada, uno, cinco y 10 minutos de
permanencia, dado que no tiene cambios y presentan el mismo comportamiento, no se

muestran en la figura 5.17. El hecho de que no existan cambios en el coeficiente de
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atenuacion en los primeros tiempos indica que los cambios microestructurales no son
suficientes para ser detectados por la técnica. Sin embargo, las mediciones de atenuacion
muestran ser mas sensibles que las mediciones con ondas de corte, dado que los cambios
son graduales conforme a los tiempos de permanencia del tratamiento térmico. Incluso
detecta cambios antes que las mediciones de ferrita, ver figura 5.11, para las muestras de
700°C el ferriscopio muestra cambios hasta después de 2 horas y el coeficiente de

atenuacion los muestra a partir de 30 minutos.

A pesar de lo complejo de las transformaciones experimentadas por el acero inoxidable
daplex 2205, hay dos mecanismos a los que se atribuyen a la disminucién del coeficiente de
atenuacion. El primer mecanismo puede estar relacionado a la formacion de fronteras de
grano nuevas durante la descomposicion de la ferrita. El segundo mecanismo es la
formacion de fases nuevas con morfologia redondeada, la perdida de ferrita y el

crecimiento de la austenita a tiempos largos de envejecimiento.
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Figura 5.17 Coeficiente de atenuaciéon de los especimenes envejecidos a
700°C en funcion de la frecuencia para diferentes tiempos de
permanencia.
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Comparando las mediciones de ondas de corte y de contenido de ferrita, el coeficiente de
atenuacion es mas sensible para detectar cambios en la transformacion de ferrita. Los
resultados muestran que, a pesar de otros factores que complican su medicion, por ejemplo:
la rugosidad superficial o la geometria de estructuras o componentes reales, es posible
medir la atenuacidn para caracterizar cambios microestructurales producidos por el
envejecimiento térmico y la técnica se convierte en una herramienta util y confiable para
monitorear las transformaciones que sufre la ferrita y que afectan las propiedades
mecanicas de los aceros inoxidables duplex 2205. Las caracteristicas microestructurales
que dominan la atenuacion ultrasonica también determinan las propiedades mecanicas de
los materiales. Por ejemplo, en los metales policristalinos el tamafio de grano ejerce una
gran influencia en ambas, la atenuacién ultrasénica y propiedades mecanicas como

resistencia, ductilidad y tenacidad [40].

5.2.3  Mediciones de ultrasonido no lineal.

Las mediciones del pardmetro no lineal acustico, Ay/A (también llamado amplitud del
segundo armoénico normalizado), con respecto a la distancia de propagacion en especimenes
envejecidos térmicamente a 700°C con diferentes tiempos de envejecimiento y un
espécimen sin dano o metal base (MB), a una frecuencia de 2.25 MHz, ver figura 5.18. Los
resultados son producto de 5 mediciones independientes y muestran un incremento en la
amplitud del segundo armonico normalizado conforme se incrementa la distancia de
propagacion.

Notese que el espécimen sin dafio o metal base tiene una amplitud del segundo arménico
normalizado 20% menor que los especimenes dafiados por envejecimiento térmico (a 12 o
13cm de distancia de propagacion); en base a estos numeros se puede decir que es factible
diferenciar por medio de estas mediciones cuando un material se encuentra dafiado
térmicamente o no, incluso a tiempos muy cortos en comparaciéon con las técnicas
anteriores utilizadas.

La pendiente de A/A;*> con respecto a la distancia de propagacién es proporcional al
parametro no lineal acustico absoluto, P, para una frecuencia fija [43]. La figura 5.19
muestra la pendiente normalizada a 2.25 y 4.6 MHz en funciéon del tiempo de

envejecimiento a una temperatura de 700°C. En los datos a una frecuencia de 2.25 MHz la
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pendiente inicia con un incremento considerable a partir del metal base o sin dafio al

espécimen de 10 minutos; se observa que los especimenes de 10 y 30 minutos permanecen

en valores aproximadamente iguales, en el espécimen de 1 hora la pendiente disminuye

hasta llegar a un minimo en el espécimen de 2 horas, un incremento se presenta

nuevamente en el espécimen de 24 horas y finalmente el espécimen de 120 horas tiene un

descenso a valores cercanos al espécimen sin dafio.
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Figura 5.18  Amplitud del segundo armoénico normalizado en funcion de la distancia de
propagacion en especimenes envejecidos a 700°C con varios tiempos de

. ;s . ~ 2
permanencia y espécimen metal base o sin dafo, Ay/A;".
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Figura 5.19  Pendiente normalizada en funcion del tiempo de envejecimiento a 700°C.

La figura 5.20 muestra mediciones de dureza Rockwell C con respecto al tiempo de
envejecimiento para 700°C. Si se observan detalladamente las figuras 5.19 y 5.20 hasta los
resultados de 24 horas se puede ver que tienen el mismo comportamiento la dureza y la
pendiente normalizada a 700°C, solo que la pendiente parece mas sensible, la figura 5.21
muestra estos datos. Viswanath [18] ha reportado un comportamiento similar entre la
dureza y el parametro no lineal, esto es que, cuando la dureza se incrementa el parametro de
no linealidad 3 aumenta de la misma manera. Cantrell [41] afirma que el parametro de no
linealidad acustica estd fuertemente relacionado con la dureza en algunas aleaciones
metdlicas. Jhang [68] y Barnard [69] presentan cambios consistentes entre el parametro de
no linealidad B y propiedades mecéanicas como ensayos de impacto y ductilidad,

respectivamente.
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Figura 5.20  Variacion en la dureza en funcion del tiempo de envejecimiento a 700°C.

De acuerdo a la figura 5.21 el primer incremento en la dureza y la pendiente normalizada,
B, estd caracterizada por una microestructura con una fase ferrita parcialmente fracturada y
nuevas fronteras de grano en esta misma fase. Cuando se tiene el descenso en la pendiente
normalizada, la microestructura muestra una ferrita completamente fracturada y el inicio de
la precipitacion. En el segundo incremento tanto de la pendiente normalizada como de la
dureza, la microestructura muestra una disminucion progresiva de la ferrita y el crecimiento
de la fase sigma. Las interrupciones en el orden de la red cristalina como dislocaciones,
huecos, y defectos puntuales conducen en algunos casos a cambios considerables en el
parametro de no linealidad. En este caso, se sabe que los aceros inoxidables duplex son
sensibles a la nucleacion y crecimiento de precipitados o fases secundarias causadas por
exposicion a temperaturas altas. Generalmente, los precipitados tienen una estructura
cristalina o parametro de red diferente a la de la fase matriz, y el pardmetro de red es
sensible al parametro de ajuste (0) entre el precipitado y la matriz; es decir a la deformacion
que se debe producir para que entre el precipitado en la red, a esto se le llama interface

coherente.
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Figura 5.21 Dureza y pendiente normalizada de especimenes envejecidos a 700°C a
diferentes tiempos de permanencia.

Pero cuando este parametro (0), es mayor a 25% se llama interface incoherente y aqui ya no
es sensible el pardmetro de no linealidad, B, y esto sucede cuando los precipitados crecen
demasiado [70]. Por lo que, esa es la razon por la que disminuye el pardmetro de no
linealidad encontrado en los especimenes tratados térmicamente a 120 horas. La figura 5.22
muestra la pendiente normalizada en funcion del tiempo de envejecimiento, la grafica
muestra cuatro etapas caracteristicas. Al inicio, la pendiente se incrementa con el tiempo de
envejecimiento (etapa I), se observa que la pendiente del espécimen tratado a 10 minutos
es mayor a la del metal base (MB) demostrando que la técnica de no linealidad es sensible a
cambios microestructurales pequefios, de acuerdo a varios estudios [64, 71] la precipitacion
de la fase sigma inicia en las fronteras de grano a tiempos muy cortos. El cambio en el
parametro de no linealidad es considerable por lo que se puede relacionar a cambios
microestructurales pequefios. La etapa II se caracteriza por ligeros cambios en la pendiente
hasta 30 minutos, después de este tiempo (etapa III) la pendiente comienza a disminuir
hasta un minimo en el espécimen de 2 horas y por ultimo, la etapa IV se incrementa

nuevamente hasta 24 horas. Xiang y colaboradores [72] encontraron un comportamiento
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similar en el pardmetro de no linealidad en una aleacion ferritica Cr-Ni envejecida
térmicamente en tiempos largos. La sensibilidad de las mediciones del pardmetro de no
linealidad es alta, para detectar dafio en etapas iniciales en comparacioén con las mediciones
de atenuacion y velocidad de ondas longitudinales en las muestras envejecidas a 700°C. La
figura 5.23 muestra la velocidad longitudinal en la que se observa que permanece sin
cambios en el metal base hasta 30 minutos mostrando una caida ligera de aproximadamente
0.37% comparado con el 60% de cambio en el parametro de no linealidad. La figura 5.24
exhibe el coeficiente de atenuacion en funcion del tiempo de envejecimiento, los
especimenes de metal base, 5 y 10 minutos de permanencia no muestran cambios
considerables entre ellos por lo que solo se grafico el metal base. Tal como sucede en las
mediciones de velocidad, la atenuacion disminuye después de 30 minutos de permanencia.
El hecho de que la velocidad logitudinal y mediciones de atenuacidon permanecen sin
cambio hasta el espécimen de 30 minutos indica que las técnicas no son sensibles a
cambios microestructurales que se presentan en tiempos cortos. Tales cambios se muestran

en las figuras 5.4 a) y b), en las que se presenta la formacion de nuevas fronteras de grano.
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Figura 5.22  Pendiente normalizada en funcion del tiempo de envejecimiento a 700°C
de MB, 10 min, 30 min, 1 h, 2 hy 24 h.
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5.3 Mediciones de potencial termoeléctrico.

La figura 5.25 muestra las mediciones de potencial termoeléctrico de los especimenes
envejecidos a 900 °C, 800 °C, 700 °C y 650 °C. En todas las series de temperaturas el
potencial termoeléctrico disminuye conforme aumenta el tiempo de envejecimiento y se
estabiliza a tiempos largos. En el caso de las muestras envejecidas a 900°C inicia con un
potencial termoeléctrico bajo en comparacion con las otras temperaturas, existe un maximo
a 5 minutos y después disminuye el potencial conforme aumenta el tiempo de
envejecimiento. Para la serie de 800°C, también tiene un valor maximo a 5 minutos, pero
con ligeros cambios entre 5 y 30 minutos y comienza a disminuir rapidamente después de
30 minutos. Los especimenes envejecidos a 700°C y 650°C tienen un comportamiento
completamente diferente, en ambos casos las mediciones de potencial muestran una
pequeiia pero continua disminucion entre 1 y 30 minutos para 700°C y entre 1 y 2 horas
para la serie de 650°C. Después de estos tiempos, el potencial se incrementa y alcanza un
valor maximo de ~1.16 uV/°C en 1 hora para 700°C y 6 horas para 650°C de permanencia.
Después de este valor maximo comienza a disminuir rapidamente y presentan una caida
dréstica. Finalmente, para tiempos largos de permanencia el potencial termoeléctrico se
estabiliza y tiende a alcanzar un valor de -1.5 pV/°C. Benkirat [14] en sus investigaciones
encontr6 que siempre hay un incremento en el potencial termoeléctrico durante la
precipitacion de carburos; estos resultados estan en total acuerdo con el comportamiento de
la grafica en este rango de tiempo. 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 o <> M, ,C, +7v,,
Lee [11] afirma que como una regla, la precipitacion de la fase ¢ en aceros inoxidables
duplex es mas lenta que la del carburo M,,C, debido a la nucleacion retardada. Entonces,

la segunda reaccion eutectoide ocurre frecuentemente después de una precipitacion laminar
completa. La misma tendencia tienen los especimenes de 650°C (mediciones realizadas
solo en potencial termoeléctrico), s6lo este incremento en el potencial se presenta a tiempos
mas largos dado que es una temperatura menor. Por otro lado, en las muestras envejecidas a

900°C, la velocidad o cinética del proceso de transformacion es mucho mas alta, asi como
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la velocidad de crecimiento y, es de esperar que se termine la transformacion en un lapso de

tiempo menor.
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Figura 5.25 Mediciones de PTE en acero inoxidable duplex 2205 envejecido
térmicamente.

Carreon y colaboradores [73] han estudiado la caracterizacion de la textura cristalografica
por la técnica de potencial termoeléctrico y encuentran que existe una relacion en cuanto a
la textura: en el caso presente también existe textura pero este factor no afecta las
mediciones ya que todas se hicieron en la direccion de laminacién [74]. Varios autores [75-
77] han reportado que esta técnica es muy sensible a dos fendémenos; la cantidad de atomos
en una solucidn sélida por ejemplo la precipitacion y procesos de disolucion y al estado de

dislocaciones del material por ejemplo la cantidad de deformacion y la recuperacion. En
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otra investigacion Ferrer y colaboradores [78] encontraron que las mediciones de PTE
puede ser una técnica cualitativa y cuantitativa del tamafio de grano recristalizado, en los
casos donde no existe otro fendmeno distorsionando la sefial global del PTE como pueden
ser orientacion cristalografica, distribucion de tamafio de grano y la estructura o forma de la

frontera de grano no pueden ser diferenciados por esta técnica.

5.3.1 Relacién entre mediciones de PTE y mediciones de ferrita.

El comportamiento de las mediciones de ferrita es muy similar a los resultados de potencial
termoeléctrico. Con el objetivo de establecer una correlacion entre el contenido de ferrita y
el potencial termoeléctrico se grafico el potencial termoeléctrico en funciéon del contenido
de ferrita, figura 5.26. En la grafica se muestra que existe una relacion lineal del potencial
termoeléctrico con el contenido de ferrita, por lo tanto el potencial termoeléctrico aumenta
con el incremento en el contenido de ferrita. Otra observacion importante es que
independientemente de la temperatura el potencial termoeléctrico disminuye casi
linealmente cuando el contenido de ferrita es aproximadamente de 28% y también se
muestra que el potencial termoeléctrico no cambia para porcentajes superiores al 28-30%
aproximadamente.

Otro fundamento por el que la técnica funciona es que la resistividad eléctrica de solidos
multifasicos cambia en funciéon a la fraccidn volumétrica de las fases; como al inicio solo
se tienen dos fases o y y y a tiempos largos ya se tiene fase o, entonces la resistividad
eléctrica de un material bifasico es una funcion lineal de las fracciones volumétricas de las

tres fases dada por la ecuacion p, =p, +p; [47]. En este caso tenemos la pérdida de la

ferrita, una nueva fase (sigma) y el incremento del contenido de la austenita.
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Figura 5.26  Potencial termoeléctrico en funcion del contenido de ferrita en el acero
inoxidable duplex 2205 envejecido a diferentes temperaturas.

54 Mediciones de fase sigma y modelo Johnson-Mehl-Avrami.

Se realizo la cuantificacion de fase sigma con micrografias de MEB usando un software
comercial (Sigma Scan Pro5) y se compararon con la teoria JMA (Johnson-Mehl-Avrami)
que relaciona la fraccion transformada en un tiempo dado [71, 79]:

X =1—exp(-bt") (23)
Donde X es la fraccion inicial de fase transformada a un tiempo t, n es el exponente de
Avrami que varia de 0.2 a 0.8, la constante b puede ser expresada por la ecuacion de

Arrhenius: b=Db, exp(—Q/RT) que depende de la temperatura T y de la energia de

activacion Q, R es la constante universal de los gases. Para poder aplicar este modelo en las
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predicciones de cinética de transformacion de fase se asume que: la transformacion ocurre
en condiciones isotérmicas, la frecuencia de nucleacion es constante o que hay un maximo
al inicio y disminuye al final de la transformacion y que la nucleacion es aleatoria.

Entonces la ecuacion del modelo JMA puede ser transformada en:

h{m(l -lx ﬂ =nln(t)+ In(b) o

Bajo ciertas condiciones, la cinética de transformacion de fase obedece al modelo IMA,

por ejemplo cuando la evolucion de In[In(1/(1-X)] en funcion de In(t) es una linea recta.
Los parametros n y b estan relacionados al mecanismo de transformacion y a la tasa o
velocidad de transformacion respectivamente y se pueden calcular con una regresion lineal
de los datos experimentales. La figura 5.27 presenta la grafica de los resultados de

In[In(1/(1-X)] en funcion de In(t) de fase sigma de dos temperaturas de envejecimiento.
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Figura 5.27 Grafica Johnson-Mehl-Avrami para In[In(1/(1-X)] en funciéon de In(t) de
700°C y 800°C de envejecimiento.
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Los valores de los exponentes Ngooec, Pgooec, ¥ N700°c, B700°c, usados en la ecuacion IMA para
comparar los resultados de fase sigma de las micrografias y como se observa en la figura

5.28 las mediciones experimentales y los valores de la predicciones del modelo concuerdan.
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Figura 5.28  Cambios en fraccion de fase sigma de 700°C y 800°C de envejecimiento.

55 Caracterizacion electroquimica.

Después de haber analizado los resultados de las técnicas no destructivas tanto en el metal
base como en las muestras envejecidas térmicamente, asi como realizar la caracterizacion,
se llevaron a cabo pruebas electroquimicas a la serie de muestras envejecidas a 700°C y

metal base.

55.1 Polarizacion potenciodinamica de doble ciclo.

La Tabla 5.1 presenta los resultados de densidad de corriente y PTE obtenidos en cada
condicion. La figura 5.29 muestra las curvas de polarizaciéon potenciodindmicas de las
muestras envejecidas a 700°C y el material base. Los especimenes que muestran un

comportamiento no sensibilizado son presentados en la figura 5.29 los cuales corresponden
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a tiempos de envejecimiento relativamente cortos, por lo que a relacion I/l; es cero. En el
proceso de reactivacion de 1, 30 y 60 minutos, se aprecian los ciclos anddicos y catddicos,
los cuales son relacionados a la cinética de disolucion anodica que es muy lenta debido al
engrosamiento de la capa pasiva [80], sin embargo ninguna de estas muestras tiene

densidades de corriente altas.

Tabla 5.1 Resultados de las curvas potenciodindmicas de doble ciclo y PTE
Densidad de Densidad de Grado de
corriente de corriente de sensibilizacion PTE
Muestra activacion, I, reactivacion, I,
(Alem?) (A/em?) (I/1,) (uV/°C)
Metal base 0.0163 1.59E-6 9.74E-5 1.0778
1 min. 0.0126 2.63E-6 2.09E-4 1.0629
30 min. 0.0177 4.16E-6 2.34E-4 1.0322
1 hr. 0.0066 5.06E-6 7.66E-4 1.1705
6 hrs. 0.0240 0.0041 0.1740 0.8341
12 hrs. 0.0251 0.0083 0.3315 0.4413
24 hrs. 0.0472 0.0228 0.4837 -0.1469
48 hrs. 0.0579 0.0376 0.6491 -1.0808
120 hrs. 0.0830 0.0579 0.6969 -1.3489
240 hrs. 0.0753 0.0669 0.8883 -1.441

En tiempos de exposicion a partir de 6 horas se presentan densidades de corriente altas
como se muestra en la figura 5.30, evidentemente las muestras exhiben sensibilizacion. La
densidad de corriente de reactivacién maxima I, = 4.1E-3A/cm? es alcanzada a un potencial
=-0.220mV (ER;), pero una joroba o segundo pico denotada como Eg, también se presenta.
El potencial marcado como Egr; durante la reactivacion estd relacionado a la corrosion
intergranular [26] la cual se presenta en las zonas pobres en elementos como el cromo en
las frontera de grano austenita-ferrita y se convierten en sitios potenciales para la corrosion

intergranular después de un tratamiento de envejecimiento térmico.
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La joroba o segundo pico durante la reactivacion es asociado a la corrosion uniforme [26].
En Eg; la corrosion uniforme ocurre dentro de la austenita y en los alrededores de la fase
sigma, y de esta manera se da la corrosion por picadura también. Parametros como la
velocidad durante la prueba, temperatura y concentracion de la solucioén son variables que
contribuyen a la formacion de la joroba o segundo pico, sin embargo para este estudio se
consideraron constantes. Cabe mencionar que se modificaron las variables anteriores
tratando de evitar la formacién de la joroba pero al parecer es un fenémeno que no se puede

evitar en este tipo de aceros.

55.2  Microestructura.

Los especimenes tratados térmicamente fueron examinados por medio de microscopia
electronica de barrido después de las pruebas potenciodinamicas de doble ciclo con la
solucion de 2 M H,SO4+ 0.01 M KSCN + 0.5 M NaCl a temperatura ambiente. La figura
5.31 muestra la superficie de los especimenes ensayados; como se observa la figura 5.31a)
correspondiente al metal base muestra una estructura escalonada. A esta condicion la
relacion 1/l; es practicamente nula. Las superficies de los especimenes de los tiempos
cortos de exposicion térmica (figura 5.31b-d) no muestran corrosion (corrosion
intergranular) CIG en las fronteras de grano y/a. Sin embargo, a medida que los tiempos
son mayores a 6 horas, la superficie sufre dafio, CIG comienza y se aprecian unas
estructuras duales (I,/1,=0.174). Las micrografias de la figura 5.31 no muestran un efecto
de ataque significante, mientras que en el espécimen de 6 horas ya se observa un ataque
intergranular mas agresivo mostrando un estructura tipo canal. Esta estructura
caracteristica, esta relacionada con la susceptibilidad de los aceros inoxidables al ataque
intergranular, ver figura 5.32a). En los trabajos de Adhe y colaboradores [81] encuentran
que la susceptibilidad de los acero inoxidables austeniticos a la corrosion intergranular
(CIG) es atribuido a la precipitacion de Cry3Cq en las fronteras de grano cuando son
expuestos a una temperatura de 450 a 850°C provocando la pérdida de cromo a niveles
menores del 12 % en regiones adyacentes a los limites de grano. El mismo mecanismo
aplica para aceros inoxidables duplex alto carbono. Sin embargo algunos tipos de aceros

inoxidables duplex tienen muy poco contenido de carbon (<0.02%), asi como bajos
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contenido de niquel (4 al 7%), lo cual no es favorable a la precipitacion de carburos Cr,3Cs.
Las micrografias de tiempos largos, figuras 5.32d-e), presentan un ataque mas agresivo

mostrando una estructura tipo canal.

10 pm 10 pm

Figura 5.31 Imagenes de MEB de especimenes no sensibilizados, a) BM y b)1 min., ¢)30
min. y d)60 min envejecidos a 700°C.

La presencia de molibdeno también ayuda a retrasar o impedir la precipitacion de Cr3Cs.
Pero incluso asi, los aceros inoxidables duplex son susceptibles a la CIG. Adhe y
colaboradores [81], afirman que existen tres mecanismos diferentes por los cuales se forma
la austenita secundaria a partir de la ferrita. El primero, la reaccion eutectoide o—c + v, se
facilita por la rapida difusion a lo largo de las fronteras de grano o/ y y como resultado una
estructura tipica de fase ¢ y austenita secundaria. Estas transformaciones ocurren en el
rango de temperatura de 700 a 900°C. La fase sigma tiene una estructura tetragonal, la cual

es rica en cromo, molibdeno y silicio, y la austenita secundaria (rodeando la fasec) pierde
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todo estos elementos. De acuerdo al segundo mecanismo reportado, debajo de los 650°C la
ferrita de los aceros inoxidables duplex se transforma a austenita mediante un mecanismo
muy similar a la transformacion martensitica. Esta austenita se forma isotérmicamente y no
muestra diferencia en composicion con la matriz ferritica, indicando que se trata de una
transformacion sin difusion. A temperaturas superiores a 650°C se presenta el tercer
mecanismo, en este la difusion es el mecanismo y la austenita se forma con una morfologia
Widmanstatten. Existe diferencia en la composicion debido a la difusion entre la austenita
y la ferrita. Sus estudios muestran que la formacion de austenita del primer y tercer
mecanismo, proveen regiones empobrecidas de cromo y molibdeno. Estas regiones son
susceptibles a ser atacadas en soluciones corrosivas [81]. Ananya y colaboradores [2] por
su parte también estudian el acero inoxidable 2205 envejecido y coinciden encontrando que
los precipitados brillantes (¢ y ) son ricos en cromo y molibdeno comparado con la ferrita,
este fendmeno se observa en las figuras 5.31 y 5.32. Durante la formacion de la fase sigma,
las regiones cercanas contienen poco cromo y molibdeno y se forma austenita secundaria,
por lo que a tiempos largos de permanencia en los tratamientos térmicos se tienen bajos
contenidos de ferrita. Esto se comprueba también en la grafica de contenido de ferrita, en la
cual los especimenes de los tiempos mas largos tienen un contenido de tan solo 2.1% en la
serie tratada a 800°C, ver figura 5.11. A partir de los resultados de Bo Deng [62] sobre el
efecto de la fase sigma en el comportamiento a la corrosion por picaduras infieren que: la
precipitacion de la fase sigma juega un papel importante en el inicio de picaduras
deteriorando la capa pasiva de los alrededores de estas fases, y consecuentemente la
resistencia a la corrosion por picaduras depende en gran magnitud del porcentaje de fase
sigma.

Todos estos resultados concuerdan con los presentados en esta investigacion, como se
muestra en la figura 5.32 donde a tiempos de exposicion largos se observa que la fase
austenita también esta siendo atacada por la solucion. La austenita secundaria no puede ser
detectada microscopicamente dado que precipita adyacente a la austenita inicial como
peliculas o pequenas capas y su composicion no se puede determinar. La composicion
quimica de la nueva austenita es calculada teéricamente mediante balance de masa; esto es

posible porque los porcentajes de las otras fases si se conocen.
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10 pm 10 pm

Figura 5.32 Imagenes de MEB de especimenes sensibilizados, a) 6 h, b)12 h, ¢)24 h,
d)48 h, e)120h y £)240h de envejecimiento a 700°C.

De los resultados obtenidos por Kobayashi [1] se sabe que la austenita secundaria formada
en un acero 2205 es muy baja (3% aproximadamente) de un espécimen tratado a 850°C

durante una hora y a 5 horas no se encuentra cromo. Considerando la temperatura de 700°C

Noemi Ortiz Lara
108



pero los tiempos largos a los que se sometieron las muestras se puede aseverar que
sucederia el mismo fendmeno: pérdida de cromo en la austenita secundaria. Esta, es la
explicacion por la que en tiempos largos se observa que el ataque no solo se presenta en los
alrededores de la fase sigma sino también en la austenita. Por lo que, estos especimenes son
atacados con corrosion general y localizada; esta caracteristica se debe a la austenita
secundaria. Las figuras 5.33 y 5.34 muestran la distribucion de elementos en la
microestructura de los especimenes envejecidos a 700°C durante 120 y 240 horas,

respectivamente.

10pm

10pm MAPPING 10pm

Figura 5.33  Distribucion de elementos de la microestructura de acero inoxidable
duplex envejecido a 700°C 120 horas después de los ensayos de
RPDDC.

Como ya se ha mencionado anteriormente, la precipitacion de carburos Mj3C¢ y fase sigma
se produce mediante una reaccion eutectoide, en la interface a/y y que como producto de
esta reaccidon se tiene una austenita secundaria que es diferente en composicion a la

original. Estas precipitaciones conducen a una pérdida en el contenido de cromo en las
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fronteras de grano de la ferrita, esto a su vez provoca el crecimiento de la austenita dentro
de la ferrita y por lo tanto las regiones pobres en cromo de la ferrita se transforman en
austenita secundaria y ésta expulsa el exceso de cromo y molibdeno [19], como se observa
en las figuras 5.33 y 5.34c) y d). Durante la precipitacion de la fase sigma, el cromo es

absorbido y el niquel rechazado [11] tal como se muestra en las figuras 5.33 y 5.34b).

-

10pum

: MARRING: 10pm MAPPING 10pm

Figura 5.34  Distribucion de elementos de la microestructura de acero inoxidable
duplex envejecido a 700°C 240 horas después de los ensayos de RPDDC,
en el que se observa la concentracion de Cr.

5.5.3 Relacién entre el PTE y el comportamiento a la corrosion.

La grafica de la figura 5.35 muestra dos etapas caracteristicas encontradas entre el potencial
termoeléctrico PTE y el grado de sensibilizacion GDS. Durante la etapa I los valores de
PTE y GDS permanecen constantes en el metal base hasta los tiempos de permanencia de a

60 minutos, esta condiciéon cambia de manera drastica en la etapa II en la que se observa
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que conforme aumenta el tiempo de permanencia, el GDS comienza a incrementarse
rapidamente y por el contrario el PTE a disminuir hasta alcanzar un minimo de -1.44

wv/°C.
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Figura 5.35 GDS y PTE en funcién del tiempo de envejecimiento de acero inoxidable
duplex 2205 a 700°C.

De manera interesante a 1 hora de permanencia existe un ligero incremento en el PTE el

cual atribuye a la formacion del carburo M,,C,, esta transformacion conocida como
precipitacion laminar que ocurre por la siguiente reaccion eutectoide a « M,,C, +g, _ Lee
y colaboradores [11], afirman que como regla general, la precipitacion de la fase o en
aceros inoxidables duplex es mas lenta que la del carburo M,,C, debido a la nucleacion
retardada. Posterior a una completa precipitacion laminar de M ,,C, inicia la formacion de

fase sigma [82]. Benkirat [14] afirma que siempre hay un incremento en el potencial
termoeléctrico durante la precipitacion de carburos; esta caracteristica concuerda con el

comportamiento de la grafica en este rango de tiempo. El descenso en el PTE posterior a
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este ligero incremento es atribuido a los demés fendémenos que lo afectan, entre los cuales
podrian ser la deformacién en la red cristalina al precipitar otras fases, el cambio en la
fraccion volumétrica de cada una de las fases y por tanto en su PTE particular [54].
Ademas, la formacion de nuevas fronteras de grano durante el proceso de envejecimiento
afecta las propiedades electronicas [47]. Con el objetivo de establecer una relacion entre
GDS y PTE, se relacionaron ambos resultados mostrados en la figura 5.36. Después de una
hora de tratamiento (GDS = 7.66x10—4), evidentemente existe una relacion polinomial en

el rango de —1.44 a 1.17 uV/°C.

1.0 T T T T v T T T T T v T
N - - - -~ Mejor ajuste
08 GDS = - 0.2811*PTE - 0.0828*PTE’
L ! -
-\ T~ -~
06 | . 4
= T R
— \\
v 04| S -
a N
Qo | A
* N
02 \! -
N
B hY
N
\
0.0 - - -
1 I L I 1 I 'l I L I 1 I L
-2.0 -1.5 -1.0 -0.5 0.0 0.5 1.0 1.5

Potencial termoeléctrico, [LV/ °C]
Figura 5.36  Correlacion entre PTE y GDS.

A pesar de que el PTE comienza a detectar cambios hasta después de una hora, a estos
tiempos la fase sigma se encuentra presente y se ha estudiado que la fase sigma contribuye
de manera importante en la reduccion de las propiedades de impacto en este tipo de aceros
[82, 83]. Los resultados experimentales indican que las mediciones de potencial

termoeléctrico podrian usarse como una técnica no destructiva confiable para la
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determinacion rapida y sin preparacion de muestra de la determinacion del grado de

sensibilizacion de los aceros inoxidables duplex.

5.6 Dario por fatiga en uniones soldadas.

5.6.1  Caracterizacion microestructural.

La figura 5.37 muestra una micrografia de la zona de fusion del espécimen soldado. En ella,
se observa que la microestructura de la zona de fusioén consiste en granos de austenita en
forma de placas Widmanstitten, la cual primeramente se forma en las fronteras de grano.
Estos resultados estan en acuerdo con lo descrito por Lippold y Kotecky para uniones
soldadas de aceros inoxidables duplex [3].

La figura 5.38 muestra la microestructura de la union soldada, en ésta se observan las tres
zonas mas importantes de ella: la zona afectada térmicamente (ZAT), la zona de fusidn
(ZF) y el material base (MB). No se observa presencia de ninguna otra fase por lo que
podemos decir que el proceso de soldadura no fomentd la precipitacion de fases indeseadas
(fase sigma, ) que afectarian el desempefio de la soldadura. Ademas, como se exhibe en la
tabla 5.2 se mantiene la distribucion de elementos en cada una de las zonas, el microanalisis

fue realizado en el microscopio electrénico de barrido.

Tabla 5.2 Microanalisis de material base, ZAT, MA o zona de fusion, ferrita y

austenita.
Elemento
MB Y )
[%]
Cromo 22.09 20.79 23
Niquel 7.56 6.44 4.47
Molibdeno 3.08 2.34 3.73

Durante el proceso de soldadura, el metal base del acero inoxidable duplex 2205 esta sujeto
a una serie de ciclos térmicos. Como resultado, se obtienen transformaciones
microestructurales complejas, afectando la relacion o balance de ferrita-austenita en el
acero. En la zona afectada térmicamente (ZAT), la microestructura esta sometida a ciclos

de enfriamiento y calentamiento los cuales tienen influencia en la transformacion d/y
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variando asi la relacion final. Ademas, la diferencia en la velocidad de enfriamiento en las
regiones afecta el equilibrio 6/y en el metal soldado [84]. Consecuentemente, la
microestructura solidificada de la zona de fusion no es igual en cantidades de ferrita y
austenita al metal base. Por tanto, las propiedades mecanicas del material soldado pueden
ser afectadas por el nuevo balance de fases, por ejemplo, la dureza de un acero inoxidable
soldado es frecuentemente mayor que la del metal base debido a la deformacion generada

por los ciclos de calentamiento y enfriamiento [83].

Figura 5.37 Micrografia optica de la zona de fusion del espécimen
soldado.
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Figura 5.38  Micrografia de union soldada a 50X donde se observan las tres zonas.

Badji y colaboradores [84] estudiaron transformaciones de fase en uniones soldadas de
acero inoxidable 2205 con tratamiento térmico post soldadura a diferentes temperaturas.
Obtienen una variacion significante en el balance ferrita-austenita en la ZAT y zona de
fusiéon comparado con el metal base. En la ZAT fueron encontradas cantidades altas de
ferrita, mientras que la region central de la soldadura fue caracterizada por altos niveles de
austenita. Estos autores observaron transformaciones de fase complejas, e indican que la
fase sigma y carburos M23Cs se formaron por la descomposicion eutectoide de la ferrita.
Los mismos autores reportan que las interfases 0 /y actuan como sitios de nucleacion
preferencial para este fendmeno de precipitacion. También observaron que la cantidad de
fase sigma disminuye con el incremento en la temperatura del tratamiento térmico. Un
incremento en la temperatura causa una significante modificacién en el balance ferrita-
austenita en la ZAT, zona de fusién y metal base. La fraccion volumétrica de la ferrita
aumenta con el incremento en la temperatura. La cantidad de ferrita en la ZAT es mayor
que en el metal base y zona de fusion. Estas transformaciones se dieron a temperaturas
menores de 1000°C, por lo que es muy importante encontrar la temperatura adecuada para
evitar estas fases indeseables. Por estas razones se recomienda no hacer tratamiento térmico
después de la soldadura y también que las estructuras de este diplex no se encuentren en

servicio a mas de 375°C.

Otros estudios evalan la cantidad de austenita reformada basados en modelos sobre
calculos de velocidad de nucleacion, crecimiento y difusion. Sieurin y colaboradores [85]
encuentran satisfactorios los métodos utilizados y concuerdan bien sus resultados con los
reportados en la literatura. Estos mismos investigadores, en estudios previos muestran que
el enfriamiento de la soldadura en aire y usando los parametros adecuados provee un
balance satisfactorio de fases ferrita-austenita en la zona afectada térmicamente. En las
figuras 5.39 y 5.40 se muestran las micrografias de zona afectada térmicamente (region

diagonal central) y metal base respectivamente.
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Figura 5.39 Micrografia de zona afectada térmicamente entre las lineas
punteadas.

Figura 5.40 Micrografia de metal base.

5.6.2 Ensayo de tension.

Se realiz6 el ensayo de tension en las probetas de uniones soldadas de acero inoxidable

duplex 2205, éste ensayo se realiza para determinar las propiedades mecanicas. El esfuerzo
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de fluencia es el parametro que estable el nivel de esfuerzos al que son sometidas las
probetas soldadas en el ensayo de fatiga. Se realiz6 la prueba en un juego de dos
especimenes con el objetivo de observar la repetitividad de los resultados, los resultados
experimentales se observan en la figura 5.41. Las muestras de uniones soldadas presentan
un comportamiento mecanico muy similar en las zonas elastica y plastica. Los resultados
presentan una discrepancia ligera al final del ensayo donde la probeta US2 se fractura con
aproximadamente 700 MPa. Sin embargo, en general tienen un comportamiento mecanico
similar, incluso con el metal base. Las fracturas ocurren en el metal base muy lejos de la
ZAT, es se debe probablemente al cambio geométrico que ocurre en la seccion reducida de
la probeta. La tabla 5.3 muestra las valores de las propiedades mecanicas de interés en este

proyecto.

......... USl
—US2
200 A
- --MB
100 -
0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 0.05 0.1 0.15 0.2

Deformacion [mm/mm)]

Figura 5.41 Curva cuasi estatica esfuerzo-deformacion de uniones soldadas y material
base de acero inoxidable diplex 2205.

Tabla 5.3 Propiedades mecanicas de uniones soldadas y material base de acero
inoxidable duplex 2205.
Modulo de Young Ot Omax
Probeta
[GPa] [MPa] [MPa]
US1 182.067 560 777.45
US2 182.954 559 782.69
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MB 196.868 550 761.02

5.6.3 Ensayo de fatiga.

En el ensayo de fatiga, se aplico una carga ciclica para determinar la resistencia a la fatiga
de esta soldadura. En el caso presente, para determinar el nimero de ciclos a la fatiga se
utilizé un porcentaje del esfuerzo de fluencia como valor del nivel de esfuerzos, con una
frecuencia de 50 Hz y una relacion de esfuerzos de R = 0.20. En un primer experimento se
procedi6 a utilizar un valor de nivel de esfuerzos de 100% del esfuerzo de fluencia obtenido
en forma cuasi estatica, las probetas ensayadas rebasaron el millén de ciclos, lo que se
considera como vida infinita.

El dafo por fatiga fue inducido en niveles de 25%, 50% y 75% en las probetas de acuerdo
al modelo lineal, en este caso la regla de Palmgren-Miner. La regla establece que, el dafio

causado por un ciclo es definido como:

D=3 (23)

Donde, Ns es el nimero de repeticiones de este mismo ciclo. La falla se presenta cuando D
=] relacion se hace 1.
Por otra parte, la ecuacion:
D=—

N (24)
Expresa la regla del dafio lineal propuesta por Palmgren y después por Miner para la
prediccion de vida a la fatiga. Utilizando esta ecuacion para estimar el nimero de ciclos

necesarios para inducir dafio en las muestras, se obtuvieron los resultados mostrados en la

Tabla 5.4 paraun N; = 1,000,000 ciclos.

Tabla 5.4 Prediccion del numero de ciclos de acuerdo al porcentaje de dafo.
Probeta Dafio Numero de ciclos
[%] n
1 25 250,000
2 50 500,000
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3 75 750,000
Las curvas del ensayo de tension cuasi estaticas se presentan en la figura 5.42, en ellas se
observa que las uniones soldadas con dafio acumulado presentan un aumento en las
propiedades mecanicas con respecto a la soldadura sin dafio. Este aumento se refleja en el
modulo de Young, el esfuerzo de fluencia y es de aproximadamente 10%. Este aumento es
debido al endurecimiento por deformacion que sufre el acero ya que el ensayo de fatiga se
realiz6 al 100 % del esfuerzo de fluencia el cual es el limite elastico-plastico. Cabe
mencionar que como en el caso del material base y uniéon soldada sin dafio la fracturas

ocurren en el metal base muy lejos de la ZAT.

800
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-————
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a
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Figura 5.42 Curvas cuasi estatica esfuerzo-deformacion de probetas con sin dafio S/D,
25%, 50% y 75 % de dafo.

Las figuras 5.43 y 5.44 muestran las variaciones en el médulo de Young y el porcentaje de
elongacion, en funcidon del porcentaje de dafio inducido, respectivamente. En el caso del

porcentaje de elongacion las variaciones son menores del 5%.

La tabla 5.5 muestra los valores obtenidos de las propiedades mecdnicas de las probetas

soldadas y con dafio previo por fatiga. No hay trabajos donde se reporte la influencia que
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tiene el dafio por fatiga en tension cuasi estatica, solo Hsiao y colaboradores [83] evaluaron
uniones soldadas de acero inoxidable duplex 2205 bajo impacto variando la velocidad de

deformacion, encontraron que a mayor velocidad de deformacion se tiene un incremento en

la densidad de dislocaciones.

Los resultados de la presente investigacion indican que los procesos de fatiga tienden a

endurecer el material y por lo tanto cambian las propiedades mecanicas del acero

inoxidable duplex 2205.

Tabla 5.5 Propiedades mecanicas de uniones soldadas de acero inoxidable duplex 2205

con diferentes porcentajes de dafio.

Daiio E Of
[%0] [GPa] [MPa]
0 182.067 560
25 198.034 617
50 205.855 620
75 200.216 623
300
280
?260
[a W)
S 240
%"220
R — e -
Q
o
3 180
3 160
R
= 140
120
100
0 25 50 75

Porcentaje de dafo [%]

Figura 5.43  Variacion de modulo de Young con el porcentaje de dafio inducido en

uniones soldadas.
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Figura 5.44  Variacion de porcentaje de elongacion con el porcentaje de dafio inducido en
uniones.

5.6.4  Analisis microestructural del modo de falla.

La figura 5.45 muestra una secuencia de micrografias de la region de fractura de las
probetas sin y con dafio previo por fatiga. La figura 5.45a) muestra la fractura de la probeta
soldada y sin dafio, la fractura muestra un comportamiento ductil, en el que el modo de falla
presenta la formacion de un cuello con forma eliptica, ademas se observan estriaciones las
cuales son un indicativo del flujo de material causado por el proceso de deformacion. La
figura 5.45b), muestra la fractura de la probeta con 25% de dafo, la cual presenta la
formacion de un cuello mas circular, la figura 5.45¢) con 50% de dafo, presenta la
formacion un cuello similar al de la unién soldada sin dafio pero a diferencia el cuello tiene
un area mayor. En la figura 5.45d) se observa el modo de falla del espécimen fatigado a
75% de dafio, también presenta la formacién de un cuello con forma eliptica ademas se
observan estriaciones, solo que el cuello en este espécimen es el menor en drea. Ademas,
se pueden observar dos regiones, una region (R1) con forma semieliptica y localizada en el
centro, donde se da el inicio de la fractura, al mismo tiempo, se observa una region de
deformacion pléstica, donde el material continué deformandose antes de fracturarse por

completo.
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Figura 5.45 Modo de falla de a) ensayo de tension de unidén soldada, b) unidon soldada
con 25% de dafio, ¢) union soldada con 50% de dafio y d) union soldada con
75% de dafo.

Con la finalidad de observar las dos regiones en la superficie de fractura, la figura 5.46 se
muestran micrografias de las dos regiones. La parte central de las probetas muestran un
tipo de fractura ductil, figura 5.46a, c, g y ¢) (marcada como R1) se observa la presencia de
microhuecos que en materiales que tienen particulas microscopicas de segunda fases que al
ser muy duras se separan de la matriz cuando se aplica un esfuerzo suficiente para romper
las uniones interfaciales entre particula y matriz. Esto promueve la formacion de
microhuecos y la fractura ocurre cuando estos se conectan y forman grietas de tamano
critico. La densidad y el tamafio de huecos es menor en la unidén soldada sin dafio y con
25% de dafio en comparacion con las probetas dafiadas a 50 y 75%. Las fractografias de la
figura 5.46 del lado derecho son los de la R2, presentan deformacién plastica debido a que

en esta region se el mecanismo de fractura es dominado por esfuerzos cortantes.
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Figura 5.46  Fractografias de a) ensayo de tension de unién soldada R1, b) unioén soldada
R2, ¢) unidén soldada con 25% de dafio R1, d) unién soldada con 25% de dafio
R2, e) unidén soldada con 50% de dafio R1, f) union soldada con 50% de dafio
R2, g) unidn soldada con 75% de dafio R1 y h) unién soldada con 75% de
dafio R2.
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CAPITULO VI
CONCLUSIONES
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6.1 Conclusiones

o Los cambios microestructurales del acero inoxidable duplex 2205 en cuanto
morfologia, contenido de austenita-ferrita, precipitacion de fases secundarias y
cambios en tamafo de grano son fuertemente dependientes de la temperatura y el
tiempo de permanencia. Los cambios en el contenido de ferrita muestran que la

temperatura es un factor importante asi como el tiempo de envejecimiento.

o Las propiedades de impacto se reducen dramaticamente aiin en tiempos cortos de
envejecimiento. Por ejemplo a 900°C y 5 minutos de permanencia, el material ha
perdido aproximadamente el 77% de la energia absorbida comparado con el
espécimen de 5 minutos a 700°C y después de 5 minutos la energia disminuye

drasticamente.

o En las mediciones de ondas de corte se encontrd que la velocidad en el modo rapido
disminuye conforme se incrementa el tiempo de envejecimiento y en el modo lento
permanece sin cambios para los diferentes tiempos de envejecimiento. La tendencia
en las mediciones de ondas de corte en el modo rapido es la misma que la del
contenido de ferrita para ambas temperaturas y no es sensible los cambios en las

propiedades de impacto en tiempos cortos de envejecimiento.

o Las mediciones de atenuacion indican que el coeficiente de atenuacién disminuye
debido a dos causas, la primera se debe a la formacién de fronteras de grano en
tiempos cortos de envejecimiento y la segunda causado por la disminucion de la
cantidad de ferrita en tiempos largos de envejecimiento. Los resultados de ensayos
no destructivos indican que la atenuacion ultrasonica se puede relacionar a la
transformacion de ferrita causada por el envejecimiento por lo que el coeficiente de
atenuacion puede ser usado como evaluacion no destructiva para monitorear las

propiedades de impacto de componentes en servicio.
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o Los resultados en ultrasonido no lineal muestran un incremento en la amplitud del
segundo armoénico normalizado conforme se incrementa la distancia de
propagacion. El espécimen sin dafio o metal base tiene una amplitud del segundo
armonico normalizado 20% menor que los especimenes dafiados por envejecimiento
térmico (a 12 o 13cm de distancia de propagacion); en base a estos numeros
podemos decir que es factible diferenciar por medio de estas mediciones cuando un
material se encuentra dafiado térmicamente o no. La dureza y la pendiente
normalizada hasta los resultados de 24 horas se puede ver que tienen el mismo
comportamiento la dureza y la pendiente normalizada a 700°C, solo que la
pendiente parece mas sensible. Sin embargo, a tiempos mayores ya no es posible
que funcione el pardmetro de no linealidad porque el crecimiento de la fase sigma
causa que la interface pase de coherente a incoherente y segun los modelos el

pardmetro de no linealidad no funciona en interfaces incoherentes.

o El potencial termoeléctrico en los aceros inoxidables duplex es sensible a las
transformaciones de la ferrita en austenita secundaria y fase sigma. Los cambios en
el potencial termoeléctrico se relacionan con la reduccion en el contenido de ferrita.
De hecho, existe una relacion lineal entre el potencial termoeléctrico y el contenido
de ferrita, que puede ser usada para predecir indirectamente la cinética de
transformacion. El incremento del PTE presentado en las series de 650°C y 700°C
se atribuyen a la precipitacion de carburos y la formacion de nuevas fronteras de

grano.

o La fraccion volumétrica de la fase sigma se incrementa con el tiempo de
envejecimiento y se convierten en particulas gruesas. La fase sigma es la de mayor
importancia debido a su velocidad de crecimiento rapida y porcentajes en volumen

altos. Estos resultados afectan las mediciones en ultrasonido no lineal.
o La microestructura del acero inoxidable 2205 envejecido afecta la resistencia a la

corrosion en funcion del tiempo de permanencia esto es causado por la precipitacion

de fase sigma que empobrece a sus alrededores de los elementos Cr y Mo. El PTE
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puede ser utilizado para determinar el grados de sensibilizacion en acero inoxidable
duplex 2205. Existe una relacion directa entre el PTE y el grado de sensibilizacion
DOS, mientras que el primero disminuye la I/l aumenta. De manera que se puede
establecer un monitoreo en componentes incluso que si estos se encuentran en

servicio.

o La union soldada con material de aporte ER-2209, resulté satisfactoria sin
encontrarse de manera evidente en la metalografias la precipitaciones de segundas
fases. La unidn presentd comportamiento a la tension similar en las dos probetas
ensayadas y buena ductilidad. Las probetas ensayadas en fatiga rebasaban el millon
de ciclos sin llegar a la fractura, por lo que se tom6 como referencia el millon de
ciclos para inducir el dafio por fatiga y evaluar el efecto en las propiedades
mecanicas. Las uniones soldadas presentan comportamiento global similar entre las
que tienen 25, 50 y 75% de dafio y un ligero incremento en comparacion a la
soldadura sin dafo. La soldadura sin dafio en propiedades mecanicas como el
moddulo de Young y esfuerzo de fluencia la cual es aproximadamente 10% menor
que las probetas que tienen dafio. El andlisis en las superficies de fractura indican
que el mecanismo de fractura presentado es coalescencia de micro-huecos formados

en el centro de la probeta.

6.2 Trabajo futuro.

Evaluar el comportamiento dindmico mediante la barra Hopkinson para determinar las
propiedades del acero inoxidable duplex 2205 a velocidades de deformacion altas. Esta
evaluacion es importante y novedosa por relacionar fatiga con ensayos dinamicos. Los
niveles de esfuerzos grandes, tales como los que se encuentran en aplicaciones de impacto
o explosion, han sido usados para mostrar que los fendomenos de endurecimiento y

transicion de fases pueden afectar la resistencia de la mayoria de los materiales.
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Andlisis quimico

METALTEST, INC.
1205 5*™ Avenue South
Kent, Washington 98032
Phone (253) 813-5970 Fax (253) 813-5971
(800) 200-1376

Instituto De Investigaciones LAB 124045 01/05/2009
Metalurgicas
Edificio "U" Ciudad Universitaria PO# Memo November 25, 2008
Apdo. Postal 888, C.P. 5800 MATL Stainless Steel
TEST METHOD OES
Morelia, Michoacana SPEC N/A
Doris Ivette Villalobos Vera SIZE

TEST REPORT
Page 2 of 3

ID : P1, Al
Qty: 2
ID: Pl
(04 Mn P S Si Cr Ni Mo Cu W \' Co

@.055 0.882 0.031 0.005 0.407 23.40 5.78 3.238 0.278 0.032 0.128 0.062
Sn Al Nb . Pb B Se Ta Zr Fe
?.007 ©0.012 0.012 0.005 0.003 0.002 0.002 0.017 0.033 65.61

ID: Al

C Mn P S Si Cr Ni Mo Cu W v Co
©.022 1.657 0.030 0.011 0.455 16.64 10.60 1.930 0.348 0.037 0.074 0.084

Sn Al Nb Td Pb B Se Ta Zr Fe
?.009 0.010 0.011 0.012 0.003 0.001 0.002 @.032 0.031 68.00

Note : Acceptance criteria not specified; results reported for
customer information. Analysis for both samples is
semiquantitative due to sample size.

Respectfully,

Wayne Langley
Laboratory Supervisor

THIS CERTIFICATE SHALL NOT BE REPRODUCED EXCEPT IN FULL, WITHOUT THE WRITTEN APPROVAL OF METALTEST, INC. THE RECORDING OF FALSE,
FICTITIOUS, OR FRAUDULENT STATEMENTS OR ENTRIES ON THIS DOCUMENT MAY BE PUNISHED AS A FELONY UNDER FEDERAL LAW.
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INSTITUTO DE INVESTIGACIONES
METALURGICAS

Welding Procedure Specification (WPS)
Prequalified [_] Qualified by testing Il

(3]

FILLER METALS
AWS Specification: PRSNGE X510

AWS Classification: ER 2209
SHIELDING
Flux: n/a Gas: Ar-O»
Composition: 98 - 2%
Electrode-Flux (class): n/a
Flow Rate: 30 - 25 Lts/min
Gas Coup Size: 19 mm

Multi-Pass E Single Pass per Side:
Number of Filler Metal: 1- @ = 1.6 mm
ContacTube to Work Distance:
Peening: nfa
Interpass Cleaning: Wire Brush

POST WELD HEAT TREATMENT
Temperature Range: n/a
Heating rate: n/a Cooling Rate:
Holding Time: nj/a

A AMENTDIDE SOLATA Procedure Qualification Records (PQR) []
Company Name: IIMSOLD-UMSNH PREHEAT
Welding Process (es): TIG/MIG Preheat Temperature Min.: n/a
WPS: WPS-20 Interpass Temperature:
Suporting PQR # POQR-20-02/09 Min.: 60° Max.: 120° C
JOINT DESIGN USED WELDING PROCESS TYPE
V “'ﬁx Type Manual x Semiautomatic x
S Automatic -
e +
127 mm POSITION
{ Position of Groove: 1G Fillet: nj/a
| Vertical Progression -- up down --
4 1.2mum
Tipe: X ELECTRICAL CHARACTERISTICS
=3 Single x1 Double Weld Transfer Mode: x Spray --- Globular
- Short-Circuiting
Backing: [ yes X1 no Current: AC DCEP DCEN Pulsed
Backing Material: n/a
Root Opening: 1,2 mm
Root Face Dimension: 1 _1,2mm Amps Range: 100 - 280
Groove Angle: 60° Volts Range: 25-30
Radius (J-U): nj/a Electrode Wire
Back Gouging: [x] yes []no Speed Range:  8-16 m/min
Method: GRINDING
BASE METALS Tungsten Electrode (GTAW):
Material Specification: A.S.T.M. 2205 Size: 3/32"
Type or Grade: Duplex Type: 1% THORIATED
Thickness: 12,7 MM
Groove [x] Fillet: [] TECHNIQUE
Diameter (Pipe ): n/a Stringer or Weave Bead: Cordon/Stringer

(|

5-15mm

n/a

Date:

|Revision: ---

=

PR &
. aRCHn
10 02 09 =Salador-Cardenas A. f(donado r.Mibeyto Ruiz|M. 1 de 6
7R Sl £
o

=7
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INSTITUTO DE INVESTIGACIONES
METALURGICAS
DEPARTAMENTO DE SOLDADURA

Welding Procedure Specification (WPS)
Prequalified [_] Qualified by testing []

O

Procedure Qualification Records (PQR)  [X]

Company Name:

IMSOLD-UMSNH

PREHEAT

Procedure Qualification PQR-20-02/09 Preheat Temperature Min.: ==
Suporting WPS WPS - 20 Interpass Temperature:
Min.: 60° Max.: 1200 C
JOINT DESIGN USED
Tipe: X WELDING PROCESS TYPE
D Single Double Weld Type Manual x Semiautomatic X
Automatic  —
Backing: [ yes no POSITION
Backing Material: nja Position of Groove: 1G Fillet: nj/a
Root Opening: T TR Vertical Progression — up down -
Root Face Dimension: 1,2 mm
Groove Angle: 60° ELECTRICAL CHARACTERISTICS
Radius (J-U): n/a Transfer Mode: X Spray --- Globular
Back Gouging: [X] yes []no -~ Short-Circuiting
Method: GRINDING Current: AC DCEP DCEN Pulsed
BASE METALS Other: -
Material Specification: ASTM 2205 Tungsten Electrode (GTAW):
Type or Grade: Diplex Size: 3/32"
Thickness: 12,7 mmn Type: 1% THORIATED
Groove [X] Fillet: []

Diameter (Pipe ): nja TECHNIQUE

335 Stringer or Weave Bead: Cordon/Stringer
FILLER METALS Multi-Pass Single Pass per Side: D
AWS Specification: AS59 Number of electrodes: 1- 0 = 1.6 mm
AWS Classification: ER 2209 ContacTube to Work Distance: 15 mm

Peening: ---
SHIELDING Interpass Cleaning: WIRE BRUSH
Flux: -— Gas: Ar-O2
Composition: 98-2% POST WELD HEAT TREATMENT
Electrode-Flux (class): n/a Temperature Range: nfa
Flow Rate: 25 Lts/min Heating rate: n/a Cooling Rate: n/a
Gas Coup Size: 19 mm Holding Time: nja
Pass | Process I:;“t::s ﬂ;::er c;r:::;:‘y;e C:r:‘r::t Volts |Travel Speed Joint Details

1 TIG ER 2209 1.6 DC (#) 115 10 6.25 Cm/min
2 TIG ER 2209 1,6 C (+) 110 10 6.25 Cm/min
3 MIG ER 2209 1,6 DC () 275 26,5 25.0 Cm/min
4 MIG ER 2209 1,6 DC (+) 276 26,5 25.0 Cra/min

Revision: -— |Elaboro; ( : \]X / VoBo: Hoja:
A > o
Date: 1002 09| M.C_Salvador Cartdenas A- faldonado|  Dr. Alberto Ruiz M. 2 de 6
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PROCEDURE QUALIFICATION RECORD (PQR)
TEST RESULTS

CODIGO APLICABLE: ASME. PARTE: SECC. IX VERSION: 2000 WPS: 20 PQR: 20-02/09
PROYECTO: |Hoja: 3 de 6
COMPORTAMIENTO DINAMICO DE UNIONES SOLDADAS MEDIANTE EL PROCESO GMAW EN L
ACERO INOXIDABLE DUPLEX
TENSILE TEST
3 Ultimate Unit CHARACTER OF FAILURE AND
SPECIMEN # @ mm | THICKNESS AREA Ultimate Load Nw Stress, Mpa LOCALITATION
GUIDE BEND TEST
SPECIMEN # TYPE OF BEND RESULT REMARKS
TOUGHNESS TEST
SPECIMEN # I Notch Location Notch type [ Test Temp I Impact Values | Shear % I si Break -
i
INSPECCION VISUAL ENSAYO EN SOLDADURAS DE FILLETE
Apariencia: ACEPTABLE Macroataque : —
Raiz: ACEPTABLE Penetracion : —
Porosidades: No Resultado :
Convexidad: No ¥,
OTHER TEST
Hardences (HB) / Dureza Deposit Analysis: Remarks / Observaciones
Parent Metal:| - C: Mn: Ni: -
Wold:| - Si: Mo: >
ZAT, 4 S: |Cr: -
7 AN THGTE S
- | I‘v ’ A AADE NP
DR. CORUHTEMOE MALDONADO DR, AIBERTO RUIZ MARINES . SALVADOR CARDENAS ARRIETA
JEF) &pAyx 0 SOLDADURA ASESDR PROYECTO TESlS RESPONSRBLE LABORATORIO SOLDADURA
S R \
a 7

/
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REGISTRO FOTOGRAFICO

FECHA: 10 FEBRERQ 2009 PQR No. : 20-02/09 HOJA: 4 DE: 6
USUARIO: M.C. NOEMI ORTIZ LARA / DEPARTAMENTO DE ENSAYOS NO DESTRUCTIVOS

DESCRIPCION DEL PROYECTO: COMPORTAMIENTO DINAMICO DE UNIONES SOLDADAS DE ACERQ INOXIDABLE DUPLEX
LOCALIZACION: LABORATORIO DE SOLDADURA DEL IIM-UMSNH, EDIFICIO U. INTERIOR I, CIUDAD UNIVERSITARIA.

DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD:  EJECUCION DE UNA UNION POR SOLDADURA MEDIANTE LOS PROCESOS GTAWIGMAW

ALPHATIG352° | |l

Ao \ n
LACTURA Y REGISTRO DE LOS PARAMETROS DE SOLDADURA VISTA FRONTAL PROBETA, DONDE SE APRECIA LA PASADA DE RAIZ

(AMPERAJE/VOLTAJE] ELABORADA MEDIANTE TIG
C\‘/\ i ﬂk
< i l‘\ A= (TSN
DR. HTE LDONADO ZEPEDA DR. AL%RYO RUIZ MARINES IETA
/ ? TAMENTO SOLDADURA | Asvdﬂ TESIS RESPONSABLE LABORATORIO SOLDADURA
| |

U

4

7
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REGISTRO FOTOGRAFICO

FECHA: 26 OCTUBRE 2007

PQR No. :

20-02/09

|HOJA: 5 DE: 6

USUARIO: M.C. NOEMI ORTIZ LARA / DEPARTAMENTO DE ENSAYOS NO DESTRUCTIVOS

DESCRIPCION DEL PROYECTO:
LOCALIZACION:
DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD:

COMPORTAMIENTO DINAMICO DE UNIONES SOLDADAS DE ACERO INOXIDABLE DUPLEX

LABORATORIC DE SOLDADURA DEL 1IM-UMSNH, EDIFICIO U, INTERIOR 1, CIUDAD UNIVERSITARIA.

EJECUCION DE UNA UNION POR SOLDADURA MEDIANTE LOS PROCESOS GMAW & TIG

SISTEMA DE
sumi

o \
v IO AN L

LEJECUCION DE LA UNION MEDIANTE GMAW

I EQUIPO DE SOLDADURA GMAW (MIG/MAG) | | VISTA DE LA PROBETA DE SOLDADURA

o P

aasl 23

TOMA DE LECTURAS DEL REGIMEN DE SOLDADURA DURANTE LA

EJECUCION DE LA UNION

-

DR. CUAUFTEMOGC MHILDONADO ZEPEDA
}é DEPARTAMENTO SOLDADURA

DR| ALBERTO RUIZ MARINES

v Aé@son TESIS

——MT.SALVADOR CARDENAS ARRIETA- . _
RESPONSABLE LABORATORIO SOLDADURA

- i /

/

Noemi Ortiz Lara

142



REGISTRO FOTOGRAFICO

FECHA: T OCTUBRE 2007 | PQR No. : 20-02/09 'HOJA: 6 DE: 6
USUARIO: M.C. NOEMI ORTIZ LARA / DEPARTAMENTO DE ENSAYOS NO DESTRUCTIVOS o X5 .
DESCRIPCION DEL PROYECTO: COMPORTAMIENTO DINAMICO DE UNIONES SOLDADAS DE ACERO INOXIDABLE DUPLEX
LOCALIZACION: LABORATORIO DE SOLDADURA DEL IIM-UMSNH, EDIFICIO U, INTERIOR |, CIUDAD UNIVERSITARIA,

DESCRIPCION DE LA ACTIVIDAD: EJECUCION DE UNA UNION POR SOLDADURA MEDIANTE LOS PROCESOS GTAW/GMAW

PROBETA SOLDADA

[ R
LY @i
ALK, M A A 5
DR. CUAURTENC DONADO ZEPEDA ?&}N_memo Rgéz MARINES MU.C. SAL TA
JEFE DEPARTAMENTO SOLOADURA |ASEBOR PROYECTO TESIS RESPONSABLE LABORATORIO SOLDADURA
- \J \
A
~ /
/
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