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Resumen

Se realiz0 la evaluacion de la tenacidad de impacto al acero Duplex 2507 con
exposicién a acido oxalico basandose en la norma ASTM 262-02a. Entre los
rubros donde mas es aplicado el acero duplex se encuentran; la manufactura, la
petroquimica, la marina, entre otras. El acido oxalico es un acido organico fuerte
gue se puede encontrar en ciertas plantas y alimentos vegetales, uno de sus
principales usos es el de la limpieza y remocion de impurezas para el afinado de
metales, entre ellos los aceros bifasicos. A propdsito de estudiar la interaccion
entre el acido y el metal, se aplicaron los ensayos mecanicos de traccion, impacto
tipo Charpy, dureza Rockwell, y microdureza Vickers luego de haber aplicado un
tratamiento térmico de normalizado y de haber expuesto las muestras del acero al
medio corrosivo de acido oxalico a 10% de concentracion, durante un periodo
aproximado de 2 (dos) minutos, variando la diferencia de potencial del medio entre
6 (seis), 8 (ocho) y 10 (diez) voltios.

Se determind que la tenacidad al impacto y resistencia del material viene
afectada por la exposicion al incrementar la diferencia de potencial del medio, en
el comportamiento de las variables mas sensibles, la energia absorbida al impacto
(EAI) y la microdureza Vickers, por su parte los esfuerzos de fluencia y la dureza
Rockwell en la superficie se mantuvieron constantes en las condiciones
planteadas. Se observo una fluctuacidén en la microdureza de las fases del acero y
EAI, indicando la formacion de carburos de cromo que afectan la dureza general y
la tenacidad del material. Se aplicaron observaciones de macroscopia,
microscopia optica y MEB, estableciendo que las fracturas analizadas son de tipo
mixto, adicionalmente en la microestructura se visualizan gran cantidad de
carburos, lo que permite concluir que los cambios que se generaron dentro del

proceso son debidos en parte al proceso de sensibilizacion aplicado.
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CAPITULO 1
Introduccion

El campo de la ingenieria se encuentra en constante actualizacion,
dicho proceso requiere investigacion continua que de paso a nuevos métodos
y técnicas para mejorar la calidad de vida y de procesos de diversa indole.
Para la creacion de dispositivos o0 maquinas que cumplan con este fin es
necesario generar diferentes indagaciones que maximicen y optimicen su
funcionamiento, en base a mecanismos ya realizados o0 mecanismos
completamente innovadores. Las exigencias de estos aparatos es cada vez
mayor en funcién de su utilidad, es por ello que la busqueda y prueba de
materiales aptos para su construccion deviene un factor importante en todos
los ambitos de la ingenieria. Es alli entonces, donde entra el presente trabajo
de investigacién, donde se averiguan y sondean las caracteristicas de un
acero de ultima generacién sometido a condiciones de corrosion reguladas,
las propiedades del mismo se veran afectadas y dicho cambio sera objeto de

estudio del trabajo a realizar.

1.1 Situacién problematica

Como es bien sabido, el acero es uno de los materiales utilizados con
mayor frecuencia en el campo de la ingenieria, lo cual implica una gran

diversidad y versatilidad respecto a su uso, es por ello que se hace necesaria
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la innovacion e investigacion constante en fin de mejorar el comportamiento

de dicho material a diferentes solicitudes mecanicas.

Un disefilo adecuado debe prevenir todo tipo de inconvenientes
referentes a la situacion del material, el ambiente y campo de esfuerzos bajo

el que se encuentre sometido.

Uno de los problemas principales que presenta el acero inoxidable es
precisamente la pérdida de la capa protectora generada por el cromo incluido
en su composiciébn quimica. A pesar de mejorar considerablemente la
resistencia y durabilidad del acero algunas condiciones ambientales podrian
deteriorar las propiedades externas de la capa protectora dejando el material
descubierto a la atmdsfera de una manera agresiva y propenso a la corrosion
o pérdida de material debido a la afinidad que existe entre el hierro

componente del acero y el oxigeno presente en el aire.

Existen en diversos campos de la tecnologia, ambientes o lugares en los
cuales se exponen materiales a distintas sustancias capaces de afectar de
manera critica su comportamiento y reaccion ante esfuerzos de diferente
indole; ya sean de impacto, ciclicos, de tensidn entre otros, entre estas
sustancias se encuentra el acido oxalico, en cuya presencia por periodos
prolongados podria afectar la capa pasivadora caracteristica de los aceros
inoxidables duplex.

El 4cido oxalico se usa comunmente como limpiador y como medio de
remocion de agentes o capas corrosivas en ciertos metales y minerales, sin
embargo, exposiciones prolongadas al mismo y a concentraciones mas
elevadas son causa de una corrosion extensa en los aceros inoxidables
duplex, sobre todo cuando se compara con otros acidos tales como el formico

o el acético.



Por otra parte se tiene que, por su resistencia a la corrosion debida a su
estructura bifasica, el acero inoxidable duplex es utilizado ampliamente en la
industria quimica donde se manejan toda clase de sustancias con
propiedades corrosivas en medio o alto grado. También es utilizado en
industrias relativas al aceite e industrias maritimas donde las condiciones son
altamente propensas al desgaste de los materiales que se ven involucrados.
En todas estas industrias antes mencionadas es posible encontrar &cidos
tales como el oxalico presente y por tanto se debe tener en cuenta la
resistencia, tenacidad y desempefio del acero a la hora de estar en un

ambiente sometido a corrosion por este acido.

1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo General

Estudiar la tenacidad de impacto del acero duplex 2507 sometido a
corrosion previa por parte de una soluciéon de acido oxalico al 10% segun la
norma ASTM 262-02a.

1.2.2 Objetivos Especificos

. Caracterizar el material a investigar (acero inoxidable duplex SAF
2507) mediante la realizacién de ensayos adecuados; a pesar de que
éstas sean proporcionadas al momento de la adquisicion del mismo

deben ser verificadas.

. Construir del recinto necesario para someter las probetas al ambiente

corrosivo en acido oxalico.
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. Evaluar las propiedades de impacto y tenacidad del acero inoxidable
duplex SAF 2507 mediante la aplicacion de un ensayo de Charpy

segun la norma ASTM E23, una vez realizado el proceso de corrosion.

. Evaluar las propiedades mecanicas y la microdureza del acero
inoxidable duplex SAF 2507 mediante un ensayo de traccion segun la
norma ASTM ES8 y un ensayo Vickers segun la norma ASTM E92 una
vez realizado el proceso de corrosion, para obtener propiedades de

comparacion.

. Evaluar el ataque intergranular resultado de los periodos de desgaste a

causa de la corrosién por la solucion de acido oxalico.

1.3 Justificacion

La calidad y complejidad de los disefios mecénicos e ingenieriles vienen
de la mano de los avances existentes en ciencia y tecnologia. Desde hace
afios se han sustituido centenares de materiales por otros mas innovadores

con propiedades superiores y respuestas mas eficaces.

Los aceros inoxidables austenitico-ferriticos o duplex son aceros de
Gltima generacion, superan en tenacidad y resistencia a la corrosion (entre
otras caracteristicas) a los aceros al carbono e incluso a los aceros
inoxidables monofasicos. Cabe destacar que al ser materiales recientemente
incorporados a diversos campos, su costo y localizacion pueden ser factores
decisivos a tomar en cuenta en el inicio o desarrollo de un proyecto. Es por
ello que una seleccién correcta forma parte de un sustento sélido para nuevos

disefos.

Estos materiales poseen una gama de usos bastante amplia, por lo que
se toman para su estudio ciertas caracteristicas especificas del ambiente o

situacion quimica en la cual se pueda estar trabajando. El acido oxalico forma



parte de la composicion de abundantes productos alimenticios, y podria estar
en contacto constante con estos materiales. El analisis de la conducta relativa
a la tenacidad del acero duplex 2507 frente ataques de acido oxalico en
periodos de tiempo variables, es un caso particular de la investigacién

completa que implica el estudio completo de los aceros duplex.

La evaluacion del comportamiento de dichos aceros y en especial el
acero 2507, en ambientes exigentes similares a los que se podrian encontrar
en empresas de rubros variados; tales como el de alimentacion, o
medicamentos, forma parte de la contribucion al conocimiento profundo de los
aceros duplex, dando facilidades a futuras investigaciones y ampliando el
rango de caracteristicas en la selecciobn de materiales para la fabricacion o

desarrollo de lineas de produccion, artefactos, estructuras, entre otros.

1.4 Alcance

Los experimentos se aplicaran a un acero duplex 2507, estos constaran
especificamente de la realizacion de los ensayos de traccion, dureza e
impacto tipo Charpy. Las muestras seran expuestas a acido oxalico segun la
norma ASTM 262-02a. Se evaluara la tenacidad al impacto para verificar el

aumento de la fragilidad en el acero sometido a corrosion.
Los parametros que se utilizaran para los ensayos de las probetas son:

« Solucién con una concentracién de 10% de &cido oxalico, segun la
norma ASTM correspondiente, es posible realizar pruebas con
persulfato de amonio en las mismas condiciones si el primer reactivo no

otorga los resultados deseados.

. Los tiempos de exposicion vienen igualmente definidos segun la norma

especifica, estos son de; 1,5 o 2 minutos dependiendo del grado de
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ataque de la muestra. Luego de ello tendran lugar los diferentes

ensayos pautados (Impacto, Traccion, y Dureza).

Se necesitan segun las normas tres (3) probetas por cada condicion
para el ensayo de traccion, y cinco (5) probetas para la realizacion del

ensayo de impacto tipo Charpy.

Todos los ensayos seran realizados a temperatura ambiente,
correspondiente a aquella predominante en el laboratorio donde se

realicen los ensayos.

1.5 Limitaciones

Adquirir el material suficiente para los ensayos y pruebas, se conoce
que el acero duplex es un metal dificil de conseguir debido a su alto
costo y poca disponibilidad en el pais, debido a la escasez de

importaciones que existe actualmente.

Obtener los recursos econdmicos necesarios para realizar el
mecanizado de las probetas requeridas para los ensayos de impacto y

traccion.

Construir un recipiente o artefacto que asemeje las condiciones
deseadas, en el cual se contenga el acido oxalico y sea posible realizar

repeticiones de los experimentos variando tiempos de exposicion.

Disponer del laboratorio o lugar donde se encuentren todos los
instrumentos 0 maquinas necesarios para llevar a cabo los ensayos
requeridos; y disponer de dicho lugar el tiempo suficiente para la

realizacion adecuada y continua del proceso de corrosion.



e La manipulacion y obtencion del &acido oxdlico, son conocidas las
consecuencias que acarrean el contacto con este acido, por lo cual se

debe mantener cierta precaucion en su empleo.

e Accidentes de trabajo y/o impedimentos fisicos que pudiesen afectar la

practica de los investigadores.
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CAPITULO 2
Bases Tedricas

En fin de realizar una investigacion concisa, que genere aportes al
campo cientifico es preciso indagar sobre estudios anteriores y generar bases
solidas para el desempefio de la misma. Las investigaciones previas y la
teoria revisada forman el basamento necesario para llevar a cabo el presente
trabajo, y permiten a su vez que esté acorde con la linea de investigacion que
se viene aplicando a diversos aceros de Ultima generacién. Se revisan
trabajos de investigacion en acero duplex en diferentes medios, sometidos a
corrosion y tratamientos térmicos para conocer caracteristicas adicionales
sobre el mismo, ademas de ello se verifican los estudios en los que se aplica
el acido oxdlico y estudios relacionados a aceros de generaciones
precedentes tales como aceros inoxidables austeniticos. Aunado a ello se
revisan los conceptos afines, para finalmente definir las bases tedricas de la

investigacion

2.1 Antecedentes

En investigaciones durante el siglo XX, se crea el acero inoxidable, un
acero altamente resistente al desgaste, sin embargo alun mas recientemente

se ha descubierto una nueva aleacion denominada acero inoxidable bifasico o
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duplex, el cual presenta alta resistencia a la corrosién en comparaciéon con los
aceros inoxidables monoféasicos. En los ultimos afios se han realizado varios
estudios de los aceros inoxidables duplex, sobre todo como parte de una
soldadura para evaluar sus propiedades mecanicas y resistivas.

Mas auln relativo a nuestro ambito investigativo, se han realizado
estudios de los factores metalurgicos relevantes en ensayos de tenacidad e
impacto en un acero duplex 2105, los profesores Yang Zhuo-Yue, Su Jie, y
Wang Ya-ming, (2009) en cuyo estudio se pretende visualizar la fragilizacion
gue dicho acero experimenta durante un enfriamiento lento en un rango de
400 y 600 °C y luego una soldadura, procedimiento muy habitual, para lo cual
se realizé una serie de aumentos y disminuciones de temperaturas y reposos
a los especimenes o probetas, proceso es conocido como envejecimiento,
para luego efectuar un ensayo de impacto utilizando el método Charpy y asi

determinar la energia de impacto absorbida por al acero.

Se concluye que; efectivamente existe una fragilizacion en la estructura
de la aleacién cuando se envejece a 550 °C, sin embargo ésta es disminuida
cuando la aleacion posee una cantidad adicionada de titanio y aluminio
residual, poseyendo el acero una modesta tenacidad. Para el caso de
envejecimiento a 475 °C se tiene que a pesar de la adicién de titanio, sigue
existiendo relativamente alta fragilidad en la aleacién. También se obtuvo que
para una gran cantidad de titanio, se ve reducido el aluminio y también la fase
austenitica del acero, por lo que se vuelve algo inestable y es incapaz de
resistir la formacion de grietas, lo cual evidentemente causa fragilidad en el

acero.

Entre las publicaciones previas, se consiguen correlaciones entre las
caracteristicas que se pretenden estudiar en la investigacién. L. Sanchez y F.

Gutiérrez-Solana en “Correlacion entre la resistencia al impacto y tenacidad a
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la fractura en aceros duplex inoxidables envejecidos” (2002) hacen un estudio

similar aplicado al envejecimiento en lugar de corrosion.

Basicamente, en esta indagacion se determin6 como variaban o
cambiaban las propiedades entre ellas en un acero duplex luego del
tratamiento mencionado. En la totalidad de los casos se concluyo que
mientras mas largo seria el proceso de envejecimiento, mas agudas serian las
repercusiones del mismo. El contenido ferritico se eleva al mismo tiempo que
aumentan los periodos de exposicion y temperatura de envejecimiento,
resultando en una fragilizacion ineludible del acero estudiado. Ademas de ello,
las curvas de transicion se vieron alteradas, al cambiar los niveles de energia
y la temperatura de transicion desplazandose hacia temperaturas mas

elevadas cuando se incrementan los niveles de envejecimiento.

Uno de los resultados mas satisfactorios por parte de los investigadores
fue la correlacion lineal existente entre el comportamiento a la fractura y la
resistencia al impacto de estos aceros, reflejado en una recta de pendiente
constante sin importar la cantidad de ferrita que contuviese el acero.
Teoricamente es posible diferenciar dos zonas de comportamiento, una de
conducta muy fragil con una Unica correlacion y otra cuya correlacion depende
de la cantidad de ferrita, ambas pendientes son similares. Alcanzando
resultados bastante aproximados a aquellos obtenidos en el laboratorio, con

ciertos errores que se atribuyen a la no uniformidad del material.

El estudio del comportamiento de aceros en acido oxalico ha sido también
estudiado por los investigadores Isao Sekine, Chie Okano y Makoto Yuasa en
diversas publicaciones, donde los experimentos son realizados a versiones
ferriticas del acero duplex. Se evaltan alli las caracteristicas respecto al peso
en cada caso, examinando especimenes expuestos al medio correspondiente
cargado de acido oxalico mediante la formacion de complejos quimicos de

cromo, hierro y oxigeno que se desprendian de estas muestras.
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El enfoque de la investigacibn se encuentra en la produccion de
complejos de oxalatos en la solucidon de acido oxalico, esto fue confirmado y
plasmado en las conclusiones gracias a la aplicacion de diversos factores
teoricos referentes a la quimica de corrosion que implican dichos procesos. Se
determind que los complejos se formaban facilmente en exposiciones
alargadas y a altas temperaturas, asi como la disolucién del cromo y hierro del
acero en estos periodos, otro factor que destaca entre los resultados es el
incremento de la velocidad de corrosion en muestras con alto contenido en
cromo debido a la facilidad que este posee de disolverse en acido oxalico,
llevando consigo la formacién de iones de hierro que provocan la pérdida de

peso ya mencionada.

2.2 Bases tedricas

En todo tipo de trabajo de investigacion es necesario tener un
conocimiento previo acerca de ciertos parametros y caracteristicas del objeto
de estudio, asi como también disponer de informacion exhaustiva y
sistemética que refleje los basamentos con los cuales el investigador se guia.
Por esta razon surge la necesidad de contar con un apoyo como €S un marco
tedrico. En el presente capitulo se desarrollan las ideas tedricas que se
disponen.

2.2.1 Aleaciones Ferrosas (U.S. Department of Energy, 1993)

Una aleacion es una mezcla de dos o mas materiales en donde al
menos uno es un metal. En las aleaciones se pueden encontrar
microestructuras consistentes de soluciones solidas, donde los atomos son
introducidos por sustitucion o en los intersticios. Las aleaciones tienen muchas
propiedades utiles en ingenieria siendo las aleaciones de hierro casi 90 por
ciento de la produccion mundial de metales. Cuando son a base de hierro se

denominan aleaciones ferrosas y cuando se basan en otros metales se llaman



13

aleaciones no ferrosas. Las aleaciones de hierro y carbono que contienen
desde una cantidad muy pequefia de carbono (casi 0.03 por ciento) hasta 1.2
por ciento de carbono casi, de 0.25 a 1.00 por ciento de manganeso y
cantidades menores de otros elementos reciben el nombre de aceros al

carbono simples.

Las fases presentes en las aleaciones de hierro y carbono enfriadas muy
lentamente a diversas temperaturas y con diferentes composiciones de hierro
hasta llegar a 6.67 por ciento de carbono se muestran en el diagrama de fases

Fe-Fe3C. Las fases basicas son: ferrita (a y ), austenita y cementita.

Ferrita (a). Esta fase es una solucion sdlida intersticial de carbono en
una estructura cristalina BCC. El carbono es solo ligeramente soluble en
ferrita a y alcanza una solubilidad de sdlidos maxima de 0.02 por ciento a

723°C. La solubilidad del carbono en ferrita a disminuye a 0.005.

Austenita (y). La solucion sélida intersticial del carbono en hierro y se
conoce con el nombre de austenita. La austenita tiene una estructura cristalina
FCC y una solubilidad solida mucho mas alta para el carbono que la ferrita a.
La solubilidad solida del carbono en la austenita alcanza un maximo de 2.08

por ciento a 1 148°C y disminuye a 0.8 por ciento a 723°C.
2.2.2 Aceros Inoxidables (Smith et al, 2004)

Los aceros inoxidables se eligen como materiales de ingenieria
principalmente por su excelente resistencia a la corrosibn en muchos
ambientes. La resistencia de los aceros inoxidables a la corrosion se debe a
su alto contenido de cromo, siendo necesario por lo menos 12 por ciento de
cromo (Cr) en el acero. Aunque para producir el 6xido protector, el acero

inoxidable tiene que estar expuesto a agentes oxidantes.
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En general existen cuatro tipos principales de aceros inoxidables:
ferritico, martensitico, austenitico y endurecido por precipitacion. Sin embargo
se han creado un tipo de acero mas novedoso que posee dos matrices y se
han denominado duplex, es decir son martensiticos — ferriticos y austeniticos

— ferriticos. A continuacion se describen los principales.
a) Aceros Inoxidables Austeniticos (Smith et al, 2004)

Los aceros inoxidables austeniticos son en esencia aleaciones ternarias
de hierro-cromo-niquel que contienen entre 16 y 25 por ciento de Cry de 7 a
20 por ciento de Ni. Estas aleaciones se llaman austeniticas porque su
estructura sigue siendo de ese tipo en todas las temperaturas normales del
tratamiento térmico. La presencia del niquel permite que dicha estructura se
mantenga a la temperatura ambiente. Tienen alta moldeabilidad. Estos aceros
tienen normalmente mayor resistencia a la corrosion que los de tipo ferritico y
martensitico porque los carburos pueden conservarse en solucién solida
mediante el enfriamiento rapido a partir de altas temperaturas, sin embargo en

ciertas condiciones pueden volverse susceptibles a la corrosion intergranular.
b) Aceros Inoxidables Duplex (Sandvik C.A., 2009)

Los aceros inoxidables duplex son una familia de aceros inoxidables con
una microestructura de dos fases ferrita-austenita, en cada una de las cuales
el contenido de cromo es superior al 13%. Los aceros inoxidables duplex
modernos suelen tener en su microestructura una cantidad de austenita de
aproximadamente 45-65% que se observa de manera incrustada como islas
en una matriz de 35-55% de ferrita. Estos aceros se caracterizan por
interesante combinacion de alta resistencia, alta dureza y una excelente
resistencia a la corrosién. Se utilizan en muchas aplicaciones marinas y

petroquimicas.
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SAF 2507 es un acero inoxidable duplex de alta aleacion. Debido a su
resistencia a la corrosion es conocido como super duplex. Este acero es
utilizado principalmente para servicio en condiciones muy corrosivas o cuando
se necesita una combinacion de resistencia mecénica y resistencia a la

corrosion.
2.2.3 Propiedades Mecanicas
a) Médulo de elasticidad (Smith et al, 2004)

En general, los metales y aleaciones muestran una relacion lineal entre
la tension aplicada y la deformacion producida en la region elastica del

diagrama convencional que se describe por la ley de Hooke..
b) Limite Elastico (Smith et al, 2004)

El limite elastico es un valor muy importante para el disefio estructural en
ingenieria, pues es el nivel de tension al que un metal o aleacibn muestran

una deformacion plastica significativa.
c) Resistencia a la tracciéon (Askeland, 1996)

Es la maxima tensién que se alcanza en la curva tensién-deformacion. Si
la probeta desarrolla un decrecimiento localizado de la seccion transversal

(comunmente denominada estriccion).
d) Dureza (Kalpakjian et al, 2008)

La dureza es una propiedad comun; proporciona una indicacién general

de la resistencia del material al rayado y al desgaste.
e) Tenacidad (Smith et al, 2004)

La tenacidad es una medida de la cantidad de energia que un material

puede absorber antes de fracturarse. Esta propiedad es de importancia en la
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ingenieria cuando se considera la capacidad que tiene un material para
soportar un impacto sin que se produzca la fractura. Uno de los métodos mas

simples de medida de la tenacidad es la prueba de impacto.
2.2.4 Ensayos Mecanicos

Los ensayos son pruebas normalizadas que se utilizan para evaluar las
propiedades mecanicas de resistencia y ductilidad, y asi saber si el material

es apto para la aplicacién que se requiere. Algunos ensayos mecanicos son.
a) Ensayo de Traccién (Smith et al, 2004)

El ensayo de traccion se utiliza para evaluar la resistencia de metales y
aleaciones. En este ensayo, una muestra de metal se estira a velocidad
constante hasta la fractura, que se produce en un tiempo relativamente corto.
La fuerza que actua sobre la muestra se dibuja en el registrador mientras que
la deformacion es generada por un extensémetro. También en estos ensayos
se pueden obtener valores de carga y alargamiento por lo que requeriria la

conversion.

Los ensayos de traccién proporcionan informacién sobre la fuerza y la
ductilidad de los materiales sometidos a tensiones de traccion uniaxial. Esta
informacion puede ser util en las comparaciones de los materiales, de
desarrollo de aleaciones, control de calidad y el disefio en determinadas
circunstancias. También, los resultados de las pruebas de tensién de las
muestras maquinadas a dimensiones normalizadas de las porciones
seleccionadas de una parte o material pueden no representar totalmente la
resistencia y ductilidad del producto final o de su totalidad en el
comportamiento en servicio diferentes ambientes. Estos métodos de ensayo
se consideran satisfactorios para pruebas de aceptacion de envios
comerciales. Los métodos de ensayo han sido ampliamente utilizados en el
comercio para este fin (ASTM E8 M - 04).
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b) Ensayo de Impacto (Kalpakjian et al, 2008)

En muchas operaciones de manufactura, asi como durante la vida util de
los componentes, los materiales se someten a impacto o carga dinamica, por
ejemplo, en operaciones de trabajo de metales de alta velocidad, como
cabeceado para la fabricacion de pernos y el forjado por golpe. Una prueba de
impacto tipica consiste en colocar un espécimen con una muesca en una

maquina de impacto y romperlo con un péndulo oscilante.

En el ensayo de Charpy, el espécimen se soporta en ambos extremos,
en el ensayo Izod, se soporta en un extremo como una viga en voladizo. La
energia disipada al romper el espécimen se puede obtener a partir de la
cantidad de oscilacion del péndulo; esta energia es la tenacidad al impacto del
material. A diferencia de las conversiones de los ensayos de dureza, aln no es

posible establecer relaciones cuantitativas entre los ensayos Charpy e 1zod.

Las pruebas de impacto son utiles particularmente para determinar la
temperatura de transicion ductil-fragil de los materiales. En general, los
materiales con una alta resistencia al impacto también tienen resistencia y
ductilidades altas, y por lo tanto, alta tenacidad. La sensibilidad a los defectos
superficiales (sensibilidad a las muescas) es importante, ya que disminuye de
modo significativo la tenacidad al impacto, sobre todo en los metales tratados

térmicamente y en las ceramicas y los vidrios.
c) Ensayo de Dureza (Smith et al, 2004)

La dureza de un metal se mide forzando la indentacion de un penetrador
en la superficie del metal. EI penetrador, que normalmente es una bola,
piramide o cono, esta fabricado con un material mucho mas duro que el
material a ensayar. Por ejemplo, el material empleado en estos penetradores
suele ser acero templado, carburo de tungsteno o diamante. En la mayoria de

los ensayos de dureza normalizados se aplica lentamente una carga
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conocida, que presiona el penetrador contra la superficie del metal a ensayar
y perpendicularmente a ésta. Después de producir la indentacion, se retira el
penetrador. Se calcula o se lee en un dial un nimero empirico de dureza
basado en el area del corte transversal de la huella producida o en su

profundidad.
2.2.5 Temperatura de Transicion Ductil-Fragil (Smith et al, 2004)

Como se mencioné anteriormente, en determinadas condiciones se
observa un cambio marcado en la resistencia a la fractura de algunos metales
gue estan en uso, esto es, la transicion de duactil a fragil. Las bajas
temperaturas, la aplicacion de un gran esfuerzo y velocidades de carga rapida
pueden causar que un material ductil se comporte de manera fragil; sin
embargo, usualmente, la temperatura se selecciona como la variable que
representa esta transicion mientras que la velocidad de carga y la velocidad
de aplicacion del esfuerzo se mantienen constantes. El aparato de la prueba
de impacto mencionado en la seccion anterior puede emplearse para
determinar el intervalo de temperatura para la transicion en los materiales de

su comportamiento ddctil a fragil.

La temperatura de la probeta de Charpy puede fijarse empleando
unidades para horno y para refrigeracion. Aunque algunos metales muestran
una temperatura ductil-fragil (TDF) diferente, para muchos, esta transicion

ocurre a lo largo de un intervalo de temperaturas.

La transicién de ductil a fragil es un importante elemento a tomar en
cuenta en la seleccion de materiales para componentes que funcionan en
ambientes frios. Por ejemplo, los barcos que navegan en aguas frias y las
plataformas mar adentro que se localizan en los mares articos, las cuales son
en especial susceptibles a la TDF. Para tales aplicaciones, los materiales
seleccionados deberian tener wuna temperatura de TDF que sea

considerablemente menor que la temperatura de operacion o de servicio.
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2.2.6 Tratamientos Térmicos (Smith et al, 2004)

Cuando se tiene un acero y este es sometido a un proceso de
calentamiento o enfriamiento bajo condiciones especificas estamos en
presencia de un tratamiento térmico. Estos son utilizados para obtener
distintas combinaciones de propiedades de los aceros resultantes. Existen
muchos tratamientos térmicos que se pueden aplicar a los aceros y algunos

de ellos se describen a continuacion.
a) Recocido y Normalizado

En el recocido completo, los aceros se calientan y se les mantiene el
tiempo necesario a la temperatura alta y después se enfrian lentamente hasta
alcanzar la temperatura ambiente, todo esto se efectla usualmente en el
horno en el que fueron calentados. El recocido de proceso, al que a menudo
se hace referencia como un relajamiento de esfuerzos interiores, ablanda
parcialmente los aceros bajos en carbono trabajados en frio, porque relaja los
esfuerzos internos provocados por el trabajo en frio. Por otro lado la
normalizacion es un tratamiento calérico en el que el acero se calienta y
después se enfria en aire en reposo. Los propositos de la normalizaciéon
varian y algunos de ellos son: refinar la estructura del grano, incrementar la
solidez del acero (en comparacién con el acero recocido), y reducir la
segregacion de los componentes en operaciones de fundicion o forjado, y

conseguir asi una estructura mas uniforme.
2.2.7 Corrosion (Kalpakjian et al, 2008)

Todos los metales, ceramicos y plasticos estan sujetos a formas de
corrosion. La propia palabra corrosion se refiere usualmente al deterioro de
los metales y los ceramicos, en tanto que fendmenos similares en los
plasticos suelen denominarse degradacién. La corrosion no sélo lleva al

deterioro de la superficie de los componentes y estructuras (puentes y
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embarcaciones), sino que también reduce su resistencia e integridad

estructural.
2.2.8 Resistencia a la corrosién (Kalpakjian et al, 2008)

La resistencia a la corrosion es un aspecto importante en la seleccién de
materiales para las industrias quimica, alimentaria y del petroleo, asi como en
las operaciones de manufactura. Ademas de las posibles reacciones quimicas
de los elementos y compuestos presentes, causan inquietud la oxidacion del
medio ambiente y la corrosion de los componentes de las estructuras, sobre
todo a temperaturas elevadas, y en automodviles y otros vehiculos de

transporte.

La resistencia a la corrosion depende de la composicién del material y del
medio ambiente en particular. Los medios corrosivos pueden ser productos
guimicos (acidos, alcalis y sales), el entorno (oxigeno, humedad,
contaminacion y lluvia acida) y el agua dulce o salada). En general, los
metales no ferrosos, los aceros inoxidables y los materiales no metalicos
tienen una alta resistencia a la corrosion, en tanto que los aceros y los
hierros fundidos suelen tener una resistencia pobre y deben protegerse

mediante diversos recubrimientos y tratamientos superficiales.

La corrosion puede ocurrir en toda una superficie o ser localizada: lo que
se llama picadura. (La picadura es un término que también se aplica al
desgaste por fatiga o a la falla de los engranes o en el forjado). La corrosion
también puede ocurrir a lo largo de los limites de grano de los metales, como
la corrosion integranular, y en la interfaz de uniones atornilladas o

remachadas como la corrosion por grietas o fisuras.

Dos metales diferentes pueden formar una celda galvanica (llamada asi
en honor de L. Galvani, 1737-1798) —esto es, dos electrodos en un

electrolito, dentro de un ambiente corrosivo, incluyendo humedad—, y



21

provocar corrosion galvanica. Las aleaciones de dos fases son mas
susceptibles a la corrosion galvanica (debido a la separacion fisica de los dos
metales involucrados) que las aleaciones de una sola fase o los metales
puros; el resultado es que el tratamiento térmico puede tener una influencia

significativa en la resistencia a la corrosion.

No solo las reacciones quimicas deben considerarse productoras de
efectos adversos. Los procesos de maquinado avanzado, como el maquinado
quimico y electroquimico, se basan de hecho en reacciones controladas.
Estos procesos pueden retirar material mediante la accion quimica, de
manera semejante al ataque quimico de muestras metallurgicas. La utilidad
de cierto nivel de oxidacion se muestra en la resistencia a la corrosion del
aluminio, el titanio y el acero inoxidable. El aluminio desarrolla una pelicula de
oxido duro de aluminio (Al,O3) delgada (a veces de unas cuantas capas
atomicas), fuerte y adherente, que protege mejor la superficie de la corrosion
ambiental. El titanio desarrolla una pelicula de o6xido de titanio (TiO). Un
fendmeno similar ocurre en los aceros inoxidables, los cuales (debido al
cromo presente en la aleacion) desarrollan una pelicula protectora sobre su
superficie. A estos procesos se les conoce como pasivacion. Cuando se raya
la pelicula protectora y se expone la superficie que se encuentra debajo,

comienza a formarse una nueva pelicula de 6xido.
2.2.9 Corrosion Intergranular (ASM International, 2003)

La corrosién intergranular (CIG) es el ataque preferencial de cualquiera
de los limites de grano o areas inmediatamente adyacentes a estos en un
material expuesto a un ambiente corrosivo, pero con poca corrosion de los
granos por si mismos. La corrosion intergranular es también conocida como
ataque intergranular (AlG). Atague de fin de grano, caida de grano, y
"edulcoracion” son términos que se utilizan a veces para describir la CIG. En

algunos materiales, la corrosion avanza lateralmente a lo largo de planos
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paralelos a las superficies de laminado, conocida como exfoliacion, y
generalmente se produce a lo largo de los limites de grano, de ahi, por lo
tanto corrosion intergranular. Un aspecto de capas es una manifestacion
comun de la exfoliaciébn (también conocida como capa de corrosion), como
resultado de la intromision de productos voluminosos de corrosion que hacen

abrir el material, por ejemplo, en aleaciones de aluminio.

La mayoria de las aleaciones son susceptibles a la IGA cuando son
expuestos a entornos especificos, esto se debe a que los limites de grano son
ideales para la precipitacion y la segregacion, que los hacen quimica y
fisicamente diferentes de los granos como tal. El ataque intergranular se
define como la disolucion selectiva de los limites de grano o de regiones
cercanas sin ataque apreciable de los mismos granos, esto se debe a
diferencias de potencial entre las regiones de frontera de grano y cualquier
precipitado, fase intermetalica o impurezas existentes. El mecanismo real y el

grado de ataque son diferentes para cada sistema de aleacion.

Precipitados que se forman como resultado de la exposicion de los
metales a temperaturas elevadas (por ejemplo, durante produccion,
fabricacion, tratamiento térmico, y soldadura) a menudo se nuclean y crecen
preferentemente en los limites de grano. Si estos precipitados son ricos en
elementos de la aleacion que son esenciales para la resistencia a la corrosion,
las regiones adyacentes al limite de grano sufren déficit de estos elementos.
El metal es, pues, sensibilizado y es susceptibles a AIG en uno 0 mas
ambientes corrosivos especificos. Por ejemplo, en los aceros inoxidables
austeniticos como el tipo 304, el ataque intergranular a menudo se asocia
especificamente con la precipitacion de carburos ricos en cromo (Cr3Ceg) en
los limites de grano en la zona afectada por el calor. La precipitacién de
dichos carburos se suele denominar sensibilizacion. Cuando se forman
precipitados ricos en cromo, las areas circundantes se agotan en cromo. En

consecuencia, las areas deficientes son mas susceptibles a la corrosion en
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entornos especificos que las regiones externas de los limites de grano. Otro
ejemplo de la segregacion del limite de grano es la formacion de fase sigma,
gue da lugar a un componente rico en Cr-Mo dentro de los limites de grano en
y aleaciones que contienen ambos elementos. La fase sigma generalmente es

mas dificil de visualizar en la microestructura que los carburos de Cromo.

Las impurezas que segregan en los limites de grano puede promover la
accion galvanica en un ambiente corrosivo por servir ya sea como sitios &nodo
o catodo. Por ejemplo, en la serie 2000, las aleaciones de aluminio, la banda
cobre-deficiente (anddica) en ambos lados de la frontera de grano se disuelve
mientras que el limite de grano es catddico debido a los precipitados CuAls,.
Por el contrario, en la serie 5000 las aleaciones de aluminio, los precipitados
intermetélicos como Mg2Al; (anddicos) son atacados cuando forman una fase
continua en el limite de grano. Durante la exposicién a soluciones de cloruro,
la pareja galvanica formada entre estos precipitados y la matriz de la aleaciéon
puede conducir a un ataque intergranular grave. La susceptibilidad real al
ataque intergranular y el grado de corrosién dependen del ambiente corrosivo
y en la extension de la precipitacion intergranular, que es funcién de la
composicién de la aleacion, la fabricacidn, y los parametros de tratamiento

térmico.

Los aceros inoxidables austeniticos y ferriticos, asi como la mayoria de
las aleaciones de base niquel, se suministran generalmente tratados
térmicamente de manera tal que éstos se encuentren libres de precipitados de
carburos que son perjudiciales para la resistencia a la corrosion. Sin embargo,
estas aleaciones son susceptibles a la sensibilizacion proveniente de
soldaduras, tratamientos térmicos inadecuados, y servicio en el rango de la
temperatura de sensibilizacion. Las pruebas de corrosion para evaluar la
susceptibilidad de una aleacion de AIG son generalmente clasificadas como;
simulacion de servicio 0 ensayos acelerados. Las pruebas de laboratorio

originales para detectar AIG fueron exposiciones simuladas de servicio, estas
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fueron utilizadas por primera vez en 1926, cuando fue detectada AIG en un
acero inoxidable austenitico en un acido de sulfato de cobre y acido sulfurico
(CuS0O4-H,S0,4). Con los afios, ensayos acelerados especificos se han
desarrollado y estandarizado para la evaluacion de la susceptibilidad de varias
aleaciones de IGA. Por ejemplo, la norma ASTM A 262 contiene seis practicas
para la deteccidn de la susceptibilidad a la CIG en los aceros inoxidables

austeniticos
2.2.10 Corrosion por Picaduras (ASM International, 2003)

Muchas aleaciones de ingenieria tales como son; los aceros inoxidables
y las aleaciones de aluminio, son dutiles por peliculas pasivas, que son
delgadas (a escala nanométrica) capas de 6xido que se forman naturalmente
en la superficie del metal y logran en gran medida reducir la tasa de corrosion
de las aleaciones. Estas peliculas pasivas, sin embargo, a menudo son
susceptibles a la ruptura localizada, dando lugar a la disolucion acelerada del
metal subyacente. Si el ataque se inicia en una superficie abierta se denomina
corrosién por picadura, en un sitio interno se llama corrosion por grietas. Estas
formas de corrosién localizada estrechamente relacionadas pueden conducir a
insuficiencia acelerada de los componentes estructurales por perforaciéon o al

actuar como un sitio de iniciacion de grietas.

Figura 2.1 Corrosion por Picadura
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Cabe sefialar que, mientras que la disolucion localizada en el desglose
de una otra manera de la proteccion de la pelicula pasiva, es el tipo mas
frecuente e importante de corrosion por picadura en la tecnologia, agujeros u
hoyos se pueden formar en virtud de otras condiciones también. Por ejemplo,
las picaduras pueden ocurrir durante la disolucion activa si determinadas
regiones de la muestra son mas susceptibles y se disuelven mas rapido que el
resto de la superficie, esta seccion se concentra en los mas conocidos
y ampliamente estudiado fendmeno de la corrosion por picadura de metales

pasivos.

La corrosién por picadura se ve influida por mdltiples y variados
parametros, incluyendo; el medio ambiente, la composicion del metal,
temperatura potencial, y estado de la superficie. Los pardmetros mas
importantes del medio ambiente incluyen, la concentracion iénica agresiva, el
pH y la concentracién de inhibidor. Entre otros aspectos fenomenoldgicos de
corrosion se pueden mencionar; la naturaleza estocastica de los procesos y
las etapas de ataque localizado, incluyendo la ruptura de la pelicula pasiva, el

ataque metaestable, el crecimiento estable, y tal vez una eventual detencion.

2.2.11 Compuestos Intermetalicos de Aceros Duplex (Rodriguez et al,
2003)

La composicion quimica de los aceros inoxidables duplex condiciona
gué tipo de procesos de envejecimiento pueden sufrir cuando se les aplica un
tratamiento térmico, ya que la microestructura del material viene determinada
por su composicion quimica. Los procesos de envejecimiento generalmente
conllevan un endurecimiento y una fragilizacion del material en un amplio
intervalo de temperaturas y tiempos de exposicion, por la precipitacién de una
serie de fases minoritarias y la formacion de intermetalicos, en las intercaras

mayoritariamente.

A continuacion se describen con detalle las fases mas importantes.
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Fase Sigma (o). Es la fase secundaria mas importante debido a su
elevada proporcion respecto al resto de las fases secundarias que pueden
formarse y, de ahi, su eventual influencia en las propiedades del material.
Aparece como consecuencia de la permanencia mas o menos prolongada a
temperaturas que van desde unos 725 K hasta los 1250 K. Su composicion
general es FeM, donde M podria ser alguno de los aleantes del acero como
cromo, molibdeno, niquel, manganeso o cobre. Molibdeno y, en menor grado,
cromo, silicio y niquel, presentes en la ferrita, actGan como promotores de
esta fase. Se ha comprobado que, entre 925 y 1245 K, la temperatura de
generacion de esta fase no afecta a su composicion quimica. La nucleacién
de la fase sigma esta especialmente favorecida en aquellas zonas donde ha
tenido lugar la transformacion de fase delta hasta gamma, que siempre va
acompafiada de la migracion de los elementos aleantes de la matriz
enriqueciéndose las interfases en elementos promotores de la fase 0. Estos
puntos de posible nucleacion son los carburos M23Cg, presentes en los limites
de grano a/y de alta energia, y las intercara d/y, que favorece la formacion de

o debido a la microestructura cristalina que presentan.

Fase Chi (x). Aunque menos conocida que la fase o, la fase
intermetdlica Chi precipita en determinados aceros inoxidables duplex (6)
cuando son sometidos a tratamientos térmicos de 6 a 10 horas, entre

975-1175 K. Su nucleacién frecuentemente tiene lugar en la interfase ferrita /

austenita (7) y crece en la matriz delta. La fase x, como la o, es fragil y
guebradiza, por lo que, su presencia es indeseable. El efecto que provoca
esta fase sobre las propiedades del material es dificil de cuantificar, debido a

que suele coexistir con la fase 0 y su proporcion respecto a ésta es muy baja.

Carburo tipo M7C3. Este tipo de precipitado suele observarse sobre
todo en duplex con alto contenido en carbono, por ello este precipitado tiene
menor importancia en los aceros inoxidables duplex actuales, debido al

relativo menor contenido en carbono que suelen presentar. Habitualmente
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precipitan en la interfase aly, entre (8) 1225 y 1325 K. Esta fase no tiene
porque afectar a las propiedades mecanicas del material, si tiene lugar de una

forma dispersa y poco abundante.

Carburo tipo M23C6. Precipita en el entorno de 1000 a 1200 K,
aproximadamente. Su precipitacion es muy rapida, requiriendo menos de un
minuto para formarse a 1075 K. Se sitia predominantemente en los limites de
grano y en menor proporcion dentro de los granos de ferrita o austenita. Estos
precipitados son considerados por algunos autores como puntos de

nucleacion de o (7).

Nitruros de cromo Cr2N y CrN. El aumento del uso de nitrgeno como
elemento aleante, ha permitido detectar la precipitacion de nitruros de cromo
del tipo Cr2N en el intervalo de temperaturas de 975- 1175 K en los aceros
inoxidables duplex. El nitrégeno estéd implicado en la formacién de diferentes
fases secundarias, ya que, al aumentar la temperatura, incrementa la
solubilidad de éste en la ferrita, y al disminuir rapidamente la temperatura esta
ferrita queda sobresaturada de nitrdgeno, lo que provoca la precipitacion (9)

intergranular de Cr2N.

Austenita secundaria, Gamma 2 (y2). Su formacion tiene lugar
mediante la descomposicion de la ferrita inicial en austenita. A través de este
procedimiento de transformacion llega a disminuir hasta un 70 % el contenido
de ferrita inicial. La fase y2 puede formarse con relativa facilidad al aplicarle al
material diferentes tratamientos térmicos ya que los mecanismos de formacién
pueden ser muy diversos, el intervalo de temperaturas en que suele aparecer
esta fase es de 925 K a 1175 K. Se diferencian hasta tres mecanismos (10) a

través de los cuales puede precipitar la austenita a partir de la ferrita delta.

Fase alfa prima (a’). Esta fase aparece entre 575-800 K. Su formacion
estd asociada a la aparicion previa de Cr2N. La descomposicion a baja

temperatura de la ferrita de un acero inoxidable duplex da como resultado su
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transformacion en una fase rica en cromo y demas elementos aleantes
presentes en el material, denominada alfa prima (a’) y otra fase a enriquecida

en hierro.
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CAPITULO 3
Marco Metodologico

En el apartado proximo se definen las técnicas y métodos necesarios
para ejecutar la investigacion y cumplir con los objetivos fijados previamente,
dichas técnicas son establecidas dependiendo del tipo de investigacion que se
realiza. EI método cientifico guia esta seleccion, en fin de aclarar y generar
facilmente respuestas a la situacién problematica que se presenta, ademas de
ello permite organizar y definir las etapas a cumplir a lo largo de la
investigacion asi como proporciona un vasto conocimiento sobre el tema de

estudio.

3.1 Nivel de lainvestigacion

Los niveles de estudio que se aplican a la investigacion se refieren al
grado de profundidad con el cual se aborda un fendmeno u objeto de estudio,
para el desarrollo, conclusién y recomendaciones de la situacion planteada
son toma una investigacién de tipo explicativa, en la cual se concentra en
indagar acerca de los motivos de la sucesion del fenomeno a tratar y como se
conectan sus caracteristicas o factores. La razon principal de esta trata de
‘encontrar las relaciones de causa y efecto que se dan entre los hechos a

objeto de conocerlos con mayor profundidad” (Cérdova, 2007).
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En lo referido al estudio experimental se quiere especificar las
propiedades y caracteristicas del conjunto que es sometido a los diferentes
andlisis planteados, para asi describir las situaciones, eventos y hechos que
se puedan presentar, posteriormente establecer como es y cual es el
comportamiento de dicho conjunto y establecer su causa. Ademas se realiza
un enfoque de estudio correlacionado, que permite establecer relaciones entre

dos o0 mas variables referidas al mismo conjunto.

3.2 Disefio de la investigacion

Las estrategias que se emplean para proporcionar respuestas referidas a
las interrogantes de la situacién planteada son la investigacion documental y
la experimental. La primera incluye consultas bibliograficas, informacion en
paginas Web y trabajos de investigacion previamente realizados con relaciéon
pertinente. A su vez, la investigacion experimental se refiere a los ensayos a
realizar simulando el fendbmeno que se desea observar, para asi concluir

acerca de la mediciéon de las variables en estudio.

3.3 Poblacion y Muestra

La poblacion para la cual son validas las conclusiones referentes al
presente trabajo de investigacién estd constituida por muestras o probetas
fabricadas con acero inoxidable duplex SAF 2507. Se dispone veintitrés (23)

probetas para el estudio de tres condiciones diferentes.

3.4 Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos

Los diversos métodos referentes a la recoleccion de datos dependen

en mayor medida del tipo de investigacion a desarrollar, gran parte de la
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informacion aportada por diversos medios es tanto numérica, como visual por
lo que se aplican las normas apropiadas para cada contenido. En el caso
particular de la investigacion presente, la adquisicion o pesquisas de
informacion se llevan a cabo por medio de técnicas o procedimientos variados
como lo es la observacion directa y data de los ensayos impacto (Charpy) y
ensayo de traccion, analisis documental de los resultados obtenidos en
evaluacion de la microscopia Optica y electronica, espectroscopia por
difraccion de energia de rayos X y dureza Vickers.

Esta informacion es recopilada en gréficos, tablas, fotografias y
formatos preestablecidos segun la norma ASTM G1 para los parametros de
corrosion y las normas ASTM E8, ASTM E23, ASTM E92 para los demas

ensayos.

Relativo a los instrumentos a utilizar para la recoleccién de datos, se
cuenta con; maquinas diversas en donde se realizan los ensayos de corrosion
y los ensayos de propiedades mecénicas, en ellas se puede conseguir 0 no la
presencia de recolectores de data electronicos dependiendo de la prueba
correspondiente, se dispone de tablas de recoleccion de datos, equipos
audiovisuales, medidores de diversa indole, entre otros. Dichas técnicas e

instrumentos seran detalladas en apartados posteriores.

3.5 Técnica de procesamiento de datos

Al obtener de manera precisa y total los datos necesarios adecuados a
las necesidades del proyecto de investigacion, estos seran ordenados, y
concretados en tablas, graficos e imagenes donde se indica su proveniencia,
funcién, y otros datos importantes individuales de cada resultado, en fin de

facilitar su procesamiento.
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El procesamiento y analisis de estos viene establecido de acuerdo a las
normas ya mencionadas referidas a cada ensayo o prueba realizada ASTM
A262-02a para las pruebas de corrosion, ASTM E23, ASTM E8 y ASTM E92
para las pruebas que traten sobre caracteristicas de resistencia mecanica.
Dichas normas recomiendan parametros y guias; tanto matematicas que
incluyen calculos y coOmputos, como practicas que tratan sobre la comparacion
de imagenes, entre otros, todo ello en fin de alcanzar resultados finales
genéricos que puedan ser comparados con otros ensayos similares y sirvan

para el estudio y comparacion de los datos obtenidos

3.6 Etapas de la metodologia

En la figura mostrada a continuacion se esquematizan los pasos

necesarios para llevar a cabo el proceso de investigacion.

Adquisicion del material a estudiar

Caracterizacion del material en estudio

Mecanizado y preparacion de las muestras a ensayar

Exposicion al medio y corrosion de muestras

Aplicacion y procedimientos de ensayos de resistencia mecanica

Estudio Metalografico

Procedimiento experimental para el ensayo de dureza y microdureza

Figura 3.1 Etapas de la metodologia.
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3.6.1 Adquisicidon del material a estudiar

El acero duplex 2507 fue otorgado por la empresa SANDVIK de
Venezuela, Sanven Steel C.A. de Venezuela, y presenta las siguientes
dimensiones: una (1) barra cilindrica de didmetro 30 mm y longitud de 1 m. El

material fue entregado con la cédula y certificacion correspondientes.
3.6.2 Caracterizacion del material en estudio

La caracterizacion del material se refiere al conocimiento exhaustivo de
sus propiedades, yendo desde lo mas elemental; como es su composicion
hasta variables mas complejas tal como es su comportamiento bajo
condiciones de esfuerzo, tratamientos térmicos y corrosion. Las
caracteristicas o propiedades esenciales del material se encuentran dentro de
un compendio de catdlogos avalados por el fabricante SANDVIK de
Venezuela, Sanven Steel C.A. Con estas caracteristicas basicas se realizaron
las comparaciones y se tomaron como referencia para analizar los resultados
de los diversos experimentos llevados a cabo. Adicionalmente se realizaron
algunas pruebas para lograr una completa caracterizacion sin dar margen a
errores; tales como visualizacion de la microestructura y los ensayos posibles

para la cantidad de material disponible.
a) Composiciéon del material utilizado

El inoxidable duplex SAF 2507 suministrado por la empresa, viene
certificado por el fabricante con una composicién quimica que se muestra en

la tabla siguiente.

Tabla 3.1 Composicion quimica acero inoxidable duplex SAF 2507 (% Peso)

Nombre |Standard @ Si Mn 5 5 Cr Ni Mo Cu
Comercial [ UNS C (%) (%) | (%) P (%) | S (%) %) | (%) | () | (%)

SAF 2507 | S32750 | 0.014 | 0.33 | 0.77 | 0.017 [0.0006 | 25.15 | 6.96 | 3.91 | 0.11
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Igualmente en los anexos se puede observar el certificado de origen del

material.
3.6.3 Mecanizado y preparacién de las muestras a ensayar

A propésito de realizar los estudios convenientes fue necesario modificar
la forma del material inicial proporcionado, se preciso fabricar probetas para
ensayos con las cuales se pudieron aplicar los experimentos adecuados, para

ello se deleg6 el mecanizado a la empresa Cincatesa C.A.

El material fue mecanizado mediante cizallas a causa de sus fuertes
propiedades, otros procesos como corte por chorro o electroerosion por hilo

no son adecuados para la forma inicial cilindrica.

Para la barra cilindrica con dimensiones de 1 m de largo y 30 mm de
diametro se propuso una disposicibn de corte en la cual el material se
aprovecha al maximo sin obtener mayor desperdicio, consiguiendo un total de
guince (15) probetas para ensayo de impacto Charpy y ocho (8) probetas para

ensayo de traccion; en suma se obtuvieron veintitrés (23) muestras.

Para las observaciones que se realizaron en la microscopia fueron
empleadas las muestras de traccién e impacto debido a la cantidad disponible
de acero Duplex, igualmente los ensayos de dureza fueron aplicados a

muestras ya fracturadas de los experimentos anteriores.

Se debe tener en cuenta que las probetas de traccién e impacto son de
tipo subsize por la raz6n mencionada en el apartado anterior. La forma y
dimensiones de las probetas seran posteriormente especificadas mediante
gréficos, estas medidas vienen designadas segun las normas de traccion e
impacto correspondientes. Las muestras a ensayar deben presentar las
dimensiones sugeridas por norma de tracciéon (ASTM E8) e impacto (ASTM

E23), deben ser preparadas como se sefiala a continuacion.
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Para las de traccion se tiene:

i
o

Figura 3.2 Probeta del ensayo de traccion.

De donde:

G = Distancia entre las marcas = 25.0 + 0.1 mm
W = Ancho de la zona reducida = 6.0 £ 0.1 mm
T = Espesor de la probeta = 6 mm

R = Radio del filete = 6 mm

L = Longitud total de la probeta = 100 mm

A = Longitud de la zona reducida = 32 mm

B = Longitud de la zona de agarre = 30 mm

C = Ancho de la zona de agarre = 10 mm

Para las de impacto se tiene:

0e«25mm rad
{0.010%) _l
A\
+0 |
M ———— 55 mm :(2;5 mm — 45' t]. W —

M "0-100'") Grind Opposite Sides

2.1

(20165 Parallel and 90':‘:10‘
to Adjacent Sides

Figura 3.3 Probeta del ensayo de impacto (Charpy).
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De donde:
D = Espesor de la probeta = 10 mm
W = Ancho de la probeta = 7.5 mm

N = Altura del entalle en “V’ =2 mm

El periodo de fabricacion de las probetas fue de alrededor un mes. Una
vez entregadas las probetas se dispone a realizar el plan a fin de aplicar las
exposiciones y ensayos correspondientes. En primer lugar, es conveniente
examinar las muestras para verificar las dimensiones establecidas ya que, si
las medidas estan fuera de las tolerancias propuestas, los resultados que
proveera la muestra imperfecta no estaran estandarizados o no coincidiran
con otros datos. Igualmente se debe comprobar el acabado superficial que
presentan las muestras, para evitar un trabajo forzoso de lijado que podria
modificar las propiedades de las probetas. El resultado final del mecanizado

se muestra en la Figura 3.4.

Figura 3.4 Probeta de ensayo de Traccion (Izquierda), Probeta de ensayo

Charpy Derecha)

En fin de ejecutar los ensayos de manera organizada y evitar
confusiones debido a la gran cantidad de probetas se aplica una nomenclatura
para identificar cada muestra segun su tipo de ensayo y condicion de

corrosion. La identificacion de las probetas se esquematiza en la tabla 3.2.



Tabla 3.2 Nomenclatura de las muestras.

Especificacion
del Ensayo de
Corrosién

Identificacion
0
Nomenclatura

Especificacion
del Ensayo de
Mecanico

Identificacion
0]
Nomenclatura

Acido Oxalico a
6V *

Ensayo de
Impacto
Charpy

Ensayo de
Traccion

Acido Oxalico a
8V *%*

Ensayo de
Impacto
Charpy

Ensayo de
Traccion

Acido Oxalico a
10V *%x%

Ensayo de
Impacto
Charpy

Ensayo de
Traccion

OINO|O | WINPON[O|OIRRWINIP|IO|OI|RAR|W|N|F

* Probetas sometidas a una diferencia de potencial de 6 Voltios.

** Probetas sometidas a una diferencia de potencial de 8 Voltios.
*** Probetas sometidas a una diferencia de potencial de 10 Voltios.
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3.6.4 Exposicion al medio y Corrosion de Muestras

En los parrafos siguientes se explica detalladamente las instrucciones,
pasos y elementos necesarios para llevar a cabo el proceso de exposicion al

quimico, que provocara en las muestras un proceso de corrosion.

Como es sabido la exposicion se realizara por medio de acido oxalico,
éste es un acido organico relativamente fuerte, se aplica una diferencia de
potencial para acelerar los procesos de corrosion en las superficies de las
muestras en vez de exponer durante un tiempo prolongado sin ayuda del paso

de corriente.
3.6.4.1 Seleccion del ensayo para preparar el atague corrosivo

De manera recurrente se ha mencionado que la metodologia a aplicar
para simular la corrosion del material estudiado es determinada por la norma
ASTM correspondiente, sin embargo debido a la novedad que tiene este acero
en cuanto su aplicacidn mas extensa, no existe ain una norma que se aplique
especificamente a este tipo de material, por tanto fue necesario encontrar una
norma aplicada a aceros con una composicion similar o con aleantes
parecidos. Alli es donde entra la norma ASTM A262-022,

De forma mas concreta se puede mencionar que; en la norma existen
practicas designadas por letras desde la letra A hasta la F (con excepcion de
la D), donde la practica de apertura o practica A es aquella concerniente al
ataque corrosivo intergranular con acido oxalico, en ella se determinan todas
las caracteristicas necesarias para efectuar el proceso. El ensayo se aplicé
dentro de un recinto tal como lo menciona la norma ASTM, no fue necesario
construir un recipiente nuevo ya que dentro del laboratorio se contaba con uno
de suficiente capacidad como para albergar los componentes precisos para

llevar a cabo la exposicién al acido
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3.6.4.2 Obtencion de los reactivos quimicos

El reactivo aplicado para la realizacion de la exposicion al quimico fue
acido oxalico. El &cido oxalico se encuentra en su forma sélida a manera de
cristales los cuales estan disponibles en el Laboratorio de Materiales y

procesos de fabricacion.
a) Materiales y equipos a utilizar

El equipo principal a utilizar estd constituido por un ensamblaje de
accesorios, es denominado celda de ataque electrolitico o Etcher de marca
ElectroMet ® 4, ubicado dentro del Laboratorio de Materiales. Entre los
componentes del mismo se encuentra el recinto necesario para contener las
muestras durante la exposicidn por lo que no serd necesario construir un
envase adicional como se planteaba anteriormente. Se puede observar en la

figura 3.4, los componentes mas importantes se listan seguidamente.

Figura 3.5 Equipo de Ataque Electrolitico, Fuente de poder (Izquierda) y Celda de
Ataque (Derecha)
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Fuente de corriente directa: (ElectroMet ® 4 Power Source) Funciona
como una bateria, un generador o cualquier elemento capaz de proveer
alrededor de un voltaje de 15 V y una intensidad de corriente de 20 A.
Electrodos de la celda de ensayo: (ElectroMet ® 4 Etching Cell) La
pieza que se ensaya es el anodo y la pieza que la sostiene comporta
como catodo.

Resistencia variable: Necesaria en el desarrollo del proceso. (Esta
forma parte de los elementos principales)

Céatodo: Es una pieza cilindrica de acero inoxidable que se utiliza en el
ataque.

Pinza eléctricamente conductora: Utilizada para sostener la pieza que

sera atacada mediante el acido.

Dentro del desarrollo de la exposicion y sensibilizacion se utilizan otros

elementos de igual importancia, ellos son listados a continuacion.

Campana: Ubicada en el Laboratorio de Materiales, permite el escape
de gases toxicos que se puedan generar durante el proceso de
corrosion o limpieza.

Microscopio metallrgico: Se utiliza para la final observacion de
microestructura del material, debe tener al menos un rango de 0 —
1000X. Marca Union.

Amperimetro Portétil: Utilizado para realizar la medicion de la
intensidad de corriente en el proceso. Debe tener un rango aproximado
de al menos0—-30 A

Electrolito: El electrolito seleccionado para la exposicion al medio, es
acido oxalico a 10% de concentracion.

Horno Metalurgico: Es un horno eléctrico con el cual se aplican
diversos tratamientos térmicos a metales y otros elementos. Marca

Thermolyne.
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e Balanza Electrénica: Artefacto utilizado para medir peso de muestras

pequefias de manera precisa. Marca Denver Instrument.

Figura 3.6 Campana para escape de Gases (lzquierda) y Microscopio Metallrgico
(Derecha)

F

Figura 3.7 Solucién de Acido Oxalico (Izquierda) y Amperimetro Portétil (Derecha)
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18000

Furnace

Figura 3.8 Horno para Tratamientos Térmicos (Derecha) y Balanza Electronica
(Izquierda)

b) Procedimiento experimental

1. Sensibilizacién de las probetas: En primer lugar se debe aplicar un
normalizado, o sensibilizacion indicado por la norma ASTM donde se busca
generar en la probeta condiciones criticas debido a la precipitacion de carbono
en la composicion interna del acero, haciéndolo mas susceptible a ataques

guimicos y a la formacién de carburos.

El tratamiento térmico de las muestras se realiza por medio un horno
eléctrico especializado, segun la norma ASTM A262-02a es viable aplicar una
sensibilizacion a una temperatura entre 650 a 675 °C durante un periodo de
una (1) hora. La configuracion anterior se aconseja para aceros inoxidables
gue tienen un nivel minimo de carbono y grados estabilizados, sin embargo la

norma no establece pardmetros para aceros de tipo duplex, observando la
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grafica TTT de algunos aceros duplex se denota que la mayor concentracion
de carbono, producida en la fase sigma (o), se origina aproximadamente a los
700 °C.

Las instrucciones necesarias para aplicar la sensibilizacion a las

muestras se lista a continuacion:

e Se posicionan las muestras dentro del horno, y se verifica que no existe
demasiada proximidad entre las mismas para evitar que se adhieran,
igualmente es necesario que se encuentren alejadas de las partes
internas del horno ya que podrian ocasionar un malfuncionamiento del
mismo.

e Debido a las caracteristicas funcionales del horno es necesario esperar
al menos una hora para que las resistencias del artefacto logren la
temperatura correspondiente.

e Al finalizar la colocacion de la totalidad de las probetas se cierra el
horno con la seguridad adecuada y se establece la temperatura a la
cual se realizara el tratamiento.

e Una vez terminado el periodo establecido en una hora de tratamiento
se procede a extraer las probetas del horno mediante una pinza,
evitando el contacto entre las mismas y colocandolas sobre una
superficie regular.

e Se inician los procedimientos posteriores cuando las probetas hayan
alcanzado la temperatura ambiental, el transcurso de este tiempo

depende de las condiciones del laboratorio.
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IB000

Furnace

Figura 3.10 Muestras luego de la sensibilizacion

2. Preparacion metalografica de las probetas: La norma especifica que
la superficie debe ser pulida para los ensayos de corrosion. Las escamas de
la superficie deben ser removidas mediante un papel de lija de entre 80 y 120
sin incrementar mucho la temperatura de dicha superficie y luego pulir
mediante papeles mas finos. Sin embargo también la operacién de pulido
puede ser llevada a cabo tomando en cuenta que los rayones no necesitan
ser removidos, solo se desea retirar las impurezas que el material pueda

tener.
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Figura 3.11 Banco de pulido utilizado

Fue necesario aplicar este procedimiento al conjunto entero de probetas,
evitando esfuerzos mayores o desiguales entre las mismas para asi lograr
similitud entre los resultados y contrastar los datos obtenidos de los diversos
periodos o grupos de analisis. Las probetas se prepararon en fin de emparejar
o nivelar la superficie a experimentar y asi verificar una exposicion uniforme
en el ensayo seleccionado. Es importante destacar que el objetivo principal
de este punto fue remover todos los defectos mas notorios que puedan
presentar las muestras, tal como son; rebabas, cortes, desigualdades, etc.
Todo ello a fin de crear estandarizacion e uniformidad tanto en los resultados
como en las probetas, estableciendo propiedades iniciales idénticas para cada

condicion.

Figura 3.12 Probetas preparadas para la exposicion

3. Preparaciéon de la solucion: La preparaciéon de la solucion se realizd

luego de la sensibilizacion, garantizando asi la concentracion deseada. Segun
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la norma ASTM A262-02a, en el apartado de la Prueba A, se sefiala que para
obtener la solucion de acido oxalico al 10% deseada se debe disponer de 100
mg de acido oxalico en cristales (H.C,04.2H,0), y 900 ml de agua destilada,
inicialmente se afiade gradualmente el agua a los cristales, se agita 0 mezcla
la solucién hasta que los cristales se encuentren totalmente diluidos y se haya

obtenido una cantidad de 1000 ml de solucion.

4. Limpieza y pesaje de las muestras antes de la exposicion: A
proposito de garantizar un atague uniforme fue necesario limpiar las muestras
antes de ser corroidas. Las probetas fueron lavadas con agua y luego se les
aplic6 acetona para detener el proceso de oxidacion, retirando todas las

sobras o residuos de los procesos de desbaste y tratamiento.

Luego de ello se contindo a pesar las muestras, registrando los valores para
cada una de ellas. El pesaje antes y después se aplico para verificar si existid
perdida de material durante el periodo de exposicion al medio corrosivo, como
apoyo en el estudio del cambio de la tenacidad del material. Las pérdidas de
peso en este tipo de experimentos suelen ser tenues, por ello se valié de una

balanza electrdnica de alta precision para efectuar el pesaje.

5. Ensayo de corrosion: Luego de haber cumplido con todas las
preparaciones anteriores se continué a aplicar la corrosiéon a las muestras.
Para evitar incidentes fue debido conocer y estudiar el funcionamiento del

equipo o celda de ataque, asi como la toxicidad del reactivo utilizado.

La exposicion no fue aplicada dentro de la campana ubicada en el
Laboratorio de Materiales, debido a que el gas que libera el acido no es nocivo
en exceso y basta con utilizar un tapaboca. Las instrucciones seguidas para

ejecutar el ensayo de corrosién se mencionan seguidamente::

e Se prepara el dispositivo para realizar la exposicion a una (1) probeta.

Colocando los elementos constitutivos tal como sefiala el manual, el
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montaje incluye el anodo, la pieza, el tanque y el panel principal. Al
posicionar todos los accesorios correctamente y ubicarlos en un sitio
adecuado, se afade la solucion preparada.

Seguidamente se aplica la configuracion correcta en el panel de control
del artefacto para luego aumentar el voltaje del circuito formado. Para
ello se calcula la superficie de la probeta y se ajusta el valor de la
diferencia de potencial de acuerdo a dicho parametro en fin de observar
su desempefio frente a la exposicién. Se sometieron a 6, 8 y 10 voltios.
Al alcanzar el voltaje y amperaje adecuado se inici6 el periodo de
ataque, cuidando que la temperatura no aumentara a un valor mayor de
50 °C y evitando la formacién de elementos indeseables en el catodo
gue aumentaran la resistencia del circuito.

Se retiraron la muestra tras cumplir su periodo de exposicion
correspondiente y se introdujeron inmediatamente en agua caliente y
luego en acetona o alcohol para evitar la cristalizacion del acido
oxalico.

Seguidamente se pesaron cada una de las muestras y se registraron
los valores. Se limpiaron utilizando algodén, esto con la finalidad de

obtener una limpieza y desengrase profundo.

Figura 3.13 Montaje de la Muestra y Configuracion del Equipo
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Figura 3.15 Muestra de Impacto al momento de la exposicion

6. Observacion de la microestructura: Utilizando el microscopio
metalUrgico se detallaron las microestructuras del acero, con la finalidad de
observar el grado de agresividad del a&cido y los cambios del mismo al final del

proceso, para ello se colocaron a un aumento de 100, 200, 400 y 1000 X.
c) Determinacion de variables

Basicamente en el ensayo de corrosion de las muestras no se hace

ahinco en las variables cuantificables. En esta etapa se determina la pérdida
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de peso de las probetas para tener una comparacion del grado de corrosion
gue experimenta la probeta al ser sometida al acido. De la misma manera se
recopilan todas las observaciones hechas en la microscopia, en fin de realizar

comparaciones y establecer criterios.
3.6.5 Aplicacion y procedimientos de ensayos de resistencia mecanica
3.6.5.1 Ensayo de traccion

La finalidad de este ensayo fue evaluar el comportamiento del material
en sus diferentes condiciones a fuerza de tensioén uniaxial. Para este estudio
se utilizaron tres (3) probetas para dos condiciones de voltaje y dos (2)
probetas para una de las condiciones, totalizando la cantidad de ocho (8). Se
utilizé una velocidad baja de traccion para mantener el equilibrio en toda la

seccioén transversal.
a) Materiales y equipos a utilizar

e Prensa para Ensayos: Para la realizacion de este ensayo se utilizé una
maquina universal, controlada por computadora. Dicha maquina tiene las
especificaciones segun la norma E4. Marca Galdabini. Ubicada en el
laboratorio de Materiales. Los siguientes elementos forman parte de la
prensa.

e Dispositivos de agarre: Se deben utilizar los correctos dispositivos de
agarre para asegurar una buena transmision de la fuerza aplicada por la
maquina a la probeta. Para el caso de las probetas en estudio se usaron
mordazas hidraulicas.

e Instrumentos de medicion: Se utilizé un Vernier para la medicion de las
dimensiones lineales. Marca Scala.

e Extensémetro: Se requiere de un extensémetro para medir el
alargamiento que se produce en la probeta durante el ensayo. El

extensometro forma parta de la prensa para ensayos.
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Figura 3.16 Prensa para ensayos de traccién

b) Procedimiento

1. Preparar la maquina de ensayo: Por tener periodo de inactividad, se

calent6 el compresor hasta la temperatura normal de operacion.

2. Determinar el area de seccion transversal de la probeta: Se midieron
las dimensiones que conforman la seccion transversal de la probeta en el

centro del area reducida.

3. Marcado de los limites: El marcado se realiz6 mediante el uso de tinta

y ya fue indicado en la figura 3.1.

4. Puesta a cero de la maquina de ensayos: Se colocé en cero de

manera que para esa indicacién no actian fuerzas sobre la probeta.

5. Ajuste de la probeta: Se ajust6é en la maquina la probeta mediante las

mordazas limitandose solo a las areas designadas para ello.

6. Establecer la velocidad del ensayo: Como antes se habia mencionado
la velocidad del ensayo debia ser lenta para que la fuerza aplicada en la
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probeta sea lo mas uniformemente posible. La velocidad de ensayo se

establecio en 2mm/min.

7. Remocion de la probeta: Al finalizar el ensayo se removio la probeta y
se midio la nueva distancia entre las marcas; para lograr esto se juntaron las
partes de las probetas y se aplicé una fuerza para que encajaran entre si,
luego se midié la longitud, asi como el area de seccién transversal final en el

area de menor seccion transversal y por ultimo se separaron nuevamente.

Figura 3.17 Ensayo de Traccion en proceso

c) Determinacion de variables

Al realizar el ensayo de traccion a estas probetas, se suministraron los
graficos de Carga vs. Alargamiento y a partir de ellas se construyeron las
graficas Esfuerzo vs. Deformacion.

Para calcular el esfuerzo a partir de la carga, se utiliza la siguiente

ecuacion:

F .,
o= Ecuacidén 3.1
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De donde:

o = Esfuerzo de ingenieria (MPa)

F = Fuerza uniaxial aplicada a la probeta (N)

A, = Area original de la seccion transversal de la probeta (mm?)

A su vez, para calcular la deformacién a partir del alargamiento, se utiliza

la siguiente ecuacion:

L=l ,
=L Ecuacién 3.2

lo

De donde:
e = Deformacion de ingenieria (mm/mm)
ls = Longitud final entre las marcas de calibracion de la probeta (mm)

lo = Longitud inicial entre las marcas de calibracion de la probeta (mm)

De la gréfica Esfuerzo vs. Deformacién se obtuvieron una serie de
propiedades mecanicas importantes para entender el comportamiento del
material, entre ellas podemos encontrar: esfuerzo de fluencia, esfuerzo

maximo, porcentaje de elongacion y porcentaje de reduccion de area.
Esfuerzo de fluencia

Debido a que no hay punto definido en la curva de Esfuerzo vs.
Deformacién donde acabe la deformacion elastica y se presente la
deformacion plastica se eligié el método del “offset” tomando la distancia mas

comun, que es de 0,2% de deformacién plastica.

El procedimiento a seguir es dibujar una linea paralela a la parte elastica
(lineal) de la gréafica definida como OA y luego trazar una paralela a ella a un
0,2% de la deformacion total, entonces el punto donde esta linea se intercepta
con la parte superior de la gréfica, nos indica el esfuerzo de fluencia del

material. Este procedimiento se muestra en la figura siguiente.
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Stress
~

’ Strain

Figura 3.18 Método “offset”
Esfuerzo maximo

Para calcular el esfuerzo méaximo se divide la fuerza méaxima obtenida

entre el area de seccion transversal inicial, de la siguiente manera:

Fs .
Omax = Z‘a" Ecuacion 3.3
o
De donde:
Omax = Esfuerzo maximo (MPa)
Fmax = Fuerza uniaxial maxima aplicada a la probeta en la traccion (N)

A, = Area original de la seccién transversal de la probeta (mm?)
Esfuerzo de ruptura

Para calcular el esfuerzo de ruptura se divide la fuerza de ruptura

obtenida entre el area de seccion transversal inicial, de la siguiente manera:

_ Frup

0. —_ =
rup AO

Ecuacion 3.4

De donde:
Owp = Esfuerzo de ruptura (MPa)

Frp = Fuerza uniaxial maxima aplicada a la probeta en la traccion (N)
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A, = Area original de la seccién transversal de la probeta (mm?)
Porcentaje de elongacion

La cantidad de elongacion que presenta una muestra bajo tension
durante un ensayo proporciona un valor de la ductilidad de un metal, y la

ecuacion para su célculo es la siguiente:
le—1 .,
YWoetong = fl—o" « 100% Ecuacién 3.5

De donde:

%elong = Porcentaje de elongacion (%)

ls = Longitud final entre las marcas de calibracién de la probeta (mm)
lo = Longitud inicial entre las marcas de calibracién de la probeta (mm)

Adicionalmente se coloca por separado las distancias inicial y final

obtenida en el ensayo.
Porcentaje de reduccion de area

La ductilidad de un metal o aleacibn también se puede representar
mediante el porcentaje de reduccion en area, el cual para calcularlo se utiliza

la siguiente ecuacion:
AO_Af

Yora = * 100% Ecuacién 3.6

De donde:
%gra = Porcentaje de reduccion de area (%)
As = Area final de la seccién transversal de la probeta (mm?)

A, = Area inicial de la seccién transversal de la probeta (mm?)
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3.6.5.2 Ensayo de impacto

La finalidad de este ensayo fue evaluar el comportamiento del material
para una condicion de esfuerzo repentino multiaxial, también denominado de
impacto. Para este estudio se utilizaron cinco (5) probetas tipo Charpy con
entalle en "V" para dos de las condiciones de exposicion al acido, la condicion
restante posey0 solo cuatro (4) probeta, en total se suma la cantidad de
catorce (14) probetas.

a) Materiales y equipos a utilizar

e Péndulo de Impacto: Para la realizacion de este ensayo se utiliza un
péndulo de construccién rigida con martillo intercambiable ubicado en
el Laboratorio de Materiales y Ensayos de Ingenieria Civil. Dicha
maguina debe tener las especificaciones segun el anexo Al de la
norma E23. Marca Frank.

Figura 3.19 Péndulo de Impacto tipo Charpy utilizado en los Ensayos, Péndulo en
Reposo (izquierda) y en posicion de Ensayo (Derecha).
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b) Procedimiento

1. Preparar la maquina de ensayo: Se realiz6 un chequeo de rutina antes
de realizar los ensayos. Este chequeo consiste en una inspeccion visual para
dafios de la maquina y se levanto el péndulo y se dejé caer revisando que la

magquina indique cero (0) de energia.

2. Determinacion de la temperatura de ensayo: Siendo la temperatura un
factor muy determinante en el resultado de los ensayos de impacto se debe
elegir la adecuada. En este caso se eligié una temperatura ambiente se toma

como 20+ 5 °C.

3. Posicionamiento de la probeta: Se centr6 bien la pieza que se colocé
entre los sostenedores, cuidando de que el entalle de cada probeta estuviera
de cara contraria al péndulo, centrada y coincida con dicho péndulo. Este
paso es importante debido a que las probetas luego de que fueran ensayadas
podian rebotar contra el péndulo nuevamente ocasionando errores en la

medicion.

4. Impacto de la probeta: Se subi6 el péndulo hasta la posicién indicada
por la maquina y se deja caer suavemente sin provocar vibracion alguna. En
los casos de que la probeta no se rompia completamente se cuido de que no

fuera impactada una segunda vez, deteniendo al péndulo por completo.

5. Remocion de la probeta: Al finalizar el ensayo se retir6 la probeta.
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Figura 3.20 Posicionamiento de la muestra en el Péndulo Vista Frontal (Izquierda) y

Posterior (Derecha)
c) Determinacion de variables
Energia absorbida por impacto

Una vez realizado cada impacto, en la maquina se registran valores de
la energia que se absorbe durante el ensayo. Estos datos son suministrados
en unidades de sistema internacional (Kg-m) o en unidades inglesas (Lb-pie)

dependiendo del equipo utilizado.
Factor de intensidad de esfuerzo critico

El célculo experimental del factor de intensidad de esfuerzo critico (Kc)
es costoso, razon por la cual se han desarrollado relaciones empiricas entre el
Kic y los valores obtenidos de ensayos mecanicos de menor complejidad.

Rolfe, Novak y Barson plantean la siguiente ecuacion:

2
(ﬂ) _ (i) (EAI —2) Ecuacién 3.7

Oy Oy Oy
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De donde:
Kic = Factor de intensidad de esfuerzo critico (ksi*(pulg)*?)
oy = Esfuerzo de fluencia (ksi)

EAIl = Energia absorbida por impacto (Lb-pie)
Estudio de la fractura

Luego de realizar los ensayos de traccion e impacto Charpy, se realiza
una microscopia 6ptica a la superficie de fractura para identificar si la fractura
es ductil o fragil. Posteriormente mediante la utilizaciébn de la microscopia
electronica de barrido (MEB) se obtienen fotomicrografias que permiten ver si
la fractura es ductil, donde se veran hoyuelos de gran tamafio o si la fractura
es fragil, donde se podran identificar facetas de clivaje y la presencia de gritas

primarias y secundarias.

Luego de realizar los ensayos de traccion e impacto Charpy, se realizo
inspeccidn macroscopica a la superficie de fractura para identificar si la
fractura es ductil o fragil y posteriormente se realiz6 una microscopia
electrénica de barrido (MEB). Para observar las probetas en el MEB se
cortaron una de las mitades resultantes de los ensayos mecanicos utilizando

una cortadora metalografica que se muestra a continuacion

Figura 3.21 Maquina de Corte por disco de Diamante
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3.6.6 Estudio Metalografico
3.6.6.1 Microscopia Optica y electrénica de barrido

Para este caso se espera identificar las matrices austenitica y ferritica, y
la posible formacién de precipitados. Esta observacion se realiza con un
microscopio Optico. Posteriormente para una mejor observacion se realiza una
microscopia electronica de barrido (MEB), este ensayo se realiza con un

microscopio electrénico.

3.6.7 Procedimiento experimental para los ensayos de Dureza y

Microdureza.
3.6.7.1 Microdureza Vickers

Las probetas que se utilizan para el ensayo de microdureza son las
mismas empleadas en el estudio metalografico, es decir, el total de tres (3)
probetas. Este ensayo consiste en determinar la resistencia a la penetracion
local de cada una de las fases presentes en el acero en estudio, esto es, para

distinguir la fase ferritica y la fase austenitica.
a) Materiales y equipos a utilizar

e Durdémetro Vickers: consiste en una maquina de prueba que apoya la
muestra y permite que el penetrador y el modelo que se pone en
contacto gradual y suavemente con una fuerza determinada. Marca
Buehler. Ubicado en el laboratorio de Materiales.

e Penetrador: El penetrador sera un diamante pulido piramidal, en punta,
de base cuadrada con angulos de la cara de 136°+30°. Las cuatro caras
del penetrador sera igual a la inclinacién del eje de la indentacién y se
encuentran en una punta aguda.

e Microscopio de medida: Las divisiones de la escala micrométrica del

microscopio de medicion o de otro dispositivo de medicion esta
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construido de manera que la longitud de las diagonales de la impresion

en la superficie de un bien acabadas muestras.

Figura 3.22 Microdurémetro Vickers
b) Procedimiento

1. Determinacion de la fuerza del ensayo: las fuerzas de ensayo de
prueba puede estar entre 1 kgf y 120 kgf. Aunque las pruebas de materiales
homogéneos indican que el nimero de dureza Vickers es casi independiente
de la fuerza de ensayo, esta condicion no se presenta en los casos en que
existe un gradiente de la dureza de la superficie de la muestra al interior de la

muestra. Se determiné que la fuerza a utilizar seria de 25 kgf

2. Aplicacién de la fuerza: La maquina de ensayos automaticamente
aplica la fuerza durante el tiempo indicado (que en este caso fue de 5
segundos) sin golpes o vibraciones. El método Vickers expresa la dureza del
material en términos de la presion originada bajo el indentador en kilogramos

por milimetro cuadrado. Para cada probeta se registraron cinco (5) valores en
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cada fase presente por cada condicion y posteriormente se promediaron los

valores obtenidos.

3. Espaciamiento entre las penetraciones: El centro de la impresion no
estuvo cerca de cualquiera de los bordes de la muestra de ensayo o de otra
impresion de una distancia igual a dos veces y media la longitud de la

diagonal de dicha impresion.

4. Medicion de las diagonales: Se midieron las dos diagonales de la
impresion y se utilizé su valor medio como base para el célculo del nimero de

dureza Vickers.
c) Determinacion de variables
Dureza Vickers

Para determinar la dureza Vickers a partir de las diagonales medidas se utiliza

la siguiente ecuacion:

VHN = 1'8;42” Ecuacién 3.8

1

De donde:

VHN = Dureza Vickers (Kg/mm?)

P = Carga aplicada (Kg)

d; = Promedio de las diagonales (mm)

3.6.7.2 Dureza Rockwell

Se realiz6 ademas un ensayo de dureza Rockwell adicional para
afianzar los resultados obtenidos con los demas ensayos realizados

previamente.
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Las probetas utilizadas para el ensayo de dureza son las mismas
empleadas en el ensayo de traccion, es decir, un total de tres (3) probetas. En
este ensayo consiste se determind la resistencia a la penetracion del acero
independientemente de la fase, esto fue para determinar la dureza superficial
y compararla con la condicién original. Por el tipo de material, siendo éste un

acero de alta dureza se eligi6 la practica de Rockwell C.
a) Materiales y equipos a utilizar

e Durémetro Rockwell: consiste en una maquina de prueba que apoya la
muestra y permite que el penetrador y el modelo que se pone en
contacto gradual y suavemente con una fuerza determinada. Marca
Buehler. Ubicado en el laboratorio de Materiales.

e Penetrador: Por realizarse un ensayo de Rockwell C, el penetrador fue

un cono de diamante de 120° con punta aguda.

Figura 3.23 Durometro Rockwell
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b) Procedimiento

1. Determinacién de los pardmetros del ensayo: primeramente se
determind la fuerza a aplicar del ensayo; por ser un ensayo de Rockwell C, la
norma estipula la fuerza a utilizar, por tanto se tomo una pre carga de 10 kgf
con una carga de 150 kgf. Luego se tomo la temperatura del ensayo, pues es

un factor determinante en la dureza, sin embargo es la temperatura ambiente.

2. Aplicacion de la fuerza: Luego de haber colocado la probeta
firmemente en la maquina de ensayos, se aplicé la precarga de 10kgf, y luego
se subid la carga hasta llegar a los 150 kgf establecidos con anterioridad
cuidando que no hubiera choque ni vibraciones que variaran los resultados.
Luego de pasados 3 segundos, se elimind la fuerza principal, manteniendo la
precarga.

3. Espaciamiento entre las penetraciones: El centro de la impresion no
estuvo cerca de cualquiera de los bordes de la muestra de ensayo o de otra
impresién de una distancia igual a tres veces la longitud del diAmetro de dicha

impresion.
c) Determinacion de variables
Dureza Rockwell

La dureza Rockwell se deriva de la diferencia de los diametros de la
penetracion realizada y fue indicado directamente por la maqguina de ensayo.
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CAPITULO 4
Resultados Obtenidos

Luego de ejecutar todos los experimentos pertinentes es posible
organizar el conjunto de resultados conseguidos a fin de establecer
comparaciones sobre los estados iniciales y finales de las muestras. Los tipos
de resultados obtenidos son variados, ya que constan de un compendio de
pruebas que apoyan el estudio de tenacidad del acero duplex 2507 luego de

haber sido sometido a corrosion con acido oxalico.

4.1 Estudios Preliminares

Se reporta la composicién inicial del material debido a que es preciso
aplicar comparaciones en fin de verificar los cambios o alteraciones en la
misma. En la tabla 4.1 se especifican el contenido porcentual de cada
elemento quimico, la composicion quimica afecta el comportamiento del
acero.

Tabla 4.1 Composicion quimica acero inoxidable duplex SAF 2507 (% Peso)
Fuente: SANDVIK Venezuela.

Nombre |Standard . Si | Mn . . Cr Ni | Mo | Cu
comercial| UNS | S| 06 | @) [P @] SO 0py | 96) | (%) | (%)

SAF 2507 | S32750 |0,014|0,33|0,77 |0,017 |0,0006 | 25,15|6,96 | 3,91 | 0,11
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Antes de aplicar todos los procedimientos mencionados es necesario
comprobar la procedencia del material, a pesar de que éste se encuentra
certificado y avalado por la empresa fabricante, por ello se realizan algunas
pruebas de constatacion al acero, entre ellas se menciona, la comparacion
entre la microestructura del material otorgado y las caracteristicas

microestructurales observadas en la bibliografia.

Una de las probetas fabricadas para el ensayo de impacto Charpy fue
apartada del conjunto y utilizada para control de caracteristicas. Se aplicé una
preparacion metalografica a la misma en fin de corroborar la microestructura

presente.

250 pm

Figura 4.1 Microestructura de Acero Duplex original

Como se denota en la figura 4.1, existen dos fases en el acero de
estudio, la ferrita posee una estructura atobmica menos densa (BCC) en
contraste con la Austenita (FCC) por lo que se observa que la Austenita
sobresale sobre una matriz ferritica, se sefiala en la teoria que la fase que
debe ser mas atacada es la ferrita para mantener las propiedades resistentes
de la austenita.
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4.2 Ensayos Mecanicos

4.2.1 Ensayo de Traccion

Antes de aplicar las pruebas referentes al ensayo de traccion y discutir
los resultados obtenidos es necesario contar con datos previos que los
complementen. Especificamente se refiere a curvas o tablas que identifiquen
el comportamiento del material inicial, sin estar sometido a ninguna prueba

anterior.

En las figuras 4.2 y 4.3 se reportan curvas del acero SAF 2507 obtenidas
de fuentes variadas. En la figura 4.2 se cuenta con las curvas de producto

sustraidas de los catalogos proporcionados por el proveedor del material.

La figura 4.3 y la tabla 4.2 corresponden con un conjunto de pruebas
estudiadas en trabajos anteriores que registran igualmente condiciones
originales tanto curvas como datos numéricos. Se destaca que estas pruebas
no fueron aplicadas por cuenta propia debido a la escasez de material de

estudio, el resto de tablas y gréaficos fueron realizados en el presente estudio.

1200

1 SAF 2507
1000

SAF 2205

800

=

~" sanicro 28

600 1/

400 ]

Esfuerzo Real (MPa)
\
\

200 -

Deformacion Real

Figura 4.2 Curvas Esfuerzo Real — Deformacion Real para diferentes aceros. Fuente:
SANDVIK Venezuela.
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Condicién Original
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Figura 4.3 Curvas de traccién para acero SAF 2507. Fuente: CORONA, Abraham,
TINEO, Zuleika. Trabajo de Grado.

Tabla 4.2 Datos de ensayo de Traccion en condiciones originales. Fuente: CORONA,
Abraham, TINEO, Zuleika. Trabajo de Grado.

C Esfuerzo de | Esfuerzo |Esfuerzo de
Condicién . L.
Original Fluencia Maximo Ruptura
(MPa) (MPa) (MPa)
Promedio 616 844 413

En los ensayos de traccion aplicados a las probetas expuestas al acido
del presente estudio, se consigue directamente una serie de datos que
corresponden con la carga y el alargamiento a cada instante del experimento
mediante un software y una computadora anexos al equipo. Realizando los
célculos pertinentes se obtiene de cada una de las probetas, la curva Esfuerzo
— Deformacion Ingenieril, para ello es importante recordar el siguiente céalculo
tipico:

Tabla 4.3 Dimensiones iniciales de Probetas de Traccién

Seccion Transversal Longitud
Ancho Largo ‘ 5, | Calibrada
(mm) (mm) Area (mm®) (mm)
6 6 36 25




Procesando los datos mostrados anteriormente se desarrollan las curvas

mostradas en los proximos apartes, clasificandolas segun su condicion de

ensayo.

De la

De la
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., F F
Ecuacion 3.2 o0=—=——
Ao 36 mm
., lf—lo Al
Ecuacion 3.3 e=-——=
lo 25mm

4.2.1.1 Curvas Esfuerzo — Deformacidn para condicion A (6V)

En esta seccidén se muestran las curvas Esfuerzo — Deformacion para las
probetas A5, y A6, expuestas al acido con una diferencia de potencial de 6V,

adicionalmente, se utiliza la recta “offset” necesaria para el calculo del

esfuerzo de fluencia correspondiente.
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< 500

o
N
5 400

& 300
200
100

Curvas Esfuerzo - Deformacion
para condicion A (6V)

Probeta A5

0.1

0.2 0.3 0.4 0.5
Deformacién (mm/mm)

= Probeta A6

Figura 4.4 Curvas de ensayo de traccion para muestras de condicion A (6V)
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De las gréficas anteriores se sustrae el esfuerzo de fluencia para cada
muestra, sefialado en la Tabla 4.4. Al observar la curva de la muestra A5
resaltan caracteristicas ajenas al comportamiento usual de la totalidad de
curvas estudiadas, adicionado a que el valor de esfuerzo de fluencia no se
asemeja con el de la condicién original, y habiéndose sometido a una
exposicion tan leve, no es coherente que tenga un valor tan bajo. Las causas
de estas variaciones son fortuitas, y es probable que debido a la diferencia
entre las condiciones de ensayo (tiempo entre ensayos, exposiciones
intermitentes, anisotropia del material, entre otras) se hayan generado estas
singularidades. Por la causa expuesta anteriormente se datan en la tabla 4.5
dos esfuerzos promedio donde se excluye en uno de ellos el resultado
determinado por la probeta A5, en fin de poseer valores mas sdlidos y
comparables con las condiciones restantes. Una situaciéon similar a la
presentada con el valor de fluencia de la probeta A5 se genera en el valor de

estriccion a la rotura de la misma muestra.

Tabla 4.4 Resultados Comparativos de Ensayos de Traccién para la condicion A

Muestras expuestas al acido a 6V

Probeta Ensayada A5 A6

Esfuerzo Desviacion
Promedio Estandar

Esfuerzo de Fluencia a 2%
(MPa) incluyendo A5

349,694 592,916 471,305 171,984

Esfuerzo de Fluencia a 2%

(MPa) excluyendo A5 - 592,916 592,916 -

Esfuerzo Maximo (MPa) - 762,250 762,250 -
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4.2.1.2 Curvas Esfuerzo — Deformacion para condicion B (8V)

En este aparte se muestran las curvas Esfuerzo — Deformacion para las
probetas B6, B7 y B8, atacadas con una diferencia de potencial de 8V,
adicionalmente, se utiliza la recta “offset” necesaria para el calculo del

esfuerzo de fluencia correspondiente.

Curvas Esfuerzo - Deformacion
Condicion B (8V)
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700 \\
\\

(2}
o
o

a
o
o
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Probeta B8

N
o
o

Esfuerzo (MPa)

w
o
o

200 —l
100

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
Deformacion (mm/mm)

Figura 4.5 Curvas de ensayo de traccion para muestras de condicion B (8V)

Para la condicion B, se cuenta con un total de tres (3) muestras para su
estudio, una de ellas (B8) mostré un comportamiento semejante a la probeta
(A5) aislados de las caracteristicas generales observadas a lo largo de los
experimentos, los datos obtenidos son sefialados, mas no son tomados en
cuenta dentro de los promedios por las razones de coherencia expuestas
anteriormente. Los resultados de los esfuerzos de fluencia se datan en la tabla

4.5. Es importante destacar que existe un incremento en los esfuerzos de
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alrededor del 1% y se podria estrechar si se utilizasen mas muestras para

cada condicion ya que se poseeria una mayor cantidad de datos.

Tabla 4.5 Resultados Comparativos de Ensayos de Traccién para la condicion B

Muestras atacadas a 8V

Esfuerzo Desviacion
Probeta Ensayada B6 B7 B8 Promedio Estandar
Esfuerzo de Fluencia a
29% (MPa) incluyendo B8 603,361 593,833 | 300,694 499,296 172,060
Esfuerzo de Fluencia a
206 (MPa) excluyendo B8 603,361 593,833 - 598,597 6,737
Esfuerzo Maximo (MPa) | 770,306 769,528 - 769,917 0,550
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4.2.1.3 Curvas Esfuerzo — Deformacion para condicion C (10V)

En esta seccidén se muestran las curvas Esfuerzo — Deformacion para las
probetas C6, C7 y C8, atacadas con una diferencia de potencial de 10V,
adicionalmente, se utiliza la recta “offset” necesaria para el calculo del
esfuerzo de fluencia correspondiente. Para la condicion C, todas las curvas
presentaron datos satisfactorios (figura 4.6), relacionados con las graficas
estables de las demas condiciones y comportamiento teoérico esperado. En
este caso se cuenta con una mayor cantidad de datos, y siendo la condicién

mas severa se espera un estudio mas minucioso de la misma.

Curvas Esfuerzo - Deformacion
Condicion C (10V)

700 /( ¢

= Probeta C6
= Probeta C7
Probeta C8

0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Deformacion (mm/mm)

Figura 4.6 Curvas de ensayo de traccion para muestras de condicién C (10V)

Para la presente condicion se registran los datos obtenidos en la tabla

4.6 sefalando los esfuerzos de fluencia y esfuerzos maximos. De las
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muestras estudiadas, las correspondientes con la condicion C proyectaron un
valor de esfuerzo de fluencia promedio, determinado en la tabla 4.6, mas
elevado con respecto a la condicion anterior en aproximadamente 1% mayor,

siendo estas diferencias entre los valores de las condiciones no significativas.

Tabla 4.6 Resultados Comparativos de Ensayos de Traccion para la condicion C

Muestras atacadas a 10V

Esfuerzo |Desviacion
Probeta Ensayada C6 C7 C8 Promedio | Estandar
Esfuerzo de Fluenciaa2% | oo o9 | 600611 | 610,166 | 605,426 4,778
(MPa)
Esfuerzo Maximo (MPa) | 765,500 | 772,639 | 761,722 | 766,620 5,544

4.2.1.4 Analisis de Ductilidad del material

Para establecer criterios acerca de los cambios en las propiedades del
material es necesario poseer indicadores que los fundamenten. La ductilidad
de un material viene estrechamente vinculada con la elongacion y la
estriccion, en fin de comparar las tres condiciones se genera el gréafico 4.13,
donde las curvas representan el gradiente de estos factores segun la

condicion aplicada.

Ecuacion 3.5

le—1
%elong = flo 2% 100%

Donde:
%elong = Porcentaje de elongacion (%)
ls = Longitud final entre las marcas de calibracién de la probeta (mm)

lo = Longitud inicial entre las marcas de calibracion de la probeta (mm)

Ecuacion 3.6

%ora = L 100%

o




Donde:

%ga = Porcentaje de reduccion de area (%)

A; = Area final de la seccién transversal de la probeta (mm?)

A, = Area inicial de la seccién transversal de la probeta (mm?)

Tabla 4.7 Resumen de Promedios de %RA obtenidos

75

. A, Promedio 0 %RA
Condicion Probeta (mm2) Ar (mm2) YoRA Promedio
5 18,48 -
A (6V : 4
(6V) 6 12,60 64,99 64,99
6 12,96 63,99
B (8V) 7 14,04 60,99 62,49
35,990
8 ' 16,00 -
6 13,68 61,99
C (10v) 7 15,20 57,77 60,61
8 13,65 62,07
Tabla 4.8 Resumen de Promedios de %e obtenidos
Condicién Probeta Lo (mm) L: (mm) %e I
0 f Promedio
5 33,70 -
A (6V : 47,40
(6V) 6 36,85 47,40 '
6 36,70 46,80
B (8V) 7 25 37,20 48,80 47,80
8 34,70 -
6 37,05 48,20
C (10v) 7 36,35 45,40 46,07
8 36,15 44,60

Los valores iniciales de reduccién de area (%RA) y elongacion (%e)

son extraidos del trabajo de investigacion de CORONA, Abraham, TINEO,

Zuleika, son 76,87% y 53,87% respectivamente.
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4.2.2 Ensayo de Impacto Charpy

En adicidn a los ensayos aplicados a las probetas expuestas al acido,
se ejecutan ensayos adicionales que sirven de control y base para la
comparacion entre los valores obtenidos luego de la exposicion al quimico.

Figura 4.7 Probeta tipo Charpy de control, Sin tratamiento térmico (lzquierda)

y tratada térmicamente (Derecha)

En la figura 4.14 izquierda se observa la fractura parcial de la probeta.
La muestra se vio afectada por el impacto sin embargo la potencia del martillo
instalado no logré romperla completamente, se verifica asi la gran ductilidad
del material en su condicion original. Los resultados numéricos de la prueba

de control se muestran a continuacion.

Tabla 4.9 Datos de ensayos Charpy de Control

Muestra de Corte en
Control SR () S, Fractura (%)
sl VrEhar 14.9 146,02 ;
Térmicamente
Tratada 71 69,58 80

Térmicamente *

Las EAIl obtenidas anteriormente se utilizaran a modo comparativo con
los resultados futuros de las probetas estudiadas afectadas por el acido

oxalico en sus diferentes condiciones.
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* Para esta condicion solo se aplicé el ensayo a una probeta, por lo que
es solo un valor aproximado que posee una alta incertidumbre, y no se

encuentra normado, por ello no se tomara en cuenta para futuros analisis.

Se observa la diferencia entre ambos resultados obtenidos, estos se
utilizan de referencia y se analizan posteriormente junto a los demas valores
de las muestras expuestas a acido. Para el primer resultado sugiere que la
energia absorbida al impacto es mayor a la maxima que proporciona el
péndulo disponible, lo cual concuerda con los datos obtenidos en la teoria, sin

embargo se observa que realizar la sensibilizacion el valor disminuye.

Cuando se finalizan las exposiciones correspondientes para todas las
muestras a estudiar se procede a aplicar el ensayo Charpy. El ensayo se
realiza en el Laboratorio de Materiales y Ensayos de Ingenieria Civil, cuya

temperatura (alrededor de 24°C) no fue variable y no forma parte del estudio.

Como se menciona anteriormente es importante tomar en cuenta los
resultados obtenidos de los ensayos aplicados a probetas de Control sin ser
afectadas por la exposicion al 4cido, ya que mediante las mismas se juzgaran
los valores que se adquieran de las muestras atacadas. En las tablas 4.10 a
4.12 se exponen los resultados de los ensayos aplicados, comparando las

energias absorbidas en el impacto de las probetas para cada condicion.

Tabla 4.10 Resultados numéricos para Ensayo Charpy, Condicién A

Muestras atacadas a 6V

Probeta Tenacidad | Desviacion
Ensayada o ac e A Promedio | Estandar
Tenacidad al
Impacto 13,500 13,000 12,900 11,000 12,600 1,098
(Kpm)
Tenacidad al | 145 300 | 127400 | 126420 | 107,800 | 123.480 10,765
Impacto (J)
Tenacidadal) . : 107,800 | 107,800 .
Impacto (J) *
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Tabla 4.11 Resultados numéricos para Ensayo Charpy, Condicién B

Estudio de la tenacidad de impacto del acero duplex 2507 sometido a corrosion previa por parte
de una solucién de &cido oxalico al 10% segun la norma ASTM 202-02A

Muestras atacadas a 8V

Probeta Tenacidad | Desviacion
Ensayada . - S . e Promedio | Estandar
Tenacidad al
Impacto 12,800 12,200 10,600 9,200 12,490 11.458 1.521
(Kpm)
Tenacidad al | 1,0 /0| 119560 | 103,880 | 90,160 |122,402| 112,288 14.904
Impacto (J)
Tenacidad al - - 103,880 | 90,160 - 97.020 9.702
Impacto (J) *
Tabla 4.12 Resultados numéricos para Ensayo Charpy, Condicién C
Muestras atacadas a 10V
Tenacida s,
Probeta c1 co c3 ca c5 d Desvrlauon
Ensayada . Estandar
Promedio
Tenacidad al
Impacto 13.300 7.200 7.800 14.200 9.200 10.340 3.212
(Kpm)
Tenacidad al | 3, 3,4 | 70560 76.440 | 139.160 | 90.160 | 101.332 31.479
Impacto (J)
VEmE e & ; 70.560 76.440 ; 90.160 | 79.053 10.058
Impacto (J)*

* Es preciso destacar que, dentro de la norma que indica todas las

especificaciones para el ensayo de impacto tipo Charpy, se menciona que; los

valores obtenidos de energia absorbida al impacto que exceden un 80% de la

capacidad de la maquina se deben tomar de manera aproximada debido a

gue no son datos plenamente confiables. Por ello se aflade una fila de

Tenacidad al Impacto donde no se toman para el calculo promedio todos

aquellos valores que sobrepasan 12 Kpm o 117,6 J (correspondiente con el
80% de la capacidad, 15 Kpm).
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En adicion los datos derivados directamente del ensayo, se determinan
un factor importante dentro del analisis de la tenacidad; la tenacidad de
fractura (Kp). La ecuacion aplicada en fin de calcular este factor es
mencionada en el Capitulo 3, y corresponden con la ecuacion 3.7. Esta

ecuacioén es conocida como correlacion de Novak — Barsom.

La formula aplicada se cita a continuacion:

2
(@) _ (i) (EAI -~ Z—g) Ecuacién 3.7

Oy Oy
Donde:
Kip = Factor de intensidad de esfuerzo critico (ksi*(pulg)*?)
oy = Esfuerzo de fluencia (ksi)

EAIl = Energia absorbida por impacto (Lb-pie)

Tabla 4.13 Céalculo de factor Kp

Muestra (Ib??)lie) S, (ksi) (pﬁi%)[’lfi;Z] Ko Promedio DEe:tvé:gg;orn
Al - -
A2 - -
A3 - 85.995 - 179.829 -
A4 79.510 179.829
Bl - -
B2 - -
B3 76.619 86.819 177.131 170.697 9.099
B4 66.499 164.264
B5 - -
C1l - -
C2 52.043 144.644
C3 56.380 87.810 151.083 153.620 10.477
C4 - -
C5 66.499 165.132

Junto con los valores de la condicion original se genera la tabla

siguiente donde se muestran los resultados promedios para Kp, como se
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aclara anteriormente no se toman los valores donde el porcentaje exceda el
80% de la capacidad de la maquina, igualmente no se registra la condicion
sensibilizada ya que no se aplicaron ensayos de traccion para determinar Sy
por escasez de muestras, este dato es necesario para el célculo de la

tenacidad Kp.

Tabla 4.14 Factor Kp para diferentes condiciones

Condicién Kip [ksi Desv,iacién
(pulg)*1/2] | Estandar
Original 223.700 -
A (6V) 179.829 -
B (8V) 170.697 9.099
C (10v) 153.620 10.477

* Fuente: SAENZ L. et al, Rev. Fac. Ing. UCV v.22 n.3 Caracas 2007.
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4.2.3 Ensayos de Dureza
4.2.3.1 Microdureza Vickers

Al tratarse de una exposicidon en donde el fin es tratar al material
superficialmente, se realizaron las pruebas de dureza a la superficie de la
probeta y a su vez también se evaluaron las durezas de la fase austenitica y
ferritica presentes individualmente mediante el ensayo de microdureza
Vickers, también a nivel superficial. Para el ensayo de dureza Rockwell se
utilizé el ensayo de Rockwell C, ya que éste es aplicado generalmente para
aceros tratados térmicamente. Estos ensayos arrojaron los resultados que se

muestran en las tablas 4.14 a 4.17.

Se tiene que la dureza de las fases del acero duplex 2507 son de 175
HV para la ferrita y 215 HV para la austenita, (SAENZ, L. et al, 2003). Ademas
se tiene que los valores de la microdureza del material sensibilizado se
obtuvieron por medicion de la misma a cada fase de manera superficial,

obteniendo los siguientes resultados.

Tabla 4.15 Microdureza Vickers para condicion sensibilizada

Microdureza Vickers Sens.

Indentacion Ferrita Austenita

1 226,70 228,30

2 245,20 245,20

3 258,20 274,30

4 268,10 272,20

5 248,40 292,00

Promedio (HV) 249,32 262,40

besviacion 15,50 25,35
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Tabla 4.16 Microdureza Vickers para condicion A (6V)

Microdureza Vickers (6V)
Indentacion Ferrita | Austenita
1 234,06 290,83
2 240,34 301,89
3 270,15 297,09
4 251,24 279,64
5 236,09 305,67
Promedio (HV) 246,38 295,02
DEeSSt"é{gg'aér” 14,85 10,23

Tabla 4.17 Microdureza Vickers para condicion B (8V)

Microdureza Vickers (8V)
Indentacion Ferrita | Austenita
1 213,09 321,94
2 262,08 301,51
3 250,65 280,76
4 248,82 311,48
5 223,57 278,59
Promedio (HV) | 239,64 298,86
Desviacion
Estandar 20,45 18,96

Tabla 4.18 Microdureza Vickers para condicion C (10V)

Microdureza Vickers (10V)

Indentacion Ferrita | Austenita

1 256,27 285,18

2 233,19 278,59

3 258,19 280,76

4 250,65 245,21

5 274,32 280,76

Promedio (HV) | 254,52 274,10

Desviacion
Estandar 14,82 16,33
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4.2.3.2 Dureza Rockwell

El estudio de dureza Rockwell que se presenta a continuacién se toma
para evaluar la dureza de la seccion externa de la muestra expuesta
directamente al acido oxdlico. Se recuerda que la carga utilizada para la

medicion de la dureza Rockwell C es de 150 Kgf.

Tabla 4.19 Resultados Dureza Rockwell C

Dureza Rockwell (HRC)
Indentacion — COMENEIEN
Original A (6V) B (8V) C (10)
1 18,70 14,40 19,00 16,50
2 19,20 19,90 17,40 19,40
3 21,40 20,20 20,00 20,70
4 19,70 18,50 19,20 19,50
5 17,50 20,20 18,20 20,20
Promedio
(HRC) 19,30 18,64 18,76 19,26
LESUECIT 2,47 0,99 1,63
Estandar

Tabla 4.20 Dureza Rockwell C para diferentes condiciones

Condicién Dureza Desv’iacién
(HR) Estandar
Original 19,30 1,43
A (6V) 18,64 2,47
B (8V) 18,76 0,99
C (10v) 19,26 1,63
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4.3 Corrosion o Exposicién al acido

4.3.1 Estado de las muestras luego de la exposicion.

Se aplican un conjunto de observaciones durante la etapa de exposicion
al quimico, detallando el proceso como tal hasta el producto de la corrosion
obtenida en las muestras. Durante la exposicion ocurre una pérdida de
material moderada, de partes superficiales de la muestra se desprenden
pequefias particulas en forma de polvo tanto en las zonas en contacto con el
catodo como en zonas alejadas del mismo. El area pulida cambia su aspecto,
opacandose lentamente y haciendo notorios defectos superficiales de la
muestra, el reactivo se contamina en cada exposicion debido a la liberacién de
particulas de oxido remanentes en las muestras, por lo que es pertinente

sustituirlo de manera recurrente.

En primer lugar, se visualiza el estado de todas las probetas ensayadas,
éstas se examinan macroscopicamente, y se identifica cada uno de los
elementos o caracteristicas que puedan haber aparecido en las mismas. Es
importante destacar las diferencias visibles que se hayan generado entre las
muestras de las tres condiciones. A continuacion se reportan un compendio

de imagenes que datan el estado final de las muestras.

Figura 4.8 Probeta tipo Charpy expuesta al &cido a 6V, condicién A, (Derecha e

Izquierda)
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La Figura 4.8 se detallan varios angulos de probetas expuestas al
guimico a 6V, correspondiente con la condicibn menos severa, se visualiza
como ciertas capas de oxido remanentes del tratamiento térmico fueron
degradadas, asi como la superficie superior se vio obscurecida por el ataque.
Todas las probetas de esta condicion presentaron caracteristicas externas
similares, tal como se ve en las imagenes, los bordes (inferior y superior) de la

superficie en contacto con el circuito, se opacaron con mayor profundidad.

Figura 4.9 Probeta tipo Charpy expuesta al &cido atacada a 8V, condicion B,

(Derecha e Izquierda)

En la Figura 4.9 se encuentran las probetas de impacto tipo Charpy
expuestas al medio segun la condicion B (8V), estas muestras poseen
caracteristicas intermedias entre las tres condiciones, no obstante existen
algunas probetas particulares que en una visibn macroscoépica tienden hacia
la exposicién excesiva o hacia el déficit de esta, en general presentan rasgos
mas acentuados que las muestras de la condicion anterior. Las capas de
oxido azulado retenidas en los planos ajenos al catodo caen facilmente
mediante la limpieza con algodon, dejando al descubierto una superficie

similar a las condiciones iniciales del material.
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Figura 4.10 Probeta tipo Charpy expuesta al &cido a 10V, condicién C, (Derecha e

Izquierda)

En las muestras que se detallan en la Figura 4.10, se puede ver la
superficie generada luego de la exposicion, las zonas que bordean el plano de
ataque son las mas afectadas asi como las mas cercanas a la paleta catddica.
Este conjunto de probetas recibio la exposicion a condiciones mas severas, y
ello se constata por medio su estado final, ya que se encuentran opacadas por
completo la zona pulida inicialmente, dejando rastros de éxidos o suciedad en

el mismo plano.

Las imperfecciones que persistieron luego de la preparacién de la
superficie parecen ser los lugares de concentracion de corrosiébn, como se
observa en la figura ciertas lineas cercanas a la muesca y en el borde de la

superficie fueron resaltadas.

En los planos adyacentes adicional a la caida de capas de oxido
provenientes del tratamiento, ocurre un mayor deterioro que en las
condiciones anteriores, asi como areas sombreadas o con tonalidades

diferentes.
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Figura 4.11 Comparacion de probetas Charpy expuesta al acido A, By C de
Izquierda a Derecha.

Para una mejor comparacion de las muestras se tiene la Figura 4.11,
donde se encuentran alineadas de izquierda a derecha las probetas de tipo

Charpy para las condiciones A, B y C respectivamente.

Dentro de los rasgos generales se aprecia la pérdida del brillo o lustre
inicial, obtenido en la preparaciéon de la superficie, asi como la aparicién de
manchas o zonas obscuras en casi la totalidad de la zona atacada, haciendo
mayor efecto en las imperfecciones que no fueron removidas en la

preparacion debido a su forma o profundidad.

En la figura 4.11 se observa como la probeta mas a la derecha C posee
mayor deterioro que las restantes, las probetas A y B se encuentran
totalmente opacas, algunas rayas y hoyuelos son destacados por medio de la

exposicion.

Estas caracteristicas se resaltan con el aumento de la diferencia de

potencial, lo que genera la diferencia entre las condiciones exteriores
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macroscopicas de las muestras, sin embargo no existe la generacion a

aparicion de elementos visibles nuevos entre condiciones.

Figura 4.12 Muestras de Traccion expuestas al acido (lzquierda y Derecha)

Los resultados son similares para las probetas de traccion, se generan
las mismas caracteristicas para las condiciones correspondientes,
adicionando elementos particulares en estas muestras, posiblemente debido a
su tamafo; las zonas mayores atacadas son aquellas cercanas a la paleta
qgue hace de catodo debido al sentido de la corriente y de intercambio de
material. Se forman ciertas sombras y zonas de oscurecimiento alrededor de
los bordes como se observa en la figura 4.12 Izquierda, asi como una mayor
concentracion en el centro y extremos de la probeta, posiblemente por ser

zonas vulnerables de menor grosor y con bordes pronunciados.

De la misma manera como ocurre con las probetas tipo Charpy, el
detrimento de la superficie se incrementa con la corriente o voltaje aplicados

en el ensayo, las diferencias son notorias mas no drasticas.
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4.3.2 Pesaje de las muestras luego del ataque

Luego de aplicar el ataque quimico se realiza un segundo y final pesaje,
los resultados diferenciales y porcentuales se calculan y se muestran en la

siguiente tabla.

Tabla 4.21 Estadistica de cambio en pesaje de muestras, medidas en gramos

T | s | s | (e | FECEGE | Pl
de la Muestra la la de Peso Peso de Peso Estandar
Muestra | Muestra Porcentual | Promedio
Al 31,7498 | 31,6630 | 0,0868 0,2734
A2 31,6549 | 31,6121 | 0,0428 0,1352
A3 31,6709 | 31,6182 | 0,0527 0,1664
Ad 31,5125 | 31,4796 | 0,0329 0,1044 0.0581 0,0199
A5 39,5871 | 39,5133 | 0,0738 0,1864
A6 39,7383 | 39,6784 | 0,0599 0,1507
Bl 31,7330 | 31,6840 | 0,0490 0,1544
B2 31,7543 | 31,7078 | 0,0465 0,1464
B3 31,7139 | 31,6510 | 0,0629 0,1983
B4 31,6087 | 31,5570 | 0,0517 0,1636
B5 31,3769 | 31,3240 | 0,0529 0,1686 0,0555 0,0072
B6 40,1110 | 40,0465 | 0,0645 0,1606
B7 39,5493 | 39,4968 | 0,0525 0,1321
B8 38,9836 | 38,9193 | 0,0643 0,1614
C1 31,7984 | 31,7469 | 0,0515 0,1620
Cc2 31,6679 | 31,6097 | 0,0582 0,1838
C3 31,8177 | 31,7506 | 0,0671 0,2109
C4 31,6900 | 31,6327 | 0,0573 0,1808
C5 31,7140 | 31,6635 | 0,0505 0,1592 0.0785 0.0364
C6 40,1505 | 39,9982 | 0,1523 0,3797
C7 39,7561 | 39,6799 | 0,0762 0,1927
C8 39,8498 | 39,7349 | 0,1149 0,2947
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En general se registran pérdidas de peso minimas, siendo alrededor
del 0,2% para todas las muestras ensayadas, a pesar de ello no representan
valores significativos como para abordar una corrosion severa, y mas aun, se
infiere que la pérdida de material se relaciona con la caida de ciertas capas de
oxido y suciedad adheridas a las probetas. Igualmente se vincula el
esparcimiento de particulas en forma de polvo durante la exposicion, a la

pérdida de peso registrada en las muestras.
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4.4 Microscopias

4.4.1 Microscopia Optica

Al exponer las probetas, se devela la microestructura del material
afectada en cierta medida por el medio corrosivo. La microscopia se aplica a
todas las probetas observando las diferencias e igualdades entre las mismas,
asi como los cambios que ocurren en los granos a medida que se aumenta la
agresividad de la exposicion. A continuacion se muestran las microestructuras

mas representativas de cada condicion.

4.4.1.1 Muestras expuestas al acido a 6V durante 2 minutos
(Condicién A)

Figura 4.13 Muestra representativa de la condicion A, aumento de 100x
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Figura 4.14 Muestra representativa de la condicion A, aumento de 200x
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Figura 4.15 Muestra representativa de la condicion A, aumento de 400x
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25 ym

Figura 4.16 Muestra representativa de la condicion A, aumento de 1000x

Las muestras expuestas al medio con la menor intensidad de corriente
recibieron un ataque minimo, a pesar de que los granos se observan de una
manera definida existe una gran cantidad de carburos que se precipitaron

alrededor de toda la superficie sobretodo en la fase ferritica.

Al incrementar el aumento del lente se observa una diferencia entre la
tonalidad de los granos, indicando la estructura bifasica, igualmente existe en
gran cantidad la formacion de carburos que generan manchas alrededor del
material. Sin embargo no se observan dafios mayores en la microestructura y
se sospecha que los defectos existentes son inherentes al material inicial o a

los procesos llevados a cabo anterior a la observacion.
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Los granos se diferencian claramente asi como las fases presentes, se
consiguen ciertas irregularidades en el material, entre ellas limites bien
definidos que podrian generar imperfecciones dentro de la microestructura
granitica.

Para el mayor aumento disponible en el microscopio, se corroboran las
opiniones emitidas anteriormente, los limites de grano no sufrieron un dafio
significativo, y solo es posible observar algunos defectos aislados. Otra
caracteristica destacable de la imagen es la notable diferencia entre la

austenita y la ferrita.

4.4.1.2 Muestras expuestas al acido a 8V durante 2 minutos
(Condicion B)

Figura 4.17 Muestra representativa de la condiciéon B, aumento de 100x
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Figura 4.18 Muestra representativa de la condicion B, aumento de 200x

25 pm
Figura 4.19 Muestra representativa de la condicion B, aumento de 400x
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25 uym

Figura 4.20 Muestra representativa de la condicién B, aumento de 1000x

En general, para las muestras expuestas a 8V se tiene un mayor
deterioro superficial macroscopico, sin embargo al observar las estructuras en
el microscopio se develan los granos de una manera clara, con zonas

ennegrecidas.

Similar a lo ocurrido en la condicién anterior, las fases se distinguen
debido a la tonalidad y es posible hallar defectos aislados como bordes de
grano afectados y maclas. Es viable que algunos de estos defectos se hayan

acentuado en la exposicion al acido.

En la vista a 400x no se detallan mayores defectos, la ferrita o grano
grisaceo se encuentra mas afectada que la austenita, igualmente se observan
defectos generales del material y un alto nivel de particulas adheridas a las
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zonas mas oscuras, posiblemente restos de sucios y 0xidos que se generaron

durante la exposicion.

El aumento méas cercano revela granos mas afectados que otros, como
se menciona anteriormente, sin embargo se evidencia una leve corrosion

intergranular.

4.4.1.2 Muestras expuestas al acido a 10V durante 2 minutos
(Condicién C)
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Figura 4.21 Muestra representativa de la condicion C, aumento de 100x
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| D e |
50 ym

Figura 4.22 Muestra representativa de la condicion C, aumento de 200x

25 ym
Figura 4.23 Muestra representativa de la condicion C, aumento de 400x
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25 ym
Figura 4.24 Muestra representativa de la condicion C, aumento de 1000x

Las condiciones generales o representativas de las muestras expuestas
con una diferencia de potencial de 10V, muestran una microestructura
afectada con zonas sobre-expuestas oscurecidas, en algunas de las muestras
se intensificaron en cierta medida los defectos como rayas u hoyuelos propios

del material inicial.

En la figura anterior se denotan los bordes de grano bastante marcados,
asi como algunos bordes separados formando concentradores, sin embargo,
estos no llegan a formar grietas caracteristicas de materiales corroidos.
Algunas maclas u otros defectos se acentlan y generan irregularidades dentro
de la matriz del material.

Lo que se observa en la Figura 4.23 es el aumento de 400x de la
condicién C, algunos bordes de grano se encuentran marcados y levemente

separados. Se presentan defectos del material tenuemente acentuados por la
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exposicion al acido, como lo son las maclas. A grandes rasgos se puede decir

gue es una de las estructuras mas afectadas.

El aumento mayor en la muestra revela la naturaleza de los defectos
observados, existen bastantes irregularidades en la visualizacion, mas no se
destaca ninguna grieta o elemento que pudiese afectar de manera drastica la
resistencia del material, no se observdO una corrosidn o susceptibilidad
intergranular severa, sino pequefias singularidades reservadas a ciertas zonas

de la muestra.
Tomas superficiales adicionales tomadas con MEB

Adicionalmente a las imagenes de fractografia, se desea analizar con
mas minuciosidad y exactitud algunas de las superficies afectadas en las
muestras de traccion, algunas caracteristicas observadas en las microscopias
Opticas no otorgaban detalles especificos acerca de la naturaleza de ciertos

defectos.

Por ello, se tomaron algunas imagenes de la superficie de las probetas
sefaladas, se visualizan defectos importantes aislados que comprenden
bordes de grano bastante definidos que parecieran abrirse alrededor de las
fronteras, esto lo observamos en la imagen 4.26 hacia el fondo. En la imagen
4.25 se observa como un conjunto de bordes de grano parecieran ampliarse a
lo largo de una misma seccion, debido a la formacion y acumulacion de
carburos. Esto indica la acumulacion de defectos que podria resultar en
futuras grietas dentro del material si se aplican esfuerzos considerables. Cabe
destacar que estos defectos son aislados y no forman parte predominante del

material.
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40um

Figura 4.25 Imagenes superficiales adicionales tomadas mediante MEB, Probeta A6

40pm

Figura 4.26 Imagenes superficiales adicionales tomadas mediante MEB, Probeta B6
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4.4.2 Observacion de Fracturas

En las figuras 4.27 y 4.28 se tienen las fracturas tipo de las muestras
ensayadas a traccidon y a impacto tipo Charpy respectivamente. En la fractura
de la muestra de traccibn es evidente el tipo Copa — Cono, una de las
secciones es sobresaliente y calza junto a la seccién contraria mas profunda,
los analisis mas rigurosos de la fractura se aplican mediante el ensayo MEB,

donde se verifica la naturaleza de la misma.

Figura 4.27 Fractura Tipo de muestra ensayada a Traccion

Figura 4.28 Fractura Tipo de muestra ensayada a Impacto tipo Charpy, Total
(Izquierda) y Parcial (Derecha)
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Aun asi, por razén del examen macroscopico de las mismas se puede
observar que existe una cantidad de signos que indican el tipo de fractura que
tienen las probetas: en primera instancia existe el hecho de que ambas
probetas presentaron una gran cantidad de deformacion durante el ensayo y
también se form6 encuellamiento, lo que sugiere una fractura ductil. Las
probetas de ensayo Charpy presentaron fracturas variadas, en su mayoria
parciales, en la figura 4.28 se visualiza una de las muestras fracturadas, existe
de la misma manera una zona sobresaliente y otra que le corresponde
conocida como labios de cortante. Por el simple hecho de que las probetas de
impacto no hayan roto en su totalidad, este es un indicativo de que el material
es bastante ductil, ya que tiene la capacidad de absorber gran cantidad de
energia sin romperse. Sin embargo en la zona de fractura se observan zonas
de brillantes hacia el borde y zonas opacas mas hacia el centro, lo que
sugiere que existen zonas fragiles y ddctiles respectivamente, por lo tanto

ambas fracturas son calificadas como tipo mixta.
4.4.3 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Una vez realizado el analisis macroscopico se realizd el microscépico
apoyado en base a la microscopia electrénica de barrido realizada. Para ello
por cada condicion se tomaron imagenes de 388x, 775x, y 2000x para
observar la superficie de fractura. Primeramente en las figuras 4.29, 4.30 y
4.31 se observan los aumentos realizados para la probeta A3 (impacto) con la

condicion de 6V.
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Figura 4.29 Superficie de fractura de A3 con aumento de 388x.

70um

Figura 4.30 Superficie de fractura de A3 con aumento de 775x.
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20pm

Figura 4.31 Superficie de fractura de A3 con aumento de 2000x.

Ahora bien se presentan a continuacion en las figuras 4.32, 4.33, y 4.34
las imagenes representativas a la muestra B3 (impacto) que refleja la

condicion de 8V.

Figura 4.32 Superficie de fractura de B3 con aumento de 388x.
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70pm

20pm

Figura 4.34 Superficie de fractura de B3 con aumento de 2000x.
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Por ultimo, a continuacion, se muestran las imagenes captadas de las
probetas C5 (impacto) con la condicion de 10V, correspondientes a las figuras
4.35,4.36y4.37

Figura 4.36 Superficie de fractura de C5 con aumento de 775x
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20pm

Figura 4.37 Superficie de fractura de C5 con aumento de 2000x.

Ya observado los resultados de las imagenes captadas se puede
determinar que existe una cantidad significativa de dimples presentes a lo
largo de toda la microestructura, sin importar la condicion tomada, ademas
cabe resaltar que hay presencia de clivaje en la zona de fractura y también se
observan algunas facetas de ruptura intergranulares, indicando fragilidad,
ademas se visualizan a lo largo de la superficie gran cantidad de carburos,
mostrandose como pequefias particulas de tonalidad diferente a los granos. A
nivel de las 2000x no se observan rastros de estrias de fatiga ni deslizamiento
de los granos con respecto a las otras, ambas caracteristicas de rupturas
fragiles.

Adicionalmente se tomaron muestras para la condicion mas critica de la

zona de fractura en el borde de la misma para observar si existen cambios en
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el tipo de fractura debido a que a exposicion al acido tuvo un alcance poco
profundo, y fue mas evidente a nivel superficial, se obtuvo la imagen que se

observa en la figura 4.38.

i 100pm ,

Figura 4.38 Borde de superficie de fractura de C5 con aumento de 388x.

En esa imagen observada se ven sencillamente las mismas propiedades
anteriormente discutidas pero magnificadas, es decir, existe una cantidad muy
superior de dimples, y sin embargo también se observan varias zonas de

clivajes. Por ello se puede concluir que la fractura es netamente mixta.

Ahora bien, también se tomaron muestras de la superficie de fractura a
nivel de las probetas de traccion utilizadas, se escogi6 capturar la copa en la
fractografia y el resultado se muestra en las figuras 4.39, 4.40 y 4.41 de la
condicion de 6V, ya que es la probeta A6 (traccién).
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: 100pm - >
Figura 4.39 Superficie de fractura de A6 con aumento de 388x.

70pm

Figura 4.40 Superficie de fractura de A6 con aumento de 775x.
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20pm

Figura 4.41 Superficie de fractura de A6 con aumento de 2000x.

Seguidamente se muestran las figuras correspondientes a la muestra B6

(traccidn) correspondiente al periodo de 8V en las figuras 4.42, 4.43y 4.44

' 100pm y

Figura 4.42 Superficie de fractura de B6 con aumento de 388x



112 Estudio de la tenacidad de impacto del acero duplex 2507 sometido a corrosion previa por parte
de una solucion de &cido oxalico al 10% segln la norma ASTM 202-02A

70pm

20pm

Figura 4.44 Superficie de fractura de B6 con aumento de 2000x.

Por ultimo se muestran las imagenes correspondientes a la probeta C7
(traccion) del periodo de 10V para los mismos aumentos en las figuras 4.45,
446y 4.47.
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4 100pm ,

Figura 4.45 Superficie de fractura de C7 con aumento de 388x.

70um

Figura 4.46 Superficie de fractura de C7 con aumento de 775x.
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20pm

Figura 4.47 Superficie de fractura de C7 con aumento de 2000x.

Observando las imagenes obtenidas en traccion se puede determinar
gue las condiciones de fracturas para todos los periodos son exactamente
iguales y no hay cambios significativos entre los mismos. La superficie en si
es algo diferente a la de las probetas de impacto, sin embargo los elementos
son similares; los dimples son mucho mas comunes y numerosos en esta
superficie y se observa facetas de clivaje en la misma significando esto que la

fractura no es totalmente ductil sino que posee caracteristicas fragiles.

Asi como en el caso de las probetas de impacto, para la condicibn mas
critica (10V) se tomaron imagenes del borde de la superficie de fractura para
observar si existen cambios con respecto al centro de la misma y se puede

observar en la figura 4.48.
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4 100pm >

Figura 4.48 Borde de superficie de fractura de C7 con aumento de 388x.

Aqui, los dimples estan mas dispersos que en el centro. Se observan

caracteristicas de clivaje hacia los bordes.

En las imagenes obtenidas por el MEB de la parte superficial de las
probetas ayuda a corroborar que hubo cierto deterioro intergranular del
material, ya que en varias de ellas para las diferentes condiciones se logran
ver la profundidad que hay entre los bordes de grano, sin embargo estos
defectos fueron muy puntuales y son debidos a la segregacion de carburos

durante la sensibilizacion y la exposicion al &cido.

Por otro lado también se denota que la fase mas atacada es la ferrita,
aunque se nota que en algunas zonas los granos de Austenita no estan bien
diferenciados. Las probetas de la condicibn mas baja son las que resultaron
menos atacadas, pudiéndose diferenciar mejor los granos de ambas fases. En
el caso de las probetas con la condicion intermedia se pueden observar de
igual manera los granos, mas sin embargo existe un mayor deterioro en los

bordes de grano de las fases presentes. Para la condicibn mas fuerte se
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denota un menoscabo mucho mayor, en donde ya los granos de la ferrita no
son diferenciables unos de los otros y la Austenita si prevalece marcada y

también se ve bastante deterioro superficial general.
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4.5 Discusioén de resultados

4.5.1 Comparacion de resultados en ensayo de Traccion.

Tomando en cuenta los valores obtenidos del esfuerzo de fluencia, se
observé que la variacibn maxima entre los promedios de las diferentes
condiciones es de alrededor del 2,1%, siendo este valor despreciable para
aseverar que hubo cambios significativos debidos a la corrosion en el material.
Por otra parte comparando los valores que se tienen de condicién original con
el minimo obtenido (siendo el mas critico) se observa que existe una
diferencia del 3,7%, que tampoco es un cambio representativo, y puede
deberse a que el dato del esfuerzo en condiciones originales fue obtenido del

fabricante y no bajo la misma maquina de ensayo.

Seguidamente se tienen los valores de esfuerzo maximo, los cuales
varian en hasta un 1% entre las condiciones A, B 'y C, y en 9,7%
aproximadamente comparando el minimo obtenido con el valor del material en

condicion original.

Comparacion de Esfuerzos
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(Mpa)

m Esfuerzo Maximo
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Figura 4.49 Grafico comparativo entre Esfuerzos
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Comparacion de Ductilidad
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Figura 4.50 Gréafico comparativo de Ductilidad

El comportamiento observado del %RA es variable, ya que el
porcentaje de cambio es de alrededor del 6,7% entre los valores maximo y
minimo obtenidos en el proceso de corrosion para las diferentes condiciones,
por otra parte comparandolo con las condiciones originales, existe una
variacion maxima del 21,20% (contra el valor promedio minimo, obtenido en la
condicion C). Los cambios son suficientemente amplios como para aseverar
gue se afecta en cierto modo la ductilidad, especificamente una fragilizacién
del material. Si bien la corriente o diferencia de potencial no son
determinantes en aplicaciones especificas, se manipulan de manera tal de

gue aceleren el proceso de corrosion que podria sufrir un acero Duplex 2507

durante su limpieza.

En el estudio de la elongacion no se observa un comportamiento muy
variable; el porcentaje promedio minimo de elongacion se encuentra en la
condicion C, el maximo lo posee la condicion B, se observa una reduccién
aproximada del 3,6% y, a su vez comparando las condiciones originales se

determina un cambio del 14,50%, lo cual se puede atribuir en gran parte a la
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sensibilizacion y por otro lado se debe tomar en cuenta que el porcentaje mas
critico lo posee la condicion expuesta con mayor diferencia de potencial (C)

indicando que el acido tiene un efecto degradante sobre el material.

En esta perspectiva es necesario recalcar que fue aplicado un
tratamiento térmico a la poblacion, generando condiciones criticas en la
misma. A pesar de que los valores hayan demostrado cierta tendencia no se
observa casi dispersion entre ellos, por lo que es probable que el cambio que
pudiesen haber sufrido haya tenido lugar durante el normalizado aplicado y la

exposicion del acido haya agravado los cambios en el material.

4.5.2 Comparacion de resultados en ensayo de impacto Charpy.

La sensibilizacién afecta el comportamiento del material de manera
determinante. Se debe recordar que el ensayo de la condicion original sugiere
gue la energia absorbida excede la capacidad de la maquina de ensayos, mas
sin embargo el resultado obtenido para la condicion sensibilizada no puede
ser tomado en cuenta como exacto, ya que al haber sido ensayada tan solo
una probeta para esta condicion se genera un alto grado de incertidumbre.
Adicionalmente el estudio de la condicién de la sensibilizacion no forma parte

del trabajo de investigacion, sino mas bien es utilizado como referencia.

Los valores del ensayo de impacto son bastante sensibles e intervienen
factores como; el tiempo, calidad de equipos, temperatura, entre otros. De la
misma manera afecta la escasez de muestras ya que amplia la dispersién

entre los datos.

La condicion A presenta un decremento en un orden de 26,30% con
respecto a la probeta original, a su vez para la condicion B disminuye en
33,6%, finalmente para la condicion C el porcentaje de reducciéon es 45,90%.

Comparando los promedios de ambas (condiciones A y C) se tiene una
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reduccion aproximada de 26,67%. Las diferencias entre las condiciones Ay B

no son tan drasticas (menos del 10%).

El grafico mostrado a continuacion (Figura 4.51) se construye a
proposito de verificar el comportamiento que presentan las EAl de cada
condicion. Las EAI promedio de las condiciones A, B y C se encuentran por
debajo de la condicién inicial (146,02 J) tal como se observa en el gréafico
4.51. La fragilizaciébn del material se debe en gran parte a la sensitizacion

aplicada y la exposicion al acido apoya este proceso.

Comparaciéon de EAI
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o

Figura 4.51 Comparacion de EAI para las diferentes condiciones

La dispersion entre los valores promedios de la energia absorbida por
impacto observados en la grafica también se debe al hecho de que las
probetas al realizar el momento de la sensibilizacién fueron colocadas en su
totalidad simultaneamente en el horno, lo que indica que algunas de ellas
estuvieron sometidas a mas calor que otras debido a la naturaleza del mismo,

formandose asi una mayor cantidad de carburos de cromo en ellas, lo que
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influye altamente en su tenacidad. A continuacion se presenta la gréafica

relativa a los resultados del factor de intensidad de esfuerzos.

Comparacion de KID
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Figura 4.52 Comparacion de K, para las diferentes condiciones

La condicién que presenta el valor mas critico de Kp es la condicién C,
con una disminucion de 31,32% respecto a la condicién inicial, es importante
recordar que mientras mas bajo sea el factor K,p el material es mas propenso
a generar fracturas fragiles, sin embargo debe tenerse en cuenta lo explicado
anteriormente. En resumen, se precisa que los resultados referidos al ensayo
de impacto, tanto; EAI, como K|p, indican que la causa para el deterioro de la

tenacidad es el tratamiento térmico aplicado.
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4.5.3 Comparacion de resultados en ensayos de dureza.

Graficos comparativos entre datos de Microdureza y Dureza.

Comparacién Microdureza Vickers
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Figura 4.53 Comparacion de Microdurezas para cada Condicion y Fase
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Una vez aplicados los ensayos de microdureza referentes a cada fase,
se grafican en la figura 4.53 los datos obtenidos para comparar mas
facilmente los resultados. Lo primero que se visualiza es que los promedios
HV (Dureza Vickers) de la condicibn C son mas cercanos a los valores
originales. Existe cierta dispersion debido a la condicion de las muestras. Hay
una gran cantidad de carburos presentes debido al proceso de sensibilizacion

gue fueron observados y se intenté que no afectaran las medidas tomadas.

La microdureza reportada en la fase austenitica se mantiene
relativamente constante a lo largo de todas las condiciones desde el proceso
de sensibilizacion, la ferrita disminuye y aumenta sin seguir una tendencia
clara por la alta presencia de carburos. Luego de la sensibilizacion se observa
en general un aumento de la dureza con respecto a los valores originales,

esto debido probablemente a que dicha sensibilizacion endurecio las fases.

Se observa en lo referente al comportamiento de los microconstituyentes
un aumento general en la dureza luego de la sensibilizacién, sin embargo la
tendencia luego del tratamiento no es clara, a grandes rasgos se denota que
la microdureza de la austenita se mantiene relativamente constante al
aumentar la diferencia de potencial concordando con lo estudiado en la teoria
ya que se precisa que la austenita retenga su resistencia por sus fuertes
caracteristicas. La tendencia de la ferrita es oscilante, la cantidad de carburos

incluidos en esta fase hace que las medidas no sigan un patrén constante.

Como se puede observar en el grafico 4.54 a pesar de que los valores
varian por muy poco. El incremento total de la dureza Rockwell es de
aproximadamente 3,2%, ocurriendo en mayor parte hacia la condicion C
(10V). Sin embargo estos resultados no son concluyentes del endurecimiento
progresivo del material, ya que varian porcentajes muy pequefios entre las

condiciones.
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4.5.4 Relaciéon entre ensayos mecanicos

Se tiene primeramente que los resultados arrojados por el ensayo de
traccion reflejan que la probeta no sufre un cambio significativo a nivel de
resistencia general del material, sin embargo hubo una variacion en cuanto la
ductilidad del mismo, ya que para todos los porcentajes se tienen
diferenciaciones de hasta cerca de un 20% pero con respecto a las
condiciones originales. Ademas se tiene que el acido oxalico genera un

cambio adicional en la ductilidad del material.

Por otra parte se tiene que para el ensayo de impacto, el material se ve
bastante afectado por el proceso de sensibilizacidn, y sin embargo existe un
cambio dentro de las condiciones ensayadas, lo que es debido al contacto con
el &cido, lo cual fragiliza al mismo, concordando asi con el estudio de
ductilidad.

La resistencia al impacto si se vio mayormente afectada mas que la
parte de traccion debido a que se trata de un ensayo mas sensible que
depende de muchos mas factores. Es evidente la fragilizaciéon que sufrio la
probeta por el tratamiento térmico realizado, que fue el factor mas
determinante en los resultados obtenidos, sin embargo también existe el
cambio generado por el acido. También se deben analizar los resultados de la
dureza, teniendo en cuenta que la dureza Rockwell en la superficie no cambia
a lo largo de todas las condiciones de corrosién ni cambios significativos con
respecto al material original (alrededor del 4%). Y este resultado también es
apoyado por la microdureza tomada de las fases, ya que al haber un cambio
poco perceptible en la dureza de la austenita (alrededor de un 10%), el
material mantiene las propiedades de resistencia sin mucha variacion; a su
vez la ferrita no tiene un comportamiento claro, debido a la cantidad de
carburos formados a lo largo de esta fase, por lo que existen no permitiendo

una tendencia definida.
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CAPITULO 5
Conclusiones y Recomendaciones

En el siguiente capitulo se sintetiza en varios puntos los aspectos mas
relevantes observados y analizados del trabajo realizado, las
recomendaciones emitidas se hacen en fin de apoyar futuros trabajos o
aplicaciones referentes a la exposicion del acero duplex 2507 a acido oxalico.
Ademas de ello se recalcan las observaciones y hechos méas destacables de

los experimentos y estudios.

5.1 Conclusiones

Dentro de los aspectos mas destacables del estudio se encuentran los

siguientes puntos:

e Se demostr6 mediante los ensayos realizados que la sensibilizacién y
exposicidn al acido afecta la tenacidad al impacto del acero SAF 2507,
reduciendo en hasta un 45% la misma, y causa un deterioro en las
propiedades del mismo, a pesar de que el factor que infiere cambios
mayores a las propiedades del material es el tratamiento de

sensibilizacion aplicado.
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Se determind que los tiempos de exposicion, y el voltaje aplicado al
acido no fueron lo suficientemente agresivos para evidenciar
claramente la corrosion intergranular en el acero estudiado, se
formaron gran cantidad de carburos durante la sensibilizacion, mientras
otras singularidades microestructurales fueron agravadas por la
exposicion al acido.

Se estableci6 que las propiedades estaticas del material se
mantuvieron en los ensayos de traccién, y dureza Rockwell, solamente
se observé un cambio en las propiedades mas sensibles; la tenacidad
de impacto y la microdureza Vickers.

Se determind que los comportamientos de la dureza Vickers se deben
a la posicion de las probetas dentro del proceso de sensibilizacion
donde ocurre una distribucion irregular de la temperatura en las mismas

generando la formacién desigual de carburos de cromo.
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5.2 Recomendaciones

Adicionalmente se mencionan las siguientes recomendaciones para

estudios y aplicaciones futuras.

Aumentar los periodos de exposicion de las muestras o la
concentracion del acido oxalico para generar un ambiente mas agresivo
que pueda provocar corrosion intergranular dentro de la microestructura
del material.

Incrementar la temperaturas de sensibilizacion aproximadamente a 700
u 800°C y las de exposicion al acido a ebullicion, para generar
condiciones criticas y simular las aplicaciones de trabajo del material,
asi observar las relaciones que existen entre los deterioros provocados
por ambos factores.

Combinar el medio corrosivo de acidos organicos, ya sea acido oxalico,
acético o formico, con diversos tipos de impurezas quimicas como lo
son los cloruros, iones férricos o cupricos, aire y peréxidos presentes
en inherentes a este tipo de acidos, dichas impurezas aumentan

considerablemente la agresividad corrosiva del medio.
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