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RESUMEN

Los aceros inoxidables duplex son una familia de aceros caracterizados por presentar una
estructura de dos fases: ferrita y austenita en proporciones equivalentes, lo que les permite
obtener propiedades mecénicas y anticorrosivas superiores a los demds aceros. Ello ha
permitido que sean empleados en diversos campos de la industria como la petroquimica,
alimenticia y red de tuberias submarinas. Sin embargo, debido a la alta cantidad de elementos
aleantes que poseen, presentan una alta susceptibilidad a formar fases intermetalicas y
compuestos como carburos y nitruros, los cuales disminuyen las propiedades en servicio del
material. Actualmente, técnicas como la microscopia Optica permiten detectar estas fases en los
componentes, pero, para tal fin, es necesario realizar la extraccion de una muestra y el traslado
de la misma a un centro especializado, lo que implicaria que el componente deje de operar

incluso pudiendo quedar inutilizado.

El objetivo del presente trabajo de investigacion es proponer el uso de la técnica de
ferritoscopia como una alternativa no destructiva que permita detectar dichas fases secundarias
del material en un componente en servicio brindando resultados confiables y rdpidos. Para ello,
se propone inicialmente estudiar el comportamiento microestructural del acero inoxidable
daplex UNS S32205 debido a su mayor comercializacion y uso en los distintos sectores
industriales. Asimismo, se busca caracterizar la microestructura del material bajo distintos
ciclos térmicos empleando técnicas como Microscopia Optica y establecer una relacion entre
el tiempo de exposicion y el crecimiento de las fases secundarias, las cuales son las
responsables de la degradacion de las propiedades mecdnicas. De esta manera, se podra
también obtener una relacion entre el comportamiento de la fase ferritica y las fases secundarias
para poder asi determinar la precision que se obtendrd mediante la técnica no destructiva

propuesta.
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INTRODUCCION

Los aceros inoxidables duplex (Duplex Stainless Steel y siglas DSS) son una familia de aceros
caracterizados por presentar una estructura bifdsica compuesta por ferrita y austenita en
fracciones volumétricas casi iguales, y presentar propiedades mecanicas y anticorrosivas
superiores a los aceros inoxidables comunes debido a que comparten algunas caracteristicas de

los aceros ferriticos y aceros austeniticos [1].

Desde su introduccion al mercado en los afios 30 hasta la actualidad, dichos aceros han
presentado una constante evolucion en las propiedades mecénicas y resistencia a la corrosion
lo que permitid que sean empleados como posibles alternativas ante otros tipos de aceros y
también en aplicaciones en ambientes mas severos. Entre los rubros industriales mas

solicitados, se encuentra la industria petroquimica, alimentaria y de tuberias submarinas [2].

Sin embargo, debido a la alta cantidad de elementos aleantes en su composicion quimica, existe
la tendencia a formarse diversas fases intermetalicas (carburos y nitruros) producto de
fendmenos de precipitacion. Dichas fases pueden generarse ya sea durante la etapa de
fabricacion (fundicidon, deformacion en caliente y en frio, entre otros) como durante su
condicion de trabajo. El estudio de estos precipitados resulta de gran interés para los
investigadores debido a su relacion con la disminucion de las propiedades mecanicas del

material como la dureza, la tenacidad y resistencia mecanica, y de la resistencia a la corrosion.

Ante esta problematica, resulta necesario identificar y cuantificar la presencia de estas fases en
muestras sometidas a distintas temperaturas o condiciones de servicio. Entre las técnicas mas
comunes para la evaluacion a nivel microestructural, se encuentra el anélisis metalogréafico por
técnicas como Microscopia Optica (MO) y Microscopia Electrénica de Barrido (MEB). Sin
embargo, la principal limitacion de las técnicas mencionadas previamente consiste en la
necesidad de extraer muestras y realizar el analisis en un laboratorio debidamente equipado. Es
por ello que se busca la posibilidad de implementar una técnica no destructiva que permita

obtener resultados en menores tiempos mientras el elemento se encuentre en servicio.

El presente trabajo busca demostrar la viabilidad y confiabilidad de usar el andlisis por
ferritoscopia como una alternativa en técnicas no destructivas para la caracterizacion y
cuantificacion de fases secundarias que se forman por efecto de ciclos térmicos, lo cual

permitird su uso en el sector industrial como medida preventiva o de control de calidad.



Asimismo, el efecto de las fases secundarias en los aceros inoxidables diplex permite conocer
los limites a los cuales dichos materiales pueden estar sometidos con el fin de prevenir posibles

fallos durante su puesta en servicio.

Finalmente, el trabajo de investigacién busca modelar el comportamiento microestructural de
las fases secundarias en muestras sometidas a tratamientos térmicos gracias a una expresion
matematica y correlacionarlo con el comportamiento de las fases principales (ferrita y

austenita).



OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

El objetivo general del presente trabajo de investigacion es proponer la ferritoscopia como una
alternativa a las técnicas convencionales para detectar y cuantificar la fraccion volumétrica de
fase sigma presente en el acero inoxidable duplex UNS S32205 sometido a diferentes ciclos
térmicos. Para ello, se realizard comparacion de la técnica propuesta con otra convencional

como la Microscopia Optica.
OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar el estado de suministro del material base (acero inoxidable duplex UNS
S32205).

e Caracterizar la microestructura y composicion quimica de las fases formadas en el acero
UNS S32205 debido a los ciclos térmicos mediante ensayos de laboratorio.

e Correlacionar los resultados obtenidos por la técnica de ferritoscopia con la técnica de
cuantificacion segun las normas ASTM E562 y ASTM E1245.

e [Establecer una relacion entre el tiempo de exposicion del material y el crecimiento de
fases secundarias en el material responsables de la degradacion de las propiedades
mecanicas.

o Establecer una relacidon matematica entre la fase ferrita y las fases secundarias para los

distintos tiempos de exposicion.



1 ESTADO DEL ARTE

1.1 ACEROS INOXIDABLES

Los aceros inoxidables son aleaciones ferrosas caracterizadas por presentar un contenido
minimo de 11% de cromo y bajo contenido de carbono, ademds de otros elementos aleantes
como niquel, molibdeno, vanadio, entre otros. Es gracias a dicho porcentaje de cromo que
permite la formacién de una capa delgada y protectora de 6xido de cromo al encontrarse
expuesto al oxigeno la cual tiende a reconstruirse cuando es danada (Figura 1.1). De ahi que

estos aceros son conocidos por tener una buena resistencia a la oxidaciéon y corrosion [3].

Figura 1.1 Autoregeneracion de la capa pasiva de un acero inoxidable. [4]

El cromo también es un elemento estabilizador de ferrita, ello permite la presencia de esta fase
a temperatura ambiente y que se contraiga la region de austenita en el diagrama de equilibrio.
Para composiciones de bajo carbono y alto cromo, la ferrita se encuentra presente como una

sola fase hasta la temperatura de la curva final de sélidus [3]. Ver Figura 1.2

Figura 1.2 Efecto de 17% de cromo en un diagrama de fases hierro-carbono. [3]



1.2 TIPOS DE ACEROS INOXIDABLES

Segun la normativa EN 10088-1:2020 [5], los aceros inoxidables se clasifican en 5 grupos
principales de acuerdo a la microestructura que presentan a temperatura ambiente. Ver Tabla

1.1

1.2.1 ACEROS INOXIDABLES FERRITICOS

Contienen un maximo de 30% de cromo hasta 0.12% de carbono. Debido a la estructura cubica
centrada en el cuerpo (CCCu), estos aceros tienen buena resistencia mecanica y moderada
ductilidad derivadas del endurecimiento por solucion sélida y endurecimiento por
deformacion. Estos aceros ofrecen gran resistencia a la corrosion, capacidad moderada de

deformacion y son relativamente econdémicos [3].

1.2.2 ACEROS INOXIDABLES AUSTENITICOS

Estos aceros se caracterizan por la presencia de niquel, un elemento estabilizador de la austenita
que incrementa el tamafio del campo austenitico hasta eliminar casi por completo a la ferrita.
Presentan una estructura cuibica centrada en las caras (CCCa) y no son ferromagnéticos, lo cual
resulta ventajoso para diversas aplicaciones como industria alimentaria y en el &mbito clinico.
Estos aceros pueden experimentar sensibilizacion a la corrosion intergranular debido a la
precipitacion de carburos de cromo a lo largo de los limites de grano a temperaturas entre 480

y 860°C [3], y son mas sensibles a la corrosion bajo tension en ambientes de cloruros.

1.2.3 ACEROS INOXIDABLES MARTENSITICOS

Se forman a partir de los aceros austeniticos luego de un proceso de temple. Presentan un
contenido de cromo no mayor a 17% y son ferromagnéticos. Los contenidos bajos de cromo
permiten incrementar el porcentaje de carbono hasta 1%, lo que permite la produccion de
aceros martensiticos de distintas propiedades mecanicas. Sus aplicaciones mas importantes son

en la cuchilleria, valvulas y cojinetes de bola [3].

1.2.4 ACEROS INOXIDABLES ENDURECIBLES POR
PRECIPITACION

Contienen menores cantidades de niquel que los austeniticos y cantidades variables de
aluminio, niobio, cobre, entre otros. Derivan sus propiedades gracias al endurecimiento por
deformacioén, por solucion solida, por envejecimiento y por transformacion martensitica. El

acero se calienta y tiempla para transformar la austenita en martensita. Posterior a ello, un



recalentamiento permite la formacion de precipitados como el Ni3Al a partir de la martensita.

Es posible obtener altos valores de resistencia mecanica a bajos contenidos de carbono [3].

1.2.5 ACEROS INOXIDABLES DUPLEX

Son llamados también aceros austeno-ferriticos. Se caracterizan por presentar una estructura
formada por austenita y ferrita en igual proporcion con alto contenido de cromo y bajo

contenido de niquel.

Los aceros duplex son aleaciones de base hierro con cromo, molibdeno y una serie de elementos
estabilizadores de austenita como niquel y nitrogeno los cuales son los responsables de obtener
el balance entre la ferrita y la austenita. Fueron desarrollados considerando la excelente
soldabilidad de los aceros inoxidables austeniticos, asi como la resistencia a la corrosion bajo
tension de los aceros inoxidables ferriticos [6]. Gracias a ello, los aceros inoxidables duplex
consiguieron mejores propiedades mecédnicas y resistencia a diversos tipos de corrosion
(intergranular, bajo tension, picaduras, entre otros) [1]. Sin embargo, debido a la alta cantidad
de elementos de aleacion presentes en estos aceros, tienden a formar fases secundarias
complejas [7]. Por ello, requieren de un método de fabricacion mas elaborado y de mayor

precision al momento de incorporar los elementos de aleacion.

La tabla siguiente muestra los cinco tipos de aceros inoxidables mencionados de acuerdo a la
norma EN 10088-1:2020 [5] con imagenes en las que se aprecia la diferencia entre su

microestructura.



Tabla 1.1 Tipos de aceros inoxidables segun la norma EN 10088-1:2020. [5]

Tipo de acero Composicion
Microestructura Ref.
inoxidable quimica
11-30% Cr
Ferriticos [8]
0.075-0.12% C
16-25% Cr
Austeniticos 0.015-0.1% C [9]
8-20% Ni
Laboratorio de
Materiales-
11-17% Cr
Martensiticos Ingenieria
0.1-1.2% C .
Mecanica-
PUCP
16-25% Cr Laboratorio de
Endurecidos 0.015-0.1% C Materiales-
por 8-20% Ni Ingenieria
precipitacion Al Ti, Cu para Mecanica-
precipitado PUCP
Laboratorio de
18-30% Cr Materiales-
Duplex 0.03-0.05% C Ingenieria
2.5-10% Ni Mecanica-

PUCP




1.3 EVOLUCION DE LOS ACEROS INOXIDABLES DUPLEX

Los aceros inoxidables fueron desarrollados durante la primera década del siglo XX por
primera vez en el Reino Unido y Alemania. Los primeros tipos fueron los aceros martensiticos
y ferriticos (Fe-Cr). Sin embargo, muy pronto los aceros austeniticos (Fe-Cr-Ni) llegaron a ser
el grupo mayoritario. El crecimiento de las aleaciones austeniticas se debi6 a su facilidad de
produccion y fabricacion, particularmente su soldabilidad. Los niveles de carbono minimos
eran altos (alrededor de 0.08%) debido a las técnicas existentes en hornos y refinacion. Esto
hizo que los aceros sean sensibles a la precipitacion de carburos en los limites de grano durante

el tratamiento térmico y soldadura, y sensibles al ataque por corrosion intergranular [10].

La denominacion de acero duplex surgié en 1927 haciendo referencia a aquella aleacion ferrita/
austenita determinada en los diagramas ternarios Fe-Cr-Ni y posteriormente cuaternarios Fe-
Cr-Ni-Mo. El primer acero duplex comercializado se registré en 1929 por la compaiia
AVESTA Jernverk bajo el nombre de 453E el cual tenia una composicién aproximada de
25%Cr- 5%Ni. Posteriormente, en 1932, dicho acero recibi6 un agregado de 1% de Mo ahora
bajo el nombre de grado 453S. Las aplicaciones mas comunes de dichos aceros incluian
autoclaves para la produccion de pélvora y valvulas para la produccion de pulpa de sulfito por

fundicion [10].

Durante los afios 60 y 70, la escasez de niquel y el incremento de la demanda de aceros
inoxidables en la industria petroquimica en ambientes altamente corrosivos como el mar genero
el incremento de precio de los aceros austeniticos. Ello impuls6 el desarrollo y produccion de
los aceros duplex. Asimismo, la mejora en los procesos de produccion y las nuevas técnicas
permitieron un mejor control en la composicion de los aceros duplex y a la produccion de
nuevas aleaciones. La introduccion del nitrogeno, por ejemplo, mejord la resistencia a la
corrosion y elevo la temperatura maxima de estabilidad en la microestructura. Esto permitio
mayores espesores en los procesos de conformado en caliente para la produccion de planchas
y bobinas [10]. De esta manera, se implanta en el mercado una segunda generacion de aceros
duplex y nace consigo la aleacion 22Cr-5Ni-3Mo-0.16N considerado hasta la actualidad como

el acero diplex mas comercial y popular [11].

En la década de los 80, una nueva generacion de duplex fue desarrollada para la industria del
papel, plantas desulfurizadoras de gases, entre otras. Estas nuevas aleaciones presentaban
mayores contenidos de cromo, molibdeno y nitrégeno que sus predecesoras, lo que incremento

la resistencia a la corrosion en ambientes con cloruros [11].



Actualmente, el desarrollo de los aceros inoxidables duplex se ha redireccionado a la busqueda
de alternativas mas econdémicas que puedan competir con los aceros austeniticos mas usados
en la industria. Es asi que surgen aceros duplex con un ligero menor contenido de niquel y
molibdeno como, por ejemplo, la aleacion 25Cr-4Ni-0.1N (UNS S32304) y 21Cr-4Ni-0.1N
(UNS S32101) [11].

1.4 COMPOSICION QUIMICA Y CLASIFICACION DE LOS ACEROS
DUPLEX

A lo largo del desarrollo de los aceros inoxidables duplex, la implementacion de nuevas
tecnologias e investigaciones han permitido incorporar nuevos elementos de aleacion, los
cuales principalmente se emplean para mejorar las propiedades del acero como la resistencia
mecanica y resistencia a la corrosion. Sin embargo, las interacciones entre dichos elementos de
aleacion resultan muy complejas, pues promueven la formacion de nuevas fases y, por lo tanto,
inestabilidad en la microestructura, por lo que se requiere de mucho cuidado al momento de

ser afiadidos.

Los elementos de aleacion mas importantes en la produccion de los aceros duplex son los

siguientes
Cromo

Es el elemento caracteristico de los aceros inoxidables responsable de la resistencia a la
corrosion mediante la formacion de la capa pasiva de 6xido de cromo en la superficie. La
resistencia a la corrosion del acero inoxidable se incrementa a medida que aumenta el contenido
de cromo. Debido a que este elemento incentiva la formacion de ferrita (estructura CCCu),
resulta necesario la adicion de elementos que incentiven la formacion de austenita, como el
niquel, de modo que se pueda obtener la estructura bifasica caracteristica de los duplex a igual
proporcidon [12]. Sin embargo, existe un limite para el porcentaje de cromo que puede
adicionarse; esto se debe a que un alto contenido promueve también a la formacion de fases
intermetalicas como la fase sigma, la cual es responsable de la reduccion de propiedades como

ductilidad, tenacidad y corrosion [10].

Normalmente, el contenido minimo de cromo en los aceros duplex es de 20%. El cromo
también aumenta la resistencia a la oxidacién a altas temperaturas. Este efecto resulta
importante debido a su influencia en la formacion y eliminacion de la cascarilla de 6xido

resultante tras un tratamiento térmico o la soldadura [12].
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Niquel

Con el fin de mantener el balance entre la ferrita y la austenita, la adicién de cromo (alfageno)
implica también la necesidad de adicionar elementos que promuevan la formacion de austenita
como es el caso del niquel. Ver Figura 1.3 . Este elemento promueve el cambio de la estructura
cristalina de CCCu a CCCa la cual es responsable de la tenacidad en los aceros inoxidables
austeniticos. Los aceros duplex contienen una baja o media cantidad de niquel desde 1.5%
hasta 7% [12]. A elevados contenidos de niquel, el nivel de austenita supera el 50% lo que
enriquece la zona ferritica de Cr y Mo. Como consecuencia de ello, la formacion de fases

intermetalicas en la ferrita se incentiva a temperaturas en el rango entre 650 y 950°C [10].

Figura 1.3 Efecto del incremento de contenido de niquel sobre la microestructura de un acero inoxidable. [12]

Molibdeno

El molibdeno actta junto con el cromo para otorgar la resistencia a la corrosion por picaduras
en los aceros inoxidables. Cuando el contenido de cromo supera el 18%, las adiciones de
molibdeno resultan tres veces mas eficaz que la del cromo en la reduccion a la susceptibilidad

frente a la corrosion por picaduras y corrosion por resquicio en ambientes clorurados [12].
Nitrogeno

El nitrogeno aumenta la resistencia a la corrosion por picaduras e intersticial en los aceros
inoxidables duplex e incrementa la resistencia mecanica. No previene la precipitacion de fases
intermetalicas, pero retrasa la formacion lo suficiente como para permitir el procesado y
fabricacion de los aceros duplex. El nitrégeno es afiadido a los aceros diplex que contengan un
alto contenido de cromo y molibdeno para compensar su tendencia a formar fase sigma. Se
afnade el nitrégeno y se ajusta el niquel con el objetivo de conseguir el equilibrio de fases

deseado. Los formadores de ferrita (cromo y molibdeno) se equilibran con los formadores de
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austenita (niquel y nitrogeno) con el fin de desarrollar la estructura bifasica caracteristica de

los aceros duplex [12].

Con lo mencionado, los elementos de aleacion son empleados para mejorar las propiedades del
acero duplex como la resistencia a la corrosion y resistencia mecanica. Sin embargo, la adicion
de los mismos también impacta negativamente. Prueba de ello resulta en la formacion

inevitable de fases secundarias que alteran la microestructura bifasica del acero duplex.

Existen diversos sistemas de denominacion para los aceros inoxidables duaplex. El mas
conocido de ellos resulta el otorgado por la UNS (Unified Numbering System) el cual ofrece
informacion sobre la composiciéon quimica de la aleacion. Entre los aceros duplex mas

empleados en la industria, se encuentran los senalados en la Tabla 1.2.

Los aceros inoxidables duplex pueden clasificarse segiin su resistencia a la corrosion. Para
medir dicha resistencia, en 1969 se introdujo el concepto de chromium pitting resistance
equivalent (PREN), el cual formulaba una expresion matematica en base al porcentaje de los
elementos de aleacion. Dicha expresion varia segin autor, la formula cominmente empleada

actualmente es la siguiente:
PREN = (%Cr) + 3.3% (Mo) + 16 (%N)

Esta ecuacion permite predecir la efectividad del acero duplex en la resistencia a la corrosion
por picadura para poder asignarle una correcta aplicacion. Dependiendo del valor numérico del
PREN, los aceros inoxidables duplex pueden clasificarse en 4 grupos principales [7]. Ver Tabla

1.3
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Tabla 1.2 Denominacion y composicion de los aceros inoxidables duplex mas empleados segun la norma ASTM

A240.[13]
UNS Tipo C Mn P S Si Cr Ni Mo N Cu
S31200 0.03 2.00 0.045 0.03 1.00 24.0- 55- 1.20- 0.14-
26.0 6.5 2.00 0.20
S31260 0.03 1.00 0.03 003 0.75 240- 55 25- 0.1- 0.2-
260 7.5 3.5 0.3 0.8
S31803 0.03 2.00 0.03 0.02 1.00 21.0- 4.5- 25- 0.08-
23.0 6.5 3.5 0.2
S32001 0.03 4.00- 004 003 1.00 19.5- 1.0- 0.6 0.05- 1.00
6.00 21.5 3.0 0.17
S32003 0.03 2.00 0.03 0.02 1.00 19.5- 3.0- 1.50- 0.14-
21.5 4.0 2.00 0.2
S32101 0.04 4.00- 004 003 1.00 21.0- 1.35- 0.10- 0.2- 0.10-
6.00 220 170 0.80 0.25 0.8
S32202 0.03 2.00 0.04 0.01 1.00 21.5- 1.00- 045 0.18-
240 2.80 0.26
S32205 2205 0.03 2.00 0.03 0.02 1.00 22.0- 45- 3.0- 0.14-
23.0 6.5 3.5 0.2
S32304 2304 0.03 250 0.04 0.03 1.00 21.5- 3.0- 0.05- 0.05- 0.05-
245 55 0.6 0.2 0.6

Tabla 1.3 Clasificacion de los aceros duplex segun PREN. [7]

Denominacion Rango de PREN
Lean duplex (LDSS) ]...;35]

Duplex (DSS) 135; 40[
Super Duplex (SDSS) [40; 45]
Hiper Duplex (HDSS) [45; ... [
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1.5 MICROESTRUCTURA DE LOS ACEROS DUPLEX
1.5.1 FERRITAY AUSTENITA

Los aceros inoxidables duiplex presentan una microestructura compuesta de austenita y ferrita
en proporciones aproximadamente iguales [14]. Si bien, una relacion de 50:50 es un objetivo
ideal para la microestructura de los aceros duplex, en la realidad el porcentaje oscila en rangos
entre 40:60 y 60:40. Se ha probado que una estructura equitativa 50:50 es una condicion ideal

teorica que beneficia las propiedades mecénicas y anticorrosivas [1].

La obtencion de una microestructura dual resulta complicada ya que el balance de fases
depende tanto de la composicion del acero como de los tratamientos sometidos. Para una mayor
prediccion de la microestructura a formar en un acero inoxidable diplex, se han desarrollado
diagramas de fécil lectura. De ellos, se destaca el Diagrama de Schaeffler (Ver Figura 1.4)

cuyas formulas fueron modificadas por De Long [1].

Se definen 2 parametros que relacionan los elementos que promueven la formacion de cada

fase primaria de la siguiente manera:
Creq = %Cr + %Mo + 1.5 %Si + 0.5 %Nb + 2% Ti

Nipq = %Ni + 30 %C +30% N + 0.5 %Mn + 0.5 %Cu

Figura 1.4 Diagrama de Schaeffler- De Long. [1]
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1.5.2 FASES SECUNDARIAS

Durante la produccion de los aceros inoxidables duplex, el principal problema que se presenta
es la formacion de fases intermetalicas que perjudican las propiedades mecanicas del material.
Ello se debe a la alta cantidad de elementos aleantes que contiene. La tasa de difusion de los
elementos intersticiales en la ferrita es aproximadamente 100 veces mas alta y presentan
solubilidades que son 100 veces mas bajas que en la austenita. Esto da como resultado que la

formacion de carburos, nitruros y demas fases intermetalicas ocurran en la fase ferritica [7].
En la Figura 1.5, se pueden apreciar dos regiones claramente diferenciadas:

1. En el intervalo de 550 a 1100°C se favorece la precipitacion de austenita secundaria,
fase sigma (o), fase chi (), fase R, carburos y nitruros.

2. En el intervalo de 300 a 550°C se favorece la precipitacion de fases m, €, o’ y G.

Figura 1.5 Diagrama TTT de un acero inoxidable duplex promedio junto con las posibles fases a precipitar. [7]

Los elementos como cromo, molibdeno y tungsteno son los que normalmente conllevan a la
precipitacion de fases secundarias pese a que también son responsables de mejorar la
resistencia a la corrosion por picadura. Por ello, resulta importante el control de elementos de

aleacion durante su adicion para minimizar la precipitacion de fases secundarias [15].
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e Fase Sigma

Es la fase secundaria mas importante debido a su elevada proporcion respecto al resto de las
fases secundarias que puedan formarse. Aparece como consecuencia de la permanencia
prolongada a temperaturas que van desde 450 hasta 975 °C [16]. La fase sigma se caracteriza
por precipitarse a una mayor velocidad en comparacion con las demads fases. Debido a su alta
dureza y fragilidad, reduce la tenacidad del acero duplex. Ademas, puesto que la fase sigma es
rica en cromo y molibdeno, las zonas adyacentes resultan escasas de dichos elementos lo que
reduce la resistencia a la corrosion [17]. Sus efectos en las propiedades mecénicas merecen ser
estudiadas, pues una pequefia fraccion de la misma afecta severamente la ductilidad y tenacidad
[18], [19]. Se ha demostrado que para porcentajes entre 5% y 10% de fases secundarias como
la fase sigma, la tenacidad de los aceros diplex se ve reducida a valores tan bajos que vuelven

inservibles al material para aplicaciones practicas [20].

La fase sigma se presenta con un contenido aproximado de 30% Cr, 4% Niy 7% Mo, y una
estructura tetragonal lo que implica caracteristicas no magnéticas [21], [22]. Tiende a
precipitarse preferentemente en los limites de las fases austenita/ferrita, para luego propagarse
hacia el interior de la fase ferrita debido a la baja difusividad de 4tomos en la fase austenitica

[16], [21]. Ver Figura 1.6

Fase o

Figura 1.6 Formacion de fase sigma en el limite de grano de una muestra sometida a 600°C por 500 horas.
[23]
Fase Chi

La fase Chi es una fase intermetalica de estructura cubica con un contenido aproximado de

25% Cr, 3% Niy 14% Mo la cual se forma en los mismos rangos que la fase sigma, pero en
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cantidades mucho mas pequenas [21]. Su precipitacion se puede apreciar en el mismo rango de
temperatura que la mencionada para la fase sigma. Su nucleacion frecuentemente tiene lugar
en la interfase ferrita/austenita y crece en la matriz ferritica [10]. La fase chi, al igual que la
fase sigma, posee un comportamiento fragil y quebradizo (siendo la primera mas dura), por lo

que su presencia es indeseable [16], [24].

La fase chi y la fase sigma usualmente se encuentran de forma simultanea, soliendo encontrarse
la primera generalmente en baja proporcion [16], ello dificulta el estudio de los efectos que
provoca en las propiedades mecdanicas y resistencia a la corrosion [25]. Numerosos autores
sugieren que la precipitacion de la fase sigma se encuentra relacionada con la precipitacion de

la fase chi, considerandose la predecesora de la fase sigma [26]. Ver Figura 1.7

Figura 1.7 Micrografia (SEM-BSE) tomada en una muestra sometida a 900°C por 25 minutos. [27]

Carburos

La presencia de carbono también incentiva la formacion de carburos de cromo los cuales
generan una influencia negativa en la resistencia a la corrosion. El carbono se disuelve
intersticialmente tanto en la ferrita como en la austenita; sin embargo, la solubilidad decrece a
medida que la temperatura disminuye. Los limites de grano son la conexion directa entre la
fase ferrita rica en cromo y una fase austenita rica en carbono. Consecuentemente, la mayoria
de cromo requerido para la formacién de carburos proviene de la ferrita. Esto resulta en la

formacion de un area con elevado contenido de cromo en la ferrita, mientras que en el lado de
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la austenita se forma una zona con bajo contenido de cromo por la baja velocidad de difusion.
Ver Figura 1.8. Ello incrementa la sensibilidad para la corrosion intergranular que puede

llevarse a cabo en el limite de grano de la austenita [7].

Figura 1.8 Representacion esquematica de la concentracion de cromo en el limite de grano entre la ferrita y la
austenita durante la formacion de carburos de cromo. [7]

Estudios de Hoffmeister y Mundt han demostrado que en los aceros diplex con un contenido
de carbono mayor a 0.05% en peso, la formacion de carburos de cromo es notoria incluso luego
de un enfriamiento rapido desde la temperatura de recocido. Por ello, el contenido de carbono
en los aceros duplex se encuentra limitado hasta dicho porcentaje. Dependiendo de la

composicion quimica, los carburos de cromo formados pueden ser:

e Carburo M»3Cs
Precipita en el rango de 727°C a 927°C aproximadamente. Su precipitacion es muy
rapida, requiriendo menos de un minuto para formarse a 800°C. Se situa
predominantemente en los limites de grano y en menor proporcion dentro de los granos
de ferrita o austenita [10], [16]. Se les atribuye a estos precipitados como puntos de
nucleacion de la fase sigma.

e Carburo M7C3
Suele observarse mayormente en aceros duplex con alto contenido de carbono, por ello,
este precipitado tiene menor importancia en los aceros inoxidables duplex actuales
debido al relativo menor contenido de carbono que suelen presentar. Habitualmente

precipitan en los limites de grano entre la ferrita y la austenita a temperaturas que
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oscilan entre 950°C y 1050°C. Esta fase no tiene por qué afecctar a las propiedades

mecanicas del material, si tiene lugar de una forma dispersa y poco abundante [16].
Nitruros

El proposito principal del nitrogeno en los aceros diplex es incrementar la resistencia mecénica
y resistencia a la corrosion por picaduras. Sin embargo, la adicion de este elemento implica la
precipitacion de nitruros. Si bien la mayor cantidad de este elemento se disuelve en la austenita,
las precipitaciones toman lugar en la ferrita y en los limites de grano. La razdn de esto se debe
a que el proceso de difusion es mas rapido en la ferrita, pero presenta una baja solubilidad en
comparacion con la austenita. Esto implica que, al disminuir la temperatura bruscamente, la
ferrita queda sobresaturada de nitrégeno y esto incentiva la precipitacion de nitruros de cromo
en el interior de la misma fase. Si bien, la temperatura de formacion de los nitruros se encuentra
entre 700°C y 840°C un estudio termodinamico ha revelado que el CrN precipita antes que
Cr2N. La razén se debe a la baja energia de activacion requerida para la nucleacion del CrN

debido a la similar estructura que presenta con la ferrita [7].
Otras fases secundarias

Ademads de las fases mencionadas, la Figura 1.5 menciona otras fases adicionales que se
forman durante el calentamiento del material, como por ejemplo la fase R, la austenita
secundaria, entre otras. Todas ellas han podido ser caracterizadas, sin embargo, presentan un
porcentaje muy bajo que resulta casi imposible determinar sus efectos en las propiedades del

acero duplex.

1.5.3 FORMACION DE FASE SIGMA

La precipitacion de la fase sigma puede ser representada por la reaccion eutectoide siguiente:
d = Y, + o endonde y, es una austenita empobrecida en cromo y molibdeno en comparacion
con la austenita no transformada. La precipitacion inicia en los limites de grano § /y y se mueve

hacia los granos de ferrita hasta que ésta sea practicamente consumida.

La fase sigma crece hacia la ferrita en vez de crecer hacia la austenita debido a que es rica en
elementos alfigenos como cromo, molibdeno y silicio, y pobre en elementos gammagenos
como niquel, carbono y nitrogeno. Ademas, la difusion en la ferrita es mas répida que en la
austenita. Hasta los 800°C, la morfologia eutectoide es casi laminar debido al crecimiento
cooperativo entre la fase sigma y la austenita secundaria (ver Figura 1.9), mientras que

alrededor de los 900 °C, la fase sigma precipita en una morfologia masiva. Por otro lado, la
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precipitacion de la fase sigma en los limites § /8 sugiere que la reaccion § — o puede también

ocurrir [28].

Figura 1.9 Evolucion microestructural de un acero inoxidable duplex. [29]

1.6 METODOS DE CARACTERIZACION Y CUANTIFICACION DE
FASE SIGMA

La identificacion y cuantificacion de fase sigma en la microestructura no es sencilla. Algunos
investigadores usan métodos y técnicas muy similares con el fin de poder detectar algunas
caracteristicas de la fase tales como forma, rugosidad, contraste con demas fases y el porcentaje
volumétrico, apoyado de técnicas como microscopia optica (MO), microscopia electronica de

barrido (MEB) y microscopia electronica de transmision (MET).

Debido a que la fase sigma presenta alta reactividad con algunos agentes de ataque quimico, es
necesario segin un particular protocolo para obtener una buena resolucion que permita

distinguirse de la fase chi, puesto que usualmente son encontradas simultdneamente.

Las caracteristicas del protocolo actual para la revelacion metalografica de la fase sigma puede
resumirse de la siguiente manera: (1) Pulido mediante papel de SiC de namero 120, 280, 500
y 1200 o 1400, y un pulido con pasta de diamante de 6 um y 3um, y un pulido con pasta fina
de 0.25 pm. de alimina o silica coloidal de 0.04 um (2). El ataque electrolitico es el proceso
mas empleado, con diferentes parametros a seleccionar incluyendo composicion, potencial
aplicado, temperatura y tiempo. Existe una gran variedad de reactivos de ataque segun el tipo
de andlisis a realizar. Por ejemplo, en un trabajo elaborado por Michalska [30], se empled una
solucion acuosa de KOH con concentracion de 1N con el fin de maximizar el contraste entre
las diferentes fases para el andlisis por microscopia Optica y adiciond un ataque electrolitico
(3V, 2-15s) para revelar la microestructura del acero duplex mediante analisis por MEB.

Durante un estudio de Yang [31], se empled un ataque quimico con una composicion de 10 g
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Ks3Fe (CN)g, 10g KOH en 100mL H>O para la revelacion y diferenciacion entre la fase sigma
y fase chi durante el analisis por MO y microscopia electronica de barrido de emision por
campo (MEB-EC). Por otro lado, en una investigacion realizada por Calliari [27] para el
analisis microestructural de la precipitacion de fases secundarias de un acero duplex 2205, se
realizo un ataque quimico con una soluciéon de 300 mL HCI, 30 mL HNO3 y 45 mL Glicerol

con 2 gotas de HF.

Actualmente, nuevas técnicas como las no destructivas han generado un mayor interés debido
a la posibilidad de poder llevar estos métodos al campo, lo que implica una reduccion de costos
y tiempo, generando un alto grado de precision que ayuda a eliminar los riesgos de falla en
servicio de componentes. Asimismo, cuentan con la capacidad de identificar la fase sigma con

gran precision. Ver Figura 1.10.

La deteccion de fases secundarias como la fase sigma y chi se basan en considerar a las mismas
como una alteracion o defecto del material inicial, por lo que la forma, tamafio y posicion son

caracteristicas criticas durante el analisis con estas técnicas.

Figura 1.10 Métodos destructivos (azul) y no destructivos (rojo) empleados para la deteccion microestructural
de fase sigma. [32]
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2 MATERIALES Y METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En el presente capitulo, se describe el procedimiento seguido para la caracterizacion del
material base y los parametros establecidos para la realizacion de los ciclos térmicos al material

objeto de estudio.

2.1 CARACTERIZACION DEL MATERIAL DE ENSAYO

En primer lugar, se debe caracterizar el material base de partida. Ello implica conocer la

composicidon quimica, la microestructura y propiedades mecénicas.

2.1.1 ANALISIS QUIMICO

Para la determinacion de la composicion quimica del material, se hizo uso del método de
espectrometria de emision Optica por chispa (EEC), el cual es un método estdndar para el

analisis directo de muestras metalicas.

Todos los analizadores de espectrometria de emision Optica contienen 3 componentes. El
primero consiste en una fuente eléctrica para excitar los atomos de una muestra metalica de
modo que estos emitan una luz caracteristica (emision optica). Esto es realizado por una fuente
de alto voltaje en el espectrometro a través de un electrodo de tungsteno. La diferencia de
potencial eléctrico entre la muestra y el electrodo producen una descarga eléctrica, la cual pasa
a través de la muestra, calentandola y vaporizando el material en la superficie excitando los
atomos de la misma, los cuales entonces producen las lineas de emision caracteristicas de cada

elemento [33]. Ver Figura 2.1

Figura 2.1 Representacion del funcionamiento del método de andlisis quimico por EEC. [33]
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El anélisis quimico se llevd a cabo en el laboratorio de Materiales de la universidad a través
del equipo marca BRUKER modelo Q8 MAGELLAN (Figura 2.2) siguiendo la normativa
ASTM E1086-22.

Figura 2.2 Equipo de Espectrometria de Emision por chispa Marca BRUKER modelo Q8 MAGELLAN del
laboratorio CITE Materiales.

2.1.2 CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL
2.1.2.1 MICROSCOPIA OPTICA

Como método convencional, en el presente trabajo de investigacion se optd por la técnica
metalografica de Microscopia Optica. La caracterizacion de las muestras se llevé a cabo en el
laboratorio utilizando el microscopio marca LEICA modelo DMIS000M (Figura 2.6). Para

ello, como método de preparacion, se siguio la normativa ASTM E3-11(17) [34].
PREPARACION METALOGRAFICA DE PROBETAS

Para la preparacion de probetas, inicialmente se realizaron los cortes empleando una cortadora
LECO modelo SX-100M (Figura 2.3). Posterior a ello, se empled la prensa de montaje
BUEHLER modelo Simplimet II (Figura 2.4) junto con resina termopléstica. Finalmente, el
proceso de lijado y pulido de las probetas se realiz6 en la pulidora STRUERS modelo LaboPol-
25 (Figura 2.5).

Siguiendo las recomendaciones de la guia de STRUERS, la Tabla 2.1 presenta los pasos de

lijado y pulido de las muestras.



Tabla 2.1 Pasos de lijado y pulido segiin recomendaciones de STRUERS.
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Tipo de paiio Abrasivo Tiempo Lubricante Fuerza (N) Acabado
MD Piano 220 - 3 min Agua 40 Lijado
DiaPro . .
MD Allegro 4 min - 40 Lijado
(9um)
DiaPro
MD Dac 3.5 min - 30 Pulido
(3um)
OP-S
MD Chem 3 min - 15 Pulido
(0.04um)

Figura 2.3 Cortadora de banco Marca LECO modelo SX-100M del laboratorio CITE Materiales.

Figura 2.4 Prensa de montaje Marca BUEHLER modelo Simplimet del laboratorio CITE Materiales.
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Figura 2.5 Equipo de preparacion metalogrdfica Marca STRUERS modelo LaboPol-25 del laboratorio CITE

Materiales.

Figura 2.6 Microscopio Optico Marca LEICA modelo DMI5000M del laboratorio CITE Materiales.

CONDICIONES DE ATAQUE DE PROBETA

Para la caracterizacion de fases mediante microscopia Optica, se requiere realizar un ataque
quimico o electrolitico que permita generar un contraste entre las fases de interés. La Tabla 2.2
resume los distintos reactivos empleados en investigaciones para la caracterizacion de aceros

inoxidables duplex.
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Tabla 2.2 Lista de reactivos para la revelacion microestructural en los aceros inoxidables duplex.

Reactivo Composicion Anotaciones Ref.
Ataque quimico
100mL H2O, 40g Identifica fases secundarias como
NaOH _ _ [35]
NaOH fase sigma y chi
100mL H20, 10mL . .
. . Se ataco la fase sigma y nitruros de
KOH acido oxalico, 40g [36]
cromo
KOH
100mL H>O0, 10g Se ataco la fase sigma y chi de un
Murakami  NaOH (o KOH), 10g solo color, y ligeramente la fase [37], [38]
KsFe (CN)s ferritica
Identifica los limites de grano y la
85mL etanol, 15mL _ . ‘
Carpenter Wy fase sigma bajo inmersion entre 15 [38], [39]
y 45 min.
Identifica principalmente la
100mL H2O, 4g ) )
Groesbeck formacion de fases secundarias, [20], [35]
KMnOy4, 4g NaOH } g
ello incluye fase sigma y carburos
Ataque electrolitico
100mL H20,10g Se ataco tanto la fase chi como la
KOH , [30], [40]
KOH fase sigma con 2V durante 15 s
Identifica la fase ferritica y la fase
HNO3 50% HNO3 , [39], [41]
sigma con 2.2V por 10s
100mL H>0, 20g Identifica la fase ferritica y la fase ~ [35], [38],
NaOH

NaOH sigma con 3V durante 7-15 s [39], [42]

Finalmente, en el presente trabajo de investigacion se optd por realizar un ataque electrolitico

con NaOH al 20% de solucién inmerso durante 10 segundos con un voltaje de 3V.

Para el armado del equipo, se optd por realizar el disefio de un sujetador de muestra (Figura

2.7), a la cual permitird colocar una lamina de acero paralela a la region de interés que actuara

como catodo y permitira un ataque uniforme en toda la superficie de la probeta.
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Figura 2.7 Equipo para ataque electroquimico del laboratorio CITE Materiales.

ANALISIS DE IMAGENES POR CONTEO DE PUNTOS (ASTM E562)

Para la determinacion de fraccion volumétrica de fases secundarias en las muestras, se hara uso
de la normativa ASTM E562-19¢1” Standard Test Method for Determining Volume Fraction
by Systematic Manual Point Count” [43] la cual describe un proceso de conteo manual por
puntos. A continuacion, se explicard los pasos a seguir segin la normativa para su

determinacion.

En primer lugar, se debe tener un arreglo de malla con puntos igualmente espaciados en las
direcciones vertical y horizontal. Para la determinacion de la cantidad de puntos para el conteo,
se seguira la Tabla 2.3 ofrecida por la normativa la cual depende del porcentaje estimado de la

fase a analizar.

Tabla 2.3 Recomendaciones para la seleccion de tamaiio de grano o numero de puntos Pr.[43]

Fraccion volumétrica Numero de puntos, Pt
Mas de 2 hasta 5% 100
Mas de 5 hasta 10% 49
Mas de 10 hasta 20% 25
Mas de 20% 16

El presente trabajo empleard un arreglo rectangular de 100 puntos para los distintos valores de
fraccion volumétrica puesto que ofrece una mayor precision tal como se aprecia en la Figura

2.8 para el conteo en la microestructura del material base.
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Figura 2.8 Ejemplo del arreglo de malla de 16 puntos (izquierda) y 100 puntos (derecha) para una misma
imagen de microestructura del material base UNS S32205.

La determinacién de numero de campos a analizar dependera del grado de precision para la
medida. La norma brinda una primera referencia para el nimero de campos en base a la
precision relativa y la fraccion volumétrica. Asimismo, la precision relativa deberd ser
calculada posteriormente y comprobar que dicho valor debe ser menor que el sefialado en la

referencia inicial.

Tabla 2.4 Prediccion del numero de campos a observar en funcion a la precision relativa y el porcentaje
estimado de fraccion volumétrica. [43]

Fraccion 33% precision relativa 20% precision relativa 10% precision relativa
volumétrica 16 25 49 100 16 25 49 100 16 25 49 100
(%) puntos puntos puntos puntos puntos puntos puntos | puntos | puntos puntos puntos puntos
2 110 75 35 20 310 200 105 50 1250 800 410 200
5 50 30 15 8 125 80 40 20 500 320 165 80
10 25 15 10 4 65 40 20 10 250 160 85 40
20 15 10 5 4 30 20 10 5 125 80 40 20

Para los posteriores analisis se inicid con una precision relativa de 20%, razén por la cual se
opta la columna de dicho grupo para 100 puntos tal como se sefiala en la Tabla 2.4 en color

10jo.

Una vez conocido el nimero de puntos y tipo de arreglo de la malla, y la cantidad de campos
a analizar, se procede al conteo respectivo y estimar la fraccion volumétrica para cada campo.
Para la determinacion de la fraccion promedio, se procede a obtener la media aritmética de las

fracciones de todos los campos.

1Tl
P=—§ ;
P . Pp(i)

i=1
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Pp: Promedio aritmetico de fraccion volumetrica
Pp(i): fraccion volumetrica para el campo i
n:numero de campos a analizar

Ademas, se calcula la desviacion estandar la cual permitird también obtener el intervalo de

confianza de la fraccion volumétrica de las muestras analizadas.

s
95% Cl =t X —
0 \/ﬁ

s: Desviacion estandar
95% CI: intervalo de confianza al 95%
t: factor multiplicativo segun numero de campos

El valor del factor “t” depende del nimero de campos. Para ello, se sigue la Tabla 2.5 ofrecida

por la norma.

Tabla 2.5 Valores del factor multiplicativo t segun el numero de campos analizados. [43]

Numero de campos t Numero de campos t
5 2.776 19 2.101
6 2.571 20 2.093
7 2.447 21 2.086
8 2.365 22 2.08
9 2.306 23 2.074
10 2.262 24 2.069
11 2.228 25 2.064
12 2.201 26 2.06
13 2.179 27 2.056
14 2.160 28 2.052
15 2.145 29 2.048
16 2.131 30 2.045
17 2.120 40 2.020
18 2.110 60 2.000

(1) 1.960
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Finalmente, con este valor se procede a calcular la precision relativa del andlisis y compararlo

con el estimado inicialmente.

95% CI
%RA = 5 x 100

P

RA: Presicion relativa

De esta manera, la fraccion volumétrica final para el anélisis realizado quedaria expresado de

la siguiente manera.

Vy: fraccion volumetrica
ANALISIS DE IMAGENES CON SOFTWARE (ASTM E1245-03(2023))

Analogo al método por conteo de puntos, se opta por determinar la fraccion volumétrica de la
fase secundaria estudiada con ayuda del software OLYMPUS STREAM siguiendo la norma
ASTM E1245-03 “Standard Practice for Determining the Inclusion or Second-Phase
Constituent Content of Metals by Automatic Image Analysis” [44] la cual sefiala la cantidad de
imagenes a analizar y las formulas estadisticas a aplicar para la obtencion del resultado final.

Ver Figura 2.9.

La determinacion del nimero de campos a analizar dependera del grado de precision para la
medida. Para el presente analisis, se ha tomado el mismo nimero de campos que lo sefialado

previamente para el uso de la norma ASTM E562-19el [43].

Figura 2.9 Cuantificacion de fases presentes en una muestra de acero duplex mediante software.
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2.1.2.2 FERRITOSCOPIA

Ademas del andlisis mediante microscopia Optica. Se midio6 el porcentaje de ferrita existente
en las muestras posterior a los ciclos usando un ferritoscopio, el cual resulta en un método no
destructivo cuyo principio consiste en la creacion de un campo magnético a partir de una bobina
que interactua con la fase ferrita debido a su comportamiento magnético. La interaccion genera
una distorsion en el campo el cual es detectado con el aparato como un aumento de voltaje. Ver

Figura 2.10.

Figura 2.10 Representacion del funcionamiento del ferritoscopio. [45]

El analisis por ferritoscopia se llevo a cabo en el laboratorio de Materiales de la universidad a

través del equipo marca FISCHER modelo MP30E (Figura 2.11).

Figura 2.11 Ferritoscopio marca FISCHER modelo MP30E del laboratorio CITE materiales.
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Para cada muestra, se tomaran 5 mediciones de porcentaje de ferrita siguiendo la distribucion
de la Figura 2.12. Con ello, se obtendra un promedio el cual sera empleado para las futuras

graficas a analizar.

Figura 2.12 Distribucion de mediciones por muestra.

2.1.3 DUREZA

El procedimiento del ensayo de dureza se llevo a cabo siguiendo la norma ASTM E18-24 [46],
la cual resulta ser la norma de ensayo para Dureza Rockwell de materiales metalicos. Para el
caso de los aceros, la normativa recomienda el uso de la escala de Dureza Rockwell C (HRC)
junto con un indentador esfero conico de diamante y una precarga de 10 kgf. Posterior a ello,
se le agrega una carga adicional de 140 kgf teniendo una totalidad de 150 kgf. Se mide la
profundidad de la huella dejada por el indentador y se procede a emplear la expresion

matematica ofrecido por la normativa. Ver Figura 2.13.

Figura 2.13 Representacion del proceso para determinar la dureza Rockwell C del acero. [47]
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FEl analisis de dureza se llevo a cabo en el laboratorio de Materiales de la universidad a través

del equipo marca LECO modelo LCR-500 (Figura 2.14).

Figura 2.14 Durometro marca LECO modelo LCR-500 del laboratorio CITE materiales.

Las indentaciones que se realizaron a cada muestra fueron 4, distribuidas de la forma como se

muestra en la Figura 2.15.

Figura 2.15 Distribucion de los puntos donde se toma la dureza del material.

A partir de los resultados obtenidos, se realizé un promedio aritmético segun lo estipulado en

la norma para la determinacion de la dureza.
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2.2 PREPARACION DEL MATERIAL BASE

Para el presente ensayo, el acero se recibio en forma de plancha con dimensiones 180 mm de
largo, 70 mm de ancho y 20 mm de espesor. Ver Figura 2.16. Las muestras fueron cortadas
desde un extremo en sentido longitudinal y transversal con el fin de poder determinar la mejor

orientacion para los proximos cortes.

Figura 2.16 Materia prima inicial junto con los cortes transversal y longitudinal realizados.

Conocida la orientacion de los granos, se procede a realizar los cortes correspondientes para
los ensayos de ciclo térmico a efectuar. La distribucion de corte se realiz6 segln la Figura 2.17

de modo que las dimensiones de las muestras resultaron 25x20x15 (en mm).

Figura 2.17 Esquema de corte de las muestras a emplear para el ciclo térmico.
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2.3 CICLO TERMICO: SOLUBILIZACION Y ENVEJECIMIENTO

Para la presente experimentacion, el ciclo térmico a experimentar se llevara a cabo en 2 etapas

tal como se muestra en la Figura 2.18.

Figura 2.18 Esquema del ciclo térmico a realizar.

La primera serd el tratamiento de solubilizacion en la cual se elevara la temperatura hasta
1100°C por un periodo no mayor a 30 minutos para posteriormente realizar un enfriamiento
rapido en agua, de modo que en la microestructura se pueda asegurar la existencia Unica de
granos de ferrita y austenita en proporciones casi semejantes. Posteriormente, se llevo a cabo
el tratamiento térmico de envejecimiento a una temperatura de 850°C en intervalos de tiempo
desde 3 minutos, hasta 24 horas. Se considera dicha temperatura debido a que diversos autores
la consideran como la temperatura critica de precipitacion de fase sigma en los aceros
inoxidables duplex. Ello también se corrobora con la Figura 2.19 en la que se muestran

precipitaciones de las fases.

Figura 2.19 Diagrama TTT de aceros duplex junto con la temperatura 850°C donde comienza la formacion de
fases secundarias. [7]
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Para la determinacion de los tiempos de envejecimiento en las muestras, diversos autores han
empleado tiempos que oscilan desde los 3 minutos hasta 5 dias segin los objetivos de la
experimentacion, ya sea estudios a corto plazo o comportamiento microestructural a tiempos

prolongados.

A continuacion, la Tabla 2.6 presenta los parametros de las investigaciones recopiladas en los
aceros inoxidables duplex sobre el comportamiento microestructural a distintos ciclos

térmicos.

Tabla 2.6 Parametros de ciclos térmicos en el acero duplex 2205 segun investigaciones recopiladas.

Temperatura de Temperatura de Tiempo de % fase sigma Ref.
recocido (°C) envejecimiento (°C) envejecimiento detectado
5 min 0.00%
- 850 15 min 2.50% [42]
60 min 6.00%
25 min -
780 30 min 0.30%
40 min 0.30%
15 min -
20 min 0.10%
850 25 min 0.10%
1050 30 min 0.50% [27]
40 min 2.50%
15 min 0.10%
20 min 0.50%
900 25 min 1.90%
30 min 5.60%
40 min 9.40%
3 min 1.20%
5 min 3.60%
7 min 4.80%
1300 950 10 min 5.90% [48]
15 min 6.80%
20 min 9.00%

30 min 11.80%



Tabla 2.6 (continuacion)

Temperatura de Temperatura de Tiempo de % fase sigma Ref
ef.
recocido (°C) envejecimiento (°C) envejecimiento detectado
10 min 11.00%
20 min 17.00%
30 min 20.00%
- 850 60 min 25.00% [16]
120 min 28.00%
240 min 31.00%
480 min 32.50%
60 min 0.58%
1120 800 600 min 22.90% [31]
6000 min 31.33%
10 min 5.00%
850
20 min 10.00%
10 min 8.00%
875
20 min 16.00%
1050 [49]
10 min 11.00%
900
20 min 15.00%
10 min 11.00%
925
20 min 11.00%
10 min 0.01%
15 min 2.00%
30 min 5.00%
40 min 8.00%
1050 850 [50]
60 min 14.00%
120 min 20.00%
360 min 25.00%
1440 min 28.00%
5 min 5.00%
10 min 12.00%
1050 850 [51]
30 min 17.00%
1440 min 21.00%
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Teniendo en cuenta dicha informacion, en la Tabla 2.7 se muestran los parametros para el

tratamiento de envejecimiento que se llevod a cabo.

Tabla 2.7 Parametros para el envejecimiento de muestras a 850°C.

Codigo de Solubilizaciéon Tiempo de
muestra envejecimiento
M1 NO 0 min
M2 NO 5 min
M3 NO 7 min
M4 NO 10 min
MS NO 15 min
Meé NO 20 min
M7 NO 25 min
M8 NO 30 min
M9 NO 40 min
M10 SI 0 min
M11 SI 5 min
Mi2 SI 7 min
M13 SI 10 min
M14 SI 15 min
M15 SI 20 min
M16 SI 25 min
M17 SI 30 min
Mi18 SI 40 min

Las muestras seran introducidas una vez que el horno alcance las temperaturas indicadas.

Finalmente, las muestras se someteran a un enfriamiento en agua a 20°C con el fin de poder

obtener la precipitacion de las fases secundarias, las cuales serdn analizadas posteriormente.

Los ciclos térmicos en las muestras se llevaron a cabo en el laboratorio de Materiales de la

universidad a través del equipo marca CARBOLITE modelo CWF-1100 (Figura 2.20).
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Figura 2.20 Horno marca CARBOLITE modelo CWF-1100 del laboratorio CITE materiales.

2.4 DIAGRAMA DE FLUJO

En resumen, la metodologia experimental empleada para la presente investigacion obedece a

la secuencia de procesos de la Figura 2.21.

INICIC

RECEPCION DE

ANALISIS QUIMICO

MATERIAL BASE
PREPARACION DE MUESTRAS CICLO TERMICO CARACTERIZACION MICROE STRUCTURAL
EXTRACCION DE ANALISIS DE DUREZA
MUESTRAS INICIALES SOLUBILIZACION DE DE LAS MUESTRAS DE
7 MUESTRAS (1100°C) ENSAYO
PREPARACION 'L
METALOGRAFICA .
INICIAL PREPARACION
T METALOGRAFICA
VERIFICACION DE v
ORIENTACION DE v ¥
GRANOS ENVEJECIMIENTO DE ) -
7 MUESTRAS (850°C) ANALISIS POR ANALISIS POR
FERRITOSCOPIA MICROSCOPIA OPTICA
EXTRACCION Y PULIDO
DE MUESTRAS PARA
CICLO TERMICO
FIN

Figura 2.21 Diagrama de flujo del ensayo experimental realizado
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3 ANALISIS DE RESULTADOS Y DISCUSION

En el presente capitulo se recopilan y discuten los resultados obtenidos de los ensayos

realizados sobre el acero inoxidable duplex 2205 en el presente trabajo.

3.1 CARACTERIZACION DEL MATERIAL BASE

Los resultados de la composicion quimica del material base mediante la espectrometria de

emision Optica por chispa se muestran en la Tabla 3.1

Tabla 3.1 Composicion quimica (% en peso) del acero duplex UNS S32205.

Elemento C P Si Ni N Mn S Cr Mo

UNS 832205 0.01 0.022 0.003 551 0.173 128 0.003 2254 3.01

Asimismo, luego de la preparacion metalografica, el material base presenta una microestructura

bifasica de ferrita y austenita tal como se puede apreciar en la Figura 3.1.

Fasey

~

Fase a

/

Figura 3.1 Microestructura del material base UNS §32205.
3.2 ENSAYO DE DUREZA
Se ha estudiado la evolucion de la dureza del material en seccion longitudinal debido al efecto
que genera la precipitacion de la fase sigma para distintos tiempos de envejecimiento. Las fases
secundarias analizadas han sido consideradas globalmente como fase sigma; es decir, no se

distingue de la fase chi ni se considera los efectos de carburos ni nitruros.

Luego de realizar las respectivas indentaciones en las muestras, los resultados obtenidos se

muestran en la Tabla 3.2.
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Tabla 3.2 Evolucion de la dureza del acero duplex UNS S32205 segun el tiempo de envejecimiento.

CODIGO DE CODIGO DE
MUESTRA DUREZA (HRB) MUESTRA DUREZA (HRB)

Ml 96.9 M10 970

M2 98.1 Mi1 97.9

M3 98.4 M12 987

M4 98.0 M13 933

MS 98.9 Mi14 99.0

M6 98.7 M15 98.2

M7 99.4 M16 8.4

M8 99.0 M17 98.6

M9 98.8 M18 98.8

Como se puede apreciar en los resultados, la precipitacion de la fase sigma genera un aumento
en la dureza del material. Asimismo, se observa que, a menores tiempos, la gradiente es mayor.
Esto da un indicio que, a menores tiempos, la formaciéon de fase sigma se incrementa

rapidamente inicialmente, y que conforme pasa el tiempo, se busca un maximo, pero a tiempos

prolongados.
100

g

5

A
—4— Solubilizado
—8-—No Solubilizado

96 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50

Tiempo de envejecimiento, min

Figura 3.2 Grafica dureza HRB vs tiempo de envejecimiento.
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Asimismo, teniendo los valores de dureza entre muestras solubilizadas y no solubilizadas a un
mismo tiempo de envejecimiento, de la Figura 3.2, se puede apreciar cierta similitud. Ademas,
junto con la comparacidon microestructural de las muestras solubilizadas con la suministrada,

se verifica que el material base si presenta la proporcion de fases primarias adecuada.

3.3 CARACTERIZACION DE FASE SIGMA POR FERRITOSCOPiA

Para el estudio de la disminucion de porcentaje de fase ferrita, se hizo uso del ferritoscopio
FISCHER modelo MP30E. Los valores obtenidos por el ferritoscopio se muestran en la Tabla
3.3.

Tabla 3.3 Evolucion del porcentaje de ferrita del acero duplex UNS S32205 segun el tiempo de envejecimiento.

Fraccion volumétrica de
Codigo de muestra

ferrita (%)
M1 50.44
M2 45.16
M3 44.12
M4 41.94
M5 40.8
M6 38.66
M7 37.9
M8 36.84
M9 34.50
M10 50.62
M11 45.10
Mi12 44.66
Mi13 42.60
Mi14 41.06
M15 39.38
M16 38.62
M17 40.76
Mi18 35.62

Asimismo, con dicha tabla de valores se procedio a relacionar el tiempo de envejecimiento con

el porcentaje promedio de ferrita por muestra. En la misma, los datos obtenidos se distribuyeron
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en muestras solubilizadas y no solubilizadas, de modo que permita también realizar una

comparacion entre las mismas y determinar la influencia de la solubilizacion para el material

base.
55
50 —a— No solubilizado
© —8- Solubilizado
o
E45
gd;‘)
[
<
S40 t
51
&
(a8
35
30 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50

Tiempo de envejecimiento, min

Figura 3.3 Grafica de fraccion volumétrica de ferrita vs tiempo de envejecimiento.

De la Figura 3.3, se observa que, a cortos tiempos de envejecimiento, el porcentaje de ferrita
decrece rapidamente. Sin embargo, a mayores tiempos la fraccion volumétrica tiende a
estabilizarse la misma comienza a disminuir su gradiente hasta estabilizarse. Asimismo, no
existe una variacion considerable al comparar los resultados de las muestras solubilizadas con
las no solubilizadas. Esto indica que la solubilizacion realizada al material base no influye en
la disminucion de la ferrita o el material de suministro ya se encontraba en estado solubilizado,

por lo que, para el analisis por microscopia solo se emple6 un grupo de muestras.

Para la determinacion de una curva de tendencia caracteristica de la fase ferritica, segun las
investigaciones de Magnabosco [52] y Rodriguez [16] sobre el comportamiento
microestructural de los aceros duplex, la fase ferrita presenta una caida pronunciada
inicialmente hasta estabilizarse en un valor casi constante en un tiempo prolongado. Dicho

comportamiento lo representaron matematicamente con la siguiente expresion:
V, = C; + Cye~Kaxtls]
V,: Fraccion volumétrica de la fase ferrita a un tiempo establecido

Ci: Fraccién equivalente de la fase ferrita para un tiempo muy prolongado
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K;: constante
t:Tiempo

El valor de C; se calcula empiricamente para una muestra sometida a un tiempo muy
prolongado (24 horas) en el horno a la misma temperatura de envejecimiento (850°C) y
siguiendo la norma ASTM ES562 para determinar su fracciéon volumétrica promedio. Para
conocer las demas constantes, se procede a analizar las muestras para una condicion inicial

(t=0) y el tiempo prolongado (t—).
Para t=0
Va=0y = C1 + C; = 504
Para t—o0
Vatow) = €1 = 27.1
C; = Va(t=0y — €1 = 50.4 — 27.1 = 23.3

Para conocer el valor de la ultima constante (k), se procede a realizar el siguiente arreglo en la

ecuacion a fin de poder obtener una expresion lineal.
V, = C; + Cye~Kurtls]

Vo — Gy = Cye~Fartls]

Va - Cl — e_Kl*t[S]
G,
V,—C
—ln(a 1)=K1*t[s]
C;
Y = AX

El valor de K se hallarda mediante la aproximacion lineal de la expresion anterior. En la Figura
3.4, se toma los valores de fraccion volumétrica obtenidos por ferritoscopia para cada muestra

no solubilizada en sus diferentes tiempos de envejecimiento.



Tabla 3.4 Resultados de la expresion matemdatica para el cdlculo de la constante K ;.

Tiempo de V,—C,
V. — ln( )
envejecimiento (s) C;
0 50.44 -0.001
300 45.16 0.255
420 44.12 0.314
600 41.94 0.451
900 40.8 0.531
1200 38.66 0.701
1500 37.9 0.682
1800 36.84 0.872
2400 34.5 1.147
1.2
1 ¢ P
P
L P/
~~ P d %
§ 0.8 F - -
él 0.6 7 -
> - -,
= -
=04 - -7
1 P d
| P d
02 | . —a— Datos de
L < ensayo
0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 500 1000 1500 2000 2500

Tiempo de envejecimiento, S

Figura 3.4 Grafica de arreglo de la ecuacion de formacion de ferrita.
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Con ayuda del software estadistico, los puntos mostrados en la grafica presentan una

aproximacion lineal cuya ecuacion se define de la siguiente manera.

Y =4.35x 107*X + 0.107
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Por lo tanto, de dicha ecuacion lineal, es posible determinar el valor de K. Puesto que se trata
de un proceso empirico, se observo que la aproximacion inicial no parte del origen, por ello, el

valor de K; se determin6 como la pendiente de la recta.
K, =435x107*

De esta manera, conociendo el valor de todas las constantes, el comportamiento
microestructural de la fase ferrita que se presenta en el acero en estudio (UNS S32205)

sometido a un envejecimiento a 850°C queda expresada matemdaticamente de la siguiente

manecra.
%a = 27.1 + 23.33_4-35x10_4*t[5]

Al comparar dicha expresion junto con los valores experimentales tal como se aprecia en la

Figura 3.5, se aprecia una aproximacion cercana y con una diferencia de hasta 2.9%.
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Figura 3.5 Relacion de expresion matematica del comportamiento de ferrita y los datos de ensayo.

3.4 CARACTERIZACION DE FASE SIGMA POR MICROSCOPIA
OPTICA

Para el estudio de la disminucion de porcentaje de fase sigma por microscopia optica, se hizo
uso del microscopio marca LEICA modelo DMI5S000M. La cuantificacion de fase sigma se

realizd por dos métodos: ASTM E562 y por andlisis de imagen mediante el software
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OLYMPUS. En la Figura 3.6, se puede observar las 3 fases que se presentaron a lo largo del

proceso experimental

Figura 3.6 Serializacion de las fases encontradas por microscopia dptica.

A continuacion, la Figura 3.7 muestra una serie de imagenes captadas a través del software del
microscopio para los distintos tiempos de envejecimiento de las muestras, donde la fase sigma

se colorea marron oscuro.

Figura 3.7 Micrografia de muestras sometidas a envejecimiento a 850°C por 0, 5, 10, 15, 20, 25,30 y 40
minutos.
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A partir de la Figura 3.7 , se observo el crecimiento de la fase sigma en los limites de grano de
ferrita y que, a mayor tiempo de envejecimiento, se expandioé hacia el interior. El uso del
microscopio Optico presenta la limitacion de no poder detectar la fase sigma en tiempos
menores a 10 minutos, mientras que el ferritoscopio si es susceptible a dichos cambios mas

pequeios.

Para la cuantificacion de fraccidon volumétrica de la fase sigma, se hizo uso de la norma ASTM
E562-19¢l y ASTM E1245-03 para la caracterizacion por puntos y procesamiento de imagenes

respectivamente.

3.4.1 CARACTERIZACION SEGUN ASTM E562-19¢l

Una vez finalizado el proceso de determinacion de fraccion volumétrica por conteo de puntos
a los campos establecidos de las muestras, se obtuvieron los resultados visibles en la Tabla 3.5
y la Figura 3.8 para los distintos tiempos de envejecimiento.

Tabla 3.5 Evolucion del porcentaje de fase sigma del acero duplex UNS S32205 segun el tiempo de

envejecimiento.

Tiempo de envejecimiento  Fraccion volumétrica de fase sigma

10 min -

15 min 6

20 min 9.325
25 min 12.75
30 min 14.05
40 min 17.15
24 h 21.9

20

—_
(9}

(9}

Fraccion de fase sigma,%
_
o

—A—Resultados E562

0 10 20 30 40 50
Tiempo de enveiecimiento, min

Figura 3.8 Grafica de fraccion volumétrica de fase sigma vs tiempo de envejecimiento.
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De manera similar a la ferrita, para la determinacion de una curva de tendencia caracteristica
de la fase sigma se recurrio a documentos cientificos. Nuevamente, en las investigaciones de
Magnabosco [52] y Shirzad [53], afirmaron que la cinética de transformacién de la fase sigma
puede ser descrita mediante la ecuacion propuesta por Johnson-Mehl-Avrami la cual es
ligeramente diferente a la descrita para el comportamiento de la ferrita puesto que se escribe

de la forma siguiente:
%o = Vgg X (1 — e~ K*t")
%o fraccion volumetrica de fase sigma a un tiempo determinado
Veo: Fraccion volumetrica equivalente para un tiempo sumamente prolongado
K: constante
t: tiempo de envejecimiento

Esta ecuacion puede arreglarse a fin de simplificar términos, de modo que ambos lados de la
igualdad se dividen entre la fraccion volumétrica para un tiempo muy prolongado, lo que da la

siguiente expresion:

0,
%o =of SHE o 3
VEQ

Con ello, se procedio a realizar una serie de arreglos en la ecuacion a fin de poder expresar los

resultados obtenidos del experimento en un arreglo lineal.
=y e~ Kxt™"
1—f= e Kxt™"

1
1-f

ln(lif)zl(xtn

n
— kxt

In (ln (1 if)) = In(K) + n X In(t)

Y=C1+C2X
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De este modo, conociendo los tiempos de envejecimiento y las fracciones volumétricas (f) de
los ciclos térmicos realizados, se procede a realizar la grafica respectiva. De modo que se

obtiene lo mostrado en la Figura 3.9:

0.6
0.4
0.2

S
N o
N
Tn

~ In(in(1/(1-9))
S & S
co AN b

1
p—
T

—a— Resultados de
ensayo

—
\S]
T

—_
~

In (t)

Figura 3.9 Grdfica de arreglo de la ecuacion de Avrami.

Con ayuda del software estadistico, los puntos mostrados en la grafica presentan una

aproximacion lineal cuya ecuacion se define de la siguiente manera.
Y = -11.862 + 1.5867X

Por lo tanto, de dicha ecuacion lineal se determiné los valores de K y n mediante igualdad de

términos:
In(K) = —11.862 - K = 7.062 x 10~°
n = 1.587

Finalmente, la ecuacion de Avrami que se asemeja al comportamiento microestructural de la

fase sigma en el presente trabajo de investigacion resulta ser la siguiente:
%0 = 21.9 X (1 — e—7.062><1o—6><t[s]1.587)

Al comparar dicha expresion junto con los valores experimentales tal como se aprecia en la

Figura 3.10, se aprecia una aproximacion muy cercana.
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Figura 3.10 Relacion de expresion matemdtica del comportamiento de fase sigma y los resultados de ensayo.

3.4.2 CARACTERIZACION POR ANALISIS DE IMAGEN

Utilizando el software Olympus Stream, se llevoé a cabo la determinacion de la fraccion
volumétrica de las fases ferrita, austenita y fases secundarias (se consideraron todas las posibles

solo como fase sigma). Del analisis de imagenes, se obtuvieron los siguientes resultados.

Tabla 3.6 Fracciones volumétricas de fase ferrita y sigma segun el tiempo de envejecimiento.

Fraccion Fraccion
Tiempo de
volumétrica de volumétrica de
envejecimiento
ferrita sigma

0 min 50.52 -

5 min 46.69 -
10 min 46.47 -
15 min 41.68 1.33
20 min 40.13 1.94
25 min 39.37 3.33
30 min 38.8 3.74

40 min 35.53 9.07
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Puesto que ya se ha calculado la ecuacion que permite describir la evolucion de la fase sigma
mediante la ferritoscopia y la normativa ASTM E562, se procedio a correlacionar dichos

resultados con los adquiridos en la Tabla 3.6, el resultado se muestra en la Figura 3.11.
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0 10 20 30 40 50
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Figura 3.11 Relacion de resultados obtenidos con ASTM E562 y ASTM E1245.

3.5 CORRELACION DE FERRITOSCOPIA Y MICROSCOPIA OPTICA

Una vez determinadas las ecuaciones que se adectian al comportamiento de la transformacion
de fase ferrita y fase sigma, ambos términos deberan correlacionarse. Para llegar a ello, se

procedid a despejar el tiempo en funcion de la fraccion volumétrica de cada fase y finalmente

igualar ambos términos.

%o = Vo * (1 — e Ko tlsI™) 5 t[s] =

%a = C1 + C2 * e_K“*t[S] 4 t[S] =

Si se igualan las expresiones anteriores, obtenemos lo siguiente:
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n

()

_Kd

Para los valores obtenidos en el presente trabajo de investigacion, la ecuacion final que permite
estimar la fraccion volumétrica de fase sigma en funcion de la fraccion volumétrica medida por

técnicas como ferritoscopia se representa de la siguiente manera:

~7.062+1076+| —_23.3_J
—435+10~%

%0 =21.9%x| 1—e

Finalmente, en la Figura 3.12 se comparan los valores de fraccion volumétrica medidos en el
presente trabajo y los obtenidos por la expresion matematica sefialada previamente para los

porcentajes de fase ferrita cuantificados con el ferritoscopio.

20

Fraccion de fase sigma, %
—_— —_
o (9]
T T

W
T

- —&— Sigma medido
- —&—Sigma calculado

0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
34 35 36 37 38 39 40 41 42

Fraccion de fase ferrita, %

Figura 3.12 Grafica fraccion de ferrita vs fraccion de fase sigma cuantificado y calculado con la ecuacion
obtenida.
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De ello se aprecia una correlacion muy similar, lo que demuestra que la expresion si puede ser
empleada para determinar la estimacion para valores de corto y mediano plazo. Si se grafica
toda la trayectoria de la funcion calculada en su dominio ]27.1;50], se puede apreciar que en el
intervalo que comprende la fraccion volumétrica obtenida en la experimentacion, existe una
correlacion casi lineal. Por lo que es posible una aproximacion lineal empleando métodos
numéricos. Para el presente caso, se empled una aproximacion lineal por minimos cuadrados
gracias a las herramientas del software Microsoft Excel. A continuacion, se presenta la Figura
3.13 que correlaciona los resultados experimentales, la funcion sigma calculada y la

aproximacion lineal obtenida para este evento.

20
. %0 = —1.49 %a + 69.48

p—
(9]
T

Fraccion de fase sigma, %
p—
)} (e]
T T

—— Sigma medido

- —8— Sigma calculado

O 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
34 35 36 37 38 39 40 41 42

Fraccion de fase ferrita, %

Figura 3.13 Grafica fraccion de ferrita vs fraccion de fase sigma cuantificado y calculado con la aproximacion
lineal.

Sin embargo, para valores cercanos a los limites del dominio de la funcidn, la aproximacion
lineal resulta ineficiente. Como el objetivo de este trabajo busca correlacionar las variables
para valores pequefios de fase sigma, la presencia de 2 concavidades en la funcidén indica la
posibilidad de realizar una aproximacion cubica de la funcién empleando el método numérico
previamente mencionado. Con ello, se obtiene la funcién cubica como se aprecia en la Figura

3.14.
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Figura 3.14 Grafica fraccion de ferrita vs fraccion de fase sigma cuantificado y calculado con la aproximacion
polinémica de grado 3 para todo el dominio.

Para validar el modelo matematico planteado en el presente trabajo de investigacion, en la
Figura 3.15 ,se presenta una ultima grafica que relaciona las fracciones volumétricas de ferrita
y sigma con los valores experimentales, la ecuacion polinémica y valores experimentales
recopilados en otras investigaciones bajo las mismas condiciones de temperatura de
envejecimiento (850°C) en el mismo material (acero inoxidable duplex UNS S32205). Entre

las investigaciones recopiladas, para esta validacion, se han considerado las realizadas por Wolf

[54] y Rodriguez [16].
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Figura 3.15 Grafica fraccion de ferrita vs fraccion de fase sigma segun la funcion calculada y la data
experimental del presente trabajo y de referencias bibliogrdficas.

De esta manera, es posible estimar la fraccion volumétrica de la fase sigma para fracciones
menores al 10% que es, segun la bibliografia investigada, el limite permitido para garantizar

correctas propiedades mecanicas del material para su funcionamiento.
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4 CONCLUSIONES

En el presente trabajo, se concluye que el uso de la ferritoscopia para la deteccion de fase sigma
en los aceros inoxidables duplex resulta una alternativa viable sustentada en la correlacion que

se ha demostrado en el presente trabajo.

Este método permite la deteccion de pequenas proporciones de fase sigma (menores a 10%)
presentando un considerable grado de precision, en contraste con el uso de microscopia optica
u otro método destructivo, durante el trabajo en campo. Ello implica que su uso sera
recomendable para la inspeccion de tuberias u otros componentes in situ y durante sus
condiciones de trabajo sin sacrificar el paro de los procesos en alguna planta. También
representa una alternativa econdémica y rapida para el control de calidad durante la fabricacion

de componentes de acero inoxidable duplex por sus rapidos resultados y facilidad de uso.

Los ensayos realizados por microscopia dptica permitieron identificar las zonas mas propensas
a iniciar la formacion de la fase sigma, las cuales fueron los limites de grano 6 /y y § /8, la cual

crece hacia el interior del grano de ferrita hasta finalmente consumirla por completo.

Se identificd un rapido crecimiento de la fase sigma para tiempos muy cortos, los cuales

pudieron ser detectados mediante la técnica de ferritoscopia.

Se plantearon ecuaciones que permiten modelar la cinética de transformacion microestructural
de las fases sigma y ferrita las cuales, posteriormente se correlacionaron para formular un
nuevo modelo que permitié relacionar ambas fracciones volumétricas segin el tiempo de
exposicion al envejecimiento. Dicho proceso de célculo puede extrapolarse para distintas
temperaturas, lo que no solo permitiria generar mas curvas, sino también una superficie en un
sistema tridimensional en el cual, conociendo la temperatura de exposicion, el tiempo de
envejecimiento y el porcentaje de fase ferrita, pueda determinarse la variable correspondiente

a la fraccion volumétrica de la fase sigma.
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