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RESUMEN

RESUMEN

En el presente estudio se fabricaron las uniones de un acero inoxidable AISI 316L a otro
acero inoxidable AISI AL-6XN empleando cintas metélicas vitreas base Ni y base Fe, como
elementos de unién; las uniones se llevaron a cabo a 5, 15 y 30 minutos de permanencia a una
temperatura de 820 °C utilizando un horno de induccion. Se realizd la caracterizacion tanto de los
materiales base (acero inoxidables AISI 316L y AL-6XN) asi como de las cintas metélicas
vitreas. Para comprobar y corroborar los datos de los proveedores de los materiales de inicio, se
ensayaron muestras de los dos tipos de cintas metalicas vitreas en difraccion de rayos X; por
medio de la técnica de andlisis diferencial se determind la temperatura de fusién y de
cristalizacién de las cintas, los resultados muestran para la cinta base Ni una temperatura de
fusién de 1056 °C y para la base Fe 1137 °C, por cual se establecid una temperatura de union de
820 °C. Para los materiales, previo a la fabricacion de las uniones, a las muestras se les realizd
una preparacion superficial adecuada para poder implementar la técnica de union por difusion en
estado solido; inicialmente se cortaron en dimensiones de 10 mm de largo por 5 mm de ancho por

3mm de espesor, y se prepararon las caras de las muestras con desbaste y pulido tradicional.

Enseguida se sometieron las muestras a la técnica de microscopia de fuerza atdmica para
analizar la rugosidad superficial y los resultados muestran rugosidades promedios de 9.14 y 12.2
nm para las muestras de los aceros 316L y AL-6XN, respectivamente. Las uniones se fabricaron
mediante un arreglo tipo sdndwich empleando como metal de aporte las cintas, la cual se coloca
entre los dos materiales base. Asi mismo se llevd a cabo la caracterizacion interfacial mediante
microscopia electrénica de barrido usando la técnica de espectroscopia de energia dispersa de
rayos X para la evaluacion de las fases y compuestos que se formaron en las uniones. Los
resultados muestran uniones favorables a esta temperatura de trabajo, observandose mejores
uniones a partir de 15 minutos, esto debido a una mayor difusion de elementos, ya que se
observan zonas con una disminucién de porosidades en las interfases. De las uniones, se observé
que en la zona centro de la unién se presenta una fase que se propaga a lo largo de toda la linea
central de la union y una formacion de fases que se localizan en el interior y en las zonas

adyacentes, presentandose a la temperatura de trabajo.

Una vez fabricadas las uniones, estas se sometieron a ensayos mecanicos de

nanoindentacion y ensayos de polarizacion potenciodindmicos para determinar su resistencia
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mecanica y de corrosién. Los ensayos de nanoindentacién determinaron la dureza de las
diferentes zonas de reaccion de las uniones. Para la realizacion de esta técnica se les dio una
preparacion especial de la superficie de las muestras unidas antes de someterlas a los ensayos.
Las uniones que presentaron valores promedio mas altos de nanodureza, son las uniones con cinta
base Fe obteniendo un valor de 9.35 GPa en comparacion a las uniones con cinta base Ni con un
valor de 8.44 GPa.

Para finalizar, las muestras unidas se sometieron a ensayos de polarizacion
potenciodinamicos para evaluar su resistencia a la corrosion localizada por picadura. Los ensayos
se llevaron a cabo en una solucién al 3.5 NaCl en un area de 1 cm?. Previo a estos ensayos las
muestras de las uniones, se prepararon muestras pulidas a acabado espejo y enseguida se
sometieron al ensayo. Una vez ensayadas se obtuvieron las imagenes de la corrosion localizada
por picadura mediante microscopia electronica de barrido mostrando cualitativamente las
picaduras en las zonas de las interfases de las uniones. En base a los resultados obtenidos
mediante esta técnica, las uniones con cinta base Fe presentaron un valor menor de velocidad de
corrosion, Veorr igual a 0.029 mnvafio, en comparacion con el promedio del valor de Vo igual a
0.062 mm/afio de las uniones con cinta base Ni. Por lo que se refleja una mayor resistencia a la

corrosion en las uniones con cinta base Fe.

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES X



ABSTRACT

ABSTRACT

In the present study joints of stainless steel AISI 316L and AL-6XN using metallic
ribbons glassy Ni and Fe as the joining element were fabricated; joints were conducted at 5, 15
and 30 minutes holding times at a temperature of 820 °C, using an induction furnace. The
characterization of both the base materials (stainless steel AISI 316L and AL-6XN) and the
joining materials (Fe- and Ni- based metallic glass ribbons) were performed. The amorphous
structure of both glassy alloys was verified by X-ray diffraction; through the technique of
differential analysis, the melting temperature and crystallization of the tapes was determined, the
results showed that for the Ni based ribbon the melting temperature is 1056 °C, meanwhile for
the Fe based, was 1137 °C; from this, the joining temperature, was established at 820 °C. For
materials, the surface roughness prior the joining process was observed by means of atomic force
microscopy, the roughness’s average were 12.2 and 9.14 nm for the AISI AL-6XN and 316L
stainless steels, respectively. The joining experiments were carried out in an assembly sandwich
type, by placing the glassy ribbons between the two types of stainless steels. Interfacial
characterization was carried out using scanning electron microscopy technique using energy
dispersive spectroscopy X-ray for evaluation of the microchemical analyses and observation of
the formation of possible compounds. The results show good unions, observing better bonds from
15 minutes, due to a greater diffusion of elements, in addition to a decrease in porosities at the
joining interfaces. It was observed that at the joining zones, some phases spreaded through the
center of the joints. Nanohardness evaluations performed at the interfaces of the joints were 9.33
GPa and 8.44 GPa, for samples joined with the Fe- and Ni- base glassy alloys, repectivelly.
Concerning to the corrosion resistance measured by potentiodynamic polarization tests, carried
out in a 3.5 NaCl solution, showed that the corrosion rate (\Vcorr) on samples joined with the Fe
base glassy ribbon was of 0.029 mm/year, which is almost half (Vcorr=0.062 mm/year) of that

obtained for the samples joined with Ni base alloy ribbon.
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CAPITULO I.- INTRODUCCION

En los dltimos afios, los vidrios metélicos continlan siendo de interés para diversas
investigaciones respecto a los procesos de fabricacion, propiedades fisicas y mecanicas.
Sus aplicaciones son sensores, cabezas magnéticas para equipos de grabacion [1],
recientemente se utilizan como elementos de wunion debido a sus propiedades mas
sobresalientes, ductilidad, homogeneidad quimica, bajo punto de fusion, y alta resistencia a
la corrosion. Las cintas metélicas vitreas (Metglas ©) que se fabrican por procesos de
solidificacion répida adquiriendo una estructura atomica vitrea y tienen la ventaja de
obtenerse con espesores delgados y asi mejorar los procesos de union. Por su baja
temperatura de fusion son muy (tiles para unir diversos tipos de materiales, por ejemplo,
los usados en la fabricacion de intercambiadores de calor [2], aleaciones Inconel 718 a
Inconel X-750 [3] e Inconel X-750 a aceros inoxidable 304, para la fabricacion de
componentes de turbinas de gas y plantas de energia nuclear, en partes como pernos y

resortes [4].

En los procesos de union donde se aplica este tipo de cintas, el tiempo de
permanencia juega un papel importante en la formacion de fases fragiles. En este trabajo se
estudid el efecto que tiene el tiempo de unidn en la resistencia y en la microestructura de la
union.

Justificaciéon

Las aleaciones metdlicas vitreas base niquel (Ni), como materiales de aporte,
poseen alta resistencia a la corrosion a temperaturas elevadas. En general, todas las
aleaciones vitreas que se utilizan como elementos de unidn se encuentran en el grupo de
las aleaciones Ni, Co y Cu, con contenidos inferiores del 10% de Fe. Por ello, se continGia
investigando la utilizacion de cintas metalicas vitreas base Fe como elementos de aporte en

los procesos de union de los aceros inoxidables.

Por otra parte, una de las ventajas de las uniones que se realizan con horno de
induccion son las wvelocidades de calentamiento rapidas, ya que asi se logra evitar el
crecimiento de grano de los materiales base. Ademés este meétodo proporciona un
calentamiento muy localizado teniendo, de esta forma, un control preciso en los resultados.

Asi mismo, se conservan las propiedades de resistencia de los metales base despues de la
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union, a diferencia de las uniones que se fabrican mediante hornos de resistencia
tradicional, que requieren de velocidades de calentamiento bajo, por lo que el tiempo
requerido para alcanzar las temperaturas de union es muy prolongado, lo cual conlleva a un
aumento en tamafio de grano y, con ello, las propiedades mecanicas sean disminuidas, asi

como también la resistencia a la corrosion.

Las aplicaciones de este tipo de uniones estan presentes en los intercambiadores de
calor tipo PFHE (son intercambiadores de calor de acero inoxidable de una estructura tipo
plate-fin, los cuales son piezas clave en los sistemas de produccion de hidroégeno que se
utilizan en los reactores de alta temperatura) [5]. Las ventajas del acero inoxidable para los
PFHE son alta eficiencia en la transferencia de calor, estructura compacta, resistencia a alta
presion, resistencia a alta temperatura y resistencia a la fluencia en comparacién con los

PFHE de aluminio convencional.

Ademds los métodos avanzados de unién se aplican en este tipo arreglos, los cuales
son partes importantes en los HTGR (reactor de alta temperatura para enfriamiento de gas)
que han sido desarrollados también para la generacion de energia futura [6-9]. Se ha
reportado que hasta ahora no se ha implementado el uso de los métodos avanzados de
uniones en las industrias de fabricacion de PFHE. Ademas la tecnologia por el método de
union en fase sdlida y la integridad de la estructura que se obtiene mediante este método,
aun no ha sido asegurada. Por tanto, la investigacion de este metodo de union se encuentra

en competencia para descubrir los mecanismos que encierra toda esta tecnologia.

Las uniones de los aceros inoxidables 316L y AL-6XN no han sido reportada con la
cinta metalica vitrea Fe/ Ni-Cr-P-B por lo cual es necesario la investigacion acerca de este

tipo de unién.

Objetivos:
Objetivo general

Obtener los parametros en funcién del tiempo para unir un acero inoxidable 316L a

otro AL-6XN usando cintas metalicas vitreas base Fe y base Ni para determinar cual o
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cuales uniones presentan los valores mas altos de nanodureza y de resistencia a la

corrosion.

Objetivos particulares

e Caracterizar las microestructuras de las uniones analizando las interfases y
difusion de elementos mediante el uso de microscopia electronica de
barrido.

e Obtener valores de nanodureza de las uniones y hacer la comparacion de las
mismas

e Obtener altos valores de resistencia a la corrosion en las uniones en solucion
3.5% NaCl.

Hipdtesis

La unidon de los aceros inoxidables 316L y AL-6XN mediante el método en fase
solida usando cintas metalicas vitreas base Fe y Ni mediante el calentamiento por
induccion, generard una distribucion homogénea de los elementos en las uniones
promoviendo una difusion de elementos tanto del material de aporte a los materiales base y
viceversa. La afectacion térmica en los materiales base sera minima por lo que la unidn

soldada tendra buenos valores de nanodureza Y resistencia a la corrosion.
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CAPITULO I1.- REVISION BIBLIOGRAFICA Y DISCUSION DEL ESTADO DEL
ARTE

2.1 Vidrios metélicos

Con el descubrimiento de los vidrios metélicos, se tiene una nueva clase de materiales
estructurales 'y funcionales con propiedades extraordinarias tales como alta resistencia,
flexibilidad a temperatura elevada asi como propiedades quimicas y fisicas superiores. Una
caracteristica de los vidrios metalicos, que los distingue de los materiales amorfos, es la
transicion vitrea, que transforma liquidos super enfriados en un estado vitreo, al ser enfriado
desde una alta a una baja temperatura. Por lo tanto, los vidrios metalicos se definen como
aleaciones amorfas que exhiben una transicién vitrea, de la cual se deriva su propiedad de

extrema resistencia a baja temperatura y, extrema flexibilidad a alta temperatura [10].

Actualmente, se aplican como materiales flexibles para un amplio rango de aplicaciones
desde dispositivos electronicos para automOviles y transmision de energia eléctrica a gran
distancia. Se han explotado como materiales estructurales de peso ligero, ya que combinan una

gran resistencia y baja densidad, en las aplicaciones donde el esfuerzo y el peso son criticos.

En el area de biomedicina se aplican para remplazar tejidos duros incluyendo tornillos
0seos, placas éseas, articulaciones artificiales de la cadera, articulaciones de rodilla e implantes
dentales. Comparandolos con los metales y aleaciones cristalinas convencionales, tienen la
ventaja de poseer excelente resistencia mecéanica, elasticidad, resistencia al desgaste y resistencia

a la corrosion [10].

2.2 Fabricacion de cintas metalicas vitreas

Para la fabricacion de cintas metalicas vitreas, se tienen diferentes procesos de
fabricacion, uno de ellos es el proceso de enfriamiento en bloque giratorio ‘Chill block’, es uno
de los métodos mas utilizados, asi mismo se subdivide en el proceso de enfriamiento de liquido
por bloque giratorio ‘chill block melt spinning’ (CBMS), que incluye los procesos de enfriamiento
en hilo liquido ‘free jet spinning’ y colocada por fluyjo plano ‘planar flow casting’” (PFC) [11].

Para el caso del ‘CBMS’, el material se funde en un crisol y la aleacion liquida es
inyectada a través de un pequefio orificio mediante la presion de gas argbn. La presion de Ar

empuja al metal liquido para penetrar la superficie del disco, para ello se encuentra girando, lo
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gue provoca que el metal liquido solidifigue y forme de esta manera las cintas. Ademas el
proceso ‘PFC’ implementa una boquilla de salida con un orificio manteniéndose muy cerca del

sustrato y asi resultando las cintas, véase Figura 2.1 (a) y (b).

presién -

(a)

|— metal Equido

chorro Hquido

medio ambiente

Figura 2.1 Proceso a) ‘Chill block melt spinning” (CBMS) y b) Colada por flujo plano ‘PFC’ [11].

2.3 Cintas metalicas vitreas como elementos de unioén

Afios atras se suscitd el gran desarrollo de la tecnologia de los materiales de aporte para la
union por difusion, gracias a la necesidad y a la gran variedad de aplicaciones se requirio de una
tecnologia méas sofisticada en la invencion de materiales, para poder operar a altas temperaturas y
en ambientes altamente corrosivos. Las aleaciones Ni/Cr-B-Si se utilizaban previamente en el
revestimiento de metales en los aviones. Antiguamente el oro y la plata eran los materiales de
aporte que mas se implementaban, pero debido a su costo y a las grandes demandas, se

descontinuaron para descubrir e implementar otro tipo de materiales de aporte.

Estas cintas son la combinacion de composiciones eutécticas producidas con metales de
transicion (Ni, Fe, Co y Cr) en combinacién con metaloides (Si, B, P y C). Todos los materiales
cristalinos son fragiles por lo que no se pueden producir en formas continuas como cintas,
alambres, etc., y solo se disponen como polvo o sus derivados. Recientemente, nuevas aleaciones
se han producido con composiciones modificadas de las originales. Las nuevas aleaciones
contienen P como el principal metaloide adicionado [12-15], el cual sirve para disminuir el punto
de fusion de las aleaciones. Ademas cabe mencionar que se puede sustituir B y Si por el P, en
donde se aumenta la cantidad de Fe, Cr, y Mo sin que se incremente la temperatura de fusion. Las

aleaciones contienen gran concentracion de Cr, dando una buena resistencia a la corrosion.
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Debido a su bajo punto de fusion, una ventaja econdmica seria en hornos de bajo costo con
atmosfera protectora en vez de hornos al vacio, y otra seria que poseen un menor costo debido al
reemplazo de Ni por Fe. También se pueden obtener cintas metalicas vitreas ductiles con algunas
composiciones con contenidos de P, fabricadas por Meltglas inc [16].

Durante estos Ultimos afios, las aleaciones que se utilizan como material de aporte y que
son obtenidas por solidificacion rapida representan el principal adelanto en el desarrollo de la
tecnologia de la union por difusion a elevada temperatura [16-17]. Recientemente, estas
aleaciones se han utilizado para unir intercambiadores de calor de acero inoxidable austenitico
[2], que operan en algunos casos bajo condiciones extremas en reactores de alta temperatura, para
sistemas de generacion de energia y produccion de hidrégeno [18-20]. También se han usado
para unir superaleaciones base Ni en la fabricacion de componentes para turbinas y plantas de
energia nuclear, en las cuales se requieren de excelentes propiedades de resistencia a la corrosion
a elevada temperatura[3, 4]. La industria automotriz las aplica en la union de catalizadores
metélicos, enfriadores de recirculacion de gases de escape (EGRC) y filtros de particulas diésel
para disminuir las emisiones contaminantes y mejorar su eficiencia; estos componentes también
se fabrican de acero inoxidable austenitico y que operan en ambientes corrosivos a alta

temperatura.

En su mayoria, se han empleado aleaciones metalicas vitreas base Ni/Cr-Si-B como
metales de aporte gracias a su compatibilidad con los aceros inoxidables austeniticos y a sus
buenas propiedades de resistencia a la corrosion. El objetivo de reducir los costos de la materia
prima en la fabricacion de los vidrios metélicos es el sustituir el Fe por el Ni. Las aleaciones
metélicas vitreas estan solamente en el grupo de las aleaciones de Ni, Co y Cu con un porcentaje
bajo de Fe [15]. Finalmente, es muy escasa la investigacion acerca de la utilizacion de cintas

vitreas base Fe como metales de aporte para la unién de materiales con acero inoxidable.

2.4 Afectacidn térmica de los aceros inoxidables 316L y AL-6XN

Estos dos tipos de aceros pertenecen a aleaciones que poseen resistencia mecénica y a la
corrosiébn  formando una capa sobre la superficie microscopica de Oxido de cromo llamada
pelicula pasiva, formandose con el 12% de cromo [21].

En general, los aceros inoxidables se clasifican de acuerdo a su estructura en aceros

inoxidable ferriticos, martensiticos, austeniticos o0 duplex (austenita mas ferrita) y los
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endurecibles por precipitacion los cuales se basan en tratamientos térmicos [22]. A estos aceros
se adicionan elementos ferriticos los cuales son (Cr, Si, Al, Mo, Ni, Ti, W y V) y austenitcos (Ni,

Mn, C, N y Cu) influyendo en el tipo de estructura ferritica o austenitica [23].

De acuerdo a las normas y especificaciones AISI/ASTM (American Iron and steel
Institute/American Society for Testing and Materials) los aceros inoxidables de la serie 300
mantienen  la estructura austenitica a temperatura ambiente. Una fase austenitica tiene una
estructura cristalina cubica centrada en las caras (FCC). Constituidos principalmente de
elementos Cr, Ni, Mo entre otros, ademéas el elemento Ni tiene influencia significativa en la fase

austenitica que la estabiliza [24].

El carbono disuelto en el hierro tiende a irse a los lugares intersticiales existentes entre

los atomo, aumentando propiedades mecanicas tales como dureza y ductilidad.

Cuando surge una precipitacion, el carbono disuelto sale de la red cristalina para
mezclarse con Cr o Fe generando carburos o microconstituyentes que se aislan de la otra parte de
la estructura generando propiedades diferentes. Al precipitar carburos tipo M23Cg lleva a la
disminuciébn de Cr en zonas granulares del acero perdiendo su propiedad de inoxidable,
denominado sensibilizacién. Al calentar a temperatura por arriba de 650°C y enfriar lentamente
hasta llegar a temperatura ambiente se presenta sensibilizacion durante procesos de soldadura
[25].

Los aceros inoxidables austeniticos contienen en un rango de 8-20% Ni , 18-30% Cr, y
0.03-0.1% C. El carbono tiene una solubilidad méxima de 0.05% a 800°C, incrementando 0.5%
C a 1100°C, por lo tanto el tratamiento entre 1050°C y 1150°C tendrd el total de carbono
disponible en solucion y un velocidad elevada de enfriamiento que a partir de esta temperatura
dara una solucion solida de austenita supersaturada a temperatura ambiente. Cuando se genera un
recalentamiento de 550-800°C al enfriarse lentamente no aceptara el carbono en la solucién,
solamente lo precipita como carburo con un alto porcentaje en cromo (Cr,3Cg), aun cuando el
contenido de carbono en el acero sea menor al 0.05%. Al formarse los carburos en aceros
austeniticos se generan en los limites de grano en forma de dendritas. Aun cuando la

precipitacion presente un efecto sobre las propiedades mecanicas [26].
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Al realizar un estudio microestructural de solubilidad del carbono en la aleacion Fe-18Cr-
8Ni. En la Figura 2.2 (a) se observa que las aleaciones que contienen 0.03 a 0.7% C, cuando se
tiene una estructura en equilibrio a temperatura ambiente se obtiene una estructura austenitica,
ferrita alfa y carburo (M23Cs). Obteniendo las reacciones: y+Mao3Cs—y+0+M23Cs, y—0+M23Cp
para porcentajes de carbono menores de 0.03%. El diagrama de la Figura 2.2 (b) se presentan
condiciones reales de no equilibrio. Muestra que la austenita con 0.03%C resultara estable.
Cuando la austenita presenta un porcentaje por arriba de 0.03%C tendra que precipitar el M23Cs

durante el enfriamiento debajo de la linea de solubilidad [27].
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Figura 2.2 Solubilidad sélida del carbono en una aleacion Fe-18% Cr-8% Ni, para aceros con contenidos de (a)
0.03-0.7% Cy (b) debajo de 0.03% C [27].

Dentro de la clasificacion de los aceros ausenticos se encuentran los inoxidables 316L con
un 3% de Mo mejorando la resistencia a la corrosion por picado. La influencia del Mo, tiene un
efecto sobre estos tipos de uniones influyendo sobre la pasividad y la resistencia quimica de los
aceros inoxidables al contener acidos que reducen en existencia de iones CI™, donde la pasividad
de Cr no es muy estable. El elemento que estabiliza la ferrita es el Mo vy tiene resistencia al
ataque quimico. Conteniendo un porcentaje maximo del 0.03%C con este porcentaje se espera
que no se genere sensibilizacion, es decir, precipitados de carburo de cromo que se forman en los

limites de grano generando asi lugares donde se puede generar corrosion.

El cromo y molibdeno al permanecer con valores mayores aceleran reacciones en una de
las fases llamada chi y sigma esto se debe al efecto de retardo que ejerce el nitrdgeno y niquel.
En la Figura 2.3. Se muestra la precipitacion y tiempos en los que inician las fases para el acero
316L [28].
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Figura 2.3 Diagrama TTP de la solucion (0.023% C- 1.74% Mn- 0.73% Si- 13.1% Ni- 17.3% Cr- 2.66% Mo)
tratada para 1.5 hy templada en agua [28].

El acero AL-6XN a temperaras de 510°C es estable y a temperaturas mas elevadas de
650 a 980°C este tipo de acero al presentar exposiciones extensas la fase sigma precipita en los
limites de grano. Perjudicando esta fase a la corrosion de la aleacion antes de que influya en las
propiedades mecénicas. Cuando se presentan aleaciones con porcentajes del 6% Mo Yy aplicando
un tratamiento térmico a 800 °C a un tiempo de permanencia de 10 minutos, seguido de un
enfriado a temperatura ambiente, se forman particulas de fase sigma en los limites de grano; el
comportamiento del nitrogeno para porcentajes de 0.05% en peso de N varian, dependiendo de
los porcentajes de este mismo los precipitados de fase sigma se forman de manera intergranular;
el Si cambio para contenidos superiores a 0.18% en peso se suprime [29].

2.5 Tiposde union

e Difusién en estado sélido
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Por medio de este proceso se elaboran uniones metalicas y compuestas, y para ello se lleva a
cabo el acercamiento de las superficies de los materiales para que estas reaccionen y sus
elementos difundan y formen enlaces fuertes. La rugosidad superficial de las caras a unir es un
parametro importante en este método, y para ello no es suficiente el simple contacto de las
superficies, si no que requiere de un parametro importante como lo es la presion. A pesar de que
esten perfectamente pulidas las superficies, se unen prioritariamente las asperezas de las
superficies y la relacion area de contacto/ &rea de superficie es muy baja. Este mecanismo se da
en dos etapas [30]. Al inicio se presenta una deformacion plastica en las asperezas superficiales
conforme se aplica la carga. En la preparacion metalografica de las superficies se presentan
asperezas. Al someter la muestra bajo esfuerzo localizado la deformacion plastica continda y sin
embargo en el &rea de contacto se wuelve menor cuando el material cede a la temperatura de
proceso. Al continuar la deformacion de asperezas ocurre un mayor contacto en las superficies ya
que remueven las peliculas de 6xidos fragiles. Por Gltimo la superficie unida es menor al 10% con
huecos y Oxidos. En la siguiente etapa los huecos se contraen por efectos térmicos y asi se
aumenta la superficie de union. Para la unién de metales iguales y sin Oxidos el proceso se afina

ademas se implementa para uniones disimiles. Véase Figura 2.4.

e
//’/fﬁ/’f

Figura 2.4 Unién por difusion enestado solido que induce un crecimiento en el rea de contacto de dos
superficies microscopicamente rugosas y onduladas: a) contacto inicial, b), ¢) y d) crecimiento progresivo
debido a la difusion y al flujo pléstico.

2.6 Microscopia de fuerza atomica (AFM)

Este equipo analiza una muestra, midiendo la altura superficial de una sonda o punta
cristalina de forma piramidal. Esta sonda se acopla a un liston microscopico, bastante sensible al

efecto de las fuerzas, alrededor de 200 pm de longitud.
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La fuerza atdmica se detecta cuando la punta estd muy proxima a la superficie de la
muestra. De esta manera se registra la pequefia flexion del liston a través de un haz laser reflejado
en su parte posterior. La muestra se desplaza tridimensionalmente por medio de un sistema
auxiliar piezoeléctrico, en tanto que la punta barre ordenadamente la superficie. Todo el sistema

es controlado mediante un software como se observa en la Figura 2.5 [31].

Fotodetector

M'TT ESPi Divisor de haces Diodo
(1~ o
L.IT‘L,' \j) [.. J Lente Lﬁiﬁ
/If ."’,/' |
_ M U ("}
I\ e SC

™ Tubo scanner
piezoeléctrico

2.7 Tipos de corrosion

El mecanismo por el cual se elaborara el tipo de morfologia que se presenta en la parte
afectada de la union es la corrosion [32]. Dependiendo del medio donde se realice sera del tipo:
corrosion electroquimica y corrosion quimica; dependiendo de su morfologia serd del tipo:

generalizada Y localizada (por picaduras, intergranular y galvanica).

e Corrosién generalizada

Este tipo de Corrosion es mas homogénea sobre la superficie de sus caras del material con
una penetracion constante. Si es de interés medir que tanto se degrada el material resultara muy

sencillo y se podria aumentar el tiempo de vida (til del material aumentando sus dimensiones.

e Ataque localizado

Este mecanismo de Corrosion se concentra en puntos aislados es muy peligroso pues se concentra
en puntos aislados muy criticos generando falla catastréfica en el material. La zona que realmente
se afecta no guarda relacion con las consecuencias de la falla por este motivo es importante
controlar este problema. El picado es el caso mas severo de ataque localizado, al afectar puntos

mas aislados en medios donde la superficie metélica esta pasivada. Cada punto se dispersa en una
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direccion de la gravedad, generando asi la formacion de tlneles microscépicos que almacenan
soluciones electroliticas convirtiéndose en un proceso catalitico elevadamente agresivo ya que
puede perforar la estructura totalmente provocando una falla estructural. Cuando se tiene un
defecto como una grieta la corrosion existird con una variacion de picado que se presenta en zonas
de unién donde las juntas permiten la acumulacion de solucién acuosa que actla como electrolito y

mantiene la pila de corrosion activa.

» Corrosion por picadura

Tipo de corrosion extremadamente localizada, se forma en superficies que estan cubiertas
por Oxidos. Se genera una picadura por dislocaciones locales anddicas donde la pérdida de metal
puede presentarse gravemente por la presencia de un anodo pequefio y un catodo grande. Es
complicado detectar este tipo de Corrosion porque se encuentran cubiertas por los productos de
corrosién. Por rompimiento de la pelicula pasiva la presentan los metales pasivos tales como los
aceros inoxidables y el aluminio. Las causas de las picaduras pueden ser inclusiones no
metalicas, depésitos de productos de corrosién y rompimiento de peliculas pasivas por iones CI?,
Bri, I, Fe®*,

Antes de que se observen por primera vez las picaduras iniciales, el tiempo en el que
aparezcan dependerd de dos factores principales; El tipo de aleacion metélica y tipo de solucidn
corrosiva [32]. La mayoria de estos problemas tienen que ver con iones de haluros, cloruros,
bromuros e hipocloritos. Casi todos los mecanismos de ataque por cloruros coinciden en la
formacion del acido clorhidrico en el interior de la picadura, es la fuerza impulsora del avance de

la picadura.

Al formarse picaduras inicialmente formadas por la adsorcion de elementos i6nicos
activos, especificamente iones de cloro (CIY), sobre ciertos sitios defectuosos en la pelicula de
Oxido: los sitios pueden ser: particulas de escoria, precipitados de fases secundarias, inclusiones
no metalicas, heterogeneidades estructurales, heterogeneidades de composicion, etc. Alcanzando
el potencial de picado, ver Figura 2.6, el intenso campo eléctrico sobre las partes mas delgadas de
la pelicula de Oxido sera tan elevados que los iones de cloro, podrian penetrarla. Los iones que
penetran, forman cloruros metalicos y, como consecuencia, la disolucion local de la pelicula de

Oxido del metal.
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Figura 2.6 Curva de polarizacion anoddica de metales con peliculas pasivas y la influencia del picado sobre ella.
La corrosion por picaduras se presenta cuando estas son de tal grado que rompen lapelicula pasiva [34].

La Corrosion por picado avanza sin detenerse y se podria decir que es un circulo vicioso
en el cual avanza autocataliticamente, la misma genera condiciones que promueven su propio
crecimiento. Se observa el mecanismo de crecimiento de la picadura como se muestra en la
Figura 2.8. Para ello, el metal sufre picaduras por la accion aireada de cloruro de sodio. Se da una
rapida disolucién en el interior de la picadura, y se reduce el oxigeno sobre una superficie
adyacente. Este proceso estimula y propaga los efectos de la picadura. La rapida disolucion en el
interior de la picadura y los escases de oxigeno libre tienden a producir un exceso de cargas
positivas en el area, que provoca la migracion de los iones de cloro hacia el interior de la misma
para mantener la neutralidad eléctrica. Los iones metalicos reaccionan con los iones de cloro y

forman los cloruros metélicos, segln la reaccion:
M* + Cr —>MCI
Las sales metélicas, incluyen cloruros y sulfatos, se hidrolizan por la accion del agua y

forman hidroxido metélico y écido libre, de acuerdo con la siguiente reaccion:

MCI + H,0 —>MOH + (H*CI)

El 4cido libre introduce iones de hidrogeno (agentes altamente oxidantes) por lo cual el
proceso se transforma en autocatalitico. Tanto el hidrogeno como los iones de cloro estimulan la
disolucion de la mayoria de los metales y aleaciones, acelerando los procesos con el tiempo. Al
interior de la picadura no ocurre la reduccion del oxigeno ya que, en soluciones concentradas, la
solubilidad del oxigeno es virtualmente cero. La reduccién catodica del oxigeno sobre la

superficie adyacente a la picadura tiende a suprimir la corrosion; en otras palabras la picadura
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ejerce una especie de proteccion catddica sobre el resto de la superficie metélica, a costa de su

avance ver Figura 2.7 [32].
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Figura 2.7 Esquematizacion del mecanismo de corrosion y crecimiento de una picadura. Regularmente se
forman las picaduras sobre superficies metalicas horizontales debajo de peliculas o materiales acumulados
[34].

2.8 Nanoindentacion

La prueba de nanoindentacion consiste simplemente en una prueba de indentacién cuya
escala de longitud de la penetracion es medida en nanémetros (10°°); caso contrario a los ensayos
de dureza convencionales donde las escalas se dan en milimetros (107%) y en varios casos micras
(10®). Oftra caracteristica que se aprecia en esta técnica es la medicion indirecta de la zona de
contacto, que es el area de contacto entre el indentador y la muestra caso contrario a las
mediciones directas de la impresion residual de las indentaciones convencionales. La impresion
residual por esta técnica es del tamafio del orden de micras y/o demasiados pequefios para ser
medidos directamente. El &rea de contacto se determina mediante la profundidad de la
indentacion del indentador en la superficie del espécimen. Y, con la geometria del penetrador se

mide de manera indirecta la zona de contacto.

Los datos experimentales de carga del indentador y la profundidad de penetracién dan
una medida indirecta de la zona de contacto a plena carga, de los cuales se puede estimar la
presion media de contacto, y por lo tanto la dureza. Debido a la caracterizacion mecanica de

peliculas delgadas y materiales con pocos volimenes, en la actualidad se utilizan las pruebas de
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indentacion. El procedimiento de prueba con penetradores piramidales implica una secuencia de
carga y descarga elasto-plastico. Las fuerzas que involucra la prueba estan en un rango de mili-
newton (10 N) y se mide en una resolucién de unos nano-newtons (10° N). Las profundidades
de penetracién son del orden de micras con una resolucién de menos de un nanémetro (10™° nm).
Ademés cabe mencionar que por medio de esta técnica se determina el modulo de elasticidad,
exponente de endurecimiento por deformacion, tenacidad a la fractura (en caso de los materiales
fragiles), y propiedades viscoelasticas.

La profundidad maxima de penetraciébn para una carga en particular, junto con la
pendiente de la curva de descarga al punto de datos en la carga maxima, conduce a una medida de

dureza y mddulo de elasticidad del material de muestra.

En términos de contacto elastico, en los penetradores piramidales Berkovich de tres
lados se aplica directamente las ecuaciones de Hertz [35]. Para los cuales el area de contacto se

encuentra en las dimensiones del perimetro de contacto.

El indentador Berkovich (Figura 2.9) posee un angulo de cara de 65.27°, el radio de punta
para un nuevo indentador oscila alrededor de 50-100 nm y con el uso aumenta aproximadamente
200 nm. El area proyectada para este penetrador piramidal es:

A =y’ tan’ a (2.1)

donde:

hy, es la profundidad de penetracion medida desde el borde del circulo o area de contacto
que es: A= 24.5h (2.2)

-~

Curva P-h

dp
dh

B) D)

Carga "P" (uN)

Profundidad "h" (nm) h,

Figura 2.8 Curva carga-desplazamiento para un Figura 2.9 Parametros de indentacién para
sélido elastico. penetradores Berkovich.
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El objetivo principal de la prueba es determinar el mddulo de elasticidad y la dureza del
material de los datos experimentales de la carga del indentador y la profundidad de penetracion.
La Figura 2.8 describe una curva carga-penetracion obtenida en base al ensayo, donde se
presentan diferentes zonas en la curva: A) es el limite elastico que al dejar de aplicar la carga, el
material regresaria a su forma inicial sin presentar deformacion, B) representa la zona
elastoplastica donde podrian presentarse varios cambios de acuerdo al material, esto dependera
de su homogeneidad, C) es el punto méxima carga aplicada y D) en esa curva es donde se aplica
el método de Oliver y Pharr [35], que al dejar de aplicar la carga en esta zona si el material fuese

ductil recuperaria su forma original.

2.9 Uniones con cintas metalicas vitreas base Niy base Fe

Whenchun y colaboradores [36] realizaron la unién de los aceros inoxidables 304 con
metal de aporte base Ni para estructuras tipo plate-fin. Investigaron el efecto del tiempo de
permanencia sobre la microestructura, con el objetivo de obtener el tiempo de permanencia mas
Optimo. Obtuvieron microestructuras de union a 10, 25 y 40 minutos de permanencia, que
consistieron en cuatro zonas principalmente: zona afectada de difusion (DAZ), zona de reaccion
en la interfase (IRZ), zona de solidificacion isotérmica (ISZ) y la zona de solidificacion atérmica
(ASZ). Encontraron que la estructura de este ensamble se compone de una solucion solida,
compuestos de silicio niquel, niquel boro y una mezcla de silicio niquel y niquel boro. En general
encuentran que la microestructura en la interfase se compone de una solucion sélida y tres fases
fragiles.

Wu y colaboradores [4] analizan los resultados de una union de acero Inconel X-750 a un
acero inoxidable 304 con union mediante induccion. La soldadura fuerte experimental se llevo a
cabo a 1150 °C usando un metal de aporte base Ni. Analizan que por medio del calentamiento
por induccion, el proceso de unién se puede completar en cuestion de segundos en una atmosfera
de argbn. Analizan también los efectos del tiempo de permanencia sobre la microestructura de
este ensamble, la distribucion de elementos sobre la zona de reaccion de la union. Los resultados
les muestran que el metal de aporte base Ni contiene boro y silicio que fungen como depresores
del punto de fusién y a pesar de ello, presenta buena humectacién y difunde entre el inconel X-
750 y el inoxidable 304. Observaron que la anchura de la interfase de la union aumenta cuando el

tiempo de exposicién aumenta. Los aceros inconel X-750 y el inoxidable 304 no presentaron
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ningln cambio apreciable en sus microestructuras debido al ciclo de calentamiento rapido de
procesamiento por induccién que implementaron. Obtuvieron las uniones mediante calentamiento
por induccién a 1150 °C a tiempos de 0, 10, 30, 60, 120, 180, 240 y 300 segundos presentando
buen mojado entre los materiales base y el metal de aporte base Ni. Mediante anlisis de rayos X,
las uniones presentaron los aglomerados a lo largo de la linea central de la union ricos en Cr, Ni,
Fe y Si. Ellos sugieren que en base a estos resultados existe la posibilidad de la formacion de
compuestos intermetalicos una mezcla de Ni y Cr, siliciuros y boruros. De acuerdo a sus
resultados de microdureza, aumenta en la interfaz rapidamente a 603 HV sobre el acero Inconel
X-750 y 593.4 HV en el acero inoxidable 304 debido a la presencia de compuestos

intermetalicos.

Wu y colaboradores [3] realizaron la union de los aceros Inconel 718 a un Inconel X-750
utilizando una cinta amorfa base Ni. En base a la sensibilidad de la respuesta de la union por
induccion, la evolucion microestructural de las interfases fue analizada con éxito. Las uniones las
realizaron mediante el método en fase liquida transitoria a un rango de 1100 a 1200 °C para
tiempos de O a 300 segundos, en una atmosfera de argon. Ambas microestructuras interfaciales
las analizaron para observar la calidad de la union. La microscopia electronica de barrido les
muestro una buena mojabilidad entre los materiales base y el metal de aporte. Encontraron que el
principal factor en la evolucion microestructural perteneciente a la interfase es la temperatura de
union, la que conlleva a la difusion de boro y silicio, desde el mental de aporte hacia los
materiales base. Los elementos de distribucion como el Cr, Fe, Ni, Siy Ti fueron examinados por
analisis de energia dispersiva de rayos X. Y encontraron que el silicio y el cromo permanecen en
el centro de la regidon de union y son fases quebradizas, la distribucion de boro es uniforme a lo
largo de la linea central de la unidon y enseguida difusiona desde el metal de aporte hacia los
materiales base. Ademéas investigaron la influencia del ciclo de calentamiento sobre la
microestructura de los materiales base y el tiempo de permanencia sobre las propiedades
mecanicas de las uniones en fase liquida transitoria y de acuerdo a sus resultados obtuvieron
uniones satisfactorias a 1100 °C para 0, 30, 60, 120, 180 y 300 segundos con esta cinta amorfa
base Ni. Por ultimo encontraron que la microestructura de los materiales base no fue afectada

apreciablemente por el calentamiento por induccion de los materiales base.

Verduzco y colaboradores [37] investigaron el efecto de la temperatura y tiempos de

permanencia sobre la microestructura y la resistencia a la corrosion de la union de los aceros
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inoxidables AISI 316L, con metal de aporte Fe75Cr8P10B7. La temperatura de fusion de esta
cinta se determind mediante un analisis térmico diferencial obteniendo por tanto el punto de
fusion de la misma de 1571 °C. Las uniones las llevaron a cabo en un horno de resistencias con
atmosfera de gas Ar a dos diferentes temperaturas: 900 y 1000 °C a tiempos de 5, 10, 15, 20 y 40
minutos de permanencia. Las uniones las realizaron mediante el mecanismo union por difusion.
De acuerdo a sus resultados presentan las uniones con tiempos de permanencia de 40 minutos
donde no presentan porosidades en las zonas de reaccion y presentan una mejor calidad. Con
microscopia electronica de barrido realizaron la caracterizacion de la zona de unién revelandoles
una mejora en la calidad de las uniones: a 900 °C a partir de periodos de 20 minutos de
permanencia. Estas uniones les presentaron en las interfases una cantidad minima de porosidad.
Observan que a 1000 °C la unién interacta difusa y para las muestras de 40 minutos
desaparecio totalmente la porosidad. Incluso la presencia de particulas precipita la zona de union
reflejandoles una aceptable resistencia a la corrosion localizada en electrolitos no agresivos. El
estudio de microscopia electronica de barrido les reveld que las particulas de forma irregular y
otras fases formadas en la zona intermedia de las uniones. La presencia de fases en las muestras
unidas a 1000 °C les reveld una disolucion preferencial en la zona de unién durante los ensayos

de polarizacion en una solucion NaCl.

Telles y colaboradores [38] analizaron la unién de los aceros inoxidables AISI 316L
usando una cinta base Ni, como material de aporte, empleando un horno tradicional de
resistencias. Obtuvieron uniones favorables a temperaturas de 1105 y 1170 °C con tiempos de
permanencia a partir de 10 a 40 minutos; observandose una mayor difusion e interaccion de
elementos en la interfase caracterizindose por una ausencia de porosidades y fisuras en las

mismas.

Lemus y colaboradores [39] estudiaron la microestructura de la interfase formada,
después de haberse unido asi mismo los aceros inoxidables AISIA 304, usando una cinta
comercial metalica vitrea como elemento de union y su efecto sobre la resistencia a la corrosion
en la zona de la interfase de reaccion. Realizaron uniones a diferentes tiempos y temperaturas
variando desde 25 hasta 90 minutos de permanencia y 800, 900 y 1000 °C respectivamente. En
base a sus resultados, observaron que en el proceso de unidn inducida interdifunden los
elementos de aleacion desde el acero hacia la cinta amorfa, llevando a la formacion de

intermetalicos y fases secundarias en la interfase de union, como observaron en el microscopio
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electronico de barrido. Observaron también que las uniones muestran una linea de unién
homogénea. Ademas la porosidad residual de la zona de union se redujo para ambas, la
temperatura de union y el tiempo de permanencia incrementaron. Los ensayos electroquimicos en
3.5 % en peso de NaCl presentaron corrosion localizada por picadura bajo condiciones a
temperatura ambiente con un potencial de circuito abierto en forma de disolucion preferencial.
Los resultados del potencial de corrosion para las muestras a 900 °C sugieren que el incremento
del tiempo de union desde 25 a 30 minutos es suficiente para transpasivar desde un estado de no
sensibilizado a uno de sensibilizado en la zona de union. Esto puede ser asociado a la cantidad de
carburos de cromo sobre los limites de grano. Los resultados evidencian claramente la
correlacion de la temperatura y del tiempo de permanencia, desde que hay una tendencia a
incrementar la sensibilizacion asi como incrementa la temperatura y el tiempo de permanencia,

siendo la temperatura méas influenciada que el tiempo.

Leal y colaboradores [40] realizaron uniones de acero inoxidable AISI 316L con cintas
metélicas vitreas base Fe y base Ni. Determinaron la temperatura méxima y tiempo de union de
los aceros inoxidables para cada una de las cintas usadas como elemento de union. Caracterizaron
las microestructuras de las interfases de las uniones y hacen una comparacion de las nanodurezas
y rugosidades superficiales en las zonas de las interfases en las dos tipos de uniones. Al utilizar
cintas base Fe a una temperatura de 1300 °C, observaron la formacion de fases intermetalicas,
caso contrario para las uniones con cintas base Ni. En las uniones con cintas base Fe observaron
la interfase con una estructura menos homogenea apareciendo la fase sigma (o) Yy por otra parte
la unidbn que mejor difusion de sus elementos presento fue usando cintas base Ni a una
temperatura de 1300 °C. De las pruebas mecanicas de nanoindentacion que les realizaron a las
uniones con cinta base Fe presentaron un valor alto de nanodureza promedio en toda la muestra
de 206.33 GPa, comparandola con la muestra unida con cinta base Ni con un valor de nanodureza

promedio de 199.54 GPa, esto debido a la formacion de intermetélicos.
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CAPITULO I11.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

En este capitulo, se presentan los procesos de caracterizacion de los materiales base y de
aporte para las uniones, asi como de las muestras unidas tipo sandwich; se realizaran estudios
interfaciales de las muestras unidas y también andlisis de corrosion y analisis de las durezas de
las diferentes zonas en la union.

Materiales
e Acero inoxidable 316L.
e Acero inoxidable AL-6XN; medidas de las muestras: 10 mm x 5 mm x 3 mm.
e Cinta metalica vitrea base Fe.

e Cinta metalica base Ni.

La Tabla 3.1 muestra las composiciones quimicas nominales de los materiales de inicio.

Tabla 3.1 Composicién quimica nominal de los materiales de inicio.

% atémico
Material Fe or Ni Mo Cu  C N P B S
Cinta base Fe 60 8 12 - - - - 13 7 -
Cinta base Ni 4 12 76.5 - - - - - 3 4.5
% en peso
316L Resto 16-18 10-14 2-3 - 0.03 - - - -
AL-6XN Resto 20-22 23.5-255 6-7 0.75 0.03 0.18-0.25 - - -

3.1 Metodologia
3.1.1 Caracterizacién metalografica de los materiales de inicio

Inicialmente se realizd la caracterizacion estructural de los materiales base (aceros
inoxidables 316L y AL-6XN), previo a la preparacion empleando técnicas de metalografia
estandar (desbaste con lijas de carburo de silicio de variadas granulometrias, pulido con pasta de
diamante de 6, 3 y 1 um y ataque quimico con Glyceregia (glicerina + HNO3 + HCI), se
observaron las caracteristicas estructurales mediante microscopia Optica. Asi mismo, se realizd un
microanalisis quimico para corroborar su composicion quimica empleando microscopia
electronica de barrido. Para los metales de aporte (cinta metélica vitrea base Fe y base Ni) se
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llevd a cabo un analisis de difraccion de rayos X con el cual se corroboré su grado de
amorficidad y/o cristalinidad, ademas de corroborar sus composiciones quimicas asi mismo
empleando un andlisis térmico diferencial se determind la temperatura de fusién y de
recristalizacion de las mismas. Por U(ltimo, se prepararon probetas ya unidas para realizar los

ensayos de nanoindentacion, asi como las pruebas de resistencia a la corrosion.

3.1.2 Microscopia de fuerza atomica (AFM)

Por medio del AFM se analizaron las muestras de acero inoxidable 316L y AL-6XN, el cual
emplea puntas de silicio (NSC12), con una frecuencia de resonancia de 150 KHz, una fuerza
constante de 4.5 N/m y un radio de curvatura de 10 nm. La finalidad de realizar esta prueba es

tener un pardmetro inicial aproximado de la rugosidad previa a las uniones.

3.1.3 Procedimiento para las uniones

Para iniciar con el proceso de las uniones, se prepar6 la superficie de los materiales base.
Para ello, se cortaron muestras de los dos tipos de aceros con las medidas, 10 mm de largo por 5
mm de ancho por 3 mm de espesor, como se observa en la Figura 3.1. De igual forma se
desbastaron las superficies a unir (3 mm x 10 mm) y se pulieron hasta usar pasta de diamante de
1 um. Posteriormente, se lavaron y desengrasaron con acetona grado industrial en una tina
ultrasénica por 20 minutos Yy al final se secaron con aire caliente.

Las cintas metalicas base Fe y base Ni, ambas de 40 um de espesor y 3mm de ancho, solo

se lavaron y se desengrasaron con acetona grado industrial en tina ultrasonica durante 10 minutos

y, finalmente, fueron secadas con aire caliente.

= 0 &
Figura 3.1 Muestras de acero inoxidable austenitico 316Ly AL-6XN cortadas y preparadas superficialmente
en lacara donde se realizara la unién de los materiales.

Una vez obtenida la limpieza de las muestras, el arreglo del sistema, tipo sandwich donde
las superficies de los materiales base fueron puestas cara a cara colocando entre estas la intercapa

metalica base Fe o base Ni, el cual se fijé en un dado de grafito recubierto con polvo de nitruro de
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boro (BN) en aerosol de 99.5% de pureza, la presion se ejercié con un torque de 0.56 Nm sobre el
sistema, esto para conservar el ensamble junto, como se muestra en la Figura 3.2. EIl polvo de

BN evitd la contaminacion de las piezas durante el proceso de union.

Torque

Dado de grafito

AISI 316L
Cinta metdlica

AISI AL-6XN

1€ 30 mm >

Figura 3.2 Dado de grafito con el arreglo tipo sandwich de las muestras a unir.

Mediante un calentamiento por induccién se llevd a cabo las uniones una bobina de cobre
donde se recircula agua para ser refrigerada. La potencia fue suministrada con una fuente de
poder genérica. Para poder incidir el aporte calérico hacia el ensamble a unir, se coloco la bobina
alrededor del dado de grafito. La temperatura de union se monitoreo haciendo incidir dos rayos
de infrarrojo los cuales registran la temperatura en el termometro y éste a su vez se conectd a una
computadora para almacenar los datos en tiempo real. La Figura 3.3, muestra un esquema del
horno de induccion. Este horno se prefiere ya que induce un calentamiento rapido por induccion
que no deja pasar mas tiempo para llegar a la temperatura de 820°C, asi mismo esto favorece a la

disminucién de la creacion de fases precipitadas sobre los materiales expuestos.

] 1

Figura 3.3 Horno de induccion [41].

3.1.4 Unidn en fase solida por difusion
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A partir del concepto de este proceso, como se describié con anterioridad, este se realizd
con un calentamiento por induccion de las muestras en el horno cuya atmosfera fue a la
intemperie; los experimentos se llevaron cabo a la temperatura de 820°C con tiempos de
permanencia de 5, 30 y 60 min. La Figura 3.4 muestra el ciclo de calentamiento que se establecio
en el proceso de unidén de las muestras, donde se incrementa la potencia generada de la fuente de
poder. El calentamiento se inicio desde la temperatura ambiente con una potencia de 100 kW,
seguido se incrementd potencia hasta alcanzar la temperatura de trabajo igual a 820°C. Una vez
alcanzando esta temperatura, se mantuvo constante durante todos los tiempos de permanencia

para continuar con el enfriamiento hasta temperatura ambiente y extraer las uniones fabricadas.

900
s20'c
800+

700

$00 4

400

Temperatura (°C)

300 -

200

0 2 & B & 10 12 14 16 18 20
Tiempo (min}
Figura 3.4 Perfil de temperatura-tiempo usado en el ciclo de calentamiento de la unién.

3.1.5 Caracterizacion metalografica y mecanica de las uniones en fase solida por difusién
e Caracterizacion Optica

Para la caracterizacion de las uniones en fase solida, las muestras fueron encapsuladas con
resina en frio y se cortaron en una seccidn transversal utilizando una cortadora de precisién con
disco de diamante de alta concentracion ISOMET BUEHLER. Se lijaron las superficies
transversales de las mismas aplicando papel de carburo de silicio de granulometria 400, 600, 800,
1000, 1200, 1500 y 2000 Ilubricado con agua. Para la etapa de pulido esta se realizaron en tres
pasos, al inicio se pulid con pasta de diamante de 6 pum, posteriormente, con pasta de diamante de
3 um y al final con 1pm. Seguido, las superficies se lavaron y se desengrasaron con alcohol en
una tina de ultrasonido durante 10 min y, finalmente, se secaron con aire caliente. La Figura 3.5

muestra el montaje de las probetas.

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES 23



CAPITULO IIl.- DESARROLLO EXPERIMENTAL

Muestra montada en resina
con corte transversal

/=)

Figura 3.5 Montaje enresinay corte de las muestras unidas.

Interfase

3.1.6 Ensayo de corrosion en agua destilada y solucion acuosa 3.5% NaCl

Se realizaron ensayos de corrosion a las uniones, razon por la cual las muestras fueron
sometidas a experimentos de polarizacién potenciodinamica con la finalidad de evaluar el
comportamiento electroquimico de las uniones de acero inoxidable en solucion de NaCl al 3.5%
en peso. El pardmetro mas importante a ser determinado en las curvas de polarizacion son los

valores del potencial de corrosion (Ecorr).

Estas muestras también fueron encapsuladas en resina en frio. El contacto eléctrico entre
el espécimen y el equipo electroquimico fue colocando un cable de cobre en la parte posterior de
la unién previa al encapsulado con resina, como se muestra en la Figura 3.6. La superficie
transversal a ensayar en las uniones fue preparada antes de hacer las pruebas de la siguiente
manera: devastando en agua con papel de SiC de grano 400, 600, 800 y 1000. Después del
desbastado la superficie de acero fue lavada con agua desionizada, desengrasada con alcohol y
secada con aire caliente previo a la realizacion de las pruebas electroquimicas.

Cable

de cobre

Interfase

Cara sometida
a ensayo

Figura 3.6 Montaje de las muestras unidas en resinapara realizacion de las pruebas electroquimicas.

La celda experimental consisti6 de un recipiente de vidrio de 100 ml de capacidad. Un
electrodo de referencia de calomel saturado (SCE) y una barra de grafito como electrodo auxiliar
con los cuales se usé junto con la union de acero inoxidable (electrodo de trabajo) en un arreglo

convencional de celda de prueba de tres electrodos como se observa en la Figura 3.7. Las pruebas
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electroquimicas de las uniones de acero inoxidable se llevaron a cabo usando un
Potenciostato/Galvanostato modelo Isotron SI 1280B controlado por computadora. Los datos de

prueba se procesaron usando el software CorrView 2. La temperatura del electrolito fue
controlado a 25°C+1.

La polarizacion comenzo desde un potencial de -300mV hasta 600 mV con respecto Ecorr
a una velocidad de barrido de 1 mV/s en la direccion catddica y anddica. La polarizacion
continué hasta la ruptura de la pasividad.

Potenciostato/
Galvanostato

Electrodo
Electrodo de auxiliar
referencia

Electrodo de Electrolito

trabajo Celda electroquimica

Computadora

Figura 3.7 Arreglo experimental para la realizacion de las pruebas electroquimicas.

3.1.7 Ensayos mecanicos de nanodureza

Mediante pruebas de nanoindentacién se determinaron y calcularon las propiedades
mecanicas tales como: modulo de elasticidad reducido (E;) y dureza (H) obtenidos de las curvas
de carga-penetracion obtenidas del ensayo mediante el método de Oliver y Pharr (13). La dureza

es determinada mediante la ecuacion:
H = P/A 3.2)
donde:
P es el valor de la carga méxima
A es el area de contacto (za?), donde a es el radio del circulo de contacto a P méxima.

El método de descarga de multiples puntos o también conocido como el método de Oliver
y Pharr (13) usa la pendiente de la curva en la porcion inicial de la descarga para determinar la
profundidad del circulo de contacto y asi mismo el médulo combinado o reducido (E;) a través de
la ecuacion:
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5 =1 () 2)

donde:

A es el 4rea de contacto (I7a%)
dP/dH es la pendiente al inicio de la curva de descarga.

Obteniendo como resultado curvas de carga- profundidad de penetracion. Para las tablas
de resultados los valores de H, E;, se obtienen mediante el método y (Es) se obtiene mediante la
ecuacion:

)
TEED

Ey Ej

(3.3)

Para cada una de las zonas se tomaron valores de modulos de Poisson correspondientes:

para las cintas Vpase ni = 0.38, Vipase re = 0.32; para los aceros inoxidables Vaisi z161 = 0.31, Vaisi

aL-6xn =0.30. Los datos de la punta del indentador de diamante fueron E; = 1140 GPa y V; =

0.07.

Las muestras ensayadas se llevaron a cabo bajo las condiciones de temperatura
ambiente 24 °C y humedad de 49 %. Es muy importante realizar este ensayo con una humedad
por debajo del 50% ya que se puede prevenir vibraciones operacionales del equipo y asi no se
vean afectados los resultados.
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CAPITULO V.- RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 Caracterizacion metalogréafica de los materiales de inicio

Inicialmente, los materiales empleados en la unién se sometieron a diferentes pruebas de
caracterizacion con el objetivo de corroborar su composicion quimica, sus fases austenita y sUper
austenitica, su morfologia y caracteristicas principales, para asi comprobar que efectivamente se

trabajo con las cintas metalicas vitreas y con los dos tipos de aceros inoxidables:

e Cinta metdlica vitrea (Ni76_5 Fes Cri2 B3 Si4_5)

Comenzando con el andlisis, mediante la técnica de difraccion de rayos X, se sometid esta
cinta para corroborar los datos reportados del proveedor y asi utilizarla en la fabricacion de las
uniones. La Figura 4.1 muestra el patron de difraccion, indicando con ello, el difractograma

correspondiente a los materiales amorfos.

199 [ Cinta metalica vitrea base Ni| 10+

27.39°C

198.61°C

Ts3.71°c
s 227.58°C
454°C

20 517.21°C

442.40°C
506.33°C

10 | Exotérmico

30 ]
40 881.84°C
50

-60 - i

j

Intensidades (unidades arbitrarias)
Diferencia de temperatura {(°C/mg)
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~70 1 1056.91°C
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Figura 4.1 Difractograma de la cinta metélica vitrea Figura 4.2 Andlisis térmico diferencial de la cinta metalica

base Ni vitrea base Ni.
De acuerdo a este resultado se comprueba el grado de amorficidad y/o cristalinidad de esta
cinta, y se observa en el difractograma obtenido, que no presentan curvas caracteristicas donde hay

una ausencia de picos de difraccion definidos indicando que el material es amorfo..
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Ademas de este ensayo, se realizd un analisis térmico diferencial (ATD) para saber la
temperatura a la cual se pueden llevar a cabo las uniones. La Figura 4.2 presenta el difractograma

del anélisis para un rango de 17 °C hasta los 1300 °C.

Correspondiendo a las temperaturas de cristalizacion, se observan picos endotérmicos a las
temperaturas de 27.39, 83.71, 227.58, 506.33 y 1056.91 °C, siendo esta ultima la temperatura de
fusion o la temperatura a la cual la cinta pasa al estado liquido. También se observan picos
exotérmicos a las temperaturas de 198.61, 442.40, 517.21 indicando que el material amorfo

comienza a cristalizar a estas temperaturas.

En base a investigaciones anteriores la temperatura de unién en fase liquida, de esta cinta
base Ni es de 1135 °C [42], ya que la cinta al solidificar cristalizaria totalmente y perderia todas
sus propiedades de anticorrosion. Se decidié trabajar a la temperatura de 820 ° C donde la cinta
continua estando en estado solido y aun no presenta una cristalizacion completa, sigue poseyendo
un grado de amorficidad. Se puede observar que, mediante esta prueba, el intervalo desde 517.21
hasta 1056.91 °C es grande y permite trabajar a dichas temperaturas sin llegar a la temperatura
liquido.

La cinta se sometié a un microanalisis quimico de elementos mediante la técnica EDS, en la
Tabla 4.1 se presenta la cuantificacion de la cinta (Nizes Fes Cri2 B3 Sigs) para corroborar los
elementos presentes en cantidad. Asi mismo, se tiene también la comparacion de este analisis con
la composicién proporcionada por el proveedor de las cintas (Metglas®). En la Tabla 4.1 se puede
observar que los valores que suministrd el proveedor, son muy similares a los valores que se

obtuvieron comparando los resultados.

Tabla 4.1 Analisis mediante EDS de lacinta metalica vitrea base Ni.

% atémico
Material — — Cr Ni B S
Cinta base Ni 4 12 76.5 3 45
Obtenido 412 10.98 76.23 5.36 3.29

e Cinta metélica vitrea (Feg1 Crg Niyy P13 B7)

Al igual que en los ensayos anteriores, se analizO esta cinta por la técnica de difraccion de

rayos X sobre su superficie para comprobar su amorficidad y/o cristalinidad. El patron de
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difraccion se esta prueba se muestra en la Figura 4.3. En la curva obtenida de este material se
observa que no hay picos de difraccion definidos. Haciendo una comparacién con el analisis

anterior, esta cinta posee un grado mayor de amorficidad comparandola con la cinta base Ni.
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Figura 4.3 Difractograma de la cinta metélica vitrea Figura 4.4 Andlisis térmico diferencial de la cinta
base Fe. metélica vitrea base Fe.

En el andlisis del ensayo térmico diferencial se observa una curva para un rango de
temperatura de 17 °C hasta 1300 °C a una velocidad de 10 °C/min, Figura 4.4.

De esta curva se obtiene un pico exotérmico a la temperatura de 453 °C correspondiente a
la temperatura de cristalizacion. Enseguida se aprecia la temperatura de 577 °C, para ello se
trazaron las lineas tangentes a las zonas de la curva, zona de transicion vitrea y zona de fase
liquida, y en la interseccion de las mismas se obtiene la temperatura de solidificacion, es decir,
donde el material comienza a reblandecer. A la temperatura de 1137 °C se aprecia un pico
endotérmico que corresponde a la temperatura liquidus.

En base a este andlisis, se decidid trabajar a la temperatura de 820 °C, ya que la cinta
presenta un reblandecimiento a esta temperatura y se da mas facilmente una interaccion atémica de
difusién para unir los materiales sin que llegue a transformarse al estado liquido.

En la Tabla 4.2 se presentan los resultados obtenidos del microanalisis quimico puntual
mediante la técnica EDS, donde se corroboran los elementos que componen a la cinta asi como su
cuantificacion. Y se puede observar que los valores obtenidos son muy diferentes a los valores del

proveedor.
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Tabla 4.2 Analisis mediante EDS de lacinta metalica vitrea base Fe.

% atomico
Material  —2 Cr Ni P B
Cinta base Fe 61 8 11 13 7
Obtenido 41.01 8.22 18.52 813 24.10

e Acero inoxidable 316L

Mediante una preparacion metalografica se rewveld la estructura del acero inoxidable
austenitico, con un ataque quimico de un reactivo llamado Glyceregia y observandose en un
microscopio electronico de barrido (Figura 4.5), presentando una fase matriz conformada de
austenita conteniendo betas de ferrita.

SE /MAG: 200 X HV: 150kVWD 290rnm A g
Figura 4.5 Micrografia de lamuestra de acero |nOX|dabIe austenltlco 316L atacada con Glyceregia.

Se realizd un microanalisis quimico puntual de elementos, cuyos resultados se presentan en
la Figura 4.6 y su composicion quimica en la Tabla 4.3. El anlisis se realizd con el fin de

comprobar el tipo de elementos que lo componen asi como su cuantificacion.

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES 30



CAPITULO IV.- RESULTADOS Y DISCUSION

Tabla 4.3 Microanalisis quimico mediante EDS del acero inoxidable AISI 316L.

% en peso
Material Fe Cr Ni Mo C Si
316L 71.97- 6497 16-18 10-14 2-3 0.03 -
Obtenido % atomico
60.37 1529 872 111 1143 107
N cpsfeW
* Elemento % peso % atémico
] C 2.61 11.07
7] Si 0.55 0.99
: = Cr 16.2 15.82
&3] Fe 66.37 60.36
] Ni 9.84 8.51
S5 Mo 2.18 1.15

4 < cr =i na cr

l_l I’

Figura 4.6 Espectro por EDS tomado de la zona de lafigura 4.5 del acero 316L.

2 4 & =]
Lat

e Acero inoxidable AL-6XN

De la misma forma, en el acero inoxidable superaustenitico se llevd a cabo una preparacion
metalografica seguido de un ataque quimico con reactivo Glyceregia que, de igual forma, reveld la
microestructura en el microscopio electronico de barrido como se observa en la Figura 4.7.

Para comprobar el tipo de elementos y su cuantificacion, de la misma forma, se aplicé un

microanalisis quimico puntual a este acero y se puede ver el espectro en la Figura 4.8 y su
composicién quimica en la Tabla 4.4. Del mismo andlisis se tiene que el acero presenta una matriz

definida de granos austeniticos y maclas transglanulares presentes.
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SEYMAGL200 x_ HV:18.0 KV, WD: 30,0 mm/ '
Figura 4.7 Micrografia de la muestra de acero inoxidable austenitico AL 6XN atacada con Gliceregia.

Tabla 4.4 Microanalisis quimico mediante EDS del acero inoxidable AISI AL-6XN.

% en peso
Material Fe Cr Ni Mo Cu G N Si
AL-6XN Resto 20-22 235-255  6-7 0.75 0.03 0.18-0.25 --
% atémico
Obtenido 4354 19.86 21.17 3.17 -- 1140 - 0.83

cpsiew

ao Elemento % peso % atémico
(63 2.64 114
3.5 Cr 19.96 19.86
Fe 47 43.54
Ni 24.03 21.17
= Mo 5.89 3.17
Si 0.45 0.83

N
[0}
) 0 I T O M o O R o K I R Mo O O i N M . O i

Figura 4.8 Espectro por EDS tomado de la zona de laFigura 4.7 del acero AL-6XN.
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4.2 Microscopia de fuerza atomica (MFA)

Una vez preparadas las muestras se sometieron a un analisis de microscopia de fuerza
atdmica. Para las muestras de acero 316L, la rugosidad de las superficies (que para este método de
union la superficie de las muestras deben estar lo mas lisas posibles, libres de rayas) promedio de
las muestras se obtuvo de R= 9.14 nm, para el caso del acero AL-6XN el valor se encontr6 de R=
12.20 nm. El valor de estos promedios se dio a partir de una serie de analisis que se aplicaron a
varias muestras donde se obtuvieron diferentes rugosidades en diferentes zonas de la misma. En las
Figuras 4.9y 4.10 se muestran los resultados que se obtuvieron una vez analizadas.

La Figura 4.9 (a) es la imagen que se obtiene mediante MFA, donde se observa
cualitativamente la topografia de la superficie del material en 3D, para cada valor de se calculd la
rugosidad dentro de un &rea aproximadamente de 25 pn? y a una profundidad de 256 nm. En la
Figura 4.9 (b) se observa la topografia superficial de la rugosidad en 2D para magnificaciones de 1
nm, se tiene una barra de profundidad de la superficie, donde el color claro indica la altura méxima
de la superficie, que para este caso fue de 256.1 nm, el color oscuro indica la profundidad de la

superficie.

ot 20a.9nm

&

0.0nm

OF

Figura 4.9 (a) Imagen 3Dy (b) 2D MFA del acero inoxidable 316L 5x5 pm?.
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00nm

Figura 4.10 (a) Imagen 3Dy (b) 2D MFA del acero inoxidable AL-6XN 5x5 pm?’.

4.3 Uniones de Acero Inoxidable 316L/ Cinta Metalica Vitrea/ AL-6XN

Posterior a la caracterizacion de los materiales de inicio se prosiguid con la fabricacion de
las uniones de acero inoxidable AISI 316L/ cinta metalica vitrea base Ni y base Fe/ AL-6XN a la
temperatura de union de 820 °C utilizando diferentes tiempos de permanencia. Se observo que las
muestras se unieron a todos los tiempos tratados en estado sélido.

La Tabla 4.5 muestra los resultados obtenidos para las condiciones utilizadas en los
sistemas 316L/ cinta (Nizes Fesa Cri2 Bz Sias)/ AL-6XN; y 316L/ cinta (Fesp Crs Nij2 P13 B7)/ AL-
6XN durante el proceso de unién.

Tabla 4.5 Resultados de las uniones con cintas metalicas vitreas base Ni y base Fe a 820°C a diferentes tiempos
de permanencia.

Uniones a 820 °C

Cinta metalica vitrea Tiempo Resultado
(min)
Nizg 5 Fes Crio B3 Sias 5, 30, 60 Unidas
Fes1 Crg Nip1 P13 B 5, 30, 60 Unidas

En base a estos resultados se puede comprobar que las uniones fueron satisfactorias a estas

condiciones y sin llegar a la temperatura liquidus de las cintas, con lo que se puede demostrar que
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solo con un tiempo de 5 min a 820 °C se pueden unir estas cintas en estos tipos de aceros

inoxidables. Veéase Figura 4.11.

La Figura 4.11 (a) muestra la unién con cinta base Fe a 5 minutos de permanencia, y se
puede observar una desunién completa a lo largo de todo el material de aporte. Esto pudo haber
sido a consecuencia de la preparacion metalografica. Para la Figura 4.11 (b) se observa la unién
con cinta base Fe a 30 minutos, se puede ver claramente la separacion de los materiales base y de
la interfase que se forma a lo largo de toda la linea central de la union. Se aprecia una interaccion
de posibles fases y/o precipitados en la zona centro de la union. Ademas se presenta una cantidad
menor de porosidad a lo largo de la interfase. Para la Figura 4.11 (c) se muestra la union con cinta
base Fe a 60 minutos, y se observa una disminucion del &rea de la interfase, apenas se aprecia la

formacion de fases y/o precipitados con una cantidad minima de porosidades.

Para la Figura 4.11 (d) se puede observar la union con cinta base Ni a 5 minutos de
permanencia, y se aprecia en la imagen, como se delimitan los aceros base y la interfase. Ademéas
se puede apreciar una discontinuidad entre la interfase y los materiales base, obteniendo una unién
no homogénea. También se aprecia que tan solo a 5 minutos la nueva fase formada, pudiera tener
un grado de cristalizacion, precipitados y/o compuestos intermetalicos sobre las interfases. Para la
Figura 4.11 (e) se aprecia la union con cinta base Ni a 30 minutos, aqui la zona de la nueva fase y
las interfases se ven mas delimitadas a comparacion de la Figura anterior, también se aprecia que
hay un aumento de posibles precipitados y/o compuestos intermetélicos a lo largo de toda la nueva
fase formada asi como en las interfases; la porosidad sobre las interfases se ve disminuida para este
tiempo de permanencia. Por Ultimo, se tiene la Figura 4.11 (f) donde se aprecia una homogeneidad
entre la nueva fase, las interfases y los metales base; el area de la nueva fase se ve disminuida a
comparacion de la Figura anterior y ya no se aprecian los precipitados y/o compuestos
intermetalicos en esta zona asi como en las interfases; posiblemente esto se deba a una mayor
interaccion o difusion atomica de los elementos ya que el tiempo juega un rol importante en la

cinética de reaccion.
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Figura 4.11 Imagenes de las uniones a 820°C; sistema 316L/ cinta metalica vitrea base Fe/ AL-6XN a tiempos de
permanencia de: (@) 5, (b) 30y (c) 60 minutos; sistema 316L/ cinta metalica vitrea base Ni/ a tiempos de
permanencia de: (d) 5, (e) 30 y (f) 60 minutos.
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4.3.1 Caracterizacion interfacial de la unién 316L/ Cinta Ni/ AL-6XN a 820°C

En la Figura 4.12 (a), (b) y (c) se observan perfectamente bien delimitada las siguientes
zonas: zona ““‘A’’, la nueva fase formada a lo largo de toda la linea central de la unién; zona ‘‘B”’
representa los posibles precipitados y/o compuestos intermetalicos presentes tanto de la nueva fase
asi como de las interfases y por ultimo la zona ‘“‘C’’ que representa la zona del acero noxidable

AISI 316L.

Interfase

w

316L

== 10pm  HMM

X 500 15.0kV.  COMPO SEM WD 8.2mm

UNi 30
SE MAG: 500 x HV: 15.0 kV WD: 10.0 mm

‘Interfase

B

UNi 60
SE MAG: 500 x HV: 15.0 kV WD: 10.0 mm

Figura 4.12 Imagen de la seccién transwersal de la zona de unién para las muestras unidas con cinta metalica
vitrea base Ni a 820°C durante un tiempo de permanencia de (a) 5, (b) 30y (c) 60 minutos de permanencia.

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES 37



CAPITULO IV.- RESULTADOS Y DISCUSION

De la Figura 4.12 se puede observar como interactian las zonas ““A’’, “B” y “C”,
conforme transcurre el tiempo de permanencia desde 5 minutos hasta 60 minutos. De aqui se
muestra probablemente que la zona ‘‘B”’, presenta a 5 minutos una cantidad minima de
precipitados y conforme pasan 30 minutos, hay un aumento de esta porcién, finalmente a 60

minutos la misma difunde hacia el limite de grano del acero AISI 316L.

4.3.1.1 Microanalisis quimico puntual

Se realizaron microandlisis quimicos puntuales por EDS en las diferentes zonas mostradas
en las imagenes de la Figura 4.12, y los resultados son presentados en la Tabla 4.6. Los resultados
de los andlisis revelaron que la fase principal formada a lo largo de la linea central de union,
marcada como zona ‘‘A’’, es rica en Ni-Fe-Cr. Los posibles precipitados de la zona “‘B”’, presenta

una alta concentracion de Cr, Fe y Ni junto con una minima concentracion de Si.

De lado del acero 316L se tiene una fase etiquetada como zona ‘‘C’’, presentando en su
composicién altos contenidos principalmente de Fe, seguido de Cr, Ni, Mo y Si. Estos resultados
indican la posible formacion de intermetalicos (Fe, Cr) en la zona de union. En la Figura 4.13 se
muestran los espectrogramas representativos para las distintas zonas marcadas como A, By C de la

muestra unida a 820°C por un tiempo de 60 minutos de permanencia.

Tabla 4.6 Composicion quimica realizada por EDS de las fases formadas en las muestras unidas a 960°C por
tiempos de 5, 30 y 60 minutos de permanencia.

% en peso
Zona Condicion | Fe Cr Ni Mo | C Si
5 min 3141|1003 | 4752 039 | 432 | 3.2
A 30 min 9.61 | 2641 | 5651 | --- | 3.01 | 274
. 60 min 12.24 | 15.77 | 67.39 | --- | 0.92 | 3.65
(CNi)
5 min
B 30 min 45 159.85 (2991 --- {356 | 1.83
- 60 min 294316083 | 56 |181| 214 | 0.17
(precipitados)

5min 5559|2496 | 1355| 1.34 | 4.15 | 0.35
C 30 min 40.71 | 21.44 | 22.38 | 6.53 | 2.36 | 0.15
(316L) 60 min 51.27 | 28.72 | 15,53 | 1.96 | 1.89 | 0.48
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Figura 4.13 Espectrogramas obtenidos en las zonas (a) A, (b) B y (c) C, los cuales son representativos de las
mismas zonas para las demés condiciones.
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En base a la isoterma a 650°C del diagrama de equilibrio ternario Fe-Cr-Ni construido por
Raynor y Rivlin [43] [1] y la isoterma a 650°C del diagrama Fe-Cr-Mo construido por Wada [44]
[2], como se muestra en la Figura 4.14, se utilizaron para comprender un poco mas las fases
formadas, precipitados y/o compuestos intermetalicos de cada zona analizada y los resultados son
resumidos en la Tabla 4.7. La zona C presenta fases ‘‘(Fe, Cr)” y “((Fe, Cr) + ¢ )”’. La zona B,
muestra fases “‘a. + vy >y ““a + o”’. En lo que respecta a la fase central, formada a lo largo de toda

la linea de unién, indicada como zona A, si presenta la fase ““y”’.

Tabla 4.7 Fases determinadas en las diferentes zonas de las imagenes de la Figura 4.12. De acuerdo a las
isotermas a 650°C de los diagramas ternarios de la Figura 4.13.

Zona Fase Simbolo
A Y
B (a+0) (o +y)
C (Fe, Cr), ((Fe, Cr) + o)
Cr Mo

2 Isoterma
v
<, 650°C
e A
(d
2

Z

% o
% ,

Fe 10 20 30 40 50 60 70 80 9 Nj ) e 10 20 30 40 50 60 70 8 90 Cp
Niquel porcentaje en peso Cromo porcentaie en peso

Figura 4.14 Isotermas a 650°C de los diagramas de equilibrio ternarios de: (a) Fe-Cr-Ni y (b) Fe-Cr-Mo, para
determinar las fases presentes en las muestras a 820°C.
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4.3.1.2 Difusién del elemento de unién a través de la interfase

En la Figura 4.15 se observan también los resultados del analisis quimico lineal con el fin
de observar el comportamiento de difusién de los elementos en las uniones. Analizando la zona 2
de la union, se comenzd de la cinta Ni y finalizado con el AISI 316L como se muestra en la Figura
4.15. La composicion de los elementos Fe, Cr, Ni, Mo, Si vario y en la zona interfase se present6
la particularidad de cambios muy notorios de composicion quimica, se mantuvieron constantes los
porcentajes de Mo, pero incremento el porcentaje de Fe y Cr. Se puede observar también cOmo en
la zona de la interfase ocurren efectos y cambios que indican la difusién de la cinta en el metal, en

la zona interfase el Fe disminuye en porcentaje comparado con los elementos ya mencionados.

Se puede observar que para todos los tiempos de permanencia, la concentracion de Fe en la
interfase fue mas baja al transcurrir 60 minutos de permanencia de union. Fue encontrada también
una disminucion en la concentracién de Cr a partir de los 30 minutos en la interfase y a un tiempo
de 60 minutos de permanencia se observa ain mas la disminucion de este elemento, pero siempre
se mantienen por arriba del 10% atomico, lo cual indica que a este tiempo la difusion del Cr se
intensifica. En cuanto al comportamiento del Ni, se detecta un aumento de 5 hasta 30 minutos de
permanencia en la concentracion de la interfase para despues disminuir solo un poco en un tiempo
de 60 minutos de permanencia, lo que significa que en este tiempo se aumenta la difusion del Ni.
Ahora observando la difusion del Si, se muestra que tiende a concentrarse en la interfase y ademas
también difunde en la cinta y en el acero inoxidable AISI 316L. Por ultimo, el Mo aumenta su
concentracion a medida que aumenta el tiempo de 60 minutos progresivamente en los materiales

base pero disminuye en la interfase.
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Figura 4.15 Andlisis lineal de las uniones con cinta metalica Vvitrea base Ni a 820°C con tiempos de permanencia
de: (a) 5, (b) 30y (c) 60 minutos.
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4.3.2 Caracterizacion interfacial de launion 316L/ Cinta Fe/ AL-6XN a 820°C

En la Figura 4.16 (a), (b) y (c) se observan perfectamente bien delimitadas las siguientes
zonas: zona ‘‘A”’, la nueva fase formada a lo largo de toda la linea central de la unién; zona ““B”’
representa los posibles precipitados y/o compuestos intermetalicos presentes tanto de la nueva fase
asi como de las interfases y por ultimo la zona ‘“‘C’’ que representa la zona del acero noxidable

AISI 316L.

De la Figura 4.16 se puede observar como interactian las zonas ““A’’, “B” y “C”,
conforme transcurre el tiempo de permanencia desde 5 minutos hasta 60 minutos. De aqui se
muestra probablemente que la zona ‘‘B”’, presente a los 30 minutos una cantidad considerable de
precipitados y conforme pasan 60 minutos, hay una disminucion de esta porcion, finalmente a 60
minutos se tiene unas interfases de area menor en comparacion con las interfases de las uniones
con cinta Ni. Se aprecia que la fase central también disminuye en &rea y €S un poco mas
homogénea.

Un método cualitativo eficaz para la caracterizacion de este tipo de uniones es el mapeo de
elementos, el cual se realizd también en el microscopio electronico de barrido. Esta técnica permite
observar la difusion de cada uno de los materiales de forma grafica ya que se asigna un color
diferente a cada elemento, permitiendo con esto una imagen de su localizacion, para esto se
selecciond una muestra que pudiera dar imagenes de la distribucion de los principales elementos

involucrados. Véase la Figura 4.17.
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Figura 4.16 Imagen de laseccion transwversal de la zona de union para las muestras unidas con cinta metélica
vitrea base Fe a 820°C durante un tiempo de permanencia de (a) 5, (b) 30y (c) 60 minutos de permanencia.

La Figura 4.17 presenta la micrografia de la muestra a la cual se le realiz6 el mapeo en
donde se identifican las tres zonas A, B y C, las Figuras 4.17 (b) y (c) Muestran la distribucion del

hierro y cromo, respectivamente y se puede observar como el Fe se encuentra en mayor
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concentracion en la parte del acero 316L y en concentraciones pequefias en la zona perteneciente a
la fase A y practicamente nula la fase B, en el caso del Cr se encuentra distribuido
homogéneamente, tanto en la cinta como en el 316L, y se presenta en mayor concentracion en la
zona B y en cantidades més bajas en la zona C. Al realizar el mapeo para identificar la distribucion
del fosforo, se observa en la Figura 4.17 (g) que se encuentra en mayor concentracion dentro de las
zonas B, el P también ha difundido en pequefias cantidades hacia la parte de la cinta. Referente al
mapeo del elemento niquel se observa que estd distribuido en forma uniforme e incrementando su
contenido en la cinta para verse disminuido en el 316L, tal y como se muestra en la Figura 4.17
(d). Se corrobora también lo determinado por el anlisis puntual identificado que efectivamente el
molibdeno se encuentra en la fase A 'y C como se observa en la Figura 4.17 (e) y ademas difunde
hacia la parte del 316L en cantidades pequefias. Por Ultimo el carbon y el silicio se encuentran muy

homogéneamente distribuido en todo el arreglo (Cinta Fe/ AISI 316L) y se observan en la Figura
4.17 (f) y (h).
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Figura 4.17 Distribucién d elementos en la interfase de una muestra Cinta base Fe/ AISI 316L unida a 820 °C
por 60 minutos de permanencia, (a) imagen mapeo; distribucion de (b) Fe, (c) Cr, (d) Ni, (e) Mo, (f) Si,(g) Py
(h) C.
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4.3.2.1 Microanalisis quimico puntual

Se realizaron microanalisis quimicos puntuales por EDS en las diferentes zonas mostradas
en las imagenes de la Figura 4.16, y los resultados son presentados en la Tabla 4.8. Los resultados
de los andlisis revelaron que la fase principal formada a lo largo de la linea central de union,
marcada como zona ‘“‘A”’, es rica en es rica en Fe, Cr, Ni, Mo, con muy baja concentracién de
fosforo que no se presentaba en las muestras unidas con cinta Ni, lo que indica que con este metal
de aporte el P logra difundir hacia la fase A. La fase central en la zona de union esta compuesta
también por una solucion sélida de Fe-Cr-Ni-P. La zona B, presentan una alta concentracion de Cr,
Ni y Fe junto con una minima concentracion de Si, lo cual corrobora que se puede tratar de una
fase proveniente de los mismos aceros. La Figura 4.18 muestra los espectrogramas para las
distintas zonas marcadas como A, B y C de la muestra unida a 820°C, los cuales son

representativos de las mismas zonas para las demas condiciones de union.

De lado del acero 316L se tiene una fase etiquetada como zona ‘‘C’’, presentando en su
composicion altos contenidos principalmente de Fe, seguido de Cr, Ni, Mo y Si. Estos resultados
indican la posible formacion de intermetalicos (Fe, Cr) y ((Fe, Cr) + o) en la zona de unién.

Tabla 4.8 Composicion quimica realizada por EDS de las fases formadas en las muestras unidas con cinta base
Fe por tiempos de 5, 30 y 60 minutos de permanencia mostradas en las Figuras 4.17.

% en peso
Zona Condicion [ Fe Cr Ni [ Mo[ C [ Si P
5 min 5409|1686 | 221 | 411 211 022 0.1
A 30 min 122 [ 13725651 - [ 3.05] 9.3 | -
60 min | 49.57 | 22.25| 1836 | 5.47 | 222 | 0.61 | 1.46
(CFe)
5 min
B 30 min 402 [63.19]2741] 034 346 1.53| --
. 60min |38.74[41.01| 545 | 849 1.67 | 0.17| 4.42
(precipitado
s)
5 min 65.69 | 17.01 | 11.26 | 239 | 2.43| 0.36 | ---
C 30min |57.47 2186 14.18| 3.31| 2.07| 053 | --
(316L) 60min |61.45[19.42|1246| 1.85| 1.55| 0.33| 2.88

Del andlisis anterior, para identificar el tipo de fases generadas en las diferentes zonas de la
union, se recurrid a las isotermas a 650°C de los diagramas de equilibrio ternarios Fe-Cr-Ni y Fe-

Cr-Mo [1, 2], las fases encontradas se presentan en la Tabla 4.9.
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Figura 4.18 Espectrogramas obtenidos en las zonas (a) A, (b) B y (c) C, los cuales son representativos de las
mismas zonas para las deméas condiciones.
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Fueron obtenidos resultados similares a los encontrados en la identificacién de fases de las
muestras unidas con cinta Ni. De acuerdo al diagrama de equilibrio ternario Fe-Cr-Ni, ver Figura
4.14 (a), la composicién de la zona A presenta una fase “‘y”’ y “‘y + ¢’’, las islas de morfologia
alargada que se forman en su interior, marcadas como zonas B, muestran una fase “‘a + v’ y “‘y +
o”’. En lo que respecta a los precipitados formados indicados como zonas C, presentan contenidos
de Fe, Cr, Ni, Mo, P y Si. Recurriendo al diagrama ternario Fe-Cr-Mo, como se muestra en la
Figura 4.14 (b), en esta zona se presenta una fase intermetalica (Fe, Cr) + o. Se debe notar que las
muestras unidas con cinta Ni presentaron las fase sigma en la zona similar.

Tabla 4.9 Fases determinadas en las diferentes zonas de las imagenes de la Figura 4.16. De acuerdo a las
isotermas a 650°C de los diagramas ternarios de la Figura 4.14.

Zona Fase Simbolo
A ¥, (¥ +o) +
B o, (0+7) 4
C (Fe, Cr), ((Fe, Cr) + o) A

4.3.2.2 Difusioén del elemento de union a través de la interfase

En la Figura 4.19 se observan también los resultados del analisis quimico lineal con el fin
de observar el comportamiento de difusién de los elementos en las uniones. Analizando la zona 2
de la unidn, se comenzo de la cinta Fe y finalizado con el AISI 316L como se muestra en la Figura
4.19. La composicion de los elementos Fe, Cr, Ni, Mo, Si, P varid y en la zona interfase se
presentd la particularidad de cambios muy notorios de composicion quimica, Se mantuvieron
constantes los porcentajes de Mo, pero incremento el porcentaje de Fe y Cr. Se puede observar
también como en la zona de la interfase ocurren efectos y cambios que indican la difusion de la
cinta en el metal, en la zona interfase el Fe disminuye en porcentaje comparado con los elementos

ya mencionados.

Se puede observar que para todos los tiempos de permanencia, la concentracion de Fe en la
interfase fue mas baja al transcurrir 60 minutos de permanencia de union. Fue encontrado también
un aumento en la concentracion de Cr a partir de los 30 minutos en la interfase y a un tiempo de 60
minutos de permanencia se observa aln mayor la concentracion de este elemento. En cuanto al
comportamiento del Ni, se detecta un aumento de 5 hasta 30 minutos de permanencia en la

concentracion de la interfase para después disminuir, solo un poco, en un tiempo de 60 minutos de

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES 49



CAPITULO IV.- RESULTADOS Y DISCUSION

permanencia, lo que significa que en este tiempo se acrecienta la difusion del Ni. Ahora
observando la difusién del Si, se muestra que tiende a ser homogéneo durante todo el tiempo de
permanencia tanto en la interfase, la cinta y el 316L. Por dltimo el Mo aumenta su concentracion a
medida que aumenta el tiempo de 60 minutos progresivamente en los materiales base y en la
interfase.

20 30

Distanica/ um

Distanica/ v m

Figura 4.19 Analisis lineal de las uniones con cinta metélica vitrea base Fe a 820°C con tiempos de permanencia
de: (a) 5, (b) 30y (c) 60 minutos.
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4.4 Ensayo de corrosion en solucion NaCl al 3.5%

Las curvas de polarizacion (CP) potenciodinamicas se realizaron en un potenciostato
galvanostato modelo Isotron SI 1280B a una velocidad de barrido de 1 mV/s™ en solucién NaCl al
3.5% y se presentan en las Figuras 4.20, 4.21, 4.22 y 4.23.

e Comportamiento electroquimico de los materiales base (aceros inoxidables y cintas metalicas

vitreas)

En la Tabla 4.10, se presenta los potenciales de corrosion de los aceros inoxidables
obtenidas mediante extrapolacion de Tafel de las curvas potenciodinamicas de los ensayos de
corrosion en un medio de 3.5% NaCl. Las curvas potenciostaticas para los aceros inoxidables 316L
y AL-6XN (Figura 4.20), presentan inicialmente variaciones en potenciales y densidades de
corriente en la rama catodica, mostrando la reduccion del medio acuoso al estar inmerso la muestra
metélica.

Tabla 4.10 Resultados de los potenciales de corrosién de los materiales base.

Material base Ecorr (MV)
316L -178.79
AL-6XN -165.74
Cinta base Fe -131.6
Cinta base Ni -115.57

En el acero 316L de la Figura 4.20, se observa sobre la rama anddica una tendencia a
valores positivos de potencial y densidades de corrientes mayores; a partir de una densidad de
5.54x10° mA/c’ los valores se mantienen constantes alcanzando un potencial maximo de 447.22
mV, disminuyendo nuevamente el potencial hasta alcanzar una densidad de 2.67x10 mAlcn?, a
partir de la cual estos valores cambian asegurando la corrosién del acero. Las picaduras que se
generan para este acero se encuentra a una densidad de 1.55x10° mA/cn? y a un potencial de -
75.63 mV. Para el AL-6XN el comportamiento de la curva es muy similar al anterior, sobre la
curva anodica, el desplazamiento de los potenciales de corriente se mueven a Vvalores
electropositivos mientras que la densidad de corriente tiene una tendencia de mantenerse constante
a partir de 4.66x10° mA/cm’ alcanzando un potencial maximo de 462.71 mV, a partir del cual,

éste comienza a disminuir hasta alcanzar una densidad de 2.25x10-2 mA/cn?, donde los valores de
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densidad y potencial comienzan a variar a la par, favoreciendo la corrosion. Las picaduras se
encuentran en una densidad de 1.87x10 mA/cn? y a un potencial de -55.96 mV. De los resultados
mostrados en la Tabla 4.11 se puede deducir que el 316L y el AL-6XN mostraron una densidad de
corriente similar dejando al descubierto que ambos tienen la misma tendencia a la corrosion. Lo
anterior se puede deber a la microestructura que presentan dichos metales, es decir la fase austenita
y sUper austenita que los gobierna.

Ademas, la Figura 4.20 muestra que las CP anddica de los aceros presentaron disolucion
general, donde el metal se disuelve en forma activa. También la CP catodica de ambos presentd un
comportamiento muy similar al fendmeno de corriente limite donde la reaccion catodica esta
dominada por un fendmeno de transferencia de masa. De la Tabla 4.11 se tiene que la densidad de
corriente de corrosion (icorr) fue muy similar para ambos aceros, teniendo por tanto, velocidad de
Veorr MUy Similar.

Tabla 4.11 Pardmetros obtenidos a partir de la CP del acero inoxidable 316L y AL-6XN.

Prueba  Eorr (MV) ba (MV)  be (MV) icorr (MA/CMY)  Veorr (MMVafio) B, (MV)
316L 178.79 21462 27584 5.97X10° 0.06 121,72
AL-6XN _ -165.74 23146  239.33 7.03x10° 0.07 -118.61
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Figura 4.20 Curvas de polarizacién potenciodinamicas realizadas a los aceros inoxidables en solucién NaCl al
3.5% en peso.

De la Tabla 4.12, también se observan los potenciales de corrosion de las cintas base Fe y
Ni. Las curvas de polarizacién potenciostaticas (Figura 4.21), también presentan inicialmente
variaciones en potenciales y densidades de corriente en la rama catddica, reduciendo el medio

acuoso al estar inmerso la muestra metalica.
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En la cinta base Fe se observa sobre la rama anddica una tendencia a valores positivos de
potencial aumentando los valores en las densidades de corrientes junto con un cambio hasta llegar
a una densidad de 5.57x10” mA/c?, donde la cinta se pasiva, es decir, forma una capa protectora
anticorrosiva donde se puede observar que la corriente se mantiene y aumentan los valores de
potencial desde -47.1 hasta 489.65 mV. A partir de este Gftimo valor de potencial, la cinta
comienza nuevamente a corroerse llegando asi a producir una picadura a una densidad de corriente
de 5.55x10* mA/cn? y a un potencial de -57.94 mV. Respecto a la cinta base Ni, el
comportamiento de la curva es muy similar al de la cinta base Fe excepto que, sobre la rama
anddica, el desplazamiento de los potenciales de corriente se mueve a valores electropositivos,
generando una capa protectora a valores de potencial desde 33.88 hasta 246.19 mV manteniéndose
en este rango, la densidad de corriente (3.84x10™* mA/cm?); para después volver a aumentar la
densidad de corriente e indicando con ello una menor corrosion. Las picaduras para esta cinta se
generan a densidad de 3.73x10“% mA/cn? y a un potencial de 145.44 mV. De los resultados
mostrados en la Tabla 4.12 se puede deducir que la base Fe mostro una mayor densidad de
corriente que la base Ni dejando al descubierto que la primer cinta es mas susceptible a la

corrosiéon que la segunda.

Tabla 4.12 Parametros obtenidos a partir de la CP de las cintas metélicas vitréas base Ni y base Fe.

Prueba Ecorr (MV) ba (mV) bc (mV) icorr (MA/CM?) Veorr (MM/afio) E, (MmV)
Cinta -131.6 155,51 105.01 2.77x10-4 2.98x10™ -101.79
base Fe
Cinta -115.57 632.47 246.5 2.49x10-5 2.81x10™ 117.75
base Ni

Ademas, la Figura 4.21 muestra que las CP anddica de las cintas presentaron disolucidn
general, donde el metal se disuelve en forma activa. También la CP catodica de ambos presentd un
comportamiento muy similar al fendbmeno de corriente limite donde la reaccion catddica esta
dominada por un fenémeno de transferencia de masa. De la Tabla 4.12 se tiene que la densidad de

corriente de corrosion (icorr) fue menor en la cinta base Fe teniendo por tanto, una mayor Veorr.
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Figura 4.21 Curvas de polarizacion potenciodindmicas realizadas a las cintas en solucion NaCl al 3.5% en peso.

e Comportamiento electroquimico de las muestras unidas a 820 °C

De acuerdo a la Tabla 4.13, las uniones con la cinta metalica vitrea base niquel se observa
que los potenciales de corrosion entran en un rango de -262.04 hasta -290.94 mV, lo que refleja
una tendencia general de estas curvas a ser menos negativas para tiempos de unién prolongados.
La union a 5 minutos presenta un potencial de -262.04 mV y este mismo ensamble al pasar 30
minutos de permanencia el potencial de corrosion aumenta (-290.94 mV) para después disminuir a

un tiempo de 60 minutos de permanencia (-279.88 mV).

Tabla 4. 13 Resultados de los potenciales de corrosion de las uniones con cinta metélica vitrea base Ni a 820 °C.

Union con cinta metélica vitrea base Ni

Tiempo Ecorr
permanencia (mV)
(min)
5 -262.04
30 -290.94
60 -279.88

En base a los resultados se tiene la Tabla 4.14 donde se observan los valores de las
pendientes de Tafel para estas uniones asi como el calculo de la velocidad de corrosion y el

potencial de picadura.
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Tabla 4.14 Parametros obtenidos a partir de la CP de las uniones con cinta metélica vitrea base Ni.

Prueba Ecorr (MV) ba (mV) bc (mV) icorr (MA/CM?) Veorr (MNVafio) E (mV)
UNi5m -262.04 309.36 238.77 1.54x10° 0.01 -196.07
UNi30m -290.94 431.04 415.61 1.47x107 0.16 -159.76
UNi60m -279.88 123.06 187.04 3.95x10" 4.46x10° -196.56

Respecto a las curvas potenciostaticas de la Figura 4.22, en la rama catodica el
comportamiento es muy similar en las uniones de 5 hasta 60 min. Ademas en esta rama se
observan posibles corrientes limites, para todos los casos, denotando corrientes muy parecidas, lo

cual significa posible difusion de oxigeno.

Tomando en cuenta la rama anddica, los potenciales Ecorr Se encuentran en un intervalo de —
262.04 hasta -290.94 mV, posteriormente, se aprecia actividad en todas las curvas que van entre un
rango de -277 hasta -230 mV, mostrando variacion en las densidades de corriente de corrosion al
desplazarse hacia valores positivos. A un potencial promedio de -136 mV y a una densidad de
corriente promedio de 9.45x10° mA/cn?, cambian las ramas abruptamente hacia potenciales mas
positivos para estas uniones, observandose menores densidades de corrosion a elevados potenciales
hasta finalizar la experimentacion. En la Figura 4.22, se observan las curvas potenciodinamicas de

este analisis.

En comparacion con los materiales base, se puede decir que sobre las curvas para todos los
tiempos de permanencia se presentan valores de potenciales de corrosién mas negativos que los
potenciales de los materiales base; sobre las ramas anddicas todas las curvas de los materiales base
presenta una densidad de corriente promedio de 5.8x107 mA/cn? en comparacion con el promedio
de las uniones 9.45x10° mA/cm?’, siendo ésta Ultima una densidad mas grande que se desplaza
hacia valores mas positivos con lo que una vez mas se tendria mayor velocidad de corrosion sobre

las uniones.

Ademas, la Figura 4.22 muestra que las CP anodicas de las uniones presentan una
disolucion general, donde el metal se disuelve en forma activa. También la CP catddica de ambos
presentd un comportamiento muy similar al fenomeno de corriente limite. De la Tabla 4.14, se

tiene el promedio de densidad de corriente de corrosion (icorr) de 5.54x10°° mA/en? para las
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uniones con un valor de Vo igual a 0.062 mm/aiio lo cual corresponde a un valor mayor en
comparacion con el de los materiales base (0.035 mm/afio).
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Figura 4.22 Comparacion de las curvas de polarizacion potenciodindmicas realizadas a las cintas base Ni antes
y después de unir durante (a) 5, (b) 30,y (c) 60 minutos de permanencia en solucion NaCl al 3.5% en peso.

En la Tabla 4.15 se presentan los resultados de los potenciales de corrosion, de las uniones
con la cinta metalica vitrea base hierro, se observa que los potenciales de corrosion reflejan una

tendencia general de estas curvas a ser mas negativas para tiempos de unién prolongados.

Tabla 4. 15 Resultados de los potenciales de corrosion de las uniones con cinta metalica vitrea base Fe a 820 °C.

Union con cinta metalica vitrea base Fe

Tiempo Ecorr
permanencia (mv)
(min)
5 -208.92
30 -261.68
60 -315.61

En base a los resultados se tiene la Tabla 4.16 donde se observan los valores de las
pendientes de Tafel para estas uniones asi como el célculo de la velocidad de corrosion y el
potencial de picadura.
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Tabla 4.16 Parametros obtenidos a partir de la CP de las uniones con cinta metélica vitrea base Fe.

Prueba Ecorr (MV) ba (mV) bc (mV) icorr (MA/CM?) Veorr (MNVafio) E (mV)
Usme -224 201.01 246.85 3.92x10° 0.04 -173.69
U30mFe -240 335.31 322.87 2.34x10° 0.025 -210.4

UB0mFe 267 312.9 778.09 1.86x10° 0.02 28757

De las curvas potenciostaticas de los materiales base comparandolas con este tipo de
uniones (Figura 4.23), en la rama catddica el comportamiento varia un poco para ambas. También
se observan en esta rama posibles corrientes limites, para todos los casos, denotando corrientes

muy parecidas lo que significa que hay una posible difusion de oxigeno.

Tomando en cuenta las ramas anddicas, los potenciales Ecorr Se encuentran en un intervalo
de -208 hasta -315 mV, posteriormente se aprecia actividad en todas las curvas que van entre un
rango promedio de -209 hasta -259 mV, mostrando variacion en las densidades de corrosion al
desplazarse hacia valores positivos. A un potencial promedio de -139.98 mV y a una densidad de
corriente promedio de 9.24x10° mA/cm?, las ramas son diferentes hacia potenciales méas positivos
para todos los tiempos de permanencia respectivamente, observandose mayores densidades de

corrosion a elevados potenciales hasta finalizar la experimentacion.
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Figura 4.23 Comparacion de las curvas de polarizacion potenciodindmicas realizadas a las cintas base Fe antes
y después de unir durante (a) 5, (b) 30,y (c) 60 minutos de permanencia en solucion NaCl al 3.5% en peso.
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Comparando el analisis anterior con los materiales base, en base a las curvas para todos los
tiempos de permanencia presentan valores de potenciales de corrosion mas negativos que los
potenciales de los materiales base; sobre las ramas anodicas todas las curvas de los materiales base
presenta una densidad de corriente promedio de 5.8x10° mA/cm?® en comparacion con la de las
uniones promedio 9.24x10° mA/cm? que es una densidad mucho mas grande que se desplaza hacia

valores mas positivos por lo que aumenta velocidad de corrosion sobre las uniones.

Ademas, la Figura 4.23 muestra que las CP anoddica de las uniones presentan disolucion
general, donde el metal se disuelve en forma activa. También la CP catddica presentd un
comportamiento muy similar al fenémeno de corriente limite. De la Tabla 4.16, se tiene el
promedio de densidad de corriente de corrosion (icorr) de 2.7x10°® mA/en? para las uniones con un
valor de Vo igual a 0.029 mnvafio lo cual corresponde a un valor menor en comparacion con el de
los materiales base (0.035 mm/afio).
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Figura 4.24 Comportamiento de la resistencialacorrosion en base al tiempo de permanencia de las uniones con
cintas metalicas vitreas base Fe y base Ni.

En la Figura 4.24 se tiene el comportamiento de la resistencia a la corrosion conforme pasa
el tiempo y se observa que, para el caso de las uniones con cinta Ni, a un tiempo de 5 minutos de
permanencia de unién ésta tiende a aumentar la resistencia a la corrosion, conforme pasa a 30
minutos de permanencia la union tiende a perder esta resistencia y finalmente si la union dura 60
minutos de permanencia la resistencia a la corrosion se ve incrementada un poco més, inclusive se

observa que incrementa de tal manera que si pasaran solo 5 minutos de permanencia.
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También se observa en esta Figura 4.24 el comportamiento de la resistencia para el caso de
las uniones con cinta Fe; a un tiempo de 5 minutos de permanencia ésta tiende a una baja
resistencia a la corrosion, conforme pasa a 30 minutos tiende a aumentar su resistencia a la
corrosion y sigue esta tendencia hasta llegar a los 60 minutos, donde se observa que se tiene la
mayor resistencia a la corrosion.

En promedio las uniones con cinta base Fe presentan la mayor resistencia a la corrosion
obteniendo un promedio de Vo de 0.029 mm/afio en comparacion con las uniones con cinta base

Ni que presentan un valor de Veor de 0.062 mmyafio.
e Potencial de corrosion de los materiales base y de las uniones a 820°C
La Figura 4.25 muestra el seguimiento del potencial de corrosion (Ecorr) respecto al tiempo

de las muestras de los aceros 316L, AL6XN vy las cintas base Fe y base Ni sumergidos en solucién

NaCl al 3.5% en peso en condiciones estaticas.
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Figura 4.25 Comparacion de los resultados de Ecorr respecto al tiempo de los materiales de inicio.

Ademas la Figura 4.25 muestra el comportamiento de los potenciales, para el caso del 316L
comenzo con un Egorr mas catodico (-140.14 mV) que el Egorr del AL-6XN (-132.67 mV) siguiendo
esa misma tendencia conforme al tiempo y ademéas aumentando sus valores mas anddicos para
ambos hasta finalizar el tiempo de exposicion, -153.38 y -138.23 mV para el 316L y AL-6XN

respectivamente.
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Asi mismo para la cinta base Fe comenzd con un Ecor mas catodico (-114.04 mV) que el
Ecorr de la base Ni (-55.16 mV), siguiendo la misma tendencia hasta finalizar el tiempo de
exposicion con valores de E¢orrde -119.68 y -65.53 mV, respectivamente.

La Figura 4.26 se muestra el seguimiento del potencial de corrosion Ecorr respecto del

tiempo de union de las muestras a tiempos sumergidos en solucion al 3.5% de NaCl.
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Figura 4.26 Comparacion de los resultados de Ecorr respecto del tiempo de la cinta metalica vitrea base Fe con
las uniones de esta cinta.

La Figura 4.26 muestra que, inicialmente, la unién UFe5 presenta un Ecor mas anddico en

comparacion con las uniones UNi5, UNi30, UFe30 y UFe60 que presentan un Ecorr con valores

mas catodicos.

Cabe mencionar que para los dos tipos de uniones a todos los tiempos de permanencia, se
observa una tendencia del Ecora Ser mas catodico para todos los casos.

En las Figuras 4.27 se presentan las fotomicrografias tomadas en MEB de las muestras de
seccion transversal cada una de las cintas como metal de aporte y a los diferentes tiempos de
permanencia de la union. Aqui, se puede observar un aspecto de corrosion localizada en el material

base y sobre la interfase de la unién, esto para todos los tiempos de permanencia.

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES 60



CAPITULO IV.- RESULTADOS Y DISCUSION

) Plc%dura

Mo
|
of ¢

‘ '«
316L Q

UNI 5m
SE MAG: 500 x HV: 16.0 kV WD: 28.0 mm

Picadura

316L

UNI30m
SE MAG: 500 x HV: 15.0 kV WD: 28.0 mm

(%

]
:

316L

UNi 60m
SE MAG: 500 x HV: 15.0 kV,"WD: 28.0 mm

‘
Picadura: )}
y O‘

fa

Figura 4.27 Fotomicrografias de seccion transversal de las uniones con metal de aporte, cinta metalica vitrea
base Ni, unidas a 820°C por (a) 5 (b) 30 (c) 60 minutos de permanencia; con cinta metalica vitrea base Fe,
unidas a 820°C por (d) 5 (e) 30y (f) 60 minutos de permanencia, una vez realizadas las pruebas
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potenciodinamicas en solucién 3.5 % NaCl

En base a la literatura [45], la corrosién por picaduras es considerada como pequefias zonas
de superficie de metal que sufren ataque localizado en tanto que la demas area de la superficie se

mantiene pasiva Yy sin afectacion.
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De acuerdo a Sedriks [46, 47], quien menciona los diferentes tipos de heterogeneidades
sobre la superficie en la iniciacion de la picadura, los defectos espaciales, compuestos
intermetalicos, segundas fases e inclusiones no metalicas son sitios preferenciales para la
nucleacion de picadura por corrosion debido a su diferente comportamiento electroquimico en base
a la matriz metélica. Lo que puede sugerir que en las zonas de compuestos (Cr-Mo) y en la fase o
ademas de las zonas adjuntas a la interfase, surge la iniciacion de las picaduras sobre el metal,

debido a que son zonas bajas en contenido de Cr, elemento cayd en dxidos que repasiva el metal.

4.5 Analisis del ensayo de nanoindentacidn para los materiales base y las uniones

En base a los resultados promedio obtenidos de la nanodureza, las Figuras 4.28 y 4.29
muestran las imagenes topogréaficas de los aceros AISI 316 L Y A-6XN respectivamente. Con
cada una de las indentaciones numeradas enunrango de O, 1, 2, 3,4,5,6,7,8,9, 10, 11, 12,
13, 14, obtenidas del ensayo de nanodureza, se puede observar su profundidad y huellas de
indentacion generalmente homogéneas y sin una variacion considerable, la superficie del material
en esta zona no presenta ni rayado, ni inclinacion superficial, cabe sefialar que esto es muy

importante para obtener resultados con la menor variacion operacional.

En las Figuras 4.28 (b) y 4.29 (b) se muestra en 3D la zona indentada del acero AISI
AL6XN y AISI 316L, respectivamente. Se observa la profundidad y dimensiones de las
indentaciones en un &rea proyecta de 100 pm’. Este esquema es para comprobar que
efectivamente el equipo realizd cada indentacion con cierta profundidad, y no solo fue un rayado
por la punta del indentador, sino que realmente aplicoé la carga de 4000 PN penetrando
superficialmente el material y se observan los perfiles de altura de las indentaciones en las
Figuras 4.28 (d) y 4.29 (d) para ambos materiales. En este caso también se obtuvieron imégenes
similares para las muestras de las cintas metélicas vitreas base Ni y base Fe, ver Figuras 4.30 y
4.31.

En las siguientes Tablas 4.17, 4.18, 4.19 y 4.20 se presenta el nimero de indentacion,
modulo elastico reducido (E;), modulo de elasticidad corregido (Es) y nanodureza (H) obtenidos
para los aceros inoxidables y las cintas metélicas vitreas. Estos valores promedio fueron
obtenidos directamente del software el cual usa como principio de célculo el método propuesto

por Oliver y Pharr [35].
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De las curvas carga-penetracién de los aceros inoxidables AISI AL-6XN y AISI 316L
(Figura 4.28 (c) y Figura 4.29 (c), respectivamente) se observa un comportamiento para todas las
curvas con valores muy similares, para el acero AISI AL-6XN se tiene un valor promedio de
modulo reducido de 151.06 + 7.99 GPa y con un promedio de modulo corregido o real, de 158.35
+ 9.72 GPa; este valor indica que este tipo de acero tiene una tendencia a deformarse en menor
proporcion de area cuando se somete a una carga de 4000 pN, en comparacion con el AISI 316L,
donde se tiene un valor promedio de mddulo reducido de 165.66 + 5.6 GPa y un promedio de
modulo real de 175.05 + 6.95 GPa que indica que este acero tiene a deformarse aln méas. Estos
valores concuerdan con los resultados obtenidos por Ballarre y colaboradores [¢] donde obtienen

un valor promedio de médulo de Young de 187 + 18 GPa.

La Tabla 4.17 muestra los resultados obtenidos para el acero AISI AL-6XN, Y se tiene
una dureza promedio de 3. 77 £ 0.26 GPa. Que a comparacién con los resultados del acero AlSI
316L, es un valor mas alto de dureza, eso debido a la microestructura y fase super austenitica
propia de este acero; Ballarre y colaboradores [¢] presentan un valor promedio de nanodureza
para el acero AISI 316L, de 2.3 £ 0.1 GPa que concuerda con los valores obtenidos de estos

materiales austeniticos.

Para el acero AISI 316L se tiene un valor promedio de dureza de 3.01 GPa y se observa
en la Tabla 4.18. Como se menciond anteriormente es un valor de dureza mucho menor
comparado al acero AISI AL-6XN e inclusive mayor a los valores obtenidos por Ballarre y
colaboradores [¢]. Dejando al descubierto que estos materiales presentan un grado de dureza que

va proporcionalmente con el grado de fragilidad de los mismos.
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Tamafio de laimagen digitalizada: 10.00 um.

Altura (nm)

Figura 4.28 Del acero AISI AL-6XN: a) Muestra la imagen real sin polaridad inwertida, b) 3D de laregién
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donde se presentan las indentaciones y c) curvas de carga-penetracion.

e 15

Tabla 4.17 NUmero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar del acero inoxidable AISI AL-6XN.

Indentacion E (GPa) E H(GPa)

G‘AL_6XN3’
1 152.25 159.79 3.65
2 143.69 149.51 3.48
3 141.77 147.23 3.42
4 145.62 151.82 3.58
5 146.86 153.3 3.69
6 151.55 158.94 3.79
7 165.56 176.11 4.11
8 164.8 175.17 4.08
9 151.49 158.86 3.83
10 149.02 155.89 3.76
11 145.22 151.33 3.67
12 149.98 157.05 3.93
13 152.55 160.14 4.17
14 157.27 165.9 4.24
15 166.8 177.66 4.16

Promedio 151.06+7.99 158.35+9.72 3.77+0.26

INSTITUTO DE INVESTIGACION EN METALURGIA Y MATERIALES

64



CAPITULO IV.- RESULTADOS Y DISCUSION

AISI316L ‘1
— 0

3

—_—d
[rem—5

s 5

©

et
e 8
O
s 1 0
1 1
1 2|
s 1 3

e 1 4

s 1 5|

0 20 40 60 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 260

Profundidad "h"' (nm)

15.00 pm.

Tamaiio d¢ la imagen digitalizada

163.602~
100.000-

2.9430 5.8860 8.8290

Distancia Lateral (um)
Figura 4.29 Del acero AISI 316L: a) Muestra la imagen real sin polaridad inwertida, b) 3D de la regién donde
se presentan las indentaciones y c) curvas de carga-penetracion.

Tabla 4.18 NUmero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de los aceros inoxidables.

Indentacion E (GPa) E H(GPa)

“316L”
1 178.63 191.3 3.66
2 163.57 172.48 291
3 168.13 178.11 3.03
4 164.72 173.9 3.05
5 163.84 172.81 2.67
6 171.81 182.7 3.27
7 168.87 179.04 2.92
8 160.73 169 2.93
9 164.79 173.98 3.12
10 165.36 174.68 291
11 162.48 171.14 292
12 161.31 169.7 2.96
13 173.07 184.28 3.02
14 160.32 168.5 2.93
15 157.23 164.73 2.87

Promedio 165.66+5.6 175.05+6.95 3.01+0.22
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Para la cinta metalica vitrea base Ni se tiene un valor promedio de dureza de 26.86 + 5.15
GPa y se observa en la Tabla 4.19. Este es un valor de dureza mucho menor y lo cual indica que

es un material mas blando y dictil a comparacion de las cintas base Fe.
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Figura 4.30 De la cinta metalica vitrea base Ni: a) Muestra la imagen real sin polaridad inwertida, b) 3D de la
region donde se presentan las indentaciones y c) curvas de carga-penetracion y (d) perfil de altura de
penetracion para cada una de las indentaciones.

Tabla 4. 19NUmero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la cinta.

Indentacion E (GPa) E H(GPa)
“Cinta Ni”

0 265.02 294.99 21.98

1 295.68 341 33.18

2 304.51 354.86 31.65

3 270.84 303.48 24.08

4 254.93 280.55 2341

Promedio 278.2+21.01 314.98 £31.56 26.86 +5.15

Ademas la Tabla 4.19, muestra los resultados obtenidos para esta cinta, se obtiene el
modulo reducido y corregido presentando valores de 278.2 + 21.01 y 314.98 + 31.56,
respectivamente. Lavorato y colaboradores [] obtienen un valor de mddulo eléastico de 200 GPa
para una cinta base Fe lo obtuvieron de unos ensayos de microdureza y para una cinta base Fe.

Este valor de modulo de elasticidad es muy similar a los resultados de esta cinta base Ni.
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Para la cinta metalica vitrea base Fe se tiene un valor promedio de dureza de 44.62 +4.14
GPa y se observa en la Tabla 4.20. Es un valor de dureza mucho més alto en comparacion con la

cinta base Niy refleja mayor fragilidad en este tipo de cintas base Fe.
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Figura 4.31 De la cinta metalica vitrea base Fe: a) Muestra la imagen real sin polaridad inwertida, b) 3D de la
regién donde se presentan las indentaciones y c) curvas de carga-penetracion vy (d) perfil de altura de
penetracién para cada una de las indentaciones.

Tabla 4. 20NUmero de indentacion, médulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la cinta.

Indentacion E (GPa) E H(GPa)
“Cinta Fe”
0 359.72 470.68 48.54
1 348.32 449.24 4181
2 365.46 481.7 47.77
3 337.76 429.94 40.35
Promedio 352.81+12.3 457.62 +22.99 4462 +4.14

Los resultados obtenidos para los modulos reducidos y corregidos se muestran en la Tabla
4.20 para esta cinta, 352.81 £12.3y 457.62 + 22.99 GPa respectivamente. Que a comparacion
con los resultados con la cinta base Ni, se tienen valores més altos indicando que a una carga de
1500 pN este material tiene que absorber mayor cantidad de energia interna para poder
deformarse y presentar una ductilidad a comparacion de la cinta base Ni. Y de acuerdo a los

resultados de Lavorato y colaboradores [] los valores son doblemente mas altos.
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4.5.1. Analisis de las curvas carga vs desplazamiento obtenidas del ensayo de nanoindentacion
para los dos tipos de uniones.

Las Figuras 4.32 (a) muestran las imagenes topogréaficas de la unién con cinta metlica
vitrea base Fe a tiempo de permanencia de 5 minutos, con una parte de las indentaciones que se
realizaron en los ensayos de manera lineal, y se puede observar su profundidad y huellas de
indentacion generalmente homogéneas y sin una variacion considerable, la superficie del material
en esta zona no presenta ni rayado, ni inclinacién superficial al igual que los materiales base, y
que es de suma importancia para obtener resultados confiables y con la menor variacion
operacional.

En las Figuras 4.32 (b) se muestra en 3D la zona indentada y se observa la profundidad y
dimensiones de las indentaciones en un area proyecta de 225 pm* donde se aplico la carga de
4000 PN penetrando superficialmente la unién. En la Figura 4.32 (c) se observan los perfiles de
altura de las indentaciones. Para todas las deméas uniones a todos los tiempos de permanencia y

con los dos tipos de cintas, se obtuvieron imégenes similares.

nm
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-552.631-, 1 \\I
0. 29414 _ . 58928 8241 11.7655 15.00
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Figura 4.32 De la Union con cinta Fe a 5 minutos de permanencia: a) Muestra laimagen real sin polaridad
invertida, b) 3D de la regién donde se presentan las indentaciones y c) perfil de altura de penetracién para
cada una de las indentaciones.

Para las uniones de cinta base Fe a 5 minutos, Ni a 5 minutos y Ni a 30minutos. Se

observan las curvas carga vs desplazamiento obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de
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las huellas, mostradas en la zona elastoplastica y no se genera alguna discontinuidad en las
curvas, al contrario son continuas con dispersion entre ellas, se observa una mayor dispersion en
comparacion con las curvas de los materiales base, lo que indica que las muestras, en la zona
interfase presenta una variacion considerable de dureza debido a las posibles fases formadas en
estas zonas (ver Tablas 4.7 y 4.9, zona ““B’’) y también se observa que no hay una homogeneidad
en las curvas, ver Figura 4.33. De los resultados promedio de la Tabla 4.21, se obtienen durezas
de cada una de las zonas; presenta una dureza de 3.9 + 0.19 GPa para la zona del lado del acero
AISI AL-6XN, para la zona de la interfase se tiene un valor promedio de 3.3 + 0.17 GPa vy,
finalmente del lado de la zona del AISI 316L se tiene 3.1 + 0.14 GPa; en base a estos resultados
se dice que la dureza en toda la zona de union y ademas en las zonas de los materiales base
siempre es diferente para todos los casos y esa diferencia se aprecia en la dureza del material de
inicio.

De las indentaciones 6, 7, 8, 9, 10 y 11 que corresponden a la zona interfase de la
union, se tiene que los valores de los mddulos elasticos, en las indentaciones 6 y 7 sus valores
van disminuyendo hasta pasar por las indentaciones 8 y 9 que presentan los valores mas bajos de
modulos elasticos, para después aumentar cuando se acerca a la zona de acero AISI 316L.
Comparando estos valores con los materiales base, respecto de los aceros se encuentran en el
rango pero comparandolos con las cintas estos valores tienden a disminuir. Cabe mencionar
también que a medida que se acerca a la zona media de la interfase, indentaciones 8 y 9, estos
modulos son mas bajos lo cual quiere decir que esta zona presenta una menor deformacion.

Correspondiendo a las fases, segun los diagramas de la Figura 4.14, fase o y fase (o + ).

De las indentaciones 0, 1, 2, 3, 4 y 5 que corresponden a la zona del acero AlSI
AL-6XN, presentan los valores de dureza mas altos y se observa también que los valores de los
mddulos también van en aumento prediciendo que a lo largo de toda esta zona se tiene la mayor
dureza y por lo tanto se presentan precipitados mas duros y se tiene una menor deformacion en

esta zona. A comparacion de la zona de la interfase.
De las indentaciones 12, 13, 14, 15, 16, y 17 se tiene que la dureza tiene una

tendencia a disminuir, y respecto a sus mddulos, estos nos predicen que en esta zona se encuentra

mas deformable a comparacion de la zona de la interfase y del acero AISI AL-6XN.
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Figura 4.33 Curvas carga \s penetracion de las uniones, cinta Fe a5 minutos de permanencia; cinta Niab5y
30 minutos de permanencia.
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Tabla 4.21 NUumero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de los aceros inoxidables.

Zona UFe 5 Indentacion Feb E (GPa) E H(GPa)
0 200.47 219.64 3.86
1 197.31 215.45 402
AL-6XN 2 190.05 205.96 414
3 189.15 204.79 4,05
4 178,58 191.22 3.7
5 169.04 179.24 3.66
Promedio 187.43+11.78 202.71 +15.14 3.9+0.19
6 181.09 194.42 3.49
Interfase 7 178.4 190.34 3,55
8 17055 180.44 3.19
9 146 150.72 3.24
10 192.4 208.29 3.18
11 183.93 197.37 3.16
Promedio 175.38 £ 16.07 186.93 +19.93 332017
12 198.03 215.66 3.33
316L 13 185.88 199.86 3.09
14 196.16 213.21 3
15 185.02 198.77 321
16 200.34 218.72 3
17 187.22 201.59 2.98
Promedio 192.1+6.81 207.96 + 8.86 3.1+0.14

Para la uniones con cinta base Ni a 5 minutos. Se observan las curvas carga Vs
penetracion obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de las huellas, mostradas en las
zonas, ver Figura 4.34. De los resultados promedio de la Tabla 4.22 se obtienen durezas de cada
una de las zonas; 3.69 + 0.86 GPa para la zona del lado del acero AISI 316L, para la zona de la
interfase se tiene un valor promedio de 3.28 + 0.35 GPa, y finalmente del lado de la zona del
AISI AL-6XN se tiene 4.24 + 0.58 GPa; en base a estos resultados se dice que la dureza en toda
la zona de union y ademéas en las zonas de los materiales base siempre es diferente para todos los

casos Yy esa diferencia se aprecia comparando la dureza de los materiales de inicio.

Para las indentaciones 0, 1, 2, 3, 4, y 5 los valores de dureza tienden a disminuir conforme
se acercan a la interfase, ver Tabla 4.22, y el comportamiento de los modulos tiende a predecir
gue en esta zona la union se comporta mas deformable en comparacién con las demas zonas
(interfase y acero AISI AL-6XN). Cabe mencionar que para las indentaciones 4 y 5, estas
cayeron en zonas oscuras que segin en el andlisis de la caracterizacion interfacial de la union de

la secciobn 4.3.1 y el andlisis quimico puntual, esta zona obscura corresponde a la zona B’
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encontrando fase (o + o) y fase (o + v), de acuerdo a los diagramas de la Figura 4.14. Haciendo la
comparacion de las durezas de los materiales base, estas indentaciones presentan valores de
dureza mas altos y se debe a la composicion quimica de estos precipitados formando este tipo de
fases.

De las indentaciones 6, 7, 8, 9, 10, 11,y 12, de la zona de la interfase, presentan valores
promedio de dureza menor en comparacion con la zona del acero AISI 316L y AISI AL-6XN. De
estas indentaciones, la zona ‘““‘A’’ de la Figura 4.14, presentan los valores de dureza de la fase
“y”’. Y de acuerdo a los mddulos, esta zona presenta una tendencia a deformarse en mayor grado

que las deméas zonas.

Finalmente para las indentaciones 13, 14, 15, 16, 17, 18, 19, y 20, de la zona del acero
AISI AL-6XN, obtienen valor de dureza mas altos en comparacion con las demas zonas, y por
tanto presentando un tendencia de mddulo de elasticidad menor prediciendo que en esta zona la
union tiende a deformarse menos. Cabe mencionar que para esta zona se desconoce los

precipitados o fases que pudieron a verse formado.

Tabla 4.22 NUmero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la unidn con cinta base Fe en launién a5 minutos de permanencia.

Zona UNi 5 Indentacién E (GPa) E H(GPa)
0 205.48 220.59 4.66
1 194.66 206.59 4.75
2 176.32 183.59 2.96
Sl 3 190.5 201.31 2.84
4 187.43 197.43 3.06
5 184.71 194.01 3.89
Promedio 189.85 +9.83 200.58 +12.48 3.69 +0.86
6 192.15 203.39 35
7 178.18 185.88 3.98
8 172.6 179.03 3.06
Interfase 9 204.7 220.42 3.16
10 180.53 189.53 2.96
11 154.79 158.28 3.04
12 184.5 194.5 3.26
Promedio 181.06 +15.62 190.14 + 44 3.28+0.35
13 169.29 175.68 3.14
14 226.08 249.1 53
15 198.65 212.54 419
AL-6XN 16 203.03 218.24 4.26
17 187.46 198.22 4.48
18 1975 211.06 4,15
19 208.95 226.02 4.32
20 198.44 212.28 4.14
Promedio 198.67 £16.32 212.89£21.09 4.24 +0.58
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Figura 4.34 Curvas carga s penetracién de las uniones, cinta Fe a 5 minutos de permanencia; cintaNiab5y
30 minutos de permanencia.
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La union con cinta base Ni a 30 minutos. Se observan las curvas carga vs penetracion
obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de las huellas, mostradas en las zonas, ver
Figura 4.33. De los resultados promedio de la Tabla 4.22 se obtienen durezas de cada una de las
zonas; 3.92 + 0.16 GPa para la zona del lado del acero AISI 316L, para la zona de la interfase se
tiene un valor promedio de 4.13 £ 0.6 GPa, y finalmente del lado de la zona del AISI AL-6XN se
tiene 4.54 + 0.35 GPa. En base a estos resultados promedio se tiene un aumento de dureza a
comparacion de la unién a5 minutos.

Para las indentaciones 0, 1, 2, y 3, que corresponden a la zona del acero AISI AL-6XN, se
tienen los valores de dureza més altos y se presenta un menor grado de deformabilidad en esta
zona debido a los valores de mddulos de elasticidad.

De las indentaciones 6 y 7, zona de la interfase, se obtiene un grado de dureza alto
combinando un grado de deformacion alto, de acuerdo a los valores de mddulos de elasticidad
promedio (199.69 + 4.41 y 218.62 + 5.86 GPa). Estas indentaciones cayeron en posibles fases (a
+06)y (o +7y),enbase ala Figura 4.14.

Finalmente las indentaciones 8, 10 y 11 que corresponden a la zona dela acero AISI 316L
se tiene el menor valor promedio de dureza combinado con un grado de deformacién igual o
menor que el comparado con la zona interfase. Segun el diagrama de la Figura 4.14, las fases que
corresponden a estas indentaciones son (Fe, Cr), ((Fe, Cr) + o).

Tabla 4.23 NUumero de indentacion, médulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la union con cinta base Nien la unién a 30 minutos de permanencia.

Zona UNi 30 Indentacion E (GPa) E H(GPa)

0 209.43 226.65 433
1 202.86 21801 431
AL-6XN 2 192.77 204.98 4.49
3 189.55 200.88 5.06

Promedio 198.65 +9.15 21263+11.86  454+035
Interfase 6 202.82 22277 4,56
7 196,57 214.48 37

Promedio 199.69 + 441 218.62 +5.86 41306
8 184 198.14 3.76
A6l 10 191.72 208.13 391
1 190.88 207.03 4,09

Promedio 188.86 £ 4.23 20443 £5.47 392016
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Figura 4.35 Curvas carga \s penetracion de las uniones, cinta Fe a 5 minutos de permanencia; cintaNi a5y
30 minutos de permanencia.

La unidon con cinta base Fe a 30minutos. Se observan las curvas carga vs penetracion
obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de las huellas, mostradas en las zonas y se
observa la continuidad de las curvas, ver Figura 4.34. De los resultados promedio se obtienen
durezas de cada una de las zonas; 4.78 +0.25 GPa para la zona del lado del acero AISI AL-6XN,
para la zona de la interfase se tiene un valor promedio de 5.45 +0.25 GPa, y finalmente del lado
de la zona del AISI 316L se tiene 4.56 + 0.69 GPa, ver Tabla 4.23.
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Figura 4.36 Curvas carga\s penetracion de las uniones, cinta Fe a 30 minutos de permanencia.
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En base a las indentaciones 0, 1,2, 3, y 4 de la zona del acero AISI AL-6XN se tienen
resultados de dureza mas altos en comparacion con el mismo acero sin someterlo al tratamiento
(3.77 + 0.26 GPa), Tabla 4.24. Y de acuerdo a sus valores de modulos de elasticidad se combina
con un grado de deformacién considerable al igual que en las demas zonas.

De las indentaciones 6 y 7, de la zona de la interfase, se tienen valores de dureza
considerablemente altos en combinacion con valores de modulos elasticos presentando un grado
de deformabilidad al igual que la zona del acero AISI AL-6XN. En base a la Tabla 4.9 se tiene
que estas indentaciones cayeron en posible fase ¢ y fase (a0 + y), que de acuerdo a la Figura 4.14

corresponden a esa composicion quimica y a esas fases.
Finalmente las indentaciones 9, 10, 11, 12, 13, y 14 se tiene el promedio de valores de
dureza mas bajos en comparacion con las demas zonas.

Tabla 4.24 NGmero de indentacion, modulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la unién con cinta base Fe en launién a 30 minutos de permanencia.

Zona UFe30 Indentacion E, (GPa) E H(GPa)

0 184.55 198.85 465
AL-6XN 1 197.12 215.21 4,66
2 193.66 210.66 472
3 197.92 216.26 465
4 196.52 214.42 5.23

Promedio 193.95 + 5.49 211.08 +7.15 4.78 +0.25
6 19153 207.89 5.63
Interfase 7 193.62 210.61 5.27

Promedio 19257 +1.47 209.25 + 1.92 5.45 +0.25
9 185.07 198.83 5.35
316L 10 189.87 205.01 5.33
11 182.75 195.86 454
12 174.66 185.64 353
13 185.85 199.82 432
14 173.87 184.64 433

Promedio 182.01 % 6.42 194.96 +8.17 456 +0.69

La union con cinta base Fe a 60minutos. Se observan las curvas carga vs penetracion
obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de las huellas, mostradas en las zonas y se
observa la continuidad de las curvas, ver Figura 4.37. De los resultados promedio se obtienen
durezas de cada una de las zonas; 5.88 + 1.98 GPa para la zona del lado del acero AISI AL-6XN,
para la zona de la interfase se tiene un valor promedio de 5.34 = 1.89 GPa, y finalmente del lado
de la zona del AISI 316L se tiene 5.01 + 0.66 GPa, ver Tabla 4.25. De estos resultados se tienen
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valores de dureza mayor comparados a los valores de las uniones con tiempos de permanencia
menores. Debido a que hay mayor tiempo de permanencia a la temperatura de 820°C dando lugar

a la formacion de nuevas fases.

Interfase

UFe 60m BEI
SE MAG: 500X HV: 15.0Kv WD: 7.0 mm

UFe 60m
4000 ; —— 0 -316L
4 —— 1 -316L
i —— 2 -316L
—— 3-316L
—— 4 -316L
3000 - 5-316L
e 6 -316L
%_ 1 —— 7-316L
~ e 8 -|nterfase
gl) 2000 - 9 -Interfase
o [ ]11-AL-6XN
(>3 e - 12 -AL-6XN
i) 1 . - 13 -AL-6XN
| 15 -AL-6XN
1000
0 v i ] T v T . : v \
0 50 100 150 200 250 300 350

Penetracion (nm)

Figura 4.37 Curvas carga Vs penetracion de las uniones, cinta Fe a 30 minutos de permanencia.
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Para las indentaciones 0, 1, 2, 3, 4, 5, 6, y 7 correspondientes a las zona del acero AlSI
316L se tiene que presenta un aumento en la dureza considerable ya que este acero sin unir
presenta una dureza de 3.01 + 0.22 GPa y después de la unién a un tiempo de permanencia de 60
minutos la dureza aumenta a 5.01 + 0.66. Respecto a los valores de mddulos de elasticidad se
observa que el material ahora presenta un grado de deformacién menor al grado inicial donde el

material no se somete a ningun tratamiento.

De las indentaciones 8 y 9 se tiene que presenta valores de modulo de elasticidad bajos a
comparacion de las deméas zonas. Dando lugar a que la unién en esta zona sea mas deformable.
Finalmente las indentaciones 11, 12, 13, y 15 presentan modulo de elasticidad considerables
como para que en esta zona sea la de menor grado de deformabilidad.

Tabla 4.25 NUmero de indentacion, médulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la unién con cinta base Fe a 60 minutos.

Zona UFe60 Indentacion E (GPa) E H(GPa)
0 204.29 223.96 453
1 198.43 216.19 4.84
2 205.77 225.94 4,99
316L 3 199.3 217.33 4.8
4 213.58 236.47 6.61
5 207.47 228.21 4.82
6 187.97 202.55 4,96
7 201.4 220.12 455
Promedio 202.27 £7.56 221.34+10 5.01+£0.66
8 176.47 188.56 6.68
Interfase 9 178.16 190.7 4
Promedio 177.31+1.19 189.63+1.51 5.34+1.89
1 202.86 222.82 49
12 249.47 288.27 8.86
AL-6XN 13 209.75 232.09 4.88
15 209.75 232.09 4.88
Promedio 217.95+21.25 243.81 +£29.95 5.88+1.98

La union con cinta base Ni a 60minutos. Se observan las curvas carga vs penetracion
obtenidas del ensayo de nanodureza de cada una de las huellas, mostradas en las zonas y se
observa la continuidad de las curvas, ver Figura 4.36. De los resultados promedio se obtienen
durezas de cada una de las zonas; 4.5 + 0.08 GPa para la zona del lado del acero AISI 316L, para
la zona de la interfase se tiene un valor promedio de 4.73 £ 1.1 GPa, Yy finalmente del lado de la
zona del AISI AL-6XN se tiene 6.52 + 1.22 GPa, ver Tabla 4.26.
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Interfase
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Figura 4.38 Curvas carga Vs penetracion de las uniones, cinta Ni a 60 minutos de permanencia.
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De las indentaciones O y 1 se tiene que presentan los valores de dureza menores en
comparacion con las demés zonas y combinando un promedio de mddulo de elasticidad reducido
de 184.57+5.49 GPa y un modulo de elasticidad real de 193.86 + 6.87 GPa, lo que indica que esta
zona presenta buena deformabilidad.

Para las indentaciones 2, 3, 4, 5, 6, 7, y 8 de la zona interfase, se tiene un aumento en la
dureza a comparacion de la zona anterior. Presentando un promedio de modulo reducido de
183.73 + 17.76 y mddulo real de 190.63 + 21.77 GPa. Lo que indica que esta zona presenta un

grado de deformacion considerable que se encuentra entre las dos zonas.

Finalmente para las indentaciones 9, 10, 11 y 12 de la zona del acero AISI AL-6XN es la
zona donde se presentan los mas altos valores promedio de dureza en comparacion con las zonas
anteriores. Y para los promedio de los modulos de elasticidad se tiene que esta zona es la méas
rigida y que no presenta la misma deformacion que las zonas anteriores.

Tabla 4.26 NUmero de indentacién, médulo reducido del material (Er), nanodureza (H), promedio y
desviacion estandar de la unidn con cinta base Nia 60 minutos

Zona UNi60 Indentacion E (GPa) E H(GPa)
316L 0 188.46 198.72 4.44
1 180.69 189 4.56
Promedio 184.57+5.49 193.86+6.87 4.5+0.08
2 183.82 192.9 4.43
3 181.18 189.6 441
4 179.57 187.61 4.75
Interfase 5 181.98 190.59 5.12
6 195.2 207.28 5.35
7 203.62 218.16 6.35
8 146.74 148.27 2.75
Promedio 183.73 +17.76 190.63 +21.77 473+1.1
9 219.65 239.41 5.97
10 222.61 243.42 7.98
AL-6XN 11 193.4 204.98 5.15
12 210.52 227.22 6.99
Promedio 21154 +£13.14 228.75+17.28 6.52+£1.22

Para estas tablas el rango de error en los promedios y desviacion estandar es minimo entre

cada uno de los valores manteniéndose en un rango de 0.64 para valores de dureza.
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En las Figura 4.39 y 4.40 se presentan los promedios generales, resultantes de las
propiedades mecéanicas de nanodureza (H) de cada unién con las cintas base Fe y base Ni,
comparando los resultados de los dos tipos, las uniones con cinta base Fe a 30 minutos, con cinta
base Fe a 60 minutos y con cinta base Ni a 60 minutos, presentan mayor nanodureza en
comparacion con las uniones cinta base Fe a 5 minutos, con cinta base Ni a 5 minutos y con cinta
base Ni a 30 minutos; incrementandose més notoriamente en la zona del acero AISI AL-6XN con
una dureza de 4.78, 5.88 y 6.52 GPa, respectivamente; en la zona interfase se presenta una dureza
de 5.45, 5.34 y6.52 GPa. Y finalmente la zona del acero 316L presenta una dureza de 4.56, 5.01
y 4.5, respectivamente. La nanodureza de las zonas de las uniones Fe5, Ni5 y Ni30 son 3.9, 4.24
y 4.54 GPa, respectivamente para la zona del acero AISI AL-6XN; 3.3, 3.69 y 4.13 GPa
respectivamente de la zona interfase y finalmente para zona del acero AISI 316L presenta una
dureza de 3.1, 3.69 y 3.92 de estas uniones.

Analizando la zona del acero AISI 316L de todas las uniones, por presentar mayor
interaccion de fases, se tiene de las 6 uniones, la que presenta un valor mayor en cuanto a dureza
es la unién con cinta base Fe a 60 minutos de permanencia. Esto provocado posiblemente por la
presencia de precipitados (como se observd con anterioridad en las Figuras 4.16 de MEB), se
observa formacion de intermetalicos que precipitaron y se transformaron por la difusién de la
cinta en el metal base al ser afin el Cr con el Fe. Y por otra parte en la Figura 4.40 se comparan
los promedios de los mddulos reducidos reales (Es), se presentan cambios muy notorios en las
tres zonas, predominando la zona del acero AISI AL-6XN, y para la zona interfase se tiene dos
uniones de las cuales muestra Fe60 presenta mayor modulo elastico por lo tanto se puede afirmar
de nuevo que ésta presenta fase intermetalica (que de acuerdo al analisis realizado en la

caracterizacion final de las uniones posiblemente sea fase o).
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Figura 4.39 Promedios de la nhanodureza de cada una de las zonas de las uniones cinta base Fe y Ni.
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Figura 4.40 Promedios del modulo reducido corregido de cada una de las zonas de las uniones cinta base Fe 'y
Ni.
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CAPITULO V.- CONCLUSIONES

e Al utilizar cintas base Fe a una temperatura de 820 °C para las uniones, se concluyo la

formacion de fases intermetalicas, ademas de observarse en las uniones con cintas base Ni.

e En las uniones con cintas base Fe, en la interfase se presenta una estructura heterogénea
apareciendo la fase sigma (o) Yy por otra parte la union que mejor difusion de sus elementos

presentd fue usando cintas base Nia la misma temperatura (820°C).

e En los ensayos de polarizacion realizados a las uniones en solucion al 3.5% en peso se
presenta ataque por corrosion localizada, en las micrografias se presenta las picaduras en las
zonas adjuntas a la interfase, como consecuencia de la disminucion de Cr y Mo en los
alrededores de esta zona.

e Las uniones que presentaron mayor Vo SoNn: union de 30 minutos de permanencia unida con
cinta metalica vitrea base Ni y la union de 5 minutos de permanencia unida con cinta metélica
vitrea base Fe.

e Las uniones que presentaron menor Vo SON: UNIGN de 60 minutos de permanencia unida con
cinta metélica vitrea base Fe y la uniébn de 60 minutos de permanencia unida con cinta
metélica vitrea base Ni.

e La unidn realizada a 820°C durante un tiempo de 60 minutos de permanencia con cinta
metalica vitrea base Fe, presentd la menor Vo, por lo tanto se presenta la mejor resistencia a
la corrosion debido a que en este tiempo de unidon se observa una menor concentracion de
fase 6 en las dreas adjuntas a la interfase. Asi mismo la union realizada a 60 minutos de
permanencia con cinta metalica vitrea base Ni presentd la mejor resistencia a la corrosion.

e Las uniones con cinta metalica vitrea base Fe presentan una Veorr promedio menor en
comparacion con el promedio de Vo de las uniones con cinta base Ni. Por lo que las uniones
con cinta base Fe tiene mayor resistencia a la corrosion.

e La unidén por induccion, del acero 316L a unido al AL-6XN utilizando cinta metalica vitrea
base Fe, presenta resistencia a la corrosion mayor a algunas uniones que emplean como
intercapa cintas métalicas vitréas base Ni.

e La union usando cinta base Fe presentd un valor de nanodureza alto comparandola con las

demas muestras unidas, debido a la formacién de intermetalicos.
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e Las uniones con cinta base Fe a 60 minutos de permanencia, presenta en la zona del acero
AISI 316L el mayor valor de H; a 30 minutos de permanencia, presenta en la misma zona, el

menor valor de H.

e Las uniones con cinta base Ni a 30 minutos de permanencia, presenta en la zona del acero
AISI 316L el mayor valor de H; a 60 minutos de permanencia, presenta en la misma zona, el

menor valor de H.

e Las uniones con cinta base Fe presentan un valor de H mayor, en comparacion con las

uniones con cinta base Ni.
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RECOMENDACIONES

CAPITULO VI.- RECOMENDACIONES PARA TRABAJO FUTURO

* Realizar pruebas de tension al corte y asi poder analizar el esfuerzo maximo en las zonas
de las interfases.
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